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  هاي تعيين مشخصات مواد بندي روش طبقه

  :مقدمه

ساختارهاي گيري و كنترل  هاي جديد در زمينه اندازه نانو مربوط به توانايي هاي اخير در فناوري پيشرفت
آوري  گسترش فزاينده ابزارهاي جديد تعيين مشخصات مواد و ساخت و فن. باشد منفرد در مقياس نانو مي

ها را براي ديدن و  اين ابزارها چشم. باشد آنها براي پيشرفت بيشتر در علم و فناوري نانو مهم و اساسي مي
اي نزديك  شود كه در آينده اين توصيف احساس ميبا . سازند ها را براي كنترل نانوساختارها توانا مي انگشت

گيري و ابزارهاي  هاي با وسائل اندازه بيشترين نياز محققان و پژوهشگران اين خواهد بود كه آزمايشگاه
هاي مختلف از جمله  هاي جديد در زمينه ساخت مختلف در اختيار داشته باشند تا بتوانند به اكتشاف و تحليل

  .شناسي و مواد و كاربردهاي آنها دست پيدا كنند  زيست شيمي، فيزيك،

گيري و تعيين مشخصات از اهميت كليدي   موضوع اندازه در علوم مختلف مهندسي و پزشكي،
هاي فيزيكي و شيميايي مواد، به مواد اوليه مورد استفاده و همچنين  برخوردار است به طوري كه ويژگي

به عنوان مثال براي شناسايي . مده از فرايند ساخت بستگي داردريزساختار يا ساختار ميكروسكوپي به دست آ
 ساختار بلورين و مانند آن  ها، شكل و توزيع اندازه ذرات، مواد اوليه، بديهي است كه نوع و مقدار ناخالصي

تري  گيري و تعيين مشخصات قوي هاي اندازه بنابراين هر چه دستگاه. در ماهيت و مرغوبيت محصول اثر دارند
در ضمن براي مطالعه ريزساختارها، نياز . گيرد ر اختيار باشد، كنترل مواد اوليه با دقت بيشتري صورت ميد

در ريزساختار يا ساختار ميكروسكوپي مواد، بايد نوع فازها، . بيشتري به ابزارهاي شناسايي و آناليز وجود دارد
هاي  ها و روش با توجه به اهميت دستگاهدر ادامه .  مقدار و توزيع آنها را بررسي كرد شكل، اندازه،

شود و در انتهاي فصل نيز مختصري در  ها پرداخته مي بندي اين روش گيري و تعيين مشخصات به طبقه اندازه
  .شودرابطه با اهميت تجهيزات شناسايي در  فناوري نانو بحث مي
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  :هاي تعيين مشخصات مواد براساس نحوه عملكرد  طبقه بندي روش-1-1

  هاي ميكروسكوپي روش -1-1-1

قدرت تفكيك . آيد هاي ميكروسكوپي تصاويري با بزرگنمايي بسيار بالا از ماده بدست مي با استفاده از روش
به عنوان مثال با استفاده از . شود تصاوير ميكروسكوپي با توجه به كمترين قدرت تمركز اشعه محدود مي

هاي الكتروني   ميكرومتر و با استفاده از ميكروسكوپ1 هاي نوري با قدرت تفكيكي در حدود ميكروسكوپ
،  AFM،STM ها شامل اين روش.  قابل دسترسي استمگسترنيك آ و يوني با قدرت تفكيك بالا در حدود

MFM ،SCM ،SNOM،SEM ، TEMو  FIBباشد  مي.  

  هاي براساس پراش روش -1-1-2

شود تابش الكترومغناطيس در حين   باعث ميباشد كه پراش يكي از خصوصيات تابش الكترومغناطيسي مي
با كاهش ابعاد روزنه به سمت طول موج اشعه الكترومغناطيسي . عبور از يك روزنه و يا لبه منحرف شود

ها  و اثر برخورد  ها و يا نوترون با استفاده از پراش اشعه ايكس، الكترون. اثرات پراش اشعه بيشتر خواهد شد
ها نيز خواص موجي دارند  ها و نوترون الكترون. گيري كرد بعاد كريستالي مواد را اندازهتوان ا آنها  با ماده مي

ها خصوصيات متفاوتي دارند  علاوه بر اين هر كدام از اين روش.  كه طول موج آن به انرژي آنها بستگي دارد
يشتر و اشعه ايكس از نوترون از اشعه ايكس ب. باشد مثلا عمق نفوذ اين سه روش در ماده به ترتيب زير مي

  .باشند  ميXRF و XRD شامل  اين روش. باشد الكترون بيشتر مي

  هاي طيف سنجي  روش-1-1-3

.  سنجي گويندطيف ها را ها و يا مولكول استفاده از جذب، نشر و يا پراش امواج الكترومغناطيس توسط اتم
ها  ها و يا مولكول ا تغيير در سطوح انرژي اتمتواند منجر به تغيير جهت تابش و ي برخورد يك تابش با ماده مي

به تراز بالاتر،  جذب ناميده  تر، نشر و انتقال از تراز پايين انرژيشود، انتقال از تراز بالاي انرژي به تراز پايين
، XPSها شامل  شود، اين روش تغيير جهت تابش در اثر برخورد با ماده نيز منجر به پراش تابش مي. شود مي

SMIS، FTIR، RBS،NMR و  RAMANهستند .  

   طيف سنجي جرمي -1-1-4

عملكرد . كنند ها استفاده مي ها و يا مولكول هاي طيف سنجي جرمي از تفاوت نسبت جرم به بار اتم روش
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  :عمومي يك طيف سنجي جرمي به صورت زير است

  هاي گازي  توليد يون-1

  ها براساس نسبت جرم به بار  جداسازي يون-2

  ها با نسبت جرم به بار ثابت  گيري مقدار يونزه اندا-3

  هاي جداسازي  روش -1-1-5

هاي  هايي كه حاوي چند جز ناشناخته باشد، ابتدا بايد از هم جدا شده و سپس اجزا توسط روش در نمونه
به . گيرد جداسازي براساس تفاوت در خصوصيات فيزيكي و شيميايي صورت مي. شود آناليز مشخص مي

 ماده، چگالي و اندازه از خصوصيات فيزيكي مورد استفاده و حلاليت نقطه جوش و فشار  ثال حالتعنوان م
  .باشد  ميGC و HPLC   ها شامل اين روش. باشد بخار از خواص شيميايي مورد استفاده در جداسازي مي

  

  ايي بر مبناي خاصيت فيزيكي مورد اندازه گيريشناسبندي تجهيزات  طبقه -1-2

گيري نهايي مشاهده  هاي آناليز معمولاً بر طبق خاصيتي است كه در فرايند اندازه دي روشبنطبقه
ها  هايي كه مبتني بر اين خاصيت ها، و همچنين نام روش  فهرستي از مهمترين اين خاصيت1در جدول. شود مي
 خاصيت ذكر شده در هاي شيميايي مبتني بر دو  تقريباً همه روش1920تا حدود سال . شود باشند ديده مي مي

هاي كلاسيك  هاي وزني و حجمي روش  يعني جرم و حجم بودند از اين رو به روش1اول فهرست جدول
علاوه بربحث تاريخي . شود مي هاي دستگاهي اطلاق  روش1به بقيه فهرست جدول. شد شيميايي گفته مي

 .]3و2 [سازند ايز ميهاي كلاسيك متم هاي دستگاهي را از روش هاي ديگري نيز روش فوق، جنبه
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  گيري هاي آناليز بر مبناي خاصيت فيزيكي مورد اندازه  طبقه بندي روش-1جدول

  گيري خاصيت هاي آناليز مبتني بر اندازه روش  گيري  خاصيت اندازه  رديف

  وزني  جرم  1

  حجمي  حجم  2

رنگ سنجي، جذب اتمي، ، )IR،مرئي،X،UVاشعه(طيف سنجي   جذب تابش  3
  اطيس هسته و رزونانس اسپين الكترونرزونانس مغن

فلوئورسانس    اي، شعله نورسنجي  ،)مرئي ، X،UVاشعه(نشري سنجي  طيف  نشر تابش  4
  هاي راديوشيميايي ، روش)مرئي ،X،UVاشعه(

   نفلومتري، طيف بيني رامان كدري سنجي،  پراكندن تابش  5

  سنجي و تداخل سنجي شكست  شكست تابش  6

  ، و الكترونXهاي پراش اشعهروش  پراش تابش  7

  سنجي، پاشندگي چرخش نوري و دو رنگ نمايي دوراني قطبش  چرخش تابش  8

   پتانسيل سنجي با زمانسنجي و پتانسيل  سيل الكتريكيانپت  9

  رسانا سنجي  رسانايي الكتريكي  10

   تيتراسيونهاي آمپرسنجيپلارو گرافي و  جريان الكتريكي  11

  كولن سنجي  هكميت الكتريسيت  12

  طيف سنجي جرمي  نسبت جرم به بار  13

  روشهاي رسانايي حرارتي و آنتالپي  خواص گرمايي  14
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  هاي تعيين مشخصات بر اساس ماهيت شناسايي بندي روش طبقه-1-3

هاي  هاي گوناگوني براي روشهمانطوري كه در بخش قبل ديده شد، ممكن است كه طبقه بندي
ترين آنها، بر مبناي ماهيت شناسايي و يا آناليز است  ترين و قابل قبول اد شود، ولي سادهشناسايي مواد پيشنه

 در اصطلاح به اين روش آناليز عنصري  اگر هدف از شناسايي، تعيين نوع عنصر موجود در نمونه باشد،
شناسايي را كه از اين نوع . شود در اين حالت، نوع عنصر بدون توجه به ساختار بلورين آن تعيين مي. گويند

 تعيين نوع فازهاست  روش ديگر شناسايي،. گويند ترين روش است، آناليز شيميايي نيز مي نظر تاريخي قديمي
. شود هاي موجود در ماده تعيين مي در اين روش، نوع ساختار بلورين يا كاني. كه به آناليز فازي مشهور است

ك رس مصرفي در صنايع  ي موجود در يك نمونه خابه عنوان مثال به كمك اين روش، نوع مواد معدن
و مانند ) O2H 2SiO4MgO 3(، تالك Al) 2H2 2SiO2 3O2 (O، كائولينيت)SiO2(سراميك، مانند كوارتز 
، منيزيم )Al(، آلومينيم )Si(حال آنكه، در روش آناليز عنصري، فقط مقدار سيليسيم . آنها تعيين خواهد شد

)Mg (بيني  وژن شناسايي شوند و ارزيابي ساختار بلورين ماده، به گمان و پيشو شايد اكسيژن و هيدر
  .شود هاي آناليز و شناسايي مواد ديده مي بندي كلي روش  دسته1در شكل. آزمايش كننده وابسته خواهد شد

  

  

  

  
  

  

. اند هاي شناسايي مواد، تحت عنوان آناليز ريزساختاري معرفي شده در اين شكل، گروه ديگري از روش
 اندازه و  در اين حالت، شكل،. منظور از آناليز يا شناسايي ريزساختاري، همان شناسايي ميكروسكوپي است

هاي يك نمونه، نه تنها نوع فازها، بلكه شكل،  بايد توجه داشت كه در ويژگي. شود توزيع فازها بررسي مي
ها در ساختار ميكروسكوپي و به منظور  ژگيبنابراين مطالعه اين وي. اندازه و توزيع آنها نيز اثر گذار هستند

در حقيقت، توسعه دانش و آگاهي در بررسي ماهيت مواد، در چند دهه . ارزيابي رفتار نمونه ضروري است

 شناسايي و آناليز مواد

 ريزساختاريآناليز  فازيآناليز  آناليز عنصري

 )آناليز ميكروسكوپي( )معدنيآناليز ( )شيمياييآناليز (

  هاي و آناليز مواد بندي كلي روش  دسته-1شكل 
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ها، به عنوان مواد  به ويژه مطالعه كامپوزيت. اخير، به مقدار زيادي در گروه آناليز ريزساختاري بوده است
  .هاي مطالعه ساختار ميكروسكوپي امكان نداشت ي از روشگير مهندسي جديد، بدون بهره

با اين حال دو نوع آناليز . هاي آناليز و شناسايي مواد، در يكي از اين سه گروه قرار مي گيرد تمام روش
ها، بايد آنها را از اين مجموعه  ديگر نيز وجود دارد كه به خاطر اهميت كاربردي و همچنين برخي تفاوت

بحث سطح در . اين دو نوع، عبارتند از آناليز سطح و آناليز حرارتي. اي مستقل مطرح كرد جدا و به گونه
در اصل، سطح مواد جامد به خاطر ارتباط با محيط اطراف، . اي يافته است مهندسي نوين مواد جايگاه ويژه

 نمونه نقش از طرف ديگر در بسياري از كاربردها، سطح. وضعيت شيميايي يكساني با حجم نمونه ندارد
به عنوان مثال، در كاتاليزورها يا آسترهاي ضد خوردگي، واكنش سطح با عوامل . كند مهمتري را بازي مي

. نكته قابل توجه ديگر، آن است كه تركيب شيميايي در سطح با بدنه تفاوت دارد. محيطي، تعيين كننده است
گروه ديگري از . مورد آناليز سطح قضاوت كردتوان در  بنابراين با تعيين آناليز شيميايي كل نمونه، نمي

هاي كمكي در خدمت  شود كه به عنوان روش هاي آناليز و شناسايي، با نام آناليز حرارتي شناخته مي روش
ها، اطلاعات بسيار مفيدي از رفتار حرارتي مواد در اختيار پژوهشگران  كنند اين روش شناسايي فازي عمل مي

اين . شوند هاي مهندسي نيز استفاده مي ه تنها براي شناسايي آنها، بلكه در طراحياز اين رو، ن. گذارند مي
هاي  آناليز حرارتي در كليه رشته. هاي شناخت قرار دارند بندي روش گروه، در يك شاخه مستقل در دسته

در . استافزون  مواد و به ويژه در رشته سراميك كاربرد دارد و اهميت آن به دليل ساخت مواد جديد، روز
  .شود هاي آناليز و شناسايي مواد مشاهده مي تري از روش بندي جزيي  دسته2شكل

آناليز سطح، به دليل . اند بندي شده هاي آناليز، به پنج شاخه اصلي تقسيم همانطور كه پيداست روش
ميلي جهت ماهيت عنصري بودن، در كنار آناليز عنصري قرار گرفته، در حالي كه آناليز حرارتي كه روش تك

بايد توجه كرد كه اين پنج شاخه، . رود، در انتها و بعد از آناليز ريزساختاري قرار دارد شناسايي به شمار مي
. مورد نياز است) به ويژه سراميك و متالورژي(هاي آناليز و شناسايي را كه براي علم مواد  ترين روش اصلي

توان اطلاعات كاملي در مورد مواد فلزي، سراميكي،  به عبارت ديگر، با اين مجموعه مي. گيرند در بر مي
هاي گوناگون ديگري نيز وجود دارند كه كاربردهاي  بديهي است كه روش. معدني و آلي به دست آورد

    .توانند بسيار مفيد باشند متعددي دارند و در مواردي مي
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  مقدمه

 آلي در اين فصل با توجه به اهميت تجهيزات اندازه گيري و تعيين مشخصات در تعيين خصوصيات مواد

يستي، ش مهمي را در پيشبرد علوم مختلف زيك و غيره كه نق بيولوژ مختلف شناسايي تركيبات،و معدني

،   AFM،STM از جمله گيري اندازه به معرفي برخي از روش هايدنكنشيمي و فيزيك بازي مي

SNOM،SEM ، ESEM، TEM، AES، FIB، RBS، XRD، XRF، XPS ،SIMS ،FTIR،NMR  ،

RAMAN، HPLC، MS  و GC  دوديت هاي آنها مطرح مي شود و در كاربردها و مح. پرداخته مي شود

نهايت پتانسيل هاي موجود در كشور در زمينه اين تجهيزات نيز كه در آزمايشگاه هاي عضو شبكه 

  . موجود مي باشد، مطرح مي شودفناوري نانوآزمايشگاهي 
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  )(AFMميكروسكوپ نيروي اتمي -2-1

راي بررسي خواص و ساختار سطحي مـواد در       دستگاهي است كه ب    AFM 1ميكرسكوپ نيروي اتمي يا     

انعطاف پذيري، سيگنالهاي بـالقوة متعـدد، و امكـان عملكـرد دسـتگاه در مـدهاي                 . ابعاد نانومتر بكار مي رود    

ايـن  . مختلف محققين را در بررسي سطوح گوناگون، تحت شرايط محيطـي متفـاوت توانمنـد سـاخته اسـت                 

بر خلاف اكثر روشهاي بررسي خواص سطوح،     . ، و مايع را دارد      دستگاه امكان عملكرد در محيط خلاء، هوا      

بـا ايـن دسـتگاه امكـان        . در اين روش غالباً محدوديت اساسي بر روي نوع سـطح و محـيط آن وجـود نـدارد                  

. بررسي سطوح رسانا يا عايق، نرم يا سخت، منسجم يا پودري، بيولوژيـك و آلـي يـا غيـر آلـي وجـود دارد                          

ري با اين دستگاه شامل مورفولوژي هندسي، توزيع چسبندگي، اصـطكاك، ناخالـصي            خواص قابل اندازه گي   

سطحي، جنس نقاط مختلف سطح، كشساني، مغناطيس، بزرگي پيوندهاي شيميايي، توزيع بارهاي الكتريكي             

در عمل از اين قابليتها براي بررسـي خـوردگي، تميـزي،            . سطحي، و قطبش الكتريكي نقاط مختلف مي باشد       

  .تي، زبري، چسبندگي، اصطكاك، اندازه وغيره استفاده مي شوديكنواخ

   AFMنحوه عملكرد

  . را نشان مي دهدAFMبطور نمادين اجزاي اصلي دستگاه ) 1(شكل

                                                 
1-Atomic Force Microscope 
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 بسيار تيز و ظريـف بـه نـوك يـك شـيء بـا                2 بدين صورت است كه يك سوزن      AFMاصول كلي كار    

.  وصل شده و سر ديگر تيرك به يك بازوي پيزو الكتريك متـصل شـده اسـت                   3 نام تيرك  قابليت ارتجاع به  

انعكـاس  . پشت لرزانك با يك لايه نازك از فلز، براي بهبود انعكاس باريكه ليزر از آن، روكش شده اسـت                    

ب به پيزو   با اعمال اختلاف ولتاژهاي مناس    . باريكه ليزر به منظور آگاهي از جهتگيري تيرك در فضا مي باشد           

محل اتصال تيرك به پيزوالكتريك را مي توان بـه هـر نقطـة دلخـواه از                   Z و   x   ، y   در راستاهاي   4الكتريك

  .فضاي سه بعدي، با دقت آنگستروم ، منتقل كرد

                                                 
2  - Tip 

3  - Cantilever 

از اين مواد . پيزو الكتريكها نوعي سراميك هستند كه با اعمال اختلاف ولتاژهاي معمولي به دو سر آن طول آن از مرتبة يك آنگستروم تغيير مي كند  4-
  .براي جابجاييهاي بسيار دقيق استفاده مي شود

  

  AFM شماتيك اصول عملكرد -1شكل
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از طرفي به هنگام مجاورت سوزن با سطح نمونه، نيرويي به سوزن وارد مي شود كه بزرگي و جهت آن                    

  ) 2شكل. (سوزن از سطح وهمچنين نوع سطح استوابسته به فاصلة نوك 

  

  

  

   منحني تابعيت نيروي وارد بر سوزن از فاصله سوزن از سطح-2شكل 

نيروي ناشي از سطح باعث خم شدن تيرك مي شود و باريكة ليزر در صفحة عمود بـر افـق جابجـا مـي                        

 از طرفـي معلـوم بـودن مكـان          در نتيجه با آگاهي از ميزان خميدگي تيـرك توسـط ديودهـاي نـوري و               . شود

از سوي ديگر ميزان خميدگي تيرك بيـانگر فاصـله          . انتهايي تيرك، موقعيت فضايي سوزن مشخص مي شود       

سوزن از سطح است كه با توجه به مشخص بودن موقعيت فضايي سوزن، موقعيـت فـضايي سـطح تعيـين مـي         

  .شود

   5ريــك، ســوزن ســطح نمونــه را جــاروب بــا تغييــر پيوســتة اخــتلاف ولتاژهــاي اعمــال شــده بــه پيزوالكت

مي كند و با مكانيزم ياد شده موقعيت تك تك نقاط سطح معين مي شود و نتيجه در نمايشگر يك كـامپيوتر               

سه بعـدي جـالبي بعنـوان       عكس هاي6 و 5، 4، 3در شكل هاي .بصورت يك سطح سه بعدي رسم مي شود   

  .مثال آورده شده است

                                                 
5 -Scanning 
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ستقيم و سه بعدي از كروموزومهاي انساني  تصوير م-3شكل  
  .AFM توسط 

. AFM  توسط DNA تصوير مستقيم از ساختار نواري -4شكل 
   استDNA  nm 2قابل توجه كه قطر 

  

  

  

  

  

  

  

تهيه شده . AFM را نشان مي دهد كه توسط IC)( ساختار هندسه سه بعدي سطح  قسمتي از يك مدار مجتمع- 5شكل 
  ) نانومتر 150 نانومتر ودرجه عمودي 250 نمودار هرواحدافقي(  .است
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 نانومتر ودرجه 250 هرواحدافقي نمودار . (AFMتهيه شده توسط CD  ساختار هندسه سه بعدي واحدهاي حافظه -6شكل
  ) نانومتر 75عمودي 

نيم اين اسـت كـه      نكته اي كه بايد براي بدست آوردن بهترين دقت در نتايج اندازه گيري به آن توجه ك                

چـرا كـه از يـك    . بايد حين فرآيند جاروب سطحي فاصلة سوزن از سـطح در محـدودة مناسـبي بـاقي بمانـد             

موجـب كـم شـدن ميـزان انحـراف لرزانـك و كـاهش               ) در اين نواحي نيروي جاذبه است     (طرف فاصلة زياد    

از طرف ديگـر فاصـلة بـسيار نزديـك موجـب            . مي شود  مكان سطح    Z نسبت سيگنال به نويز در تعيين مولفة      

وارد شدن نيروي زياد به سطح مي شود كه علاوه بر آسيب زدن به سـاختار سـطح و سـوزن موجـب كـاهش                       

بـراي  ) نيروي بين سـوزن و سـطح دافعـه اسـت        (AFMبعنوان مثال در مد تماسي      . درجة تفكيك خواهد شد     

-N 9اي به بزرگي ند آنگستروم تنظيم مي شود كه نيروي دافعهبدست آمدن بهترين نتايج، فاصله در حدود چ      

فرآيند ثابت ماندن فاصلة سـوزن از سـطح حـين روبـش سـطحي، بطـور          .  توسط سوزن به سطح وارد شود      10

  .گيردپيوسته بوسيلة يك مدار فيدبك الكترونيكي صورت مي

   آشكار سازي جهتگيري تيرك

بوسيلة آشكار  ) ميزان و نحوة خميدگي تيرك    ( گيري تيرك   همانطور كه در قبل اشاره شد تعيين جهت       
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θاگر بردار   ( گيرد  ساز انعكاس باريكة ليزر از پشت آن صورت مي        
r          بيانگر زاوية بين باريكة ليـزر فـرودي و 

θبازتابيده باشد آنگاه جهتگيري تيرك     
r

ن باريكة ليـزر بازتابيـده بوسـيلة يـك     ميزان تغيير مكا).  خواهد بود2

تحـت نيـروي   (در حالت عادي كه لرزانك هيچ انحرافي نـدارد       . شودچهارمنطقه اي مشخص مي   6ديود نوري 

باريكه بازتابيده در مركز ديود نوري قرار دارد بگونه اي كه بـه ميـز ان مـساوي هـر                  ) اي نيست منحرف كننده 

  . يك از نواحي چهار گانه را مي پوشاند

خم شدن تيرك، كه براثر نيروي سطح به سوزن مي باشد، باعث جابجـايي باريكـة بازتابيـده در صـفحة                     

و تغيير نسبت پوشش باريكة ليزر در نيمة بالايي و پاييني ديود نوري مـي               ) و در بردارندة تيرك   (عمود بر افق    

باعـث جابجـايي افقـي    تيرك حول محور آن، كه بواسطة نيروي عمود بر سوزن است،          7همچنين پيچش . شود

  )8شكل. (سمت راست و سمت چپ مي شود باريكة بازتابيده و تغيير نسبت پوشش باريكة ليزر در نيمة

    

به   در بيان جابجايي عمودي وافقي باريكة ليزر بازتابيده- 7شكل
  ترتيب بر اثر نيروي عمود ومماس بر افق وارد بر تيرك

α خميدگي- 8شكل
r تيرك موجب جابجايي α

r2  

  .باريكة ليزر بازتابيده بر روي  ديود نوري ميشود 

از طرفي ديود نوري اين قابليت را دارد كه شدت نور ليزر را در هـر كـدام از نـواحي چهارگانـه انـدازه                         

ــان ال   (گيــري كنــد  ــه جري ــور فــرودي را ب ــد كــه ن   كتريكــي تبــديل ايــن ديودهــا از مــوادي ســاخته شــده ان

                                                 
6 - Photodiode 

7 - Twisting 
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ــد ــا محاســبات ســادة هندســة تحليلــي    ) مــي كنن ــه ب ــواحي چهارگان ــسبت پوشــش ن   در اينــصورت از روي ن

 .مي توان ميزان انحراف افقي و عمود بر افق باريكة ليزر را تعيين كرد

  گيــري تيــرك ايجــاب قابــل توجــه اينكــه ماهيــت روش بكــار گرفتــه شــده بــراي تعيــين تغييــر جهــت  

 برابر تغيير در خميـدگي لرزانـك   2000باريكة ليزر بازتابيده بر روي ديود نوري حدود   ييمي كند كه جابجا   

هايي بـه بزرگـي يـك آنگـستروم تيـرك                  در آشكار سازي خميدگي    AFMباشد و همين نكته باعث توانايي       

  .مي شود

 هندسة تيرك

 تيـرك  از    معمـولاً  )10 و 9شـكل (.ه استفاده عبارتند از بازو مثلثي و تختـه گون ـ         دررايج ترين تيركهاي مو   

 به عنـوان مثـال وقتـي در مـد      ( نامطلوب باشد  تيرك  8شود كه پيچش محوري    بازو مثلثي هنگامي استفاده مي    

هاي سـاخته شـده توسـط        تيركدر زير مشخصات هندسي      .)تماسي در صدد تعيين مور فولوژي سطح هستيم       

  يرك در دنيا ارائه مي شودت سوزن و  تواناي، يكي از سازندگان9شركت ميكروماسك

                                                 
8 - twisting 
9 - MikroMasch 

شركت ميكروماسك       مشخصات تيركها  آمار ادعا شده در نوشتجات ديگران 

(µm)90-460 طول  > 10 

(µm)35-60 عرض  > 3 

(µm) ضخامت   5/7-0/7  > 0,1 

(N/m)01/0-91 صلبيت  400-001/0  

(kHz)7 -420 فركانس تشديد  3 kHz ~ 10 Mhz 
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  هاي بازو مثلثي نمونه اي از تيرك-9شكل

  

  

  

  

   نمونه اي از تيركهاي تخته گونه-10شكل

  ها سوزن

. شـود  گيـري از سـوزنهاي مختلفـي اسـتفاده مـي        و خاصيت مورد انـدازه  AFM بسته به مد مورد استفاده    

گيري مستلزم وارد كردن نيروهايي فوق العاده زياد از جانب سوزن بـه سـطح باشـد از                    فرايند اندازه  زماني كه 

 منظـور   نبـراي اي ـ   (DLC)هـاي الماسـگونه        همچنين سوزنهاي با روكـش    . شود زنهاي الماسي استفاده مي   سو

 N بـا نيروهـايي بـه بزرگـي          11SSRM  يـا     10به عنوان مثال در ايجاد نانو خراشـها       . گيرند مورد استفاده قرار مي   
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و بايـد از  ) مـي باشـد   N 9−10يروي وارد بر سـطح اين در حاليست كه در مد تماسي ن( سرو كار داريم 5−10

  .ها استفاده كنيم اين نوع سوزن

. شود   براي محافظت سوزن در برابر شرايط خشن محيطي استفاده ميPt و Cr - Auهايي نظير  ازروكش

  هاي رسانايي نظيـر    از روكشEFM12 در ًدر سطح سوزن خصوصا) يا يونها( براي جلوگيري از تجمع بارها

TiN ، C2W ،TiD و DLC شود  شده استفاده مي13آلاييده.  

 Fe  ،Niهايي با روكش مواد فرو مغناطيس ماننـد          گيري خواص مغناطيسي نقاط سطح از سوزن       در اندازه 

  .شود  استفاده ميCoو

 كننـد  يپارامترهاي هندسي سوزن كه نوع كارايي سوزن و ميزان دقـت نتـايج بدسـت آمـده را تعيـين م ـ                    

شـعاع دايـره فرضـي    ( تيـزي ، )زاويه راس هرم فرضي منطبق بر نواحي نوك( شكل، بلندي، نازكيعبارتند از  

  ).منطبق بر نوك

  

  

   شكل و نوك تيزT انواع شكل هاي سوزن شامل نوك تخت، نوك كروي، نوك -11شكل 

هـاي ديـواره    ر بخـش هـاي موجـود د    شكل براي نقشه برداري و آشكار سازي فرورفتگـي        Tهاي    سوزن

                                                                                                                                                    
10 - nano Scratching  
11 - Scanning Spreading Resistance Microscopy  
12 - Flectrostatic Farce Microscopy   
13 - doped 
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  . )13شكل (هاي نوك تيز اين قابليت را ندارند سوزن است كه اين در حالي .مانند سطح نمونه به كار مي رود

  

  

  

  

  

   شكلTهاي نوك تيز و   مقايسه بين سوزن-12شكل

چـرا كـه    . شـود   هاي نوك تخت هم براي بررسي اصطكاك نواحي مختلف سطح اسـتفاده مـي              از سوزن 

يـك  شود رفتار جمعي مجموعه از اتم هاي سـطح اسـت و نـه                 ل به صورت اصطكاك نمايان مي     آنچه در عم  

 . يك اتم اندازهنقطه به 

سوزنهاي كروي به دليل سطح تماس بسيار بزرگي كه با سطح نمونه مورد بررسي  دارند نيروي وارد بـر                    

نـرم و حـساس بـا ايـن روش قابـل            در نتيجه نمونه هاي بسيار      ،كندواحد سطح بسيار ناچيزي به سطح وارد مي       

 در عين حال به دليل برهمكنش موثر  ناحيه وسيعي از سطح با نقاط متعددي از  اين سوزنها              .بررسي مي باشند  

درجـه تفكيـك خيلـي بـالا بـراي محققـين ضـروري              بنابراين وقتـي  .كنددرجه تفكيك تصوير نهايي افت مي     

 بـدون نيـاز بـه ايجـاد شـرايط           ،صوير از سطوح نرم و حـساس        نيست  اين سوزنها وسيله ايده آلي  براي تهيه ت          

بعنوان .شوند   محسوب مي  ،)كاليبراسيونهاي دقيق ،ايزوله كردن  ارتعاشي مجموعه اندازه گيري      (محيطي ويژه   

  .اندمثال اين سوزنها كاربرد وسيعي در مطالعه انواع سطوح بيولوژيك يافته
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  كنش سوزن با سطح  نحوة بر هم

طور نمادين بزرگي و تغييرات نيروي بين سـوزن و سـطح را در فواصـل مختلـف سـوزن از                      به   14 شكل

 نـسبت بـه    سوزن   )برگشت( يا دور شدن     )رفت( نشان دهنده نزديك شدن    ها  جهت فلش . سطح نشان مي دهد   

  سطح مي باشد

  

  

  

  

  

  

    تلف سوزن از سطحنمايش نمادين بزرگي و تغييرات نيروي بين سوزن و سطح در فواصل مخ:  سمت چپ-13شكل
  )نيروي جاذبه يا دافعه(انحراف تيرك حين رفت و برگشت در نواحي مختلف فاصله از سطح : سمت راست

 مشخـصات مختلـف سـطح    تعيـين ) 1: اين است كههدف از مشخص كردن منحني نيرو بر حسب فاصله        

) ن بـه سـطح وارد مـي شـود         كه كمتـرين نيـرو از جانـب سـوز         (از سطح ة بهينه روبشگر    فاصل) 2. مد نظر باشد  

ط سوزن كمترين آسيب به سـطح برسـد تـا بيـشترين         س حين فرايند روبش سطح تو     بايد چرا كه    .مطلوب باشد 

  .گيري حاصل شود دقت اندازه

نيروهـاي  . باشـند  نيروهاي عمل كننده بـين سـوزن و سـطح شـامل نيروهـاي بلنـد بـرد و كوتـاه بـرد مـي                        

در اين ميان نيروي واندروالس در تمام       .  جزء نيروهاي بلند برد هستند     ، مغناطيسي والس، الكترواستاتيك رواند
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هـاي القـايي اسـت و بـه          نيروي واندروالس عبارت از بر هـم كـنش جاذبـه  دو قطبـي              . ها وجود دارد  آزمايش

ناشي از عدم   (مي  وكوانتي  نيروهاي كوتاه برد عبارتند از چسبندگي، كشساني نيرو       . كند تغيير مي   r−6صورت

  . كووالانسيو نيروهاي) ها تمايل تطابق كامل ابر الكتروني مولكول

الكترواستاتيكي، مغناطيسي،   مكانيكي،(شكل منحني بدست آمده در حالت كلي تابعي از خواص سطح            

 تيزي ، شكل،  (و مشخصات مكانيكي سوزن     )  مايع PHخلا ، هوا، مايع ،      (و شرايط محيطي نمونه     ) چسبندگي

 در كاليبراسـيون اوليـه      تيركمشخصات مكانيكي سوزن و     معمولا ً . باشد مي) شكل، صلبيت  (تيركو  ) جنس

 ، در نتيجه تحليل و بررسـي نمـودار نيـرو بـر حـسب فاصـله سـوزن از سـطح                 . شود  مي  مشخص AFMدستگاه  

ردن نقـاط   منظور از تحليل و بررسي نمودار ابتـدا مـشخص ك ـ          . كند مشخصات سطح و محيط آنرا آشكار مي      

، شكــستگي و تيــزي، نيــروي صــفر، شــيب منحنــي در نــواحي مختلــف،  )ياافــت ناگهــاني(اكــسترمم ، پــرش

سپس هر كـدام از ايـن       . باشد مي) ميزان تفاوت منحني نزديك شدن به سطح با منحني دور شدن          (هيسترزيس  

  . شوند حالات و شدت آنها بررسي مي

  AFMمدهاي مختلف 

 5تقريبــاً نزديكتــر از  (14 بــه ســه دســتة كلــي تماســيAFM مــدهاي ،بــر حــسب ناحيــة عملكــرد ســوزن

)  آنگـستروم  150 تـا    30بـين    (16 و غيـر تماسـي     ) آنگـستروم  30 آنگستروم تـا   4بين   ( 15شبه تماسي ) آنگستروم

   ).14شكل . (تقسيم مي شوند

                                                 
14 Contact Mode 
15 Semicontact Mode 

16  Noncontact Mode 



  تعيين مشخصات   آشنايي با تجهيزات اندازه گيري و                    فصل دوم                                               

23  

  

   نيروهاي وارد بر تيرك در فاصله هاي مختلف از سطح نمونه-14شكل 

  و  A.Cتماسي هر كدام بر حسب ارتعاش يا عـدم ارتعـاش تيـرك بـه دو دسـتة       مدهاي تماسي و شبه 

D.C. در ناحية غير تماسي به دليل نا چيز بودن سـيگنال نيـرو معمـولاً فقـط از مـد      .  طبقه بندي مي شوندA.C 

ن  در هر مـد، ابتـدا در يـك مكـا           AFMلازم به ذكر است كه براي تنظيم بهينة پارامترهاي          . استفاده مي شوند  

نمودار نيرو بر حسب فاصله از سطح اندازه گيري مي شود و با توجـه بـه ايـن نمـودار پارامترهـا انتخـاب مـي                           

در ادامه هر كـدام از      .  بطور خودكار اين پارامترها را تعيين مي كنند        AFMالبته بسياري از دستگاههاي     . شوند

  .ا به اجمال معرفي مي كنيماين دسته ها را با تفصيل بيشتري بررسي مي كنيم و انواع آنها ر

  مدهاي تماسي

در . مي گويند كـه نيـروي بـين سـوزن و سـطح دافعـه باشـد                "  ناحية تماس  "مطابق تعريف به ناحيه اي       

از طرفـي بـه دليـل تمـاس         . مقايسه با مدهاي ديگر نيروي وارد شده به سطح در مدهاي تماسي بزرگتـر اسـت               

بـه  ) عـلاوه بـر نيـروي عمـودي       (اي اصطكاك قابـل تـوجهي       پيوستة سوزن با سطح حين فرآيند روبش نيروه       

  .گرددسطح و سوزن وارد مي شود كه موجب آسيب ديدگي سطوح حساس و كند شدن سوزن مي
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  تماسي مقايسه نمادين بين حالت تماسي و حالت غير-15شكل

كـاهش مـي    بر اين اساس مطالعة سطوح حساس و نرم با مدهاي تماسي قدرت تفكيك اندازه گيـري را                  

در عين حال بيشترين قدرت تفكيـك و دقـت                 . دهد و بعضاً باعث بروز خطاي سيستماتيك در نتايج مي شود          

 مربوط به بررسي سطوح سخت با سوزنهاي نازك و فوق تيـز و سـخت در مـد تماسـي                          AFMگيري با   اندازه

  .باشدمي

  مد نيرو ثابت

توسط مـدار فيـدبك ثابـت    ) فاصلة سوزن از سطح(به سطح   در اين مد حين فرآيند روبش نيروي سوزن         

در نتيجه حين فرآيند روبش، مسير طي شده توسط پيـزو الكتريـك بـا مـسير سـوزن و بـا           . نگه داشته مي شود   

در واقـع در هـر گـام        . توپوگرافي سطح يكسان مي باشد و نمودار سطح با دقت بسيار بالايي تعيين مـي شـود                

 فيدبك به پيزو  فرمان تغيير ارتفاع مي دهد تا فاصـلة سـوزن از سـطح مـورد نظـر                      روبش، آنقدر مدار كنترلي   

  .ثابت قرار گيرد

يكي از مسائل نامطلوب اين روش مدت زمان زياد روبش كامل سطح است چرا كه در هر گـام روبـش                     

ازه مـورد نظـر     مدار فيدبك چندين بار به پيزوفرمان تغيير ارتفاع مي دهد تا اينكه فاصلة سوزن از سـطح بـه ب ـ                   
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  . برسد

هاي روبش كوچكتري مورد نياز اسـت و    از طرفي هر چه تفكيك پذيري عرضي بيشتري لازم باشد گام          

بـراي  . كنـد   بر اين اساس طراحي بهينة مدار فيدبك اهميت پيدا مـي          . به تناسب سرعت روبش كمتر مي شود      

  . داشته باشدKHz 10ود هاي قابل قبول مدار فيدبك بايد فركانس تكرار حدرسيدن به سرعت

ديگـر  .هاي اين روش يكي دقت بسيار بالاي تعيين توپـوگرافي سـطوح سـخت اسـت               از مهمترين مزيت  

اينكه حين روبش سـطح، عـلاوه بـر مـشخص شـدن توپـوگرافي هندسـي، كميـات ديگـري از سـطح، ماننـد                          

از محـدوديتهاي ايـن روش      يكي  . ، بطور همزمان تعيين مي شوند     .... اصطكاك، توزيع مقاومت الكتريكي و      

در تعيين مشخصات سطوح نرم است چرا كه توپوگرافي حين روبش توسط سوزن، بدليل لزوم تمـاس آن بـا                  

  .گيري كاهش پيدا مي كندسطح، تغيير مي كند و در نتيجه دقت و تفكيك پذيري اندازه

  مد ارتفاع ثابت

كنـد و حركـت آن در يـك سـطح كـاملاً             در اين مد ارتفاع پيزوالكتريك حين فرآيند روبش تغيير نمي         

در نتيجه وابسته به فاصلة پيزو از سطح نمونه مورد بررسي، نيرويي به سوزن وارد مـي                 . افقي صورت مي گيرد   

با ثبت انحرافات لرزانك حين فرآيند اندازه گيري نمودار نيروي وارد بـر سـوزن حـين فرآينـد روبـش                     . شود

يت نيروي وارد بر سوزن از فاصلة آن تا سطح ، اخـتلاف ارتفـاع نقـاط                 مشخص      مي شود و با توجه به تابع            

سرعت روبش سـطحي در     . مختلف سطح از ارتفاع پيزو معلوم مي شود، كه همان توپوگرافي سطح مي باشد             

اين روش بسيار زياد است چرا كه فرآيند كنترل ارتفاع وجود ندارد تا سيكل مدار فيدبك سرعت روبـش را                    

 عامل تعيين كننده سرعت روبش سرعت عكس العمل لرزانك در تغيير جهتگيـري اسـت كـه                  تنها(كند كند   

  ).در مقايسه با مدار فيدبك بسيار سريعتر است

از طرفـي   . محدوديت جدي اين روش اين است كه فقط سطوح نسبتاً هموار را مـي توانـد بررسـي كنـد                   
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هاي نرم در اين    ار وارد كند كه سطح نمونه     بدليل عدم كنترل ارتفاع ممكن است سوزن در نقاطي به سطح فش           

  . كند كه منجر به كاهش قدرت تفكيك نتايج مي شودمورد تغيير مي

  روشهاي شبه تماسي

همانطور كه قبلاً گفته شد به ناحية بين ناحية تماسي و غير تماسي بعلاوة بخش كوچكي از ناحية تماسي                       

از مد شبه تماسي در ادبيات فعلـي نـانو بـا            .  گويند "شبه تماسي  ناحية   ")  آنگستروم 30 آنگستروم تا    4حدود  (

 Semicontactايـن واژگـان عبارتنـد از    . واژه هاي مختلفي نام برده مي شود كـه همگـي يـك معنـي دارنـد     

Mode ،Intermitent Contact Mode و Tapping Mode . شايان ذكر است كه ناحية شبه تماسي، اندكي با

 (.A.C) به منظور دستيابي به نسبت سيگنال به نويز حداكثر از مـدهاي متنـاوب   .  داردناحيه تماسي همپوشاني

  . در اين ناحيه استفاده مي شود

  

  

  

  

  

  . دامنه نوسانات تيرك تابعي از فاصله پيزو از سطح است-16شكل 

د و در هـر     اي است كه به ناحيه تماسي هم نفوذ مي كن         حين فرآيند روبش ناحية نوسانات تيرك به گونه       

با كاهش ارتفـاع پيزوالكتريـك   ). گيردتحت نيروي دافعه قرار مي(دورة تناوب يكبار سطح را لمس مي كند    

در اين شرايط دامنـه اش كـاهش مـي يابـد و از روي انـدازة            . تيرك در حال نوسان به سطح نزديك مي شود        
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  .كاهش دامنه فاصلة پيزو الكتريك از سطح تعيين مي شود

 ارتعاشات تيرك با منبع القا كنندة ارتعاش وابسته به مشخـصات مكـانيكي سـطح ، از قبيـل                     اختلاف فاز 

. بنابراين با اندازه گيري اختلاف فاز، مشخصات مكانيكي سطح معلوم مي شوند             . مدول يانگ و سختي است    

تغيير مـي  همچنين ثابت شده است كه فركانس تشديد تيرك در حال ارتعاش بر اثر حركت در گراديان نيرو           

در نتيجه اندازه گيري تغييرات فركانس تشديد، ما را از جزئيات نمودار نيرو بر حسب فاصـلة سـوزن از      . كند  

  . سطح آگاه مي كند

بر خلاف روش غيرتماسي كه سيگنال نيرو بدليل دوري از سطح كوچك است و منجر به كاهش دقـت             

دقت اندازه گيري مدهاي شبه تماسي      . ناسب است   اندازه گيري مي شود سيگنال نيرو در روش شبه تماسي م          

هاي تماسي برابري مي كند، در عين حال با توجه به ماهيت اين روش نيروهاي عرضي، كـه            با دقيقترين روش  

همچنـين بـه دليـل مـدت زمـان بـسيار       . ها در مد تماسي وارد مي كند، وجود ندارد        بيشترين آسيب را به نمونه    

فشار مؤثر سوزن در اين ) به سطح نيروي دافعه وارد مي كند( ثر با سطح است كمتري كه سوزن در تماس مؤ

همچنـين بـا اسـتفاده از القاگرهـاي غيرمكـانيكي، ماننـد اعمـال ميـدان                 . روش از مدهاي تماسي كمتر اسـت        

آن لايه نشاني شده است، نـويز بـسيار كمتـر             مغناطيسي متناوب به تيركي كه يك لاية فرو مغناطيس در پشت          

هـايي كـوچكتر از قبـل مـي تـوان      در نتيجـه بـا دامنـه   .  افزايش مي يابد "سيگنال به نويز  "ي شود و در نتيجه        م

استفاده از دامنه هاي كمتر به معني كاهش نيروي عمودي سـوزن بـه سـطح                . سيگنال قابل قبولي بدست آورد    

مي شود در حاليكـه ايـن مـساله         هاي بالا ميسر    بر اين اساس امكان مطالعة سطوح نرم و حساس با دقت          . است  

  .در مدهاي تماسي ممكن نيست

چرا كه اولاً نيروهاي مويين حـذف مـي شـوند كـه             . استفاده از اين روش در محيط مايع نيز ممكن است         

 و غلظت يونهـا     PHباعث تضعيف شديد تفكيك پذيري اندازه گيري مي شوند و ثانياً در محيط مايع با تغيير                 
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نتيجـه ايـن مـساله      . طي را ايجاد كنيم كه نيروي سوزن به سطح به كمينه مقدار خود برسد             مي توانيم شراي  ... و  

  .امكان بررسي سطوح حساستر با دقت اندازه گيري بيشتر مي باشد

   مد دامنه ثابت

همانطور كه گفتيم تغيير دامنة ارتعاشات، نسبت به ارتعاشات آزاد، وابسته به بزرگي نيـروي مـؤثر عمـل                   

و بـه جـنس سـطح در آن نقطـه           . مي باشد ) ميانگين زماني نيرو در يك گام روبش سطحي       (زانك  كننده بر لر  

چندان وابسته نيست از طرفي با تقريب بسيار خوبي، بزرگي اين نيروي مؤثر با فاصلة مـؤثر لرزانـك از سـطح       

ابت ماندن فاصـلة    در نتيجه ثابت ماندن اندازة دامنه در خلال روبش سطحي دليل بر ث            . تناظر يك به يك دارد    

در نتيجـه بـا ثبـت مـسير طـي شـده توسـط پيـزو                 . پيزو الكتريك از سطح حين فرآيند روبـش سـطحي اسـت           

هـايي بـا   مزيت اين روش توانايي تهية نقـشه . الكتريك بوسيلة مدار كنترلي، ميتوان هندسة سطح را تعيين كرد 

 اين روش مدت زمان طـولاني روبـش         نقطه ضعف . تفكيك پذيري بالا از سطوح نرم و آسيب پذير مي باشد          

كامل سطح است، چرا كه ارتفاع پيزو الكتريك در هر گام روبش، چندين مرتبه توسط مدار كنترل فيـدبك                   

مانند (هر چه تغيير ارتفاع در گام جديد شديدتر باشد          ). به منظور ثابت نگه داشتن دامنه نوسان      (تغيير مي كند    

 مي يابد درنتيجه هر چه تعـداد پـستي بلنـديهاي سـطح بيـشتر و شـيب آنهـا                دفعات تغيير ارتفاع افزايش   ) هاپله

البته . تر خواهد بود  مدت زمان مورد نياز براي روبش كامل سطح به مراتب طولاني          ) هامانند پله (شديدتر باشد 

 هـاي توان، با سرعت قابل قبـولي ، نقـشه پـستي بلنـدي            با صرف نظر كردن از پاره اي از اطلاعات سطحي مي          

مـي  » خطاي شـبه تماسـي      « روش بكار رفته را مد      . مهم و بزرگ سطح را با تفكيك پذيري بالايي معين كرد          

  . اين روش پستي بلنديهاي ملايم را آشكار نمي كند. گويند

  مد تصوير برداري از اختلاف فاز

بـر حـسب    نمودار نيـرو    ) مثلاً چسبندگي و مدول يانگ سطح     ( در هر گام روبش، وابسته به جنس سطح         
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در اين حالت ارتعاشات پيـزو نـسبت بـه ارتعاشـات تيـرك  اخـتلاف فـاز                   . فاصله پيزو از سطح متفاوت است     

بنابراين از نقشة اختلاف فـاز در نقـاط         . خواهند داشت كه بزرگي آن به جنس سطح در آن نقطه بستگي دارد            

  .ودمختلف سطح بعنوان عاملي براي تمايز جنس نقاط مختلف سطح استفاده مي ش

  

  

  

  

  

  تفاوت اختلاف فاز پيزو نسبت به لرزانك در نقاط با جنس متفاوت سطح -17شكل  

همچنين از اين نقشه براي افزايش تفكيك پذيري و بهبود ساير نقشه هاي سطحي از قبيـل نقـشه نيـروي                     

ي عرضي و اصطكاك، توزيع مقاومت الكتريكي، و در حالت كلي انواع مـدهاي تعيـين مشخـصات مكـانيك                  

  . سطح استفاده مي شود

  كاربردها

همانطور كه گفتيم دقت بالا، عدم محدوديت در بررسي اغلب سطوح در شرايط محيطي مختلف، عـدم         

نياز به آماده سازي نمونه در اغلب موارد، سـرعت بـالاي انـدازه گيـري، تهيـة تـصاوير سـه بعـدي و توانـايي                           

 در حـوزه هـاي مختلـف تكنولـوژي          AFMشد بـه    بررسي انواع خواص سطحي موجب توجه ويژه و رو به ر          

كاربردي اعم از الكترونيك ، هوا فضا ، خودروسازي، علـم مـواد، بيولـوژي، ارتباطـات از راه دور، انـرژي ،                 

  .شده است.... داروسازي، لوازم آرايشي، پتروشيمي و 
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   : در حوزه هاي مختلف تكنولوژي عبارت است ازAFMبطور كلي دليل استفاده از 

 بررسي كيفيت ساختار و خواص ادوات ساخته شده -1

  بررسي تحولات ساختار و خواص ادوات با گذشت زمان و در شرايط مختلف -2

منظور تكنولوژيستها از در پيش گرفتن اين اهداف آگـاهي از اصـول بهينـه سـازي روشـهاي سـاخت و                      

  .ر ادوات استپارامترهاي اين روشها، افزايش كارآيي مجموعه و زياد تر شدن طول عم

  . در حوزه هاي تكنولوژي ذكر مي كنيمAFMدر ادامه اين بخش مثالهايي از كاربرد 

   در ابعاد نانومترمطالعة فرآيندهاي اصطكاكي و تحول ادوات تحت اصطكاك

   گفتـه   17» تريبولـوژي « در اصطلاح به علم مطالعة فرآينـدهاي اصـطكاكي و سـطوح تحـت اصـطكاك                 

علم  (18و روانسازها ) علم مواد( ، خوردگي ) علم فيزيك( طالعة نيروي اصطكاك    مي شود، اين علم شامل م     

  .مي باشد) شيمي

 در هر سه اين بخشها ايفاي نقش مـي كنـد ومطالعـه سـطح را بـا دقـت نـانومتر        AFMجالب توجه اينكه    

طكاك و  توليـد نيـروي اص ـ    :  در بخشهاي مختلف اين علم عبارتند از       AFMنحوة استفاده از  . ممكن مي سازد  

، تعيـين مورفولـوژي و نقـشه هندسـه وخـواص            )بررسـي اصـطكاك   ( تهية نقشه اصطكاك در نقـاط مختلـف       

( ، و بررسي چسبندگي و لزجت لايه هاي روان كننده موجـود در سـطح                )بررسي خوردگي (مختلف سطحي   

  )بررسي نقش روانسازها

  

                                                 
17 Tribology 
18 Lubricant's  
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  متالورژي و خوردگي ادوات

 ذكر شد موجب استفاده از اين روش ، براي پيشبرد مقاصد             كه در بالا   AFMخصوصيات منحصر به فرد     

بررسي آلياژها، ساختار و فاز بلوري مـواد، روكـشهاي محـافظ    . مختلف در متالورژي و خوردگي شده است   

و ) حـرارت بـالا، مـواد شـيميايي خورنـده، اصـطكاك زيـاد             ( فلزي، سطوح تحـت شـرايط محيطـي سـخت           

  .  در علم متالورژي مي باشندAFMكامپوزيتها مثالهايي از تاثير 

  غشاها و فيلترها

به لايه هاي نازكي گفته مي شوند كه مخلوطي از مواد را ، بوسيلة عبوردهي انتخابي يكي از آنها،                   » غشا«

مثلاً تفاوت اندازه در جدا سـازي ذرات جامـد معلـق            . عوامل تفكيك متفاوت است     . از هم تفكيك مي كند    

در غـشا در جداسـازي گـاز اكـسيژن از نيتـروژن ، تفـاوت بـار الكتريكـي در                     در  سيال ،  تفاوت حـل شـدن           

 ساختار متخلخل، عمـق     AFMبوسيلة  . جداسازي ويروسها و باكتريها از آب نمونه هايي از اين عوامل هستند           

تـوان  ها و خواص سطحي غشاها و فيلترهاي ساخته شـده يـا در حـال اسـتفاده را در ابعـاد نـانومتر مـي                        سوراخ

نهايتاً نتايج بدست آمده در تنظيم بهينة پارامترهاي ساخت غشا و فهم نحـوة عملكـرد و تحـول                 .  كرد مشخص

و افزايش طول عمر آن بكار گرفتـه        ) هاي درك شده  براي ساخت غشاهاي كارآمدتر مبتني بر مكانيزم      ( غشا  

 بـين رفـتن خاصـيت       هـاي غـشاء  باعـث از       چرا كه با گذشت زمان مواد بر جاي مانـده در سـوراخ            ( مي شود   

  ).شودجداكنندگي آن مي

   سطحي در واحدهاي حافظة مغناطيسيهايكنترل كيفيت و بررسي ميزان نقص

آل براي تهية نقشه سه بعدي از ساختار و         اي ايده  وسيله AFMبا توجه به ابعاد نانومتري واحدهاي حافظه        

هـاي  اويري با اين دقت بوسيلة روش     چرا كه تهية تص   . توپوگرافي سطحي واحدهاي حافظه محسوب مي شود      
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طول، عرض، ارتفاع، شيب و همگني هر كدام از واحـدهاي حافظـه بـا دقـت                 . ديگر به سادگي ممكن نيست      

-بر اين اساس مي توان از ميزان مطلوبيت روش        . نانومتر تعيين مي شود و نقصهاي ساختاري آشكار مي شوند         

در نهايـت   . به مرور زمان بر اثر تمـاس بـا هـد آگـاه شـد              هاي ساخت و همچنين نحوة تحول سلولهاي حافظه         

فرآيند پوليش سطحي و نحوة استفاده بهينه از روانسازها، در فرآينـد تمـاس هـد بـا واحـد                     امكان بهينه سازي  

  .حافظه ، فراهم مي شود

  ا ساير روشهاي بررسي ساختار سطوح مقايسه گرديده است بAFMدر جداول صفحه بعد روش 

  

  

  

  



 

 

 AFM STM  TEM SEM 

  بيشترين دقت
بررسي چيدمان اتمي سطوح بوسـيلة سـوزنهاي فـوق          (  آنگستروم  

 )تيز و بسيار سخت
   آنگستروم

 در نوع تفكيك پذيري بالا    (  آنگستروم

HRTEM(  
 نانومتر

    )نوع تفكيك پذيري بالا(  دلار 100-200  هزينه
يري نــوع تفكيــك پــذ(دلار 500بــالاي 

  )بالا
  )نوع تفكيك پذيري بالا(  دلار400-200

  سرعت اندازه گيري و

   آماده سازي نمونه

  وابسته به مد از چند دقيقه تا چند ساعت-

   در حالت عادي نمونه آماده سازي نمي خواهد-

 براي بررسي پودرها و نمونه هاي بيولوژيك بايد فرآينـد تثبيـت             -

  .اين مواد به زير لايه صورت گيرد

 اندازه گيري در محيط خلاء نياز به مـدت زمـان تخليـه محفظـه                -

  .دارد

  . چندين ساعت براي رسيدن به خلاء بالا مورد نياز است-

 (Bulk) بررسي نمونه هاي تـوده اي        -

نيــاز بــه چنــدين هفتــه زمــان بــراي      

  .نازكسازي نمونه دارد

 نياز به خلاء بسيار بـالا، حـداقل زمـان           -

 ــ  ــدين س ــصوير را چن ــة ت ــي تهي اعت م

  .سازد

 چندين ساعت براي رسيدن به خـلاء بـالا          -

  مورد نياز است

            
 نوع دستگاه         

 مورد مقايسه



 

 

  محدوديت

 محدوديت بنياديني بر روي نوع ماده يا محيط آن وجود ندارد و     -

  .بر حسب شرايط از مد مناسب استفاده مي شود

  تنهــا محــدوديت ايــن روش عـــدم توانــايي بررســي ســـاختار     -

 10حــدود (  زن اســتهــايي بــا عمقــي بــيش از طــول ســوســوراخ

  )ميكرومتر

  . سطح مورد بررسي حتماً بايد رسانا باشد-

 براي بررسي سطوح عايق بايد سطح با لايه نازكي از ماده رسـانا              -

پوشانده شود كه علاوه بر زمانبر بودن باعث تغيير مورفولوژي مـي            

  .شود و تفكيك پذيري را به چندين نانومتر كاهش مي دهد

 عـواملي غيـر از فاصـله سـوزن از سـطح  از         وابستگي جريـان بـه     -

 شــدت جريــان و ولتاژبايــاس، ،جملــه چگــالي حــالات الكترونهــا 

 تحليـل و توضـيح نتـايج مـي     موجب پيچيـدگي ) اثرات غير خطي (

  .شود 

تصاوير را بصورت دو بعـدي تهيـه مـي          

  )عمق ندارد(كند 

  . سطح مورد بررسي حتماً بايد رسانا باشد-

فرآيند سرر است و    تهيه تصاوير سه بعدي     -

استانداردي نيست و نياز به كاليبراسيونهاي      

  .پيچيده دارد

 براي بررسي سطوح عـايق بايـد سـطح بـا            -

لاية نازكي از ماده رسانا پوشانده شود كـه         

عـــلاوه بـــر زمـــانبر بـــودن باعـــث تغييـــر  

مورفولوژي مي شود و تفكيك پـذيري را        

  .به چندين نانومتر كاهش مي دهد

ــدي و  توانمنـــ

  يتمز

در نتيجـه  (  امكان عمل دستگاه در محيطهاي هوا، خـلاء و مـايع     -

ا ي ـامكان بررسي ذرات ومـوادي كـه در خـلاء تـصعيد مـي شـوند                 

  )ذرات معلق درمايع

  تصاوير را بصورت سه بعدي تهيه مي كند-

 بررسي جـنس نقـاط مختلـف سـطح و توزيـع خـواص سـطحي                 -

  .ممكن است

   دقت زير آنگستروم-

% 90بيـشتر از  [ جريان به فاصـلة سـوزن از سـطح       حساسيت زياد    -

از تك ملكول نوك    ) سيگنال(جريان الكتريكي گذرنده از سوزن      

سوزن و نزديكترين نقطة سطح مي گـذرد كـه باعـث نـاچيز بـودن                

جريان بقية نقاط سطح و كم شدن تداخل اطلاعـات ناشـي از بقيـة               

سـوزن از   اين مساله به افزايش دقـت تعيـين فاصـلة           . نقاط مي شود    

 ].سطح مي انجامد

  

هاي عميق سـطح    ساختار سه بعدي سوراخ   -

  .هم قابل بررسي هستند

ــطح و   - ــف س ــاط مختل ــنس نق ــي ج  بررس

  .توزيع خواص سطحي ممكن است
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   هاي موجود در كشورSPM فهرست -1ضميمه

  SPM ) ( Scanning probe Microscopy                                               ميكروسكوپ پروب روبشي

   عضويتنوع  مدل  دانشگاه  رديف

  عضو Solver P47H  مركز تحقيقات كاتاليست صنعت نفت  1

  عضو Philips  دانشگاه فيزيك دانشگاه شريف  2

  رزرو -  مركز تحقيقات فيزيك پلاسما  3
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  (STM)ميكروسكوپ روبشي تونلي -2-2
  مقدمه

 دستگاهي است كه براي بررسي ساختار و برخي از خواص STM(19(ميكروسكوپ روبشي تونلي
هاي نازك نارسانا كه روي زيرلايه  سطوح مواد رسانا، بيولوژيك كه تا حدي رسانا هستند و همچنين لايه

  .رود اند، در حد ابعاد زير نانومتر، بكار مي نشاني شدهرسانا لايه

تگاه بر اين واقعيت استوار است كه هرگاه فاصلة گيري هندسه و خواص سطحي در اين دس  مبناي اندازه
و اختلاف ولتاژي به ) متصل نشوند(  باشد 20يك سوزن تيز رسانا از يك سطح رسانا حدود چند آنگستروم

بزرگي حدود چند ده ميلي ولت به آن اعمال شود جريان الكتريكي حدود چند نانوآمپر بين سوزن و سطح 
اين پديده تنها در ساية مكانيك . شود  گفته مي21»جريان تونل زني«ر اصطلاح به اين پديده د. شود برقرار مي

گذرند كه  اي مي دهد چرا كه الكترونها در انتقال از سوزن به سطح و برعكس از ناحيه كوانتمي روي مي
مقدار جريان الكتريكي ). ناحية بين سوزن و سطح(انرژي پتانسيل الكترون از انرژي كل آن بزرگتر است 

تابعي از فاصلة سوزن از سطح، شكل و جنس سوزن، هندسه و جنس سطح، و اختلاف ولتاژ سوزن وسطح 
 اين سوزن تيز رسانا به بازوهاي پيزوالكتريكي متصل است كه بوسيلة آنها سوزن به STMدر دستگاه . باشد مي

رسي خواص آن نقطه از سطح شود و امكان بر هر نقطة دلخواه از سطح با فاصلة دلخواه از آن نقطه منتقل مي
 به دو صورت مستقيم و غيرمستقيم استفاده STMدر تعيين خواص نقاط مختلف سطح از . شود فراهم مي

در واقع در تعيين خواصي كه مستقيماً از روي تغييرات جريان تونلي بر حسب فاصلة سوزن از سطح . شود مي
خواصي از سطح . صورت مستقيم استفاده شده است بSTMشوند از  و اختلاف ولتاژ اعمال شده استنتاج مي

                                                 
19 - Scanning Tunneling Microscopy 

  ت نانومتر اس1/0 يك آنگستروم برابر-20

21  -  Tunneling Current 
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شوند عبارتند از توپوگرافي هندسي سطح، تابع كار نقاط مختلف   تعيين ميSTMكه بطور مستقيم توسط 
هاي مغناطيسي  سطح، چگالي حالات انرژي نقاط مختلف سطح، ترازهاي ارتعاشي نقاط مختلف سطح، حوزه

  . سطوح و مغناطش آنها

هاي تعيين خواص سطحي، از جريان تونلي براي تحريك الكترونهاي يك از روشدر دستة ديگري 
كند  در اين حالت بطور موقت برخي از خصوصيات آن نقطه از سطح تغيير مي. شود نقطه از سطح استفاده مي

مانند اسپكتروسكوپي رامان، ( شود اين سطوح توسط روش هاي ديگر اسپكتروسكوپي  كه باعث مي
فوتونهايي كه در (هاي لومينسانس بعنوان مثال آشكار سازي انرژي فوتون. قابل شناسايي شوند) لومينسانس

بعنوان اثر انگشت ) بازگشت الكترونهاي تحريك شده بر اثر جريان تونلي به ترازهاي پايينتر توليد مي شوند
افزايش يك ميليون همچنين جريان موضعي تونلي باعث . شود ترازهاي انرژي آن نقطه از سطح محسوب مي

شود كه با اسپكتروسكوپي رامان آشكارسازي خصوصيات آن نقطه از سطح  برابري سطح مقطع رامان مي
 در مطالعه و تعيين STMهاي بعدي كاربردهاي مختلف مستقيم و غيرمستقيم در بخش. شود ممكن مي

  .خواص سطوح با تفصيل بيشتري بيان خواهد شد

  STMعملكرد نگاهي اجمالي به اصول كلي 

  . دهد  را نشان ميSTMشكل روبرور بطور نمادين اجزاي اصلي دستگاه 

  

  

  

  

  

  

  
  STM دستگاه  و اصول عملكرد نمادين اجزاي اصلينمايش  )1شكل

 نمونه مورد بررسي



 فصل دوم                                                                     آشنايي با تجهيزات اندازه گيري و تعيين مشخصات

38  

 بسيار ظريف و نوك تيز رسانا به يك بازوي 22 بدين صورت است كه يك سوزنSTMاصول كلي كار 
به منظور تنظيم مكان سوزن نسبت به سطح نمونه مورد بررسي با اعمال . پيزوالكتريك متصل شده است

∧∧∧در راستاهاي) ها (23ف ولتاژهاي مناسب به پيزوالكتريكاختلا

xyz  سوزن را به هر نقطة دلخواه از فضاي  ,,
براي تهية نقشه خصوصيات يك ناحيه از سطح سوزن به . توان منتقل كرد سه بعدي، با دقت آنگستروم، مي

در ). شود  گفته مي24»روبش سطحي «كار در اصطلاحبه اين(شود  بالاي تك تك نقاط سطح منتقل مي
شود و جريان  حالت در يك ارتفاع معين اختلاف ولتاژ خاصي بين سطح نمونه و سوزن رسانا اعمال مي اين

هاي  اينكار ممكن است در ارتفاعSTMوابسته به مد مورد استفاده . شود گيري مي الكتريكي تونلي اندازه
براي تنظيم ارتفاع از يك مدار فيزيك كنترلي الكترونيكي . ر شودمتعدد و با اختلاف ولتاژهاي متعدد تكرا

شود تا  شود و در هر گام روبش سطحي فرمان تغيير ارتفاع توسط اين مدار به دفعات صادر مي استفاده مي
  .ارتفاع سوزن در محدودة مناسب قرار گيرد

ندسة سطح، فاصلة سوزن از سطح و اندازة اين جريان تابعي از جنس سطح، ه. همانطور كه قبلاً گفته شد
بنابراين بررسي اندازة جريان ما به خصوصيات سطح و ارتفاع سوزن از . باشد اختلاف ولتاژ اعمال شده مي

  . شود سطح رهنمون مي

 

 

 

 

 

  

                                                 
22  - Tip 

از اين مواد . كند  پيزو الكتريكها نوعي سراميك هستند كه با اعمال اختلاف ولتاژهاي معمولي به دو سر آنها طولشان از مرتبة يك آنگستروم تغيير مي- 23
  .شود براي جابجاييهاي بسيار دقيق استفاده مي

24  - Scanning 
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 در مدهاي مختلف و منطق كسب اطلاعات از مشخصات سطح STMدر بخش بعدي جزئيات عملكرد 
  . گيرد مورد بررسي قرار ميدر مد مربوطه را بطور مختصر 

  سطوح در تعيين مشخصاتSTMهاي مبتني بر استفاده مستقيم از روش

  در دماهاي پايين و در ولتاژهاي معمولي ارتباط بين جريان تونلي و مشخصات سوزن و فاصلة بين آنها 

تابع «ز  ثابت نمايي تابعي اk ارتفاع سوزن از سطح، zباشدكه   ميexp(-2kz)×IT=F(V) بصورت 
 .  تابعي از چگالي حالات انرژي الكترونهاي سطح استF سوزن و سطح و 25»كار

بر اين اساس با ثابت قرار دادن برخي از اين پارامترها امكان بررسي مقدار يا نحوة تغييرات پارامترهاي 
 تعيين kهاي مختلف عگيري جريان تونلي در ارتفا به عنوان مثال در ولتاژ ثابت با اندازه. شود ديگر فراهم مي

گيريم كه جنس و چگالي حالات انرژي الكترونها در نقاط  بعنوان مثال ديگر حالتي را در نظر مي. شود مي
در اين صورت ثابت .  در تمام نقاط سطح يكي خواهد بودF و تابع kيعني . است26(LDOS)مختلف يكسان 

كند و در نتيجه توپوگرافي هندسي سطح معلوم  ماندن جريان، ثابت بودن فاصلة سوزن از سطح را تضمين مي
 . شود مي

ها مثال ديگر حالتي است كه درصدد كسب اطلاع از ترازهاي انرژي يا چگالي حالات انرژي الكترون
در حالت اخير با ثابت كردن مكان سوزن نسبت به سطح و بررسي تغييرات . در يك نقطه از سطح باشيم

 خود تابعي از ترازهاي انرژي و Fبا توجه به اينكه . شويم  آگاه ميFتابع جريان تونلي بر حسب ولتاژ از 
LDOSها است، آگاهي از  الكترونF معادل آشكارسازي ترازهاي انرژي و LDOSالكترونهاست  . 

 در مدهاي مختلف و منطق كسب اطلاعات از مشخصات سطح در مد STMدر ادامه جزئيات عملكرد 
  .شود مطرح ميمربوطه با تفصيل بيشتري 

  مد جريان ثابت

                                                 
25  - Work Function 

26  - Local Density Of States 
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 در نقاط مختلف سطح يكسان باشد اين ]و چگالي حالات انرژي الكترونها[كه جنس سطح در صورتي
در اين . شود روش فرآيند مطمئني براي تعيين توپوگرافي هندسي سطح مواد، با دقت آنگستروم، محسوب مي

شود كه جريان تونلي به مقدار  اي تنظيم مي هروش در هر گام روبش سطحي ارتفاع سوزن از سطح به انداز
در نقاط ) ها الكترونو چگالي حالات انرژي (از طرفي با توجه به فرض يكسان بودن جنس سطح . معين برسد

بنابراين تحت اين شرايط، . مختلف سطح مقدار جريان تونلي تنها تابعي از ارتفاع سوزن از سطح خواهد بود
در . باشد بت بودن جريان تونلي به معني ثابت بودن ارتفاع سوزن از سطح ميحين فرآيند روبش سطحي، ثا

  .شويم نتيجه با ثبت مسير پيزوالكتريك حين فرآيند روبش سطحي از توپوگرافي هندسي سطح مطلع مي

  

  

  

  

  

در صورتي كه جنس سطح و چگالي حالات انرژي الكترونها درنقاط مختلف سطح يكسان نباشد يا از 
در زير تصاوير . دن آنها اطمينان نداشته باشيم، روش اخير نتايج مطمئني را بدست نخواهد داديكسان بو

  .   از ساختار اتمي يك نانوتيوب و همچنين سطح سيليكون  را مشاهده مي كنيدSTM بدست آمده توسط 

 

 

 

 

 

 

  

  

  مسير سوزن در مد جريان ثابت ) 2شكل

 STM ساختار اتمي يك نانوتيوب تك جداره بدست آمده توسط  ) 3شكل STM .طح سيليكون بدست آمده توسط ساختار اتمي س ) 4شكل
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  مد ارتفاع ثابت

در اختلاف ولتاژ ثابت ارتباط . باشد  اين مد روش سريعي براي تعيين توپوگرافي هندسي سطح مي
 نشانگر فاصله zباشد كه   ميIT ~ exp (-2kz)جريان تونلي بر حسب فاصلة سوزن از سطح مطابق رابطه 

در نتيجه با آگاهي .  ثابتي است كه به جنس سطح و جنس و شكل سوزن بستگي داردk27سوزن  از سطح و 
  .فاصلة سوزن از سطح آگاه شويمتوانيم از  الاصول مي از اندازة جريان تونلي علي

با توجه به مطالب بالا اگر ارتفاع پيزوالكتريك نسبت به افق حين فرآيند روبش ثابت باشد در نقاط 
در نتيجه از روي رابطة بالا فاصلة سوزن از سطح در . هاي تونلي مقدار متفاوتي خواهد داشتمختلف جريان
  . باشد  پوگرافي هندسه سطح ميآيد كه به معني معلوم شدن تو نقاط بدست مي

  

  

  

  

  

  

گيري است چرا كه برخلاف  سرعت بالاي فرآيند اندازه» جريان ثابت« به مد» ثابت ارتفاع«مزيت مد
كند ودر نتيجه تأخير زماني وابسته به سيكلهاي  مدار فيدبك نقشي در كنترل ارتفاع ايفا نمي» جريان ثابت«مد

محدوديت اين مد لزوم همواري بالاي سطح مورد بررسي و . تمتعدد مدار فيدبك وجود نخواهد داش
جريان تونلي، فاصله سوزن از سطح . اطمينان از اين مسأله است چرا كه براي بدست آمدن سيگنال مناسب

از طرفي در صورت ناهمواري زياد سطح حين فرآيند روبش . بايد در محدودة چند آنگستروم باقي بماند
  .شوند كند و سطح و سوزن تخريب مي  ميسطحي، سوزن به سطح گير

                                                 
1( khuum tse /)(2   .باشد  تابع كار سطح ميUs تابع كار سوزن و Ut جرم الكتروم، meكه ≈+

  مسير سوزن در مد ارتفاع  ثابت ) 5شكل
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  مد نقشه برداري از تابع كار سطح

. كند همانطور كه در بخش قبل گفتيم در اختلاف ولتاژ ثابت جريان بر حسب فاصله بطور نمايي افت مي
(IT ~ exp(-2kz)) كه ارتباط ثابت افت kبا تابع كار سطح وسوزن تقريباً بصورت :  

khUUm tse /)(2 +≈K 

 به ترتيب جرم الكترون و ثابت پلانك h و meباشد و   تابع كار سوزن و سطح ميUs , Utباشد كه  مي
           :توان به رابطه زير رسيد  ميIبا مشتق گيري از رابطة . است

2)/(95.0
2 t

tts

I
ZIUU ∆∆

=
+  

 معلوم Usابع كار سطح گيري سمت راست رابطة بالا ت  معلوم باشد آنگاه با اندازهUtاگر تابع كار سوزن 
 اندازه Itكار در هر گام روبش سطحي در دو نقطه با ارتفاع نزديك به هم جريان تونلي براي اين. شود مي

  .گرفته مي شود

 بدست Usاي تقريبي است وعملاً در بسياري مواد تابع كار سطح   رابطهIهمانطور كه گفته شد رابطة 
ار واقعي است، با وجود اين نتايج بدست آمده اطلاعات كيفي آمده از اين روش اندكي بزرگتر از مقد
  .شود مفيدي از نقشة تابع كار سطح محسوب مي

   در نقاط مختلف سطح"چگالي حالات انرژي الكترونها"تعيين نقشة 

سپس با تغيير دادن . كند شود و تغيير نمي در اين مد مكان و ارتفاع سوزن در يك نقطه از فضا ثابت مي
همانطور كه . شود  مشخص مي) F(V)) F∝ITدر نتيجه تابع . گيرند ولتاژ، جريان تونلي را اندازه مياختلاف 

 در آن نقطه از سطح است (LDOS) تابعي از چگالي حالات انرژي الكترونها Fشد  در مقدمة اين فصل اشاره
ان نشان داد كه تحت شرايطي چگالي حالات انرژي تو مي.  قابل استنتاج استF از LDOSدرنتيجه اصولاً . 

  .آيد بدست مي ذيل از رابطة) با انرژي كمي بيشتر يا كمي كمتر( در نزديكي انرژي فرمي 

dV
df

dV
dIT ∝∝ DOS( Ef – eV)  
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   در نقاط مختلف سطح"ترازهاي انرژي ارتعاشي الكترونها"مد سنجش نقشة 

. كنـد   شـود و تغييـر نمـي        مشابه حالت قبل در اين مد مكان وارتفاع سوزن در يك نقطه از فضا ثابـت مـي                 
مـشخص   F(V)) F∝ (It درنتيجـه تـابع  . شـود  گيري مـي  سپس با تغيير دادن اختلاف ولتاژ، جريان تونلي اندازه

ي از ترازهاي انرژي الكترونهـا در آن نقطـه از سـطح              تابع Fهمانطور كه در مقدمه اين فصل گفته شد         شود    مي
توان نشان داد كـه ترازهـاي         مي. قابل استنتاج است   Fدر نتيجه علي الاصول ترازهاي انرژي الكترونها از         . است

منجـر بـه بـروز پيـك هـايي در منحنـي             ) برخـورد غيـر الاسـتيك     ( جاذب انـرژي جريـان الكترونهـاي تـونلي          

)(2

2

V
dV

Id T شوند بيانگر بزرگي ترازهـاي جـاذب انـرژي           شود، ولتاژهايي كه پيك ها در آنها مشاهده مي           مي

  )باشد مي

در ميان ترازهاي جاذب انرژي ترازهاي ارتعاشي در محدودة انرژيهاي بررسي شده قرار 
  .باشد و پيكهاي ديده شده عملاً ترازهاي ارتعاشي مي) ولتاژهاي معمولي(گيرند مي

  

  

 . يك نقطه از سطحLDOS)  (ي چگالي حالات انرژي الكترونهااي از   نمونه )6شكل
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  CوA، B سه نقطه سطحينمودار مشتق دوم جريان نسبت به ولتاژ بر حسب ولتاژ براي   )7شكل

 .) ديده نمي شودC-H پيكهاي ترازهاي ارتعاشي مربوط به تركيبات Aده همانطور كه ديده مي شود در ما(
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   ( SNOM )           ميكروسكوپي نوري ميدان نزديك روبشي -2-3

    و Ash توسط 1972 در سال 28هاي ميكروسكوپي نوري ميدان نزديك روبشي اساس كار دستگاه

Nichollsتوسط 1991ولي اولين دستگاه ميكروسكوپي نوري ميدان نزديك روبشي در سال .  كشف شد 

Betzingاين دستگاه در حقيقت بسيار شبيه دستگاه ميكروسكوپ نيروي اتمي.  ساخته شد)(AFMباشد تا   مي  

  .هاي نوري ميكروسكوپ

. دهد  تصوير بسيار خوبي از توپوگرافي نمونه با قدرت تفكيك عمودي خوبي به ما ميSNOMدستگاه 
 از سيليكون AFMنوك دستگاه . باشد  در پروب آنها براي روبش سطح ميSNOM و AFMتفاوت دستگاه 
بر خلاف دستگاه .  از يك فيبر نوري تشكيل شده استSNOMدر حالي كه نوك دستگاه . ساخته شده است

AFM نوك دستگاه SNOMدر . رود  علاوه بر تعيين توپوگرافي سطح براي روشن كردن نمونه نيز به كار مي
  .اند  مقايسه شدهSNOM و AFMپروب دستگاه )  1(شكل 

 فاصله بين SNOMدر . كند  فقط در حالت غيرتماسي كار ميSNOM ، دستگاه AFMه بر خلاف دستگا
  .شود گيري مي نوك پروب تاسطح نمونه با ميزان ميرايي نوسان پروب اندازه

به نمونه توسط فيبر نوري، نور تابيده . نشان داده شده است) 2( در شكل SNOMساختار يك دستگاه 
توان  با استفاده از اين ساختار مي. شود نه توسط يك فيبر ديگر جمع مينور بازگشت شده از نمو. شود مي

يك كاربرد ديگر . ها را علاوه بر توپوگرافي نمونه بدست آورد قابليت بازتاب و يا فتولومينسانس نمونه
هاي فتونيك و يا هدايت امواج در ساختارهاي ليزري   گيري انتشار نور از كريستال  اندازهSNOMدستگاه 

  .]1[باشد يم

                                                 
28 Scanning Near Field Optical Microscopy 
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  .SNOM و AFM مقايسه پراب دستگاه -1شكل 

  

  
  SNOM  ساختار يك دستگاه-2شكل 
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  ]2[ كاربردها

  ها تهيه تصاوير با قدرت تفكيك بالا از سلول -1

 اي  بررسي ساختار فازها در پليمرهاي لايه -2

 هاي پليمري  بررسي ساختار داخلي ژل -3

  نزديك–دهي پليمر توسط ميكروسكوپ نوري ميدان  شكل -4

 SNOMها توسط  اسپكتروسكوپي تك مولكول -5

  مراجع

1- www.twinson.com.cn/downloads/smtz/dme/snom/snom.pdf 

2- www.lot-oriel.com/pdf_uk/all/wit_ratliver.pdf 

  

  SNOM مدلهاي جديد دستگاه فهرست -1ضميمه

  قدرت تفكيك  كشور  شركت  مدل   اسم

SNOM Multi view 1000 Nanonics Imaying 
Ltd 

   نانومتر50  اسرائيل

SNOM Multi view 2000 Nanonics 
Imaying Ltd 

  نانومتر50 اسرائيل

SNOM  Cryo view 2000 Nanonics 
Imaying Ltd 

  نانومتر50 اسرائيل

SNOM Biolaser SNOM Triple - O نانومتر100  آلمان   

SNOM Alpha SNOM Witec نانومتر100  آلمان   

SNOM Aurora -3 Veeco نانومتر20  آمريكا   

SNOM Solver SNOM NT-MDT نانومتر50  روسيه   
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 SEM) (29ميكروسكوپ الكتروني روبشي -2-4

  . تابد ، يك پرتو الكتروني به نمونه ميTEM نيز مانند )SEM(روسكوپ الكتروني روبشي در ميك

  
  ]1 [ تصوير الكتروني روبشي سطح يك فلز با مقياس يك ميكرون -1-5شكل 

  .  نشان داده شده است2-5  ساده در شكل SEMاجزاء اصلي و حالت كاري يك 

  
 ]2 [  ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمودار شماتيكي اجزاء اصلي يك– 2-5شكل 

                                                 
29 -Scaninig Electron microscopy 
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معمولاً از نوع انتشار ترمويونيكي فيلامان يا رشته تنگستني است اما )  تفنگ الكتروني(منبع الكتروني 

 KeV30-1ها بين  استفاده از منابع گسيل ميدان براي قدرت تفكيك بالاتر، افزايش يافته است معمولاً الكترون

كنند، تا حدي كه در   سه عدسي متمركزكننده پرتو الكتروني را كوچك ميسپس دو يا. شوند شتاب داده مي

  .   استnm10-2موقع برخورد با نمونه قطر آن حدوداً بين 

  هاي عمومي   استفاده

 نانومتر 100 تا 3 برابر  با قدرت تفكيك در حد 100،000 تا 10 تصويرگرفتن از سطوح در بزرگنمايي -1

 )بسته به نمونه(

  :ها قادر به انجام امور زير خواهند بود  ميكروسكوپback Scatteredت تجهيز به آشكارساز  در صور-2

  (aنشده،  هاي حكاكي   مشاهده مرزدانه، در نمونه(bها   مشاهده حوزه)domains ( ،در مواد فرومغناطيس

(cميكرومتر، 10 تا 2ها با قطرهايي به كوچكي   ارزيابي جهت كريستالوگرافي دانه (d  تصويرنمودن

  ). در صورتي كه متوسط عدد اتمي فاز دوم، متفاوت از زمينه باشد(نشده  فاز دوم روي سطوح حكاكي

هادي  توان از آن براي كنترل كيفيت و بررسي عيوب قطعات نيمه  با اصلاح مناسب ميكروسكوپ مي-3

  . استفاده نمود

  هايي از كاربرد  نمونه

 ، در بزرگنمايي بسيار بيشتر از ميكروسكوپ نوري متالوگرافي هايي   بررسي نمونه-1

، كه مستلزم عمق ميداني بسيار بزرگتر از حد  حكاكي عميق بررسي مقاطع شكست و سطوح-2

 . ميكروسكوپ نوري است

ها بر روي سطوح  ها، فازهاي رسوبي و دندريت  ارزيابي جهت كريستالوگرافي اجرايي نظير دانه-3
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 گرافي شده براي كريستالو آماده

ها،   آخال ها، براي مثال،  شناسايي مشخصات شيميايي اجزايي به كوچكي چندميكرون روي سطح نمونه-4

 هاي سايش  فازهاي رسوبي و پليسه

 µm 1اي به كوچكي  ها در فاصله  ارزيابي گراديان تركيب شيميايي روي سطح نمونه-5

 ها لكرد و تأييد طراحي نمونههادي براي آناليز شكست، كنترل عم  بررسي قطعات نيمه-6

 ها  نمونه

. شود هاي الكتروني روبشي موجود تعيين مي محدوديت اندازه توسط طراحي ميكروسكوپ: اندازه

 8 تا 4هاي   قرار داد ولي نمونه توان در ميكروسكوپ  سانتيمتر را مي20 تا 15هايي به بزرگي  معمولاً نمونه

 .  نمونه بررسي كردتوان بدون جابجاكردن سانتيمتر را مي

بايد . شوند  مواد غيرهادي معمولاً با لايه نازكي از كربن، طلا يا آلياژ طلا پوشش داده مي: سازي آماده

هايي ريز نظير پودرها بايد روي يك فيلم هادي نظير  بين نمونه و پايه اتصال الكتريكي برقرار شود و نمونه

ها بايد عاري از مايعاتي با فشار بخار بالا نظير آب،   نمونه.رنگ آلومينيوم پخش شده و كاملاً خشك شوند

  .مانده باشند هاي روغني باقي كننده آلي و فيلم هاي پاك محلول

  آناليز شيميايي در ميكروسكوپ  الكتروني

 مشخصه Xهايي با انرژي بالا به يك نمونه جامد برخورد كنند، موجب توليد اشعه  هر گاه الكترون

  . شوند  در نمونه ميهاي موجود اتم

 تا حد زيادي ناديده گرفته x اين پرتوهاي TEM و SEMبه هنگام بحث در مورد تشكيل تصوير در

شود با اين حال دانشمندان در دهه  نظر مي اگر چه، با اين كار از حجم عظيمي از اطلاعات صرف. دوش مي
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اي براي  ني به طور فزايندههاي الكترو اين نكته شدند و از آن زمان ميكروسكوپ متوجه 1950

تواند بر  عبارت ميكروآناليز به اين معني است كه آناليز مي. شوند استفاده مي) microanalysis(ميكروآناليز

 كوچكي از نمونه، يا در بيشتر موارد بر روي قسمت بسيار كوچكي از يك نمونه بزرگتر، روي مقدار بسيار

توان اين كار را انجام داد،  نگاري نمي ولي شيميايي و طيفهاي معم از آنجا كه با روش. صورت گيرد

ميكروآناليز در ميكروسكوپ الكتروني به صورت ابزار مهمي براي تشخيص خصوصيات انواع مواد جامد 

  .درآمده است

گيري طول موج  اندزه.  منتشر شده توسط هر نمونه تعيين نمودxتوان از طيف پرتو اصولاً دو چيز را مي

 مشخصه منتشر شده امكان تشخيص عناصر حاضر در نمونه يا انجام آناليز كيفي را ميسر xهر پرتو ) ييا انرژ(

 منتشر شده در هر ثانيه، تعيين مقدار حضور عنصر در نمونه يا انجام  xگيري تعداد هر نوع پرتو اندازه. سازد مي

اي است كه  اه جهت آناليز كمي به گونهپذير مي سازد شرايط لازم براي نمونه و دستگ آناليز كمي را امكان

  .  به آساني ميسر نخواهد بود گذر از مرحله آناليز كيفي به كمي 

  ها  محدوديت

اند، معمولاً در  هايي كه پوليش و حكاكي متالوگرافي شده كيفيت تصوير سطوح تخت، نظير نمونه-1

 . ي نيست، برابر به خوبي ميكروسكوپ نور400 تا 300بزرگنمايي كمتر از 

تر از ميكروسكوپ  قدرت تفكيك حكاكي بسيار بهتر از ميكروسكوپ نوري است، ولي پايين-2

  . الكتروني عبوري و ميكروسكوپ عبوري روبشي است

  مراجع

١ - E D Specht, A Goyal, D F Lee, F A List, D M Kroeger, M Paranthaman, R K Williams 

and D K Christen, Supercond. Sci. Technol. 11 (1998) 945–949. 

٢- http://mse.iastate.edu/microscopy/chamber.html 
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 Scanning Electron Microscopy (SEM)                                       ميكروسكوپ الكتروني روبشي

  نوع عضويت  مدل  دانشگاه  رديف

1  
  دانشگاه سمنان 

  ميكروسكوپ الكتروني آزمايشگاه 
XL30 / TMP عضو  

2  
   همدانيسينا دانشگاه بوعلي

   مواد و ميكروسكوپ الكتروني  آزمايشگاه
JSM840A عضو  

3  
  دانشگاه تهران 

   مركز تحقيقات بيوشيمي و بيوفيزيك 
HHS-2R عضو  

4  
  دانشگاه فردوسي مشهد

  كزي آزمايشگاه مر
LEO-1450VP عضو  

5  
   صنعتي اصفهاندانشگاه

   آزمايشگاه مواد
  عضو -

  عضو S-360  پژوهشگاه مواد و انرژي   6

7  
  دانشگاه صنعتي سهند

  مواد نانو ساختار آزمايشگاه  
MV2300 عضو  

8  
  گاه تربيت مدرسدانش

   بخش مواد
XL-30 عضو  

9  
  دانشگاه علوم پزشكي تهران

  آزمايشگاه  فارماكولوژي 
S-360 عضو  

  عضو -  مركز تحقيقات بيولوژي  ابن سينا  10

  

  

  

  

  

    

  هاي موجود در كشور SEM فهرست-1ضميمه
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  نوع عضويت  مدل  دانشگاه  رديف

11  
  شركت لعاب مشهد

   مؤسسه تحقيقاتي پر طاووس 
S-360 عضو  

پژوهشگاه پليمر و پتروشيمي ايران آزمايشگاه   12
  عضو   S-360  عمومي و مركزي

13  
  دانشگاه صنعتي شريف 

  ختار و مواد آزمايشگاه سا
JDM-35 عضو  

14  
  پژوهشگاه صنعت نفت

   آززمايشگاه ميكروسكوپ الكتروني 
S-360 عضو  

15  
  دانشگاه علم و صنعت ايران

  آزمايشگاه دانشكده مواد
S-360 عضو  

16  
  دانشگاه تهران

  آزمايشگاه متالورژي و مواد 
S-360 

 MV2300 
  رزرو

  رزرو S-360  مركز تحقيقات نسوز آذر  17
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 SEM فهرست مدلهاي جديد -2ضميمه 

Scanning electron  Microscopey(SEM)                                         ميكروسكوپ الكتروني روبشي  
     

  قابليت هاي جديد    سازندهشركت و كشور  مدل  رديف

1 JSM-5510  ژاپنJEOL 3.5nm 

2 JSM-6060  ژاپنJEOL 3.5nm 

3 JSM-6380  ژاپنJEOL 3.0nm 

4  JSM-6480  ژاپنJEOL 3.0nm 

5  JSM-5510LV  ژاپنJEOL HV 3.5nm 
LV 4.5nm 

6  JSM-6060LV  ژاپنJEOL HV 3.5nm 
LV 4.0nm 

7  JSM-6380LV  ژاپنJEOL HV 3.0nm 
LV 4.0nm  

8  JSM-6480LV  ژاپنJEOL HV 3.0nm 
LV 4.0nm  

9  JSM-6700F  ژاپنJEOL 1.0nm 
2.2nm (1kV) 

10  
 

JSM-7401F 
 JEOLژاپن 

1.0nm (15kV) 
1.5nm (1kV) 
0.8nm (30k STEM) 

11  
 

JSM-7700F  ژاپنJEOL 

0.6nm (5kV) 
1.0nm (1kV) 
1.0nm (15kV) 
0.7nm (1kV) GB mode 

12  JSM-7700F   ژاپنJEOL 1.0nm 
2.2nm (1kV) 
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 30(ESEM) ميكروسكوپ الكتروني محيطي -2-5

اند به  ناخته شدهبه خوبي ش) SEM( روبشي هاي الكتروني هاي روش مطالعه با ميكروسكوپ محدوديت

 هدايت الكتريكي بالا هستند بر روي سطوح شكست يا در  باهايي كه داراي پوشش عنوان مثال حتي در نمونه

تواند باعث كاهش كيفيت تصويربرداري اين تجمع بار مي. شود ها تجمع بار مشاهده مي مواد متخلخل و فوم

ايندرها مثل روغن، مواد روانساز و ديگر مواد افزودني ها و ب  علاوه بر اين، پسماندهاي آلي انواع چسب.شود

توان از  در اين موارد مي. ممكن است در خلأ بالا تبخير شده و تصويرسازي نمونه را با مشكل مواجه نمايد

  . ]1[ ميكروسكوپ الكتروني روبشي محيطي استفاده نمود

  ]2[اساس كار 

هاي الكتروني داراي يك منطقه خلأ  اع ميكروسكوپ الكتروني محيطي نيز مانند تمامي انو ميكروسكوپ

علاوه  به.  قرار دارد9pa-10باشد كه هميشه در فشار كمتر از   پرتو الكتروني ميمتمركز كردنبراي توليد و 

مورد نياز است كه البته اين دو ناحيه بايد به نحو مطلوب و توسط ) 60kpaبيش از (يك منطقه با فشار بالا 

 و يا توسط 31هاي پنجره عبور الكترون اين كار يا توسط فيلم. از يكديگر مجزا گردنديك تكنيك ويژه 

گيري از ولتاژهاي   به دليل بهرهESEMدر . پذيرد مي فشار انجام 32هاي كوچك محدودكننده گاز دريچه

                                                 
30 -Environmental Scaninig Electron Microscopy 

31-electron ion window film 

32 - pressure-limiting aperture, PLA 
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ين بيان، تر  به ساده 1شكل. شود اي محدودكننده به كار گرفته مي هتر، فقط دريچه دهنده بسيار پايين شتاب

حداقل دو دريچه براي محدودكردن مؤثر فشار ايجاد شده در ستون . دهد اين سيستم كاري را نشان مي

 از طريق ESEMجريان گاز از ميان اولين دريچه محدودكننده فشار . باشد الكترون اپتيكي مورد نياز مي

 گاز از طريق دومين دريچه شود و فقط بخش كوچكي از ها به بيرون پمپ مي ها و پمپ سيستمي از لوله

داشتن فشار  داده شده براي نگه هاي نشان ها و سوپاپ  بقيه پمپ.كند  نشت ميPLA1)(محدودكننده فشار 

مورد نياز در محفظه نمونه و همچنين براي تسهيل انتقال نمونه به داخل و خارج از سيستم به كار گرفته 

  . شوند مي

  

 دومـين دريچـه    =PLA2اولـين دريچـه محدودكننـده،     = PLA1. م با دو پمـپ     شماتيك ساده يك سيست     شكل - 1شكل

ــده،  ــاري، = rotary pump(RP(محدودكنن ــوني، = diffusion pump (DP(پمــپ روت پمــپ  =TMPپمــپ ديفوزي

  ها سوپاپ =airlock(V1, V2, G( ،محفظه تعويض نمونه = N)nitrogen trap(تله نيتروژن مايع،   = LN2توربومولكولار، 

تواند از دو  داده شده در سيستم بالا به درستي انتخاب شوند، پرتو الكتروني مي اگر پارامترهاي نشان
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عبور كند اما پس از واردشدن به محفظه نمونه، پرتو الكتروني با  ميان هر دو دريچه با حداقل افت ستون و از

  . شوند هاي گاز برخورد كرده و پخش مي مولكول

شده مناسب   مشخص در داخل گاز، يك پرتو متمركز ه شده است كه تا يك فاصلهبه هر حال نشان داد

تواند مورد  وجود دارد و اگر يك نمونه به اين محدوده منتقل شود يا در اين منطقه وجود داشته باشد، مي

ان توان آشكارساز مناسبي طراحي نمود و در جاي صحيح قرار داد تا بتو بنابراين مي. مطالعه قرار گيرد

 به صورت شماتيك، آرايش سيستم آشكارساز را نشان 2شكل. هاي پديدآمده را دريافت كرد سيگنال

هاي برگشتي و  شده نظير الكترون هاي دريافت كننده مقدار نسبي سيگنال  تعيينPLA1فاصله نمونه از . دهد مي

  . مي باشد Xپرتو 

  

مطالعه  تواند يك نمونه آزمايشي را حين ي آب در مقادير معين ميها قطره.  ESEMاي از يك آشكارساز در    نمونه- 2شكل

  .به صورت درجا تر كند
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   ESEM آشكارسازي الكترون در

 ارائه گرديده است و نهايتاً به وسيله 1983 در Danilatosالكترون توسط ) GED(آشكارساز گازي 

GSEDجايگزين شده است  .  

 پرتو الكتروني از خلال يك روزنه يا  نشان داده شده است، 3 طور كه به صورت شماتيك در شكل همان

كند تا به سطح  گردد، سپس از ميان گاز عبور مي سوراخ در آشكارساز با بار مثبت وارد محفظه نمونه مي

  . نمونه برسد

  : شود دو حالت ممكن است روي دهد هنگامي كه پرتو الكتروني وارد محفظه مي

  . كنند فرق از ميان گاز عبور ميهاي پرتو بدون ت الكترون -1

شده برخورد كرده، متفرق  هاي يونيزه با گاز تصويرساز و مولكولقبل از رسيدن به نمونه پرتو  -2

  . شود مي

آشكارساز جذب  توسط  ،33ولتي  صد تحت تأثير ميدان چند)(SE/BSEهاي برگشتي و ثانويه  الكترون

هاي گاز تصويرساز برخورد   با مولكولSE/BSEهاي پرانرژي  ر به آشكارساز الكتروندر طول مسي. شوند  مي

  .دهند  يون مي-هاي الكترون ل جفتكنند و تشكي مي

                                                 
33 - high voltage field 
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  34 گاز و آشكارساز الكترون ثانويه گازي- نمايش شماتيك تعامل الكترون-3شكل

يد هاي الكتروني پد شده سيگنال ، يك آبشار تقويت" يونيزاسيون- برخورد-شتاب"تكرار فرآيند 

. نمايد آوري كرده و تصوير نمونه را بازسازي مي شده را جمع هاي تقويت آشكارساز، سيگنال. آورد مي

هاي مثبت، يك نيروي دافعه از آشكارساز كه بار مثبت دارد، و يك نيروي  همزمان با آبشار يونيزاسيون يون

هاي  اين يون. كند ريافت مياند، د جاذبه از بارهاي اضافي منفي كه بر روي سطح نمونه تجمع نموده

  . )4شكل (كنند ز باردارشدن سطح جلوگيري ميشده و ا باردارشده مثبت دوباره با بارهاي اضافي تركيب

 الكتروني در كوچكترين تمركز اشعه  به قابليت آن SEMهاي روبشي  وضوح تصوير در ميكروسكوپ

هاي گاز تصوير   بين مولكولESEMحيطي  م در ميكروسكوپ. نقطه ممكن بر روي سطح نمونه بستگي دارد

 - هاي گاز گرچه اين تعامل. گردد دهد كه منجر به پخش پرتو مي هاي پرتو برخوردهايي روي مي و الكترون

ها هنگامي كه پرتو از داخل محفظه نمونه  دهد، ولي اكثريت الكترون پرتو در تمامي مسير ستون روي مي

دهد كه منجر به   فشار محفظه، مقدار فاصله پويش آزاد را كاهش ميافزايش. شوند كند، متفرق مي عبور مي

                                                 
34 - gaseous secondary electron detection 
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 هاين دامن. نمايد نشده را محاصره مي الكتروني متفرق، شده و بقيه پرتو35 وسيع الكترونيهايجاد يك دامن

، مقدار )Softening(هاي تيز  كردن لبه نرم. گذارد  تأثير ميي قابل دسترستمركز بر روي ميزان ) 4شكل(

هاي كمي و كيفي با استفاده از ميكروآناليز پرتو  دهد و احتمالاً بر روي تحقيق ن مفيد پرتو را كاهش ميجريا

Xباشد  مؤثر مي .  

  

  . شود هاي گاز تصويرساز تشكيل مي  پرتو الكترون اوليه كه به دليل تفرق پرتو الكتروني توسط مولكولهدامن- 4شكل

 تا نمونه، تركيب گاز حاضر، فشار PLAيافته، تابع فاصله آخرين  شايان ذكر است كه مقدار پرتو تفرق

  . باشد دهنده و جريان پرتو مي  ولتاژ شتاب محفظه،

 ESEM تصوير سازي

هاي الكتروني محيطي با استفاده از دو پيشرفت تكنولوژيكي نياز به خلاء بالا جهت  ميكروسكوپ

كه نمونه ( سيستم پمپ خلاء كه محفظه خلاء پايين اول، استفاده از يك. تصويرسازي را ميسر ساخته است

طور كه  همان. سازد را از محفظه تفنگ الكتروني كه در خلاء بالا كار مي كند، جدا مي) در آن قرار دارد

                                                 
35 - electron skirt 
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دوم اختراع آشكارسازهاي . گيرد هاي محدودكننده فشار  انجام مي گفته شد، اين كار با استفاده از دريچه

  .  كار كندtorr 50تواند در خلاء كمتر از   است كه مي  36هگازي الكترون ثانوي

  مزايا

،  عمق تمركز  نظير قدرت تفكيك،SEMهاي اساسي  ميكروسكوپ الكتروني محيطي، عموماً ويژگي

كردن   نيازي به هاديESEMعلاوه بر اينكه در . ها را حفظ كرده است ها و پردازش سيگنال تنوع سيگنال

 امكان ايجاد يك سيستم تزريق مايع را نيز فراهم ESEM. نيست) دهنده دار ولتاژ شتابنظر از مق صرف(نمونه 

  . پذير است  جامد در ميكروسكوپ الكتروني محيطي امكان- مايع-مشاهده ديناميك سيستم گاز.  كرده است

به . باشد  نمونه بزرگتر مي و محفظه)  ثانيه90تا 60(كردن  كردن زمان پمپ ، كوتاهESEM ديگر در هتنك

هاي ديد به طور چشمگيري   اين دريچه.در آنها تعبيه نمود روزنه ديد مي توان  به نورعدم حساسيتدليل 

  . گيرد تر انجام مي تر و راحت بنابراين تصويرسازي سريع. نمايد قراردادن نمونه را در جاي خود تسهيل مي

. دهد ي متداول روي ميهاي الكتروني روبش محدوديت ديگري نيز در كاربرد ميكروسكوپ

اين آشكارسازها در . گيرد انجام مي  E-T37 با استفاده از آشكارسازهايSEآشكارسازي الكترون ثانويه 

 تجاوز نمايد، 2pa-10اي كه فشار از  در محفظه. كنند  ولت كار مي12،000 تا 10،000هاي مثبت بالاي  پتانسيل

 فقط در E-Tبنابراين از آشكارسازهاي . سازد ارآمد ميشكست الكتريكي رخ داده و آشكارسازها را غير ك

  .توان استفاده نمود كنند، مي هاي الكتروني متداول كه در خلأ بالا كار مي ميكروسكوپ

  

  

                                                 
36 - gaseous secondary electron detectors, GSED 
37 - Evehart-Thornley 
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  محدوديت ها

انتخاب . سازد گردد كه محيط پرفشار را فراهم مي   به داخل محفظه نمونه وارد مي38 يك گاز تصويرساز

بودن، قابليت اشتعال و   سمي ، ا توسط ملاحظات و تجربيات عملي از قبيل هزينهنوع گاز تصويرساز ابتد

ترين گاز مصرفي به دليل يونيزاسيون آسان و  متداول. گردد دهندگي شيميايي محدود مي واكنش

 ، و گازهاي تركيبي نظير هوا نيز ممكن N2 ، Ar ، CO2گازهاي ديگر مانند . بودن، بخار آب است دردسترس

  . استفاده شوداست 

 مراجع

1- L Reimer Meas. Sci. Technol; 2000:11 1826 

اصول  و كاربرد ميكروسكوپهاي الكتروني و روشهاي نوين آناليز ابزار شناسايي            .   مرعشي، كاوياني، سرپولكي و ذوالفقاري      -٢

  دانشگاه علم صنعت ايران. دنياي نانو،

3- http://www.utoronto.ca/forest/termite 

  

  

  

  

  

  

  
                                                 

38 - imaging gass 
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  )TEM( ميكروسكوپ عبور الكتروني-2-6

رو مطالعه پيرامون شكل، اندازه و  خواص مواد نانوساختاري به شكل و اندازة آنها بستگي دارد و از اين

هاي موجود و درنهايت استفاده از آنها در كاربردهاي مختلف  آرايش مواد نانوساختاري از نظر فهم پديده

توان به  رود كه ازجملة آنها مي ي براي تعيين شكل و اندازة ذرات به كار ميهاي مختلف روش. ضروري است

برخي .  و مانند آن اشاره كردXسنجي نوري عبوري، پراش اشعة  ، طيف)AFM(ميكروسكوپ نيروي اتمي 

  اندازةXبراي مثال در پراش اشعة . دهند ها شكل و اندازة ذرات را به طور مستقيم به دست نمي از اين روش

  : آيد ذرات از رابطة زير به دست مي

θβ
λ

cos
9.0 D=  

هاي پايين داراي خطاي قابل   فوق براي تعيين اندازة نانوذرات دقيق نيست و در اندازه كه رابطة

از طيف نوري . اين روش براي نانوذرات غيربلوري نيز مناسب نيست. اي نسبت به مقادير واقعي است ملاحظه

گيري و تعيين قطر  توان براي تعيين اندازة ذرات استفاده كرد كه روش اندازه  نانوساختاري نيز ميعبوري مواد

باتوجه به مطالب فوق استفاده از روشي براي . باشد و براي برخي از مواد قابل استفاده نيست ذرات پيچيده مي

ختاري بسيار مهم و مورد نياز هاي مواد نانوسا تعيين اندازه و شكل ذرات بادقت مناسب در حوزه پژوهش

  . جدي است

ترين و  هاي مربوط به خواص مواد نانوساختاري ميكروسكوپ الكتروني عبوري يكي از مهم در پژوهش

شده روي خواص  در اغلب مطالعات انجام. گيرد هايي است كه مورد استفاده قرار مي پركاربردترين دستگاه
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اين . شكل آنها از ميكروسكوپ الكتروني عبوري استفاده شده استمواد نانوساختاري براي تعيين اندازه و 

دهد كه به نوع ماده و دستگاه مورد  روش اندازه و شكل ذرات را با دقت حدود چند دهم نانومتر به دست مي

امروزه در بررسي خواص مواد نانوساختاري از ميكروسكوپ عبور الكتروني با وضوح . استفاده بستگي دارد

علاوه بر تعيين شكل و اندازة ذرات به وسيلة ميكروسكوپ . شود استفاده مي) High-Resolution(بالا 

الكتروني عبوري با استفاده از پراش الكترون و ساير سازوكارهاي موجود در برخورد الكترون با ماده برخي 

  .وان بدست آوردهاي ديگر مواد نانوساختاري مانند ساختار بلوري و تركيب شيمياي را نيز مي ت ويژگي

هاي مواد   براي بررسي ويژگي عبوري الكترونيي مورد استفاده در ميكروسكوپها برخي از روش

  : عبارتند از

  )ميدان تاريك و ميدان روشن(تصويربرداري 

 پراش الكترون

  )SAD(پراش الكترون با باريكه واگرا 

 ) HRTEM( در Phase-Contrastتصويربرداري 

    Z-Contrastتصويربرداري 

 )X) EDSنگاري پاشندگي انرژي اشعة  طيف

  )EBLS(نگاري اتلاف انرژي الكترون  طيف

 ]1  [اساس كار ميكروسكوپ الكتروني عبوري

توان به  ترين آنها مي باشد كه از مهم برخورد الكترون با ماده شامل سازوكارهاي مختلفي مي

 و  الكترون اوژه اشاره Xاكندگي توليد اشعة پر پراكندگي و  پيش برخورد و توليد الكترون ثانويه پس
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هايي را در مورد شكل  باتوجه به سازوكارهاي موجود تحليل نتايج هريك از اين سازوكارها داده. كرد

 ماده و -ابتدا نحوة اندركنش الكترون. دهد و اندازه، ساختار و تركيب شيميايي ماده به دست مي

هاي مورد استفاده  ي را بررسي كرده و سپس به ساير روشتصويربرداري ميكروسكوپ الكتروني عبور

  . پردازيم  ميEDSازجمله پراش الكترون و 

  هاي الكترون با اتم و تفنگ الكتروني  كنش برهم

      توان به گسيل ترمويونيك ترين آنها مي شود كه از مهم  هاي مختلفي توليد مي پرتو الكتروني به روش

) Thermoionic Emission (براي گسيل ترمويونيك به طور معمول از يك . و گسيل ميداني اشاره كرد

جنس المان اغلب از تنگستن . شود  درجه كلوين گرم مي2800كنند كه تا دماي حدود  المان داغ استفاده مي

دارند و  دهنده در پتانسيل منفي نگه مي هاي شتاب مجموعه المان را نسبت به شبكه.  استLaB6يا 

  . كنند اي توليدشده در اثر پديده ترمويونيك در پتانسيل بالا شتاب گرفته و انرژي بالايي كسب ميه الكترون

  
   اساس گسيل ترمويونيك و توليد باريكه الكتروني-1شكل
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در اين حالت با اعمال ميدان بالا در سطح فلز . شود  زني استفاده مي در روش گسيل ميداني از پديده تونل

توان شار  در اين صورت مي. تواند تونل زده و از سطح فلز خارج شود يل الكترون ميو كاهش سد پتانس

براي . شده بستگي دارد مقدار بار ايجادشده در اين پديده به ميدان اعمال. بزرگي از الكترون ايجاد كرد

اي جلوگيري از آوردن بهره بالا براي توليد جريان بايد از فلزي با نوك بسيار تيز استفاده كرد و بر بدست

هاي  در هر دو حالت الكترون. مورد نياز است) Ultra High Vacuum(اكسيدشدن خلاء خيلي بالا نيز 

) شود كه مجموعه مورد استفاده عدسي مغناطيسي ناميده مي(توان به كمك ميدان مغناطيسي  ايجادشده را مي

  . كانوني كرده و باريكه الكتروني مناسبي توليد كرد

ها  كه انواع پراكندگي) 3شكل (دهد  هاي متنوعي روي مي خورد باريكه الكتروني با ماده پديدهدر اثر بر

)Scattering (شود كه مهمترين آنها عبارتند از را شامل مي:  

  پراكندگي الاستيك بدون تغيير انرژي تكانه الكترون 

 كه شامل موارد زير دهد پراكندگي غيرالاستيك كه الكترون بخشي از انرژي خود را از دست مي

 :است

 . شود پراكندگي در اثر برخورد با بار آزاد سطحي در فلزات كه پراكندگي پلاسموني ناميده مي

  برانگيختگي الكترون والانس 

 .  مشخصه ماده نقش داردXهاي مدار داخلي ماده كه در توليد اشعه  برانگيختگي الكترون

 . كند ي در پي تمام انرژي خود را به ماده منتقل ميدر اين حالت الكترون در برخوردهاي پ: جذب
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  سازوكارهاي موجود در برخورد باريكه الكتروني با ماده) 3(شكل 

هاي  هرچند تفكيك الكترون. شوند هاي ثانويه توليد مي در اثر برخورد باريكه الكتروني با ماده الكترون

هاي  هاي ثانويه الكترون علاوه بر الكترون. ر استً دشوا هاي ثانويه عملا انرژي و الكترون اوليه كم

ها  الكترون. شود شده نيز وجود دارند كه براي تصويربرداري الكتروني روبشي از آنها استفاده مي پراكنده پس

هاي  الكترون. شوند هاي ترازهاي داخلي ماده مي در برخورد اوليه با ماده موجب برانگيختگي الكترون

  : گردند كه عبارتند از دو صورت به حالت پايه برميشده به  برانگيخته

هاي ماده  توان برخي از ويژگي گيري هركدام از آنها مي  كه با اندازهXتوليد الكترون اوژه و توليد اشعه 

تواند به  تراز خارجي اتم باشد، الكترون با گسيل فوتون مي شده  در صورتي كه تراز برانگيخته. را بدست آورد
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شمايي از سازو كارهاي موجود در برانگيختگي ترازهاي انرژي در اثر برخورد ) 4(شكل .  برگرددحالت پايه

  . دهد الكترون را نشان مي

  

  شمايي از سازو كارهاي موجود در برانگيختگي ترازهاي انرژي در اثر برخورد الكترون) 4(شكل . 

  هاي مختلف تصويربرداري حالت

شود كه  هاي مختلف انجام مي وپ الكتروني عبوري در حالتتصويربرداري به وسيله ميكروسك

  :ترين آنها عبارتند از مهم

  تصويربرداري معمولي 

 تصويربرداري ميدان تاريك 

 تصويربرداري ميدان روشن 

هاي فوق از مدهاي ديگري نيز براي  هاي الكتروني عبوري وضوح بالا، علاوه بر حالت در ميكروسكوپ
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  . شود  ميتصويربرداري استفاده 

شود، از  گونه كه مشاهده مي همان. آورده شده است) 7(مسير پرتوها در تصويربرداري معمولي در شكل 

توان تصويري با وضوح بالا از  در اين حالت نمي. تمام پرتوهاي عبوري براي ايجاد تصوير استفاده شده است

  . نمونه تهيه كرد

  

  ي مسير پرتوها در تصويربرداري معمول-7شكل 

. شود نشده براي تهيه تصوير استفاده مي تنها از پرتوهاي پراشيده) Bright-Field(در حالت ميدان روشن 

  . دهد پرتوهاي مورد استفاده در تصويربرداري در حالت ميدان روشن را نشان مي) 8(شكل 

صوير افزايش  در توليد تصوير دخالتي ندارند و درنهايت وضوح ت هاي پراشيده در اين حالت الكترون

در اين حالت تنها . دهد پرتوهاي مورد استفاده در تصويربرداري ميدان تاريك را نشان مي) 9(شكل . يابد مي

در حالت . گيرند بخشي از پرتوهاي پراشيده شده از نمونه براي تصويربرداري مورد استفاده قرار مي

شود كه برخي پرتوها  استفاده مي) 9( شكل داده شده در تصويربرداري ميدان تاريك اغلب از پرتوهاي نشان

توان  هاي مختلف تصويربرداري علاوه بر شكل و اندازه ذرات مي با استفاده از روش. شوند در آن حذف مي
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 از روش TEM/STEMهاي  در ميكروسكوپ. هايي بدست آورد ها و عيوب شبكه نيز داده درمورد نابجايي

موجود براي تصويربرداري و انواع ديگر آناليزهاي ممكن استفاده  سازوكارهاي ها زمان سيگنال بررسي هم

       .شود مي

  

  

   پرتوهاي مورد استفاده در تصويربرداري در حالت ميدان روشن-8شكل
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   پرتوهاي مورد استفاده در تصويربرداري ميدان تاريك-9شكل

  مراجع 

1. www.matter.org.uk 

2. B. Fultz and J.M. Howe, Transmission Electron Microscopy and Electron Diffraction 

of Materials, Springer, 2001. 
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  هاي موجود در كشور TEM فهرست – 1ضميمه

                 Transmission electron Microscopy(TEM)                                   ميكروسكوپ الكتروني عبوري

  نوع عضويت  مدل  دانشگاه  رديف

1  
  دانشگاه صنعتي شريف

   مطالعه ساختار مواد 
EM201 عضو  

2  
   همدان يدانشگاه بوعلي سينا

   مواد و ميكروسكوپ الكتروني
JEM1200EX عضو  

3  
  دانشگاه فردوسي مشهد

   آزمايشگاه مركزي
LEO-912AB عضو  

4  
  دشركت لعاب مشه

   مؤسسه تحقيقات پرطاووس  
 CM-120 

PW6031/10 
  عضو

5  
  دانشگاه صنعتي شريف

  مطالعه ساختار و مواد
CM200 عضو  

  عضو CM200   پژوهشگاه مواد و انرژي  آزمايشگاه  6

7  
  دانشگاه تهران

   مركز تحقيقات بيوشيمي و بيوفيزيك
Hu-12A عضو  

8  
  دانشگاه تبريز

   دانشكده شيمي
Zeiss900  رزرو  
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  )AES( سنجي الكترون اوژه طيف -2-7

 تميـز   .هـا اسـت        يك روش آناليز استاندارد در فيزيك سطح و فصل مشترك          39سنجي الكترون اوژه    طيف

خـلاء فـوق بـالا از ايـن         .  از ضروريات ايـن روش مـي باشـد         40بودن سطح نمونة مورد مطالعه و خلاء فوق بالا        

ط آزمايش با ذرات كمتري برخورد داشـته باشـند و عـلاوه بـر ايـن                جهت ضرورت دارد كه الكترونها در محي      

هاي مهـم اسـتفاده از ايـن روش عبـارت             ساير زمينه . هاي محيط كمتر جذب سطح مورد مطالعه شوند       آلودگي

و همچنين آنـاليز در راسـتاي عمـق         ) تحليل الكتروني (است از مطالعة روند رشد لايه و تركيب شيميايي سطح           

 متـوالي نمونـه      سـنجي  الكتـرون اوژه بـا اسـپاترنيگ           در مورد آخر لازم است هر مرحله طيـف        . نمونه مي باشد  

 .]4[همراه شود

هـاي فـرودي كـه از يـك           اي از الكترون    ها توسط باريكه     تحريك الكترون  AESيند طيف سنجي     فرآ در

اي بـا توزيـع انـرژي      ثانويـه هـاي   الكتـرون ،يند اوژهدر نتيجة فرآ. شود آيند انجام مي تفنگ الكتروني بيرون مي 

سـازي   هاي ثانويه از لحاظ انرژي توسط تحليلگرهاي استانداردي آشكار   اين الكترون . آيند  نسبتاً تيز بدست مي   

بـه  . رود   است كه در اكثر مـوارد بـه كـار مـي            41اي  اي استوانه   گر آينه   گرها، تحليل   يكي از اين تحليل   . شوند  مي

بـه عنـوان   . هاي اوژه، اين روش، يك روش آناليز حساس به سطح است ندليل محدوديت درعمق فرار الكترو    

  .  استoA15 به معني مشاهدة عمقي به طولeV1000اي با انرژي  مثال مشاهدة الكترون اوژه

                                                 
39 - Auegr Electron Spectroscopy (AES). 
40 - Ultra High Vacuum (UHV). 
41 - Cylindrical Mirror Analyzer (CMA). 
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ينـد اوژه در  رآاصـول ف .  را مطالعه كـرد oA30-10مي توان عمقي در حدود AES درحالت كلي توسط 

 دارد با يونيزاسـيون تـراز       keV5-2باريكه الكترون فرودي اوليه كه انرژي بين        . نشان داده شده است   ) 2(شكل  

الكتـرون فـرودي و     . كنـد   و بيرون انداختن يك الكترون، يك حفـره در آن تـراز ايجـاد مـي               ) L يا k(اي    هسته

در نتيجـه سـاختار الكترونـي اتـم يـونيزه شـده             . كنند  مياي، اتم را با انرژي نامعلومي ترك          الكترون تراز هسته  

ايـن  . كنـد  شود و در اين بازآرايي  يك الكترون از ترازهايي با انرژي بالاتر اين حفـره را پـر مـي    مي بازآرايي

 تـابش كنـد يـا       Xيـا يـك فوتـون       . تواند به دو صورت پديدار شود       گذار با مقداري انرژي همراه است كه مي       

تواند در همان تراز انـرژي يـا          اين الكترون مي  . ها انتقال يايد    انرژي جنبشي به يكي از الكترون     اينكه به صورت    

  . در نتيجه اين الكترون انرژي كاملاً مشخصي موسوم به انرژي اوژه دارد. تراز انرژي بالاتري باشد

  
  آنيي مجدد ايونيزاسون تراز هسته اي اتم و بازآر ژه ازو الكترون او x توليد پرتو يندآ فر-2شكل

اي اتـم بـستگي دارد بـه          از آنجا كه انرژي الكترون خروجي مستقيماً بـه اخـتلاف ترازهـاي انـرژي هـسته                

انرژي الكتـرون اوژه بـه صـورت        . رود  رون براي مشخص كردن نوع اتم به كار مي        گيري انرژي اين الكت     اندازه

  :شود زير مشخص مي

21 LLkKin EEEE −−=  
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كند و الكترون   اين حفره را پرمي1Lشود، يك الكترون از تراز  ايجاد ميKكه در آن حفرة اوليه در تراز      

ينـد اوژه همـواره دو حفـره نهـايي بـر جـاي              در فرآ . شـود   ه از سطح خارج مي     به صورت الكترون اوژ    2Lتراز

  . ]4[توانند در نوار ظرفيت ايجاد شوند مانند، وقتي اتم در يك جامد قرار داشته باشد، اين دو حفره مي مي

اسـت كـه دو حفـره       شود مربوط به وضعيتي       در حالت كلي بيشترين شدت كه در فرايند اوژه مشاهده مي          

  . چگالي حالت در نوار ظرفيت بوجود آمده باشندناي با بيشتري نهايي در ناحيه

پيونـدد يـا بـه        هاي اوژه با بيشترين احتمال به وقوع مـي          براي هر عنصري با عدد اتمي خاص يكي از گذار         

وژة اصـلي و    بر همين اسـاس در ايـن روش هـر عنـصر يـك انـرژي ا                . عبارتي بيشترين شدت خروجي را دارد     

) 3(در شـكل    . كننـد   هاي اوژه فرعي دارد كه همگـي ماننـد اثـر انگـشت بـه شناسـايي اتـم كمـك مـي                        انرژي

  .هايي با بيشترين احتمال هستند نقاط پررنگ انرژي. اند هاي اصلي اوژه برحسب عدد اتمي مشخص شده انرژي

  
  ]1[هاي اصلي اوژه برحسب عدد اتمي انرژي -3شكل

ايـن  . انـد   نـشان داده شـده    ) 4(سنجي  الكترون اوژه به طور شـماتيك در شـكل              تجهيزات استاندارد طيف  

يـك  . كنـد   را توليـد مـي  kev5-2 باشد كه باريكه الكترونـي بـا انـرژي      سيستم شامل يك تفنگ الكتروني مي     

كـه معـرف غلظـت عنـصر        ( ها و تعـداد آنهـا         اي براي مشخص كردن انرژي الكترون       اي استوانه    آينه گر  تحليل

 نــصب CMAمحــور بــا  ايــن تفنــگ الكترونــي معمــولاً بــه صــورت هــم. رود بــه كــار مــي) مــورد نظــر اســت
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چنـدان    نـه هـاي     هاي اوژه بـه صـورت قلـه         هاي ثانويه يك زمينة نسبتاً بزرگ دارند و الكترون          لكترونا..شود  مي

نشان داده شده است براي بارزتر شـدن        ) 5(يك چنين طيفي در شكل    . بزرگي روي اين طيف زمينه قرار دارند      

  .وجود آنها معمولاً از مد مشتق استفاده مي شود

  
  CMA .سنجي  الكترون اوژه با تحليل گر   شماتيك يك سيستم طيف-4شكل

  
   زمينه الكترونهاي ثانويه و قله هاي اوژه كه روي اين زمينه قرار دارند-5شكل
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 كاربردها

 امـا اولـين     .يك طيف الكترون اوژه اطلاعات متنوعي در مورد سطح لايه مورد مطالعه به دست مي دهـد                

غلظت نسبي آن عنصر است كه به اين منظـور موقعيـت قلـه     اطلاعاتي كه مي توان به دست آورد نوع عنصر و           

و همچنين قله هاي فرعي آن عنصر  را بايـد شناسـايي             ) قله مربوط به محتمل ترين گذار الكترون اوژه       ( اصلي  

 پيك اصلي را در رابطه زير به كار برد در اين صورت غلظت نسبي اين عنصر         در كرد و سپس فاصله قله تا قله      

  به دست مي آيد )  عمق شناسايي اوژه(در سطح لايه 

%100×=

∑ ∞

∞

i i

i

A

A

A

I
I

I
I

C
  

∞ فاصله قله تا قله هر عنصر مورد نظر اسـت و             AIكه در آن    
AI          ضـريب حـساسيت آن عنـصر و همچنـين 

به نوع عنـصر و      ضرايب حساسيت    .جمع در مخرج كسر روي تمام عناصر موجود در طيف صورت مي پذيرد            

 در  . وجـود دارنـد    KeV 10 و 3،5 معمـولاً بـراي انرژيهـاي         و نيز بـه انـرژي الكترونهـاي فـرودي بـستگي دارد           

  .] 3.[ نشان داده شده اندKeV3اين ضرايب براي ) 7(شكل

  KeV3 ضرايب حساسيت اوژه براي انرژي فرودي  -7شكل
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 نـصب  CMAتفنگ يوني اسپاتركننده در مجـاورت  توان يك  ها، مي  نمونه 42به منظور انجام تحليل عمق    

با ثبت فاصله قله تا قله پيك هر   . زمان با اسپاترنيگ از سطح آناليز اوژه نيز به عمل آيد            كرد و به اين ترتيب هم     

رفتـار  ) يا تبديل زمان اسپاترينگ به عمق نمونه با در دست داشتن سـرعت اسـپاترينگ              ( عنصر بر حسب زمان     

توان الگوي توزيع اتمها در سطح        سنجي  الكترون اوژه مي      از طيف . مق مشخص مي شود   هر عنصر بر حسب ع    

  . را به صورت يك تصوير نيز مشخص كرد

كنـد و در هـر مرحلـه نقطـة         براي اين منظور باريكة فرودي در مراحل مختلفي سطح نمونه را جاروب مي            

  .اند نشان داده شده) 9(تصويري در شكل  چنين  نمونه. كند خاصي را از لحاظ نوع و غلظت عنصر مشخص مي

  ها محدوديت

 براي استفاده از اين نوع UHVعليرغم حساسيت بسيار بالاي اين روش به چند لايه، نياز به سيستم 

زيرا تجهيزات .  ها محدود شود سنجي باعث شده است تا كاربردهاي آن به برخي آزمايشگاه طيف

 nmتواند نمونه را تا بيش از عمق  علاوه بر اين، اين روش نمي.  استقيمتي براي چيدمان آن مورد نياز گران

  . ]5[كنند  عمق بيشتري را آناليز ميXRD  و XPSهايي مانند   تحليل كند در حالي كه روش30

                                                 
42 - depth profiling 
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  Cu-Ag-Sn-Bi تصويربرداري اوژه از تركيب) پايين(و نقاط تحليل اوژه  SEM تصوير)  بالا-9شكل

 

  مراجع

-1 http://www.jeoleuro.com. 

-2 http://www.cea.com 

- 3 http://www.siu.edu 

-4 Seah and et.al "Practical surface analysis" john wiley and sons, 1975. 

-5  A. Azens, C.G. Granqvist J. Solid State. Electrochem, (2003) 7: 64 – 68 
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   (FIB) باريكه يوني متمركز -2-8

در ابتدا . شوند  است كه توليد مي سال10هاي باريكه يوني متمركز به صورت تجاري در حدود  سيستم

 بيشتر شبيه دستگاه ميكروسكوپي الكتروني  اين دستگاه. هادي بوده است كاربرد آنها فقط در صنعت نيمه

هاي گاليم   به جاي اشعه الكتروني از اشعه يونFIBهاي  كند با اين تفاوت كه در دستگاه روبشي عمل مي

  .شود استفاده مي

هاي  هاي بالاي يون هاي گاليم براي تصويربرداري و در جريان اي پايين اشعه يون در جريانهFIBدستگاه 

) 1(شكل همانطور كه در . شود كاري و يا پاشش اتمي استفاده مي گاليم براي اهداف بخصوصي مانند ماشين

هاي سطحي را به صورت  از اتمكند و مقداري   برخورد ميونهم به سطح نGa+هاي عه يونشود اش ه ميمشاهد

همچنين از برخورد اشعه يونهاي . كند هاي خنثي از سطح خارج مي هاي مثبت يا منفي و يا به صورت اتم يون

  .]1[شود گاليم با سطح الكترونهاي ثانويه توليد مي

ري استفاده هاي ثانويه براي تصوير بردا هاي خارج شده از سطح و يا الكترون هاي ناشي از يون از سيگنال

توان تصاويري  بنابراين مي. شود هاي پايين مقدار كمي از ماده از سطح خارج و كنده مي در جريان. شود مي

شود و  هاي بالاتر نيز مقدار زيادي از سطح كنده مي در جريان. با قدرت تفكيك چند نانومتر بدست آورد

  .فاده كردكاري مواد در مقياس زير ميكرومتر است توان براي ماشين مي
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  FIB  شماتيكي از عملكرد دستگاه-1شكل 

در اين حالت . شود سازي استفاده مي هاي نارسانا از يك تفنگ الكتروني كم انرژي براي خنثي در نمونه

  .كرد كاري دهي و رسانا كردن تصويربرداري و يا ماشين هاي نارسانا را بدون پوشش توان نمونه همچنين مي

  

  FIB شماتيكي از ساختمان دستگاه) 2(شكل
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هاي نارسانا براي تصويربرداري مورد نياز  دهي نمونه  پوششSEMهاي  قابل ذكر است كه در دستگاه

اين گازها . هاي ديگر نيز  بر روي نمونه استفاده كرد توان از اشعه يون علاوه بر اشعه يوني اوليه، مي. باشد مي

اوليه واكنش داده و به عنوان اچ كننده انتخابي سطح به كار روند و يا براي توانند با اشعه گاليم  مي

  .هاي اوليه به كار روند دهي مواد رسانا و يا نارسانا توسط اشعه يون رسوب

برخي از اين كاربردها عبارتند . هادي بوده است  در صنعت نيمهFIBتا به امروز بيشترين كاربرد دستگاه 

  .TEMهاي  ها و آماده سازي نمونه سازي مدار، تعمير ماسكآناليز عيوب، به: از 

ها به صورت درجا  كاري نمونه توان از آنها براي ماشين ها قدرت تفكيك بالايي دارند و ميFIBامروزه 

 در FIBعلاوه بر كاربردهاي . استفاده كرده و همچنين در حين ماشينكاري از نمونه تصويربرداري كرد

گيري رشد ترك، تغيير  از قبيل اندازه. تگاه در علم مواد نيز كاربردهاي بسيار زيادي داردها اين دس هادي نيمه

  هاي پليمري و غيره هاي زمينه فلزي، چسبندگي پوشش فرم كامپوزيت

  ]2[ ها و مهندسي مواد هادي  در نيمهFIBهاي دستگاه  قابليت

   XeCl و XeF اچ كردن به كمك گازهاي -1

 دهي فلزات  رسوب-2

 كاري مواد تا قدرت تفكيك چند ده نانومتر  ماشين-3

 هاي ثانويه ها و يون  تصويرگيري از سطوح با استفاده از الكترون-4

 ها بدون اچ كردن ماده   تصويرگيري از كنتراست دانه-5

  بررسي وضعيت شيميايي سطوح به خصوص در مطالعات خوردگي -6

  مقطع زني و تصوير برداري از سطوح -7
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  مراجع

1- http://www.fibics.com 

2- http://www.iisb.fraunhofer.de/ 

 

 FIB مدل هاي جديد دستگاه فهرست  -1ضميمه

  قدرت تفكيك  كشور  شركت  مدل  اسم

FIB Accura TM850+ FEI company نانومتر20ه قطر اشع  آمريكا   

FIB Accura TMXT  FEI Company نانومتر20قطر اشعه   آمريكا   

FIB  B×1s40  Zeiss آلمان  
 5(  تاKV30 نانومتر در 7

  )توان رسيد نانومتر هم مي

FIB B×1S60  Zeiss آلمان  
 5(  تاKV30 نانومتر در 7

  )توان رسيد نانومتر هم مي

FIB 1S40ESB Zeiss آلمان  
 5(  تاKV30 نانومتر در 7

  )توان رسيد نانومتر هم مي

FIB SEIKOFIB Jeol نانومتر10قطر اشعه   آمريكا   

FIB JFS-98SSS Jeol نانومتر10قطر اشعه   آمريكا   

FIB JEM-931OFIB Jeol نانومتر در 8  آمريكا KV30  

FIB SMI2000 SII Nano 
technologyInc 

  KV30 نانومتر در 5  ژاپن

FIB SMI3050 SII Nano 
technologyInc 

 KV30 نانومتر در 4 ژاپن
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FIB 
SMI3200 SII Nano 

technologyInc 
 KV30 نانومتر در 4 ژاپن

FIB 
SMI3300 SII Nano 

technologyInc 
 KV30 نانومتر در 4 ژاپن

FIB/SEM
SMI30SOSE SII Nano 

technologyInc 
 KV30 نانومتر در 4 ژاپن

FIB/SEM
SMI320OSE SII Nano 

technologyInc 
 KV30 نانومتر در 4 ژاپن

FIB/SEM
SMI330OSE SII Nano 

technologyInc 
 KV30 نانومتر در 4  ژاپن
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  )RBS(رفوردپراكندگي بازگشتي راد-2-9

  اصول فيزيكي 

چند صـد   (   و پرانرژي     سبك با استفاده از پرتوهاي يوني       ،هاي نازك   سازي لايه   اين روش رايج مشخصه   

توانند هزاران آنگسترم يا حتي چند ميكرون به عمق لايه            چنين پرتوهايي مي  . شود  انجام مي ) ولتمگا الكترون   

هـاي سـطح شـده و در عـوض           اين پرتوهـا باعـث كنـدوپاش جزيـي اتـم          . دن كن ذزيرلايه نفو / و يا تركيب لايه   

 اين .دهند دست مييونهاي فرودي انرژي خود را از طريق يونيزاسيون و تحريك الكترونهاي اتمهاي هدف از         

همـواره بـا عمـق مـاده مناسـب      حاصـله   توان گفت افت انـرژي        برخوردهاي الكتروني آنقدر زياد است كه مي      

توان اطلاعاتي راجع به ضخامت لايه و نوع عناصر به دسـت   از تحليل افت انرژي يون هاي بازگشتي مي    .است

  .آورد

با نام پراكندگي  اي  در فيزيك هسته را هستهاز قديم پراكندگي حاصل از دافعه كولني بين يونها و

 موفقيت ) و نانومتريهاي نازك لايه(ها  دليل آنكه اين پديده تا اين حد در تحليل لايه. شناختند راترفورد مي

در جسم به صورت كلاسيك عملي است و همين امر ) كشسان(آميز بوده آن است كه پراكندگي الاستيك 

  .قابل فهم درآيدآسان و كي از  روشهاي تحليلي  به صورت يRBSباعث شده تا 

 RBSتجهيزات مورد استفاده در 

 توسط يك He+4،C+2،N+4يونهاي مورد بررسي مثلاً . نشان داده شده است  RBSشماتيك كلي 1كلدر ش
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 خلاء بصورت موازي محفظهپس از ورود به . شوند  و با ولتاژ بالا شتاب داده مي43اندوگرافوشتابدهنده 

يونهاي بازپراكنده هم . پذيرد صورت مي 44پديده انتخاب جرم يونيو در نهايت شوند  ده و متمركز ميدرآم

يونهايي اين آشكارساز قادر است . گيرند مورد تجزيه و تحليل قرار ميساز براساس انرژي خود توسط آشكار

 دستگاهي پالسهاي الكتروني به اين ترتيب و با استفاده از چنين. را از هم تفكيك نمايد KeV15  تا انرژي

 را RBSشوند كه در نهايت طيف  تقويت شده و برحسب انرژي توسط يك آناليزور در چند كانال ذخيره مي

  .نشان داده شده است   RBSشتابدهنده يوني و ابزارهاينيز تصور ) 2( در شكل.دهد نتيجه مي

  

  ].RBS ]2    شماتيك كلي1شكل

                                                 
1 -Van de Graaff 

-٢ Ion mass selection 
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  .]RBS ]3تصوير شتابدهنده يوني و ابزارهاي) 2( شكل

دهنده تعداد اتمهاي مربوط به عنـصر داده شـده و در ناحيـه يـا       نشان،سطح زير قله طيفي  RBSدر طيف 

 اطلاعاتي كه به اين ترتيـب بدسـت   وبا غلظت اتمي است ارتفاع قله مستقيما ً متناسب . لايه مورد بررسي است  

توان راهي بـراي تعيـين ضـخامت           را مي  RBSآيند از درجه دقت بالايي برخوردار خواهند بود و در نتيجه              مي

بـي مربـوط بـه    آرنـگ  .  نـشان داده شـده اسـت   PdCu/Si  مربـوط بـه   RBSطيـف  ) 3( در شـكل .لايه دانست

  .ا تغيير پارامترهاي ورودي برنامه از جمله ضخامت عناصر بازسازي شده استاي است كه ب سازي رايانه شبيه

براي اين منظـور معمـولاًَ طيـف بدسـت آمـده را بـه       قابل تعيين است  % 5 با دقت  ضخامت   در حالت كلي  

اي بازسازي مي كنند و با توجه به نوع عناصر ضخامت هر كدام از مواد قابـل تعيـين                افزارهاي رايانه  كمك نرم 

  .ستا
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 ]PbCu/Si ]3از نمونه  RBS طيف) 3(شكل

 RBSمزايا و معايب 

توان با پرتوهاي   و عناصر بالايي آن در جدول تناوبي را ميLiهاي گروه  اصولا تمامي عناصر و ايزوتوپ

آنچه مهم است روشن كردن وضعيت عناصر مجاور است كه آن هم در نهايت .  آشكار نمودHe+4 يوني

 MeV2كه انرژي  He+ 4بطوركلي با استفاده از پرتوهاي يوني . بستگي به قدرت تفكيك آشكار ساز دارد

در  RBSبنابراين .  جدا نمود40 كمتر ازتقريباًجرم اتمي آنهم با ∆M= 1توان ايزوتوپهايي با تنها ميدارند 

  .تشخيص عناصري كه جرم اتمي نزديك به هم دارند دچار مشكل است

ر ي ـتوان بر نقاطي به قطر يك ميليمتر و نظ          را تنها مي  ) MeV(از آنجا كه پرتوهاي يوني مگا الكترون ولتي         

 20فكيـك عمقـي ايـن روش در حـد         معمولاً ت . تواند شناسايي كند   سطح زيادي را نمي    RBSآن متمركز كرد      

 اسـتفاده از  . دادنـانومتر كـاهش   2تـوان بانـدازه    است اما با تغيير آرايش هندسي آشكارسازي آن را مي  نانومتر  

RBS  هاي   قله،سطوح هموارو بودن سطح نمونه و ساختارهاي لايه زيرين است مسطح بطور ضمني بيانگرRBS 

  .تري هم دارند پهن
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وان به بررسي آن پرداخت به مواردي از قبيل نوع پرتـو يـوني بكـار رفتـه، انـرژي        ت  حداكثر عمقي كه مي   

در .  اسـت µm1 حـداكثر  MeV2بـا انـرژي     He+4بـستگي دارد و بـراي پرتوهـاي    ) شبكه(آن، ماهيت ماتريس

  .توانند در ماده نفوذ كنند  ميµm5 تا عمق He+3MeV2مقابل پرتوهاي 

 روشي است كه هر جا ممكن باشد استفاده از آن ترجيح            RBS هايي كه بيان شد       م تمام محدوديت  عليرغ

روش كمي است و بـه اسـتانداردهاي مربـوط بـه عناصـر              يك  دارد و علت اصلي اين امر هم آن است كه اين            

  .دهد عاتي از ضخامت و عمق لايه به ما ميشيميايي نيازي ندارد ضمن آنكه بطور همزمان اطلا

 RBSكاربردهاي 

  هاي سطحي سنجي فيلمها، پوششها و لايه ضخامت -1

 )هاي جذب شدهمانند اكسيژن و آلودگي(آشكارسازي آلودگيهاي سطحي و فصل مشتركها -2

 ).فلزات، سيليسيدها و غيره( هاي نازك  مكانيزم نفوذ بين سطحي لايه -3

 ).هاي آلياژي، اكسيدها، سراميكها و غيره  تعيين فاز، لايه( مركبتعيين تركيب عناصر مواد -4

 هادي ها تعيين پروفايل ناخالصي در نيمه -5

 .ها و آلودگيها نمايش كنترل فرآيند در تركيب -6

  .]4[تعيين ديناميك سطوح در كاتاليستها -7

  مراجع

-١ Milton Ohring, The Materials Science of Thin Films , Academic Press, New York, 1992. 

-٢ http://www.ae.gatech.edu/labs/windtunl/expaero/nrwake.html 

-٣ http://etigo.nagaokaut.ac.jp/english/machine/rbs.htm 
-٤  www.masatest.com 
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  (XRD) 45طيف سنج پراش اشعه ايكس -2-10

با استفاده از ايـن     .  و پرتو فرابنفش قرار دارد     γ در طيف الكترومغناطيس در محدوده بين پرتو       xناحيه پرتو   

از ايـن   . توان اطلاعاتي در خصوص ساختار، جنس ماده و نيز تعيين مقادير عناصر بدست آورد               ناحيه طيفي مي  

  .]1[ در شيمي تجزيه كاربرد زيادي دارندxهاي پرتو  رو روش

ها  الكترون. در يك لوله تخليه برخورد كنداگر يك دسته الكترون سريع و پرانرژي به يك هدف فلزي 

پرتو . گردد  تبديل ميx آنها به پرتو  در اين برخورد سرعت خود را از دست داده و قسمتي از انرژي جنبشي

شود داراي حداقل طول موج و يا حداكثر فركانس است  حاصل كه به صورت يك طيف پيوسته ظاهر مي

  :كند ته بوده و از رابطه زير پيروي ميها وابس كه به حداكثر انرژي الكترون

min λhc/=maxVe=hV  

 oA
V

12400= 
Ve
hc= minλ  

 سـرعت   C فركـانس و     υ ثابت پلانك،    h بار الكترون،    e ولتاژ سرعت دهنده در طول لوله،        Vكه در آن    

  oAها بر حـسب        برابر طول موج مينيمم است و طول موج        5/1طول موج ماگزيمم در طيف پيوسته       . نور است 

  .]2 [ندهست

  

                                                 
1-X-Ray Diffraction 
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  x توليد خطوط طيفي پرتو 

 kها را به حدي رساند كه قادر باشد يك الكترون از تراز انـرژي   توان انرژي الكترون    با افزايش پتانسيل مي   

 xكنـد و يـك فوتـون پرتـو             جاي خالي اين الكترون را پر مي       Lدر نتيجه الكترون تراز     . اتم هدف خارج كند   

  شامل يك خط طيفي يا خط ويـژه عنـصر مربوطـه خواهـد     xيوسته پرتو  بدين ترتيب طيف پ   . گردد  خارج مي 

  :گردد انرژي اين خط ويژه توسط معادله زير تعيين مي. نامند  ميαkبود كه آن را 

κE -LE= κα E  

KMز ترازهـاي بـالاتر،  ماننـد جهـش         هاي الكتروني ا    ساير جهش    موجـب پيـدايش خـط طيفـي           ،→

  . ]3[شود ميβ Kديگري مانند 

  x پراش پرتو 

چـون طـول    . گيـري نمـود     تـوان جـدا سـاخته و انـدازه          هاي مختلف را مـي       طول موج  xبا روش پراش پرتو     

تواننـد     مـي  xها در مواد بلوري برابر است، بنابراين مواد بلوري بـراي پرتـو                 با فواصل بين اتم     xهاي پرتو     موج

  هـاي اولـين لايـه        به سـطح بلـور توسـط اتـم         x بخشي از تابش پرتو      1در شكل   . نقش توري پراش را ايفا كنند     

 پديـده   46طبـق رابطـه بـراگ     . گردد و الي آخـر      پخش شده است و قسمت ديگر آن توسط لايه دوم پخش مي           

  :شود ها به شرح زير بيان مي ش و پخش تداخل سازنده طول موجبازتاب

       λ              AB+BC=n  

         θ              AB=BC= d Sin  

                                                                 θ= 2d Sinλ               n  

رابطه اصلي براگ گوياي اين مطلب است كه تقويت پرتو بازتابش شده از دو سطح مختلف بلورها زماني                  

                                                 
46 - Bragg 
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  .]4[شود كه اختلاف دو مسير براي دو تابش نوراني برابر مضرب كاملي از طول موج باشد حاصل مي

  

  

  بلور توسط يك x پراش پرتو – 1شكل 

  Xروشهاي پراش پرتو 

  xهاي پرتو  توان به عنوان تكفام ساز در طيف سنج از تك بلورهاي با ساختار هندسي مشخص مي -1

  )2شكل . (استفاده نمود

  

  .  شرر– تصوير هندسي دوربين پودري دباي -2شكل

 كـه  Eركزي منحرف نشده از داخل سـوراخ  پرتو م. شود وارد مي  x براي برخورد به نمونه   C و موازي كنندهFپرتو از صافي 

  .گذارد  و غيره اثر مي2d و1dپرتو پراشيده بر روي فيلم در نقاط . شود  تعبيه شده است خارج ميPدر فيلم 
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  .رود  طرح پراش ايجاد شده توسط يك جسم بلوري براي شناسايي آن جسم به كار مي-2

توانـد جزئيـات طـرح         مـي   هاي مختلـف،    هاي حاصل از تعداد زيادي اتم در جهت         ر بلورشناسي، طرح   د -3

تـوان اطلاعـات دقيقـي در مـورد شـكل سـاختماني               ها در بلور را نشان دهد و بنـابراين مـي            ساختماني اتم 

  . تركيب بدست آورد

كند و تحت عنوان   ييك دستگاه پراش كه با شبكه پراش بلوري با فواصل مشخص و معلوم كار م

غالباً، براي پوشش تمام ناحيه . اي نورمرئي است سنج شبكه شود، دقيقاً مشابه طيف  ناميده ميxسنج پرتو  طيف

اي سوار و  گر مورد نياز است و بايد بتوان آنها را با دقت فراوان بر پايه طول موجي، چندين بلور تجزيه

گردد  هاي عناصر، توسط نمودار پراش تعيين مي دن تابشمؤثر بودن يك بلور در جدا كر. تعويض نمود

 عنصر Z نسبت به عدد اتمي 47اين نمودار از ترسيم زاويه انحراف مشاهده شده روي زاويه ياب). 3شكل (

  .]5،6[شود فلوئورسان حاصل مي

  
   براي تعدادي از بلورهاx نمودار پراش پرتو -3شكل 

                                                 
47 - Goniometer 
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  .يابد  ميشعه ايكس با كاهش ضخامت صفحات كريستالي افزايش در مواد كريستالي، پهناي پيك تفرق ا

  براي محاسبه اندازه دانه، استفاده از عرض پيك ماكزيمم در  XRDمفيدترين الگو براي استفاده از روش

  .آمده است ) 4(نصف ارتفاع است كه طرح شماتيك آن در شكل 

، اندازه 48فرمول شرر. ريستالي بستگي دارددهنده ك پهناي پيك در نصف ارتفاع به تعداد صفحات انعكاس

  .دهد دانه كريستالي را برحسب پهناي پيك تفرق اشعه ايكس در نصف ارتفاع و ساير شرايط تفرق مي

  

 پهناي پيك ماكزيمم در نصف ارتفاع  Bp  طول موج اشعه ايكس و λ اندازه دانه كريستالي، Dدر اين رابطه، 

  .آن است

  

   نصف ارتفاع پهناي پيك در-4شكل 

، بايد اثر كرنش XRDها با استفاده از پهناي پيك آناليز گيري دقيق اندازه دانهقابل ذكر است براي اندازه

  . ها در پهناي پيك نيز لحاظ شودداخلي دانه

  كاربردها

                                                 
48 - Scherrer 

pB
D λ9.0
=
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  .اندازه گيري ميانگين فواصل بين لايه ها يا سريهاي اتمي -1

 .هارتيب اتمتعيين موقعيت تك بلور يا دانه و ت -2

 .فهميدن ساختار كريستالي مواد ناشناخته -3

پارامترشبكه، اندازه و شكل دانه، كرنش، تركيب فاز و تنش داخلي : تعيين مشخصات ساختاري شامل -4

  .مناطق كريستالي كوچك

هاي نانومتري را تعيين   دانه توان در شرايط خاص اندازه   با استفاده از رابطه شرر ميXRDدر روش -5

  .كرد

 .تشخيص فازهاي كريستالي و موقعيت آنها-6

  .]7،8[اندازه گيري ضخامت فيلمهاي نازك و چندلايه -7

   مراجع

1-Braun, R. D., Introduction to Instrumental Analysis, McGraw-Hill, New York, 1987.                               

2-Christian, G. D., O'Reilly, J. E. (eds.), Instrumental Analysis, Prentice-Hall, New Jersey, 
1986.                              

3-Ewing, G. W., Instrumental Methods of Chemical Analysis, Mc Graw-Hill, Singapore, 
1985.                                 

4-Freiser, H., Concepts and Calculations in Analytical Chemistry, CRC, Florida, 1992.                               

5-Skoog, D. A., West, D. M., Principles of Instrumental Analysis, Holt-Saunders, Tokyo, 
1987.                                

   .1374ي، دانشگاه آزاد اسلامي تهران شمال،  دكتر علي معصومي، شيمي دستگاه-7

دكترپرويزمرعشي، ميكروسكوپهاي الكتروني و روشهاي نوين آناليزابزارشناسايي دنياي نانو، دانشگاه علم -8
   .1383و صنعت ايران، 
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   هاي موجود در ايرانXRD فهرست -1ضميمه 
  

 X-Ray Diffraction                                                     طيف سنج پراش اشعه ايكس  دستگاه

   عضويتنوع  مدل  دانشگاه  رديف

1 
  دانشگاه صنعتي شريف
  عضو PW-1390  - مطالعه ساختار و مواد

2 
  دانشگاه علم و صنعت ايران

  عضو JDX -8030  ژي  دانشكده مواد و متالو

  عضو Advanced 8   دانشگاه سيستان و بلوچستان 3

4  
  ي اصفهان دانشگاه صنعت

  عضو  PW3040  آزمايشگاه دانشكده مواد

  عضو   PW3710 Mpd   پژوهشگاه مواد و انرژي  آزمايشگاه  5

6  
  دانشكده شهيد بهشتي 

  پژوهشكده گياهان و مواد داروئي
  عضو -

  عضو D-5000  پژوهشگاه پليمر و پتروشيمي ايران  7

8  
  دانشگاه كاشان

  عضو X Pert Prompd   آزمايشگاه طيف سنجي اشعه ايكس 

9  
  شركت لعاب مشهد

  عضو PW 3040/60   مؤسسه تحقيقاتي پر طاووس

10  
  دانشگاه صنعتي سهند

  عضو D8   آزمايشگاه مواد نانو ساختاري

11  
  پژوهشتگاه صنعت نفت

  عضو PW1840   آزمايشگاه ميكروسكوپ الكتروني 
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  XRD جديد فهرست مدل هاي –٢ضميمه    
  

  XRD) (  X-Ray Diffraction                                                     سنج پراش اشعه ايكس      طيف 

  كشور  شركت  مدل  رديف

1 XDS-2000  Oxford انگلستان  

2 MPD Panalytical هلند 

 

 

                                                                                                                                                               

  

  

  

 X-Ray Diffraction(XRD)                                                             طيف سنج پراش اشعه ايكس

   عضويتنوع  مدل  دانشگاه  رديف

12 
  دانشگاه تهران 

  مهندسي متالورژي و مواد 
  رزرو  -

  رزرو  STADI-P  مركز تحقيقاتي نسوز آذر 13

14 
  دانشگاه تبريز 

  رزرو D-500  دانشكده شيمي 
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  ايكسفلورسانس پرتو  -2-11

هاي آناليز عنصري است كه امروزه   يكي از روشايكسسنجي پرتو  يا طيف) X) XRFروش فلورسانس پرتو 

ين روش، به ويژه به خاطر سرعت زياد در ا. شود از آن به طور وسيعي در صنعت و مراكز پژوهشي استفاده مي

 با به نمونه مجهول تابيده و ايكسدر اين روش، پرتو . شناسايي عنصري، براي برخي از صنايع، ضروري است

 ثانويه، ايكسل موج يا انرژي پرتو با تعيين طو. شود  ثانويه ميايكس ها باعث پديد آمدن پرتو برانگيختن اتم

  .توان شناسايي كرد يمورد نظر را م) هاي(عنصر

  اساس كار 

هاي موجود در  تابد و در اثر بمباران، الكترون  به نمونه ميايكسپرتو خروجي از لوله پديد آوردنده پرتو 

 ايكسها از مدارهاي بالايي، سبب پديد آمدن پرتو  مدارهاي داخلي اتم خارج شده و جايگزيني اين الكترون

. شد پديده، مانند حالتي است كه نمونه، توسط الكترون بمباران مياساس اين . خواهد شد) پرتو مشخصه(

پرتو ايكس خروجي از نمونه كه در . دهد اجزاي يك دستگاه فلورسانس  پرتو ايكس را نشان مي 1شكل 

، به )كليماتور(حقيقت پرتو مشخصه عنصرهاي موجود در نمونه مجهول است پس از عبور از جمع كننده 

  .شود  ميسوي يك بلور هدايت
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. جمع كننده داراي چند ورقه موازي است كه وظيفه جمع كردن و موازي نمودن پرتو ايكس را بر عهده دارد

، مجبور نمودن آن به حركت موازي و برخورد با زاويه ايكسهدف از قرار دادن چنين قسمتي در مسير پرتو 

هاست، كه هر كدام به يك  اي از طول موج تردهپرتو برخورد كننده به بلور، گس. باشد مشخص به بلور مي

توان شدت هر يك از  اگر اين گستره به طور مستقيم به داخل آشكارساز فرستاده شود، نمي. عنصر تعلق دارد

بنابر اين بايد آنها را پيش از ارسال به آشكارساز، توسط قسمتي، به عنوان مثال . ها را تعيين كرد طول موج

ها در زاويه  بلور آناليز كننده، طبق رابطه براگ باعث پراش هر يك از طول موج. يك بلور، تفكيك كرد

بنابر اين بلور بايد در برابر تابش پرتو . فرستد شود و پس از پراشيدن، آنها را به آشكارساز مي اي مي ويژه

يژه و با فاصله از آنجا كه اين بلور با يك زوايه و. هاي گوناگوني را اختيار كند  بچرخد و زاويهايكس

 قرار دارد، طبق رابطه براگ در هر زاويه يك طور موج ويژه كه در ايكسصفحات معين، دربرابر تابش پرتو 

با پراش يك . دهد كند و آن طول موج را به طرف آشكارساز بازتاب مي اين رابطه صدق كند را انتخاب مي

ند در فضاي اطراف بلور پخش شده و از بين ها كه با اين رابطه سازگاري ندار طول موج، بقيه طول موج

آشكارساز و . رود پرتو ايكس پس از پراش و عبور از جمع كننده ثانويه، به داخل آشكارساز مي. روند مي

 اوليه و ايكسدر حالي كه زاويه بين پرتو. جمع كننده بر روي يك دايره هستند و بلور در مركز آن قرار دارد

  )XRF  (ايكس نمايش دستگاه فلورسانس پرتو-1شكل

 



 فصل دوم                                                                     آشنايي با تجهيزات اندازه گيري و تعيين مشخصات

100  

 بوده و بنابر اين آشكارساز بايد با سرعتي دو برابر θ2 باشد، زاويه بين پرتو ايكس ثانويه و پرتو اوليه،θبلور

وظيفه آشكارساز، تعيين شدت پرتو ثانويه ورودي و ارسال آن به قسمت ثبت . سرعت چرخش بلور بچرخد

  .كننده است

  XRF  اجزاي دستگاه 

  ايكسآورنده پرتو  لوله پديد -1

تفاوت آنها در توان استفاده شده در . شود هاي گوناگوني استفاه مي ، از لولهXRFهاي مختلف    در دستگاه

تواند در ديواره  پنجره خروجي مي. باشد  ميكنندهسيستم خنكلوله، محل قرار گرفتن پنجره برليومي و نوع 

ر اين نوع لوله، آند به صورت يك لايه نازك بر روي پنجره د. كناري و يا در انتهاي لوله قرار داشته باشد

 به طور XRFجنس آند در دستگاه . شود  مشاهده مي2اي از اين لوله در شكل  نمونه. برليومي قرار دارد

، پديد آوردن پرتوي با شدت زياد ايكسوظيفه لوله پرتو .  موليبدن، رنيم يا تنگستن است معمول فلز كرم،

به عبارت ديگر، طيف پرتو خروجي از لوله، . گي همه عنصرهاي موجود در نمونه مجهول استبراي برانگيخت

  .بايد طول موج كمتري از لبه جذب عنصرهاي موجود در نمونه مجهول داشته باشد

  

  

  

  

  

  

  از نوع پنجره در انتها ايكس نمايش لوله پديد آورنده پرتو-2شكل
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   بلور آناليز كننده-2

هاي  توان با صفحه ياين بلور را م.  داردXRFهاي  بيشترين كاربرد را در دستگاه) NiF(بلور فلوريد سديم 

از بلور . رود اين بلور براي شناسايي عنصرهاي پتاسيم تا اورانيوم به كار مي. استفاده كرد) 200(و ) 320(

اين ) 111(هاي  براي اين منظور صفحه. كنند ژرمانيوم نيز براي شناسايي عنصرهاي فسفر تا كلر استفاده مي

شوند، برخي از   استفاه ميXRFن بلور آناليز كننده، در دستگاه مواد ديگري كه به عنوا. اند بلور مورد توجه

هاي  امروزه در دستگاه. باشند هاي پليمري هستند كه به ويژه براي شناسايي عنصرهاي سبك مفيدتر مي تركيب

XRFجايي پيوسته بلورهاي آناليز كننده، آنها را بر روي يك منشور چند وجهي مطابق  ، براي پرهيز از جابه

 قرار ايكسكنند و بدين ترتيب با چرخاندن منشور، بلور مورد نظر به راحتي در برابر پرتو   سوار مي3 شكل

  .گيرد مي

  

  

  

  

  

   ساخت نمونه-3

اين نمونه در يك جا . باشد ميmm5/0 و ضخامت cm3اي با قطر حدود  نمونه در اين روش به شكل استوانه

ها را  تابد، يك تعويض كننده خودكار، نمونه  از زير به آن ميسايكشود و پرتو  اي فلزي قرار داده مي نمونه

دهد و بنابر اين براي تعويض نمونه، احتياجي به خاموش كردن دستگاه  اي قرار مي برداشته و در جا نمونه

  ور چرخان براي جابجايي بلور آناليز كننده داراي منشXRFنمايش دستگاه-3شكل
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توان آن را با يك چسب آلي مخلوط كرد و به شكل  اگر نمونه مجهول به شكل پودر باشد، مي. نيست

 مجهول به روش ذوب و  نمونه به كمك بوراكس و تهيه نمونهتر، ذوب راه مناسب. ودصفحه، فشرده نم

. رود به فيوژن معروف است دستگاهي كه در اين حالت به كار مي. گري در يك قالب پلاتيني است ريخته

هاي سطحي آن با داخل نمونه، تركيب يكساني داشته   بايد همگن باشد و لايهXRFنمونه مجهول در روش 

پس از فشردن پودر، امكان دارد كه برخي از عنصرها، درسطح نمونه حضور بيشتري پيدا كنند كه سبب . باشد

شوند،  گري تهيه مي هايي كه به روش ذوب و ريخته نمونه. پديد آمدن اشتباه در شناسايي عنصري خواهد شد

دوم آن كه به . نها وجود ندارديكي اين كه همگن هستند و مشكل جدايش تركيب در آ. دو امتيار مهم دارند

 و پديد آمدن پرتو ثانويه بيشتر ايكسبازده تأثير پرتو ) هاي فشرده شده بر خلاف نمونه(خاطر نداشتن تخلخل 

شود  هاي فشرده شده، مقداري از پرتو اوليه تابيده به نمونه، از روي ذرات پودر، پراكنده مي در نمونه. شود مي

  .رود و هدر مي

  زها آشكارسا-4

البته استفاده از آشكاساز با . شود  از آشكارساز گازي و آشكارساز تهييجي استفاده ميXRFدر دستگاه 

جريان گاز، بيشتر مورد توجه است زيرا در اين نوع آشكارساز، وجود پنجره برليومي بسيار نازك، مكان 

امروزي، ممكن است دو نوع هاي پيشرفته  در دستگاه. آورد هاي بلند را پديد مي آشكارسازي طول موج

  .آشكارساز به طور همزمان به كار گرفته شوند

  آناليز عنصري

 مشخصه ايكس سرچشمه گرفته از لوله پديد آورنده آن، پس از برخورد با نمونه، پرتو ايكسپرتو 

هاي  ج وآورد و اين پرتو ثانويه توسط بلور آناليز كننده، طول م عنصرهايي را كه در آن وجود دارد پديد مي

پرتو مشخصه، پس از پراش از بلور آناليز كننده، به . كند مربوط به هر يك از عنصرها را تفكيك مي
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كه از نمونه سرچشمه گرفته است، در مسير حركت خود توسط ) اي مشخصه(پرتو . رسد آشكارساز مي

نه و بخشي نيز ممكن هاي ديگر نمو به عنوان مثال، بخشي از آن توسط اتم. شود اجزاي گوناگون جذب مي

 ورودي آشكارساز  در پايان، مقداري از پرتو نيز توسط دريچه. است توسط بلور آناليز كننده جذب شود

هاي هوا جذب  سنج نيز مقداري از پرتو، توسط مولكول ممكن است كه در محوطه طيف. جذب خواهد شد

مشخصه آنها طول موج بلند دارد با هاي پي در پي، شناسايي عنصرهاي سبك را كه پرتو  اين جذب. شود

اگر پرتوي طول موج بلند . ، متناسب با توان سوم طول موج آن استايكسجذب پرتو . كند مشكل روبرو مي

با . رسد  پرتو ضعيفي به داخل آشكارساز مي به شدت هم جذب شده است، كه اينداشته باشد و با توجه به 

لورهايي كه ميزان جذب آنها كم است و همچنين به كمك سنج، استفاده از ب خروج هوا از فضاي طيف

توان   ميXRFهاي  رود، امروزه به كمك دستگاه آشكارسازهايي كه در آنها پنجره نازك برليومي به كار مي

تر از فلوئور مورد  به هر حال، زماني كه آناليز عنصرهاي سبك.  را نيز شناسايي كرد5عنصرهاي تا عدد اتمي 

كند،  آنچه دستگاه به عنوان طيف رسم مي.  توجه كرد كه شرايط كاري لازم پديد آمده باشدنظر است، بايد

ها به پرتوهاي  در اين الگو، پيك. باشد  مي4تغيير شدت بر حسب زاويه است كه طيفي شبيه الگوي شكل 

 و βKوα Kبه طور معمول براي هر عنصر، پيك . مشخصه عنصرهاي گوناگون موجود در نمونه تعلق دارد

 طول  وقتي كه هدف، آناليز كيفي است،. شود در الگو مشخص ميα Lبراي عنصرهاي سنگين حتي

.  تعيين خواهند شدλ=θdsin2شوند، به كمك رابطه  هايي كه سبب پديد آمدن پيكي در الگو مي موج

توان   بنابر اين مي شود، هم در آزمايش تعيين مي θزوايه. ، مربوط به بلور آناليز كننده و معلوم استdمقدار 

λيا طول موج پرتو مشخصه را تعيين نمود.  
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. توان نوع عنصر را تعيين كرد  همه عنصرها در آن وجود دارد، ميبا مراجعه به جدولي كه طول موج مشخصه

گيري شده براي يك طول موج و  زماني كه آناليز كمي نمونه مورد نظر باشد، با استفاده از شدت اندازه

توان درصد آن عنصر را در نمونه  ، مي)شاهد(مقايسه آن با شدت دريافت شده از يك نمونه استاندارد 

هاي استاندارد كه درصد مشخصي از عنصر مورد نظر را  اي اين منظور بايد با استفاده از نمونهبر. مشخص كرد

گيري شدت پرتو در نمونه مجهول و مقايسه آن با  دارند، يك منحني كاليبراسيون رسم كرد و سپس با اندازه

) صرهاي موجود در نمونهبقيه عن(بايد توجه شود كه اثر زمينه . اين منحني، مقدار آن عنصر را تعيين كرد

 و نتيجه اشتباه پديد گيري شده بسيار اثرگذار باشد ازهتواند در كاهش و يا افزايش مصنوعي شدت پرتو اند مي

اي كه از نمونه مجهول سرچشمه   پرتو مشخصه.شود ن نكته توضيح بيشتري داده ميبه دليل اهميت، اي. آورد

بنابراين، پرتو در مسير . كند هاي موجود در نمونه برخورد ميگيرد، هنگام خروج از آن، با ديگر عنصر مي

طبيعي است كه اين پرتو در . شود  توسط عنصرهاي ديگري جذب مي حركت خود از داخل نمونه به بيرون،

مسير خروج از نمونه، توسط هر عنصري كه لبه جذب بزرگتري از طول موج آن داشته باشد، جذب خواهد 

 هبر خلاف پديد. تر است  مقدار اين جذب شديد سنگين در نمونه حضور دارند،وقتي كه عنصرهاي . شد

 درصد موليبدن، 5/1 درصد نيكل،5/9 درصد كروم، 4/19نگ داراي  فولاد ضد زXRFالگوي - 4شكل 
   درصد منگنز1 درصد تنگستن و 4/1
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. جذب، شدت پرتو مشخصه ممكن است به طور مصنوعي توسط ديگر رهاي موجود در زمينه افزايش يابد

آيد كه پرتو مشخصه مربوط عنصر، طول موج كمتري از لبه جذب عنصر مورد نظر  اين حالت وقتي پديد مي

بديهي است كه اين برانگيختگي، افزون بر .  و بنابراين باعث برانگيختگي اين عنصر شودداشته باشد

تواند باعث افزايش شدت در مقايسه با  باشد و مي  ابتدايي ميايكسبرانگيختگي واقعي است كه ناشي از پرتو 

با توجه به اين . به اين پديده در اصطلاح فلورسانس گويند. زماني كه آن عنصر وجود نداشته است گردد

. توضيحات، شدت دريافتي توسط آشكارساز، به دليل وجود عنصرهاي موجود در زمينه بايد تحصيح شود

امروزه . باشد  اثرفلورسانس ميF ميزان جذب و A  عدد اتمي، Z معروف است، ZAFاين تصحيح به 

هاي پيچيده و  گذشته به محاسبهدهند و بنابراين، مانند  اي اين تصحيح را انجام مي افزارهاي رايانه نرم

هاي شاهد را كه  به هر حال بايد توجه كرد كه براي افزايش دقت آزمايش، نمونه. فرسا نيازي نيست طاقت

. زمينه يكساني با نمونه مجهول دارند و مقدار عنصر مورد نظر در آنها در حد نمونه مجهول باشد، به كار برد

البته اين حد آناليز براي روش .  انجام دادppm را مي توان در حد ، آناليز و شناسايي موادXRFدر روش 

WDS براي چنين  آناليزي حدود يك دهم . باشد واقعي مي)  به بالا9از عدد اتمي (  و عنصرهاي غير سبك

  .درصد از نمونه مجهول كافي است

  XRFهاي  انواع دستگاه

 مانند WDSدر نوع . هستند) EDS( انرژييا تفكيك) WDS( از نوع تفكيك طول موج XRFهاي  دستگاه

 توسط   خروجي از نمونه مجهول، پيش از ورود به آشكارساز،ايكسآنچه كه بيشتر توضيح داده شد، پرتو 

 پرتو خروجي از نمونه، بدون آن كه توسط بلور آناليز كننده، EDSدر نوع . شود يك بلور تفكيك مي

در اين . شود  ديده مي5 در شكل EDSاجزاي دستگاه نمايش . گردد تفكيك شود وارد آشكارساز مي

توان به كمك مدار الكترونيكي  اين آشكارساز مي.  وجود داردLi(Si(رسانا از نوع  دستگاه، آشكارساز نيم
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مداري كه همراه آشكارساز . موجود، انرژي پرتوهاي ورودي رابه صورت همزمان مشخص كند

هاي گوناگون را  معروف است و انرژي مربوط به طول موج) MCA(اله رساناست، به آناليز كننده چند كان نيم

 يك مدار الكترونيكي پيچيده بوده MCAكند  در طيف ورودي به قسمت شمارشگر، تفكيك و تعيين مي

  به اين ترتيب،. رسانا دارد هاي تفكيك شده در آشكارساز نيم هاي گوناگوني براي دريافت انرژي كه كانال

لازم به يادآوري است كه در دستگاه . باشد  ميWDS بسيار بيشتر از دستگاه EDSر دستگاه سرعت آناليز د

WDSدر مجموع، آناليز . هاي گوناگون، به زمان طولاني نياز دارد ، چرخش بلور براي دريافت طول موج

 دقيقه طول 5ود شود تا پايان كار، حد  به نمونه تابيده ميايكس از زماني كه پرتو EDSيك نمونه در دستگاه 

 دقيقه وقت لازم داشته 30-60، ممكن است بينWDSدر حالي كه همين نوع آناليز در دستگاه . كشد مي

 در مقايسه با   آشكارساز و حساسيت پايين، در درجه اول، نياز آن به خنك شدنEDSولي مشكل . باشد

WDSاست .  

  

  

  

  

 

در روش . شوند بندي مي زمان و غير همزمان دستههاي هم  به روشXRFهاي  از نظر روش كار نيز دستگاه

همزمان كه به طور عمده در بخش صنعت مورد توجه است، با قرار دادن چند آشكارساز و بلور در اطراف 

) به عبارت ديگر يك عنصر ويژه( و تنظيم هر بلور براي يك طول موج ويژه ايكسلوله پديد آورنده پرتو

 ديده XRFاي از اين نوع دستگاه   نمونه6 در شكل. رت همزمان انجام دادتوان آناليز نمونه را به صو مي

  )EDS( از نوع تفكيك انرژي  ) X) XRFنمايش دستگاه فلورسانس پرتو -5شكل 
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روش غير . شود  همزمان محسوب مي  استفاده شود، روش شناسايي،EDSوقتي كه از دستگاه . شود مي

  .هاي پيشين توضيح داده شد همزمان همان روشي است كه در بخش

  

  

  

  

  

  

  XRF كاربردهاي روش

اين جايگزيني به دليل . تر شده است هاي آناليز شيمي ربردها، جايگزين روش در بسياري از كاXRFروش 

گير هستند و همچنين به  هاي شيميايي سنتي، بسيار وقت روش. باشد سرعت بالا و دقت زياد در آناليز مواد مي

انجام  در حالي كه آناليز و شناسايي با سرعت XRFاما در روش . اند توانايي شخص آناليز كننده وابسته

 هزينه  گذاري ابتدايي،  از نظر سرمايهXRFهاي  به هر حال دستگاه. گيرد، اين وابستگي نيز بسيار كم است مي

همان طور كه بيشتر . بالايي نياز دارند و بنابر اين همه مراكز صنعتي و آزمايشگاهي توان خريد آن را ندارند

 تغيير مقدار  در اين صنايع،. فولاد و سيمان است در صنايعي ماند XRF كاربرد اصلي دستگاه  اشاره شد،

عنصرهاي موجود در نمونه، در گسترده كوچك و مشخصي است و دوم آن كه نيازمند سرعت زياد آناليز 

محدود بودن عنصرهاي موجود در نمونه مجهول و گستره تغيير . گيري در تنظيم تركيب هستند براي تصميم

بديهي است كه در اين نوع . آورد اي كاليبراسيون را با اطمينان به وجود ميه آنها، امكان استفاده از منحني

   همزمانXRF  نمايش دستگاه-6شكل 
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تواند كمك زيادي   ميXRFدر مراكز پژوهشي نيز دستگاه . صنايع، دستگاه همزمان بيشتر مورد توجه باشد

 به خاطر توان تشخيص نوع عنصرهاي موجود در نمونه مجهول، EDSدر اين نوع كاربردها، دستگاه . بنمايد

تواند مورد استفاده قرار گيرد،   نيز ميWDSالبته دستگاه . باي شروع كار آناليز و شناسايي، بسيار مفيد است

هاي پژوهشي، داراي تنوع عنصري زياد هستند، بنابر اين آناليز با اين دستگاه ممكن  ولي از آنجا كه نمونه

 هر حال، براي انجام كارهاي پژوهشي، به. است با نديده گرفتن يك يا چند عنصر در نمونه همراه باشد

هاي  ، براي انجام آناليز كيفي كه احتياج به نمونهWDS و چه EDS، چه به صورت XRFاستفاده از دستگاه 

  .شود استاندارد ندارد توصيه مي

  

  :مرجع

   صفحه361، روش هاي شناسايي و آناليز مواد، 1383 گلستاني فرد و همكاران، -1
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  )UPS و  XPS ((ESCA) 49نگاري الكتروني براي آناليز شيميايي يفط -2-12

ها كه انرژي آنها حاوي اطلاعاتي   يا نور ماوراي بنفش براي تهيج الكترونتكرنگ Xغالباً از پرتوهاي 

اين . شود ، استفاده مي نمونه استهاياتم منشا آنها و بنابراين درباره طبيعت ،اتمدرباره انرژي پيوندي درون 

، )X )XPSنگاري فتوالكتروني اشعه  نگاري فتوالكترون، به نام آناليز سطح با طيف هاي طيف روش

 (ESCA)نگاري الكتروني براي آناليز شيميايي   و يا كلاً طيفUPS)(نگاري فتوالكترون ماوراي بنفشي  طيف

نمونه فرار كنند، اطلاعات توانند از نزديكي سطح  ها فقط مي از آنجا كه فتوالكترون. شوند نيز ناميده مي

هاي  علاوه بر اين انرژي. كنند فقط مربوط به چند لايه اتمي سطح نمونه است شيميايي كه فراهم مي

براي مثال آهن فلزي از آهن در . اند، حساس هستند ها به حالت پيوند اتمي كه از آن ساطع شده فتوالكترون

  .يك اكسيد، قابل تشخيص است

 Xهاي محدوده پرتو  هاي مدار داخلي داراي انرژي پيوندي معادل انرژي فوتون به طور كلي الكترون

كند، يك فوتوالكتروني منتشر  وقتي يك ماده جامد، فوتوني با انرژي اتصال يك الكترون جذب مي. هستند

ندارند هاي مدار داخلي مشاركتي در اتصال  الكترون. شود كه انرژي جنبشي آن با انرژي فوتون رابطه دارد مي

هاي مدار داخلي به محيط اتم  انرژي الكترون. اند و انرژي آنها مشخصه اتمي است كه از آن منتشر شده

از اين رو نه .  براي آناليز عنصري نمونه، مفيد استXنگاري فتوالكتروني اشعه  بنابر اين طيف. بستگي ندارد

توسعه . دهد يميايي را به صورت كمي انجام ميكند بلكه آناليز ش تنها تركيب شيميايي نمونه را شناسايي مي

  و همكارانش مي Siegbahn  تا حد زيادي مديون Xسيستم هاي جديد طيف نگاري فتوالكتروني اشعه 

                                                 
49 - Electron Spectroscopy for Chemical Analysis 
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  .  جايزه نوبل را به همين دليل دريافت نمود1981 در سال Siegbahn. باشد

هاي   مشخص شد كه جابجاييتري بررسي شدند هاي مدارهاي داخلي به صورت دقيق وقتي كه انرژي

(Shift)هاي شيميايي  ها كه به عنوان جابجايي  اين جابجايي . افتد  كوچك ولي غيرقابل تشخيص اتفاق مي

(Chemical Shift)شوند، به محيط پيوندي اطراف اتم و خصوصاً به حالت اكسيداسيون اتم   شناخته مي

ايد ابتدا ارتباط بين انرژي فوتون، فركانس وانرژي هاي شيميايي ب براي فهميدن جابجايي . بستگي دارند

  .شود فهميده شود تعريف مي) XE h  -= BE( كه با رابطه اينشتين EBپيوندي الكترون، 

ن تراز خلاء به عنوان مرجع داده  انرژي سنيتيك الكتروني است و انرژي پيوندي نسبت به ميزاXEدر اينجا

توان به آساني سطوح تميز طلا را به صورت قابل تكرار تهيه و نگهداري نمود،  از آنجا كه مي. شده است

. كنند هاي انتشار فوتون طلا را به عنوان استاندارد براي كاليبره كردن مقياس انرژي استفاده مي معمولاً پيك

يعني انرژي پيوندي .  اختلاف انرژي حالت اوليه و حالت نهايي اتم استانرژي پيوندي يك الكترون معادل

  .   الكترون است-1n الكترون و يوني با nاتمي با  هاي بين معادل اختلاف انرژي

 آرايش مجدد تمام اگر. انرژي حالت اوليه استi E(n)انرژي حالت نهايي است و n-F E)1 (در اين جا 

اين تقريب .  بودk-Eهاي درگير نبود، انرژي پيوندي معادل منفي انرژي اربيتال حالت اوليه الكترون  الكترون

در اينجا انرژي . شود نشان داده ميkE - = (K)B  E شناخته شده و با رابطة Koopmansبه عنوان تئوري 

  .پيوندي به ترازخلاء ارجاع داده شده است

هاي نزديك يك    براي تعيين تركيب شيميايي و حالت پيوند در لايهXطيف نگاري فتوالكتروني اشعه 

 تهييج كننده منطقه Xسطح نمونه، كاملاً مناسب است ولي قدرت تفكيك جانبي خوبي ندارد زيرا پرتو 

هاي اصلي ساختار داخلي دستگاه   قسمت1شكل . تواند به راحتي فوكوس شود  و نميپوشاند وسيعي را مي

  .]1-6[دهد  طيف نگاري الكتروني آناليز شيميايي  را به صورت شماتيك نشان مي
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  .ژي الكترون گر انر  شماي كلي تحليل-1 شكل 

  كاربردها

  آناليز عنصري سطوح براي تمام عناصر بجز هيدروژن-1

 هاي سطحي  حالت شيميايي گونهشناسايي-2

 هاي نازك پروفيل عمقي تركيب شيميايي براي توزيع عنصري در لايه-3

هاي  ها به هنگامي كه اجتناب از اثرات مخرب ناشي از تكنيك آناليز تركيب شيميايي نمونه-4

 .پرتوالكتروني، ضروري است

  كسيد فلزيتعيين حالتهاي اكسيداسيون اتمهاي فلزي در لايه هاي سطحي ا-5

  ]7 [شناسايي كربن سطحي به عنوان گرافيت يا كاربيد-6

 ها نمونه

  )هاي با فشار بخار پائين ها، سراميك هادي ها، نيمه فلزها، شيشه(جامدها : شكل نمونه
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   مي باشدcm25/6 3اندازه نمونه كوچكتر از : اندازه نمونه

  اثر انگشت، روغن يا آلودگي سطحي ديگر باشدبايد عاري از: سازي نمونه آماده

 ها محدوديت

هاي آناليز سطح كند است، ولي اگر نيازي به قدرت تفكيك بالا  آوري داده، نسبت به ساير روش جمع-1

  .شود تر مييا شناسايي حالت شيميايي نباشد، زمان آناليز كوتاه

 . است قدرت تفكيك جانبي ضعيف-2

 هاي آناليز سطح است يسه با ساير تكنيكحساسيت سطحي قابل مقا-3

ها به ابزارهاي  برخي از اين دستگاه. هاي عايق مشكل ايجاد كند شارژ نمونه ممكن است براي نمونه-4

 . كننده شارژ مجهز هستند خنثي

 ]10 ،9[ صحت آناليز كمي، محدود است -5

 مدت زمان آناليز

 .ها پمپ تخليه دارد قبل از آناليزنياز به ساعت

 . دقيقه انجام شود10 تا 5تواند ظرف  آناليز كيفي مي

 .[10]گيرد  آناليز كمي از يك تا چند ساعت و بسته به اطلاعات مورد نظر، وقت مي
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   هاي موجود در ايران ESCA فهرست-1ضميمه 
  

 Electron Spectroscopy for Chemical Analysis (ESCA)                نگاري الكتروني براي آناليز شيميايي            طيف

  نوع عضويت  خريد. س  ساخت. س  مدل  دانشگاه  رديف

  رزرو  -  -  SRS200  دانشكده شيمي دانشگاه تبريز 1

 

  ESCA جديدمدل هاي فهرست  –٢ضميمه 
  

  Electron Spectroscopy for Chemical Analysis (ESCA)        نگاري الكتروني براي آناليز شيميايي   طيف

  كشور  شركت  مدل  رديف

1 PHI-Quantera Physical Electronics آمريكا  

2 XPS Thermo Electron آمريكا 
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  (SIMS)50نگاري جرمي يون ثانويه  طيف-2-13

هاي آناليزي بر مبناي يون به دليل حـساسيت و قابليـت آنهـا بـراي آشـكار كـردن تغييـرات تركيـب                          روش

 (SIMS)نگـاري جرمـي يـون ثانويـه          در روش طيـف   . رونـد  مـي به كار   ) پروفيل عمق (يميايي در عمق نمونه     ش

كنـد و بـراي     نانومتر متمركز شـود، نمونـه را روبـش مـي    20تواند تا قطر حدود  هاي اوليه كه مي     پرتوي از يون  

نگار جرمي تعيين     ك طيف  توسط ي  هيثانو هاي يون جرم. رود  هاي ثانويه از نمونه به كار مي        بيرون انداختن يون  

هـاي پـايين      در جريان . شود  هاي مورد بررسي از نمونه برداشته مي        اين تكنيك مخرب است و لاية اتم      . شود  مي

. شـود  شناخته مـي  Static SIMSدهد و اين تكنيك به عنوان   اين اتفاق به آهستگي رخ مي از پرتو يوني اوليه،

هـاي بيـشتر      اگـر از جريـان    . توان آشكار كرد   يك تك لايه از ماده را هم مي        درصد   1/0در موارد بهينه، حتي     

شود و هر لايـه در حـين برداشـته شـدن آنـاليز       پرتو يوني اوليه استفاده شود، ماده با سرعت بيشتري برداشته مي    

ه  شـناخت Dynamic SIMSايـن تكنيـك بـه عنـوان     . توان پروفيل عمقي را به دسـت آورد  شود بنابراين مي مي

 نـانومتر دارنـد و بنـابراين    1تجهيزات مدرن طيف نگاري جرمي يون ثانويه قدرت تفكيكي تا حـدود    . شود  مي

هـا   ايـن نقـشه  . باشـد    مـي Xهـاي پرتـو    هاي تركيب شـيميايي را نمـايش دهنـد كـه مـشابه نقـشه          توانند نقشه   مي

Imaging  مزيـت اول   .  مزيت عمـده دارنـد     هاي طيف نگاري جرمي يون ثانويه دو        تمام روش . شوند   ناميده مي

هـا و    تمـام ايزوتـوپ  .نگاري جرمي نسبت به همه عناصر حساس است       محدوده عناصر است؛ از آنجا كه طيف      

مزيت دوم حساسيت . توان آناليز كرد و نقشه آنها را تهيه كرد   حتي عناصر سبك از هيدروژن تا اكسيژن را مي        

                                                 
50 - Secondary Ion Mass Spectrometry 
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هايي در حد يـك قـسمت در يـك            ادر به آشكار كردن غلظت    نگاري جرمي يون ثانويه معمولاً  ق       است، طيف 

  ].1،2،3[ دارد (PPb) است و در شرايط خوب حساسيتي در حد يك قسمت در يك ميليارد (ppm)ميليون 

  

  نگاري جرمي يون ثانويه  تصوير شماتيكي طيف-1شكل 

  كاربردها 

  نانومتر10 تا5 آناليز تركيب شيميايي سطح با قدرت تفكيك عمقي در حدود -1

   تهيه پروفيل غلظت عناصر در عمق ماده-2

  ppm تا  ppt در محدوده (trace)هاي بسيار كم   آناليز عناصر در غلظت-3

هـاي نـازك يـا        هـا، لايـه     هـا، سـراميك     هاي سطحي آلي يا غيرآلي بر روي فلزات، شيـشه             شناسايي لايه   -4

  پودرها

هـاي نـازك حـل شـده          هـاي نـازك خـوردگي، لايـه         يـه هاي سطحي اكـسيد، لا      تهيه پروفيل عمقي لايه   -5

(leached)هاي نفوذي  و تهيه پروفيل 

كه به صورت نفوذي    ) ≥ PPm  1000  ((dopants)عمقي غلظتي مقادير كم عناصر ذوب شده           پروفيل -6

 هادي افزوده شده است  به مواد نيمه(implanted)يا كاشته شده 
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هـاي نـازك       لايه (embrittled)هاي عمقي در آلياژهاي فلزي ترد شده          يدروژن و پروفيل  تعيين غلظت ه  -7

 هاي هيدراته و مواد معدني ، شيشه(Vapor- deposited)تهيه شده از نشاندن بخار 

 آناليز كمي غلظت بسيار كم عناصر در جامدها-8

 شناسي هاي زمين ها در نمونه  فراواني ايزوتوپ-9

 )براي مثال نفوذ و اكسيداسيون(هاي بسيار كم   مطالعات غلظت-10

 هاي چند فازي و فلزها توزيع فلزي در مواد معدني زمين شناسي، سراميك-11

  ]4 [ها، اكسيداسيون داخلي يا رسوب توزيع فاز ثانويه ناشي از جدايش مرزدانه-12

 ها نمونه

هاي نـازك     هايي كه لايه    رساختجامدهاي بلوري، جامدهايي با سطوح بهبود يافته يا زي        : شكل نمونه 

پودرهـا بايـد در يـك ورق فلـزي نـرم      ). سطوح تخت و صاف مطلـوب هـستند  (يا پوشش بر روي خود دارند  

  . فشرده شوند(Pellet)فشرده شوند يا به صورت يك قرص ) مانند اينديم(

   .mm1 × cm 1 ×cm1متغير ولي معمولاً :  اندازه نمونه

براي ميكروساختار يا آناليز عناصر بـا         . سازي نيست  هدماآ يا آناليز عمقي نيازي به     براي سطح : سازي نمونه   آماده

  .]5[هاي بسيار كم ، نمونه بايد پوليش شود  غلظت

 ها محدوديت

  .آناليز به صورت مخرب است

آناليز كيفي و كمي به دليل تغييرات وسيع حساسيت آشكارسازي از عنـصري بـه عنـصر ديگـر و از زمينـه                       
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 .ه به زمينه نمونه ديگر، پيچيده استيك نمون

از طراحي دستگاه و پارامترهاي عملياتي هر آنـاليز شـديداً           ) دقت، صحت، حساسيت و غيره    (كيفيت آناليز   

  .]6،7[پذيرد  تأثير مي

 آناليزمدت زمان 

 ]6،7[از يك تا چند ساعت براي هر آناليز 
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   هاي موجود در ايرانSIMS فهرست -1ضميمه 
  

 Secondary Ion Mass Spectrometry (SIMS) نگاري جرمي يون ثانويه                           طيف

   عضويتنوع  مدل  دانشگاه  رديف

  رزرو  IMS6F  مركز تحقيقات فيزيك پلاسما 1

  

  SIMS جديدمدل هاي فهرست  – 2ضميمه

  

  

  

  Secondary Ion Mass Spectrometry (SIMS) نگاري جرمي يون ثانويه                           طيف

  توضيحات  كشور  شركت  مدل  رديف

1 ADEPT-1010 
Physical 

Electronics آمريكا  Dynamic SIMS 

  

2 TRIFT 111 
Physical 

Electronics آمريكا 
TOF-SIMS 

 

3 IMS6F 
Cameca آمريكا 

  
 

 

  

  

  

  



 فصل دوم                                                                     آشنايي با تجهيزات اندازه گيري و تعيين مشخصات

120  

  

  

  (FTIR)سنجي تبديل فوريه مادون قرمز  طيف-2-14

هاي چند  ها و يون هاي ارتعاشي مولكول جي مادون قرمز بر اساس جذب تابش و بررسي جهشطيف سن

گيري  اين روش به عنوان روشي پرقدرت و توسعه يافته براي تعيين ساختار و اندازه. گيرد اتمي صورت مي

رود، زيرا  ار ميهمچنين اين روش عمدتاً براي شناسايي تركيبات آلي به ك. رودهاي شيميائي به كار مي گونه

توانند  هاي ماكسيمم و مينيمم دارند كه ميهاي اين تركيبات معمولاً پيچيده هستند و تعداد زيادي پيك طيف

  . ايي به كار گرفته شوند براي اهداف مقايسه

  تئوري

. شوند هاي كششي و خمشي ناميده مي ها دو نوع ارتعاش وجود دارد كه اصطلاحاً ارتعاش در مولكول

هر گاه يك نيم متناوب كششي نامتقارن . شود بندي مي ش كششي به دو صورت متقارن و نامتقارن تقسيمارتعا

يابد و در نيم تناوب ديگر، گشتاور دو قطبي در جهت  رخ دهد، گشتاور دو قطبي در يك جهت تغيير مي

اين .( نمايد  وسان ميبدين ترتيب گشتاور دو قطبي با فركانس ارتعاشي مولكول، ن. گردد جا مي مخالف جابه

گردد و به همين علت آن را فعال مادون قرمز  نوسان باعث ارتقاي مولكول به نوار جذبي مادون قرمز مي

 تناوب ارتعاشي، در جهات مختلف حركت  در حالت ارتعاش كششي متقارن، دو اتم در يك نيم). نامند مي

آيد و به همين علت آن را  ي مولكول به وجود نميكنند كه در اين صورت تغيير نهايي در گشتاور دو قطب مي

در اين حالت، تغيير در فواصل درون مولكولي، بر قابليت قطبي شدن پيوندها . نامند غيرفعال مادون قرمز مي

شود و اين حالتي است كه در طيف سنجي رامان  لذا در قطبش پذيري مولكول تغيير حاصل مي. گذارد اثر مي
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  ].1[يرد گ مورد توجه قرار مي

شـود   هاي آن مـي      قرمز با يك نمونه باعث تغيير انرژي ارتعاشي پيوند در مولكول           مادونكنش تابش     برهم

قرمـز  مـادون   شـرط جـذب انـرژي       . هاي عاملي و ساختار مولكولي اسـت        و روش مناسبي براي شناسايي گروه     

ناحيـه    طيـف الكترومغناطيـسي  در. تغيير نمايـد ه گشتاور دو قطبي در حين ارتعاش توسط مولكول اين است ك 

ايي كه جهت تجزيـه شـيميائي مـورد اسـتفاده             قرمز است ولي ناحيه   مادون   مربوط به ناحيه     mµ400- 8/0بين    

  . استmµ50- 8/0گيرد، بين قرار مي

  
  ]1[هاي كششي متقارن و نامتقارن در يك مولكول  ارتعاش: 1شكل 

  52 ناحيه مادون قرمز نزديكmµ 5/2-8/0، ناحيه بين 51 را ناحيه مادون قرمز دورmµ50ناحيه بالاتر از  

هر جسم در اين ناحيه يك طيف مخصوص به خود . نامند  مي53 را ناحيه اثر انگشتmµ25-8و ناحيه بين 

  .رود هاي عاملي آن به كار مي ي شناسايي گروهدارد كه برا

نمايش داده شده ) 2(اي از اجزاي اصلي موجود در يك طيف نورسنجي قرمز در شكل  نمودار جعبه

  .است

                                                 
51 -Far in frared 
52 -Near in frared 
53 -Finger print 
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  ]1[نمودار ساده يك طيف نورسنج مادون قرمز -2شكل 

  تجزيه كيفي 

هاي آن،  اي موجود در مولكولهاي عاملي  و پيونده براي شناسايي كيفي يك نمونه مجهول، نوع گروه

طيف مادون قرمز نمونه را رسم نموده و با مراجعه به جداول مربوطه كه موقعيت ارتعاش پيوندهاي مختلف و 

  . كنند ها و پيوندها را شناسايي مي دهند، طول موج يا عدد موج گروه  اجسام را نشان ميIRيا طيف 

. شود سي در ناحيه مرئي تا مادون قرمز گسترده مي، طيف الكترومغناطيIRدر طيف نورسنجي معمولي 

در اين . شود سپس بخش كوچكي از آن بر حسب فركانس يا طول موج به آشكارساز رسيده و ثبت مي

  اين است كه FT-IRويژگي . حالت طيف به دست آمده، در محدودة فركانس يا طول موج ثبت خواهد شد

هاي  در حالي كه در روش. شود ر يك زمان به نمونه تابيده ميهاي ناحيه طيفي مورد نظر د تمام طول موج

بنابراين سرعت، قدرت تفكيك و . رسند ها در يك زمان به نمونه مي پاشنده تنها بخش كوچكي از طول موج

  ].2[ دارد IRاي نسبت به روش معمولي  نسبت سيگنال به نويز در روش تبديل فوريه برتري قابل ملاحظه
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 كاربردها

 بدست آورد شامل موارد (FT-IR) سنجي تبديل فوريه مادون قرمز توان از طيفاطلاعاتي كه ميبرخي 

  : ذيل است

 عاملي و پيوندهاي موجود در  حاوي نانوذرات، تعيين نوع گروهشناسائي كيفي و كمي تركيبات آلي

يت كه در اعضاء تعيين مقادير بسيار كم يون هيدروژن فسفات در هيدروكسي آپات براي. مولكولهاي آن

  ]2[گيرد مصنوعي مورد استفاده قرار مي

  ]3 [. مورد استفاده قرار مي گيردآناليز برخي داروهاي حاوي نانو ذرات همچنين براي 

  مراجع

1- D. A. Skoog, D. M. West Holt, "Principle of Instrumental Analysis", Saunders College 

Publishing, Sixth edition, 1994. 

2- E. Vidal, Augusta, E-MRS  Meeting, 2003.  

3- M. Praisler, S. Gosav, J. Van Bocxlaer, A. De Leenheer, and D.L. Massart."Exploratory 

analysis for the identification of amphetamines using neural networks and GC-FTIR data", 

The Annals of the University "Dunãrea de Jos", Fascicle II, 83-96, 2002.  

 

 

 

 

 



 فصل دوم                                                                     آشنايي با تجهيزات اندازه گيري و تعيين مشخصات

124  

    هاي موجود در كشور FTIRفهرست -1ضميمه 

                  FTIR  (  Fourier Transform Infrared Spectroscopy                                 ( طيف سنجي مادون قرمز

   عضويتنوع  مدل  دانشگاه  رديف

1  
  دانشگاه صنعتي امير كبير

   پليمر و تركيبات شيميايي
  رزرو  -

2  
  دانشگاه تبريز 

  دانشكده شيمي 
TENSOR27 رزرو  

  

  

 FTIR جديد مدل هاي فهرست –ضميمه 

  

   FTIR (  Fourier Transform Infrared Spectroscopy                      ( طيف سنجي مادون قرمز

  آشور  شرکت  مدل  رديف

١  380 FT-IR 
Spectrometer  

Nicolet  United States  

٢ FTIR 8400S  Shimadzu Japan 

٣ FTIR, Model 1600 Perkin Elmer United States  

۴  Mattson 1000  Unican United States  

۵  TENSOR 27  
Bruker 

Germany 
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  ) NMR( 54رزونانس مغناطيس هسته-2-15

در حضور يك ميدان آهنربايي . ها، مانند الكترون به دور محور خود حركت چرخشي دارند برخي هسته

زونانس مغناطيس ر. گيري پايدار دارد خارجي، يك هسته در حال چرخش تنها تعداد معدودي جهت

به مقدار كافي،  دار با جذب تابش الكترومغناطيسي شود كه يك هسته اسپين هنگامي ايجاد مي (NMR)هسته

گيري با انرژي بالاتر  تر به يك جهت گيري با انرژي پايين در حضور يك ميدان آهنربايي از يك جهت

گيري ميزان انرژي لازم براي تغيير  ه شامل انداز سنجي رزونانس مغناطيس هستهطيف. برانگيخته شود

از . گيري ناپايدارتر در يك ميدان مغناطيسي است گيري پايدار به جهت دار از يك جهتهاي اسپين هسته

دهند، فركانس  هاي مختلف تغيير جهت مي دار در ميدان مغناطيسي در فركانس هاي اسپين آنجا كه هسته

فركانسي كه در آن . باشد دار نياز مي هاي اسپين گيري هسته تمتفاوتي از تابش جذبي براي عوض كردن جه

  .]1[شود  سنجي به كار برده مي گيرد براي تجزيه و طيف جذب صورت مي

 به طور مستقل توسط فليكس بلوخ از دانشگاه 1946اي براي اولين بار در سال  رزونانس مغناطيسي هسته

آنها توانستند جذب تابش الكترومغناطيسي را كه .  كشف شد هاروارد استانفورد و ادوارد پارسل از دانشگاه

اين دو . گيرد را نشان دهند در نتيجه انتقال تراز انرژي هسته در يك ميدان مغناطيسي قوي صورت مي

در پنج سالة اول پس از كشف .  به خاطر كارشان موفق به دريافت جايزة نوبل شدند1952فيزيكدان در سال 

ها  ها دريافتند كه محيط مولكولي اجسام بر جذب تابش توسط هسته س هسته شيميدانروش رزونانس مغناطي

                                                 
54-Nuclear Magnetic Resonance 
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از آن . تواند به ساختمان مولكول ارتباط داده شود گذارد و اين اثر مي در حضور يك ميدان مغناطيسي اثر مي

ي در سنجي تشديد مغناطيسي هسته انفجارآميز بوده است و اين روش اثر قابل توجه پس رشد روش طيف

 يك تيم فيزيكدان كانادايي موفق 1999 در سال .]2[ شيمي آلي، شيمي معدني و بيوشيمي داشته است  توسعة

 شدند كه اين روش قادر به Betaاي  به توسعه يك روش جديد با استفاده از روش رزونانس مغناطيس هسته

مي باشد از روش هاي نشان دادن خصوصيات مغناطيسي و الكتريكي لايه ها و سطوح بسيار نازك 

BetaNMR3[ در علوم نانويي استفاده مي شود[.  

. شود ها توسط عدد كوانتومي اسپين هسته مشخص مي اي اسپين در هسته اندازه حركت زاويه

 كه C12و O16هايي ماند  در هسته. تواند باشد هر عدد صحيح يا نيمه صحيحي مي عددكوانتومي اسپين هسته 

اند و بنابراين اندازه  هايي كه بدون اسپين هسته. فاقد اسپين هستند، عدد كوانتومي اسپين هسته صفر است

داري كه  هاي اسپين هسته.  آشكار شوندNMRسنجي  توانند توسط طيف اي اسپين ندارند، نمي حركت زاويه

2ين  داراي عدد كوانتومي اسپ توزيع بار كروي دارند،
، C13،F 19 ،H3ها شامل  هايي از اين هسته نمونه.  هستند1

N15 ،P31   وH12باشد كه داراي عدد كوانتومي   مي
براي آن كه يك هسته در .  و گشتاور مغناطيسي هستند1

يد در نمونه از فراواني بالايي برخودار ميدان آهنربايي تابش الكترومغناطيس را به مقدار زياد جذب كند با

هايي كه هر دو خاصيت مورد  هسته. نسبتاً بزرگ داشته باشد) µ(باشد و همچنين بايد گشتاور مغناطيسي 

انجام H1 براي NMR هاي  گيري  به طور معمول بيشتر اندازه.باشد  ميH1 ،F19 ،P31بحث را دارند شامل 

هاي افزايش علامت به منظور مشاهده طيف، انجام  ها اغلب با استفاده از روش گيري ساير هسته اندازه. شود مي

، C 13دهند،  را نشان مي هايي با فراواني نسبي پايين كه رزونانس مغناطيس هسته معمولاً از ميان هسته. مي شود

N15 ،O17اي هيدورژن  روش رزونانس مغناطيسي هسته. ها قرار دارد  بيشتر مورد توجه شيميدان)H1 ( كه

 است براي µ= 7927/2تاور مغناطيسي در حدود گيرد داراي گش ها مورد استفاده قرار مي بيشتر از ديگر هسته
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2اي  هاي هسته اسپين
، اختلاف انرژي بين دو سطح اسپين در يك ميدان مغناطيسي داده شده متناسب با 1

اي مورد  هستهسنجي تشديد مغناطيسي  ها كه براي طيف براي ديگر هسته. گشتاور مغناطيسي آن خواهد بود

 7022/0 و 1305/1  6873/2برابر C 13 وF19 ،P31گيرند گشتاور مغناطيسي به ترتيب براي  استفاده قرار مي

  .]4[باشد مي

 و غيره در مقايسه C 13اي غيرپروتوني مثل  هاي تشديد مغناطيسي هسته در اكثر موارد حساسيت دستگاه

هاي مغناطيسي غيرپروتوني به  همچنين در بيشتر تركيبات، فراواني طبيعي هسته.  كمتر استHNMR1با 

هاي   هستهNMRهاي  شود كه طيف اين عامل سبب مي. اي كمتر از پروتوني است ميزان قابل ملاحظه

ها كوچك هستند و اغلب اگر از  هاي اين طيف پيك. ل به نويز نسبتاً پاييني داشته باشندغيرپروتوني، سيگنا

توان   به كار رفته، استفاده شود، طيف آنها را نميPMR)(هاي پروتوني هستهNMRدستگاه يكساني كه براي 

احي شده براي ثبت هاي طر با توجه به پايين بودن سيگنال به نويز در اين موارد، بيشتر دستگاه. مشخص كرد

هاي غيرپروتوني از چند پيمايش همراه با تكنيك ميانگين گيري از علامت استفاده   هستهNMRهاي  طيف

هاي  دستگاه. كنند هاي طيفي از تبديل فوريه استفاده مي ها براي استخراج پيك ترين دستگاه متداول. كنند مي

ها، كه در  هاي پيچيده، مانند پروتئين   و مولكولهاي رقيق  محلولPMRهاي  تبديل فوريه براي تهيه طيف

 و ساير PMRهاي  روند، تفاوت طيف آنها مقدار يك پروتون ويژه در مولكول اندك است، نيز به كار مي

 در اكثر PMRجايي شيميايي براي  محدوده جابه.  در محدوده جابجايي شيميايي استNMRهاي  طيف

 است اين مقدار PPM 200جايي شيميايي تا حدود   جابهC13هسته در حالي كه براي .  استPPM10موارد 

  . استPPM 400 و 300 به ترتيب برابر P31و F19هاي  براي طيف

، )ا رادياندرجه ي(، زاويه )ثانيه( معمولاً  واحدهاي مورد استفاده به صورت زمان NMRهاي  در روش

و قدرت ) دور بر ثانيه(، ارتعاش )ژول(، انرژي ) Tتسلا،(، قدرت ميدان مغناطيسي )كلوين(درجه حرارت 



 فصل دوم                                                                     آشنايي با تجهيزات اندازه گيري و تعيين مشخصات

128  

  ]5[. باشد مي) وات(

  NMRاجزاء تشكيل دهنده دستگاه 

به طور شماتيك نشان داده شده است توضيح مختصري ) 1( در شكل NMRسنج  اجزاء مهم يك طيف

  . شود  دهنده در ذيل بيان مياز هر يك از اجزاء تشكيل

  

 NMR شكل شماتيك از اجزاء تشكيل دهنده دستگاه -1شكل 

  :آهنربا) 1 

 هم آهنرباهاي دائم و هم آهنرباهاي الكترومغناطيسي با ابعاد بزرگ NMRهاي تجاري  سنج  در طيف

اي مغناطيسي كه قطري ه  گوس بين قطعات قطب14000نوعاً ميداني در حدود . گيرند مورد استفاده قرار مي

مشخصات كاركردي آهنربا به خصوص براي كارهاي با تفكيك . شود  اينچ يا بيشتر دارند، برقرار مي12برابر 
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 همگن 108ميدان ايجاد شده بايد در محوطة حضور نمونه، تا يك قسمت در. بالا، حساس و پراهميت است

براي داشتن چنين خصوصياتي، به ابزارسازي . ر بماندهاي كوتاه پايدا باشد و بايد تا درجة مشابهي در زمان

  .باشد اي كه مجهز به ابزار پس خور جهت تصحيح در افت و خيز است، نياز مي تكامل يافته

  گر ميدان مغناطيسي  پيمايش-2

پيچ به صورت موازي با سطوح مغناطيسي، تناوب ميدان اعمال شده در يك  استقرار يك جفت سيم

ها، ميدان مؤثر را  پيچ با تغيير يك جريان مستقيم از ميان اين سيم. سازد پذير مي مكانگسترة كوچك را ا

  .توان بدون از دست دادن همگني ميدان، تا چند صدميلي گوس تغيير داد مي

كند و اين تغيير با حركت كاغذ  معمولاً  قدرت ميدان به طور خودكار و به طور خطي با زمان تغيير مي

 235( هرتز 1000 مگاهرتزي، گسترة پيمايش ميدان برابر 60براي يك دستگاه . تثبات همزمان اس

  .يا چيزي حدود آن است) گوس ميلي

   منبع فركانس راديويي -3

پيچي كه عمود بر  به داخل يك زوج سيم) فرستنده(علامت حاصل از يك نوسانگر فركانس راديويي 

. آيد نتيجه يك پرتو تابش قطبيدة مسطح به دست ميشود و  در  خورانده مي. اند مسير ميدان نصب شده

فركانس براي كار با تفكيك بالا، بايد تا . شود  مگاهرتزي استفاده مي60معمولاً از يك نوسانگر ثابت دقيقاً 

ار يك توان خروجي اين منبع كمتر از وات است و بايد تا شايد به مقد.  ثابت باشد810حدود يك قسمت در

  .درصد در يك فاصله زماني چندين دقيقه ثابت باشد

  : آشكارساز و سيستم ثبات-4

پيچي كه ظرف  هاي در حال رزونانس، به وسيله سيم علامت فركانس راديويي ايجاد شده توسط هسته



 فصل دوم                                                                     آشنايي با تجهيزات اندازه گيري و تعيين مشخصات

130  

كي علامت الكتري. شود پيچ منبع قرار دارد، آشكار مي نمونه را احاطه كرده است و به صورت عمود بر سيم

  . يا بيشتر تقويت گردد تا بتواند ثبت شود510ها كوچك است و بايد به ضريبي برابر پيچ توليد شده در سيم

  : ظرف نگهدارنده نمونه-5

 4/0متر است كه حدود   ميلي5اي به قطر    مركب از يك لوله شيشهNMRسلول متداول براي نمونه در 

 ]2[هايي با حجم كمتر نيز در دسترس است هاي كوچكتر براي نمونه لوله. گيرد ن قرار ميمتر از مايع در آ ميلي

.  

  

  NMR  ظرف نگهداري نمونه در دستگاه-2شكل 

  كاربردها

  ].4[ها هاي كوچك و تركيبات آلي موجود در محول  مطالعه ساختار ميكرومولكول-1 

 ].5[يك بعدي  NMR مطالعه ساختار شيميايي مواد با استفاده از -2

 .]5[ دو بعدي  NMRهاي بسيار پيچيده با استفاده از   مطالعه ساختار مولكول-3
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 .]5[ حالت جامد  NMRهاي مواد جامد با استفاده از   تعيين ساختار مولكول-4

  .]6[هاي سلولي  ها و غلظت درون ياخته  مطالعه فيزيولوژي سلول-5

شخصات ساختار نانويي يا پديده هاي  همراه با   معمولي قادر به تعيين مNMR روش هاي -6

 اسپين 1018زيرا كه اندازه هاي نانويي نياز به . جداسازي با درجه خلوص در مقياس نانو نيستند

هاي رزونانس مغناطيس هسته اي براي توليد سيگنال هاي قابل ملاحظه دارد از اين رو روشهسته

 برابر 10ل هاي دريافتي آن بسيار حساس و در حدود   كه بعداً توسعه پيدا كرده سيگناBetaاي 

ها و سطوح بسيار روش هاي معمولي است براي تعيين خصوصيات مغناطيسي و الكتريكي لايه

  .]3[نازك در مقياس نانو به كار مي رود

 ].7[ها  ارايه اطلاعات ساختاري با دقت نانومتر از ساختارهاي پيچيده بيولوژيك مانند ويروس-7

  عمراج

  544، ص 1374 معصومي علي،  شيمي دستگاهي ، دانشگاه آزاد اسلامي واحد تهران شمال، چاپ اول -1

  456، ص 1374 ، اصول تجزية دستگاهي،  جلد اول مركز نشر دانشگاهي،  چاپ چهارم    آزاد و همكاران-2
3-ww.triumf.info/public/repository/Hb/Hb200309.pdf "The Basis of Nanotechnology 

Development at TRIUMF: How Application Begin ", Canada's Nanotechnology Laratory 
For Particle And nuclear Physics  

4-www.Cem.msu.edu/~reusch/virtual.tekd/Spectrpy/nmr/nmr1.ntm-     
5-http://www.cis.rit.edu/htbooks /nmr/inside.htm the Basic of NMR    
6-  the application of nuelear magnetic resonance to the Study of cellular phjsioligg" , 

 1984, American Physiological Soeiety, 
  344، چاپ اول، ص1383مغربي، شاهوردي، سمت و سوي تحقيقات در فناوري نانو، پاييز -7
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   هاي موجود در ايران NMR فهرست -1ضميمه 
  

 Nuclear Magnetic Resonance (NMR)                                                                            رزونانس مغناطيس هسته

  نوع عضويت  مدل  دانشگاه  ديفر

  عضو  Avance400 MHZ  پژوهشگاه پليمر و پتروشيمي ايران 1

2 
  دانشگاه شهيد بهشتي

  پژوهشكده گياهان  داروئي
Avance 300MHZ  عضو  

3 
  دانشگاه تربيت معلم

  آزمايشگاه شيمي
 Avance 300MHz عضو  

  عضو  Avance80MHZ  دانشگاه سيستان و بلوچستان  4

5  
  رببيت مدرسدانشگاه ت

  دانشكده علوم پايه
500MHZ عضو  

5  
  دانشگاه صنعتي امير كبير

  پليمر و تركيبات شيميايي
300MHZ رزرو  

6  
  دانشگاه رازي كرمانشاه

  آزمايشگاه شيمي تجزيه
Avance 200MHZ  
Avance 60 MHZَ 

  رزرو

7  
  دانشگاه تبريز

  آزمايشگاه دانشكده شيمي
Avance 400MHZ رزرو  
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  NMR  مدل هاي جديدفهرست -2ضميمه 
  

  Nuclear Magnetic Resonance (NMR)                                               رزونانس مغناطيس هسته

  قابليت هاي جديد  شركت و كشور  سازنده  مدل  رديف

1 Avance500 MHZ  Brukerآلمان     

2 Avance 600 MHZ  Brukerكيلو دالتون15 تا 10ي بزرگتر از تعيين ساختار پروتئين ها  آلمان  

3  Avance 750 MHZ Brukerآلمان   

4  Avance 800 MHZ  Brukerكيلو دالتون 25 تا 20تعيين ساختار پروتيين هاي بزرگتر  از   آلمان  

5  Avance 900 MHZ  Brukerآلمان   

6  LC-NMR 

Brukerآلمان  
Brukerامريكا   

Bruker  ژاپن  

Brukerانگلستان   

   ساخته شده است NMRتركيب كروماتوگرافي مايع و از 

    موجود مي باشد600 و 500، 400در مدلهاي 

 نانو متر دز كمتر 10براي اندازه گيري نمونه هاي در محدوده 
  . ساعت كاربرد دارد1از 

7  LC-NMR/MS Brukerآلمان  
از تركيب كروماتوگرافي مايع و طيف سنجي جرمي با 

NMR ساخته شده است   
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  )RAMAN( سنجي  رامان طيف -2-16

اين دو . تواند به دو صورت جذب و پراكندگي انجام گيرد كنش نور با ماده در ناحيه زير قرمز مي برهم

 نورسنجي جذبي زيرقرمز و پراكندگي رامان  گيري تركيبات به دو روش طيف پديده اساس شناسايي و اندازه

  .دهند را تشكيل مي

 اين پديده شناخته نشده 1982به همين دليل تا سال . گي رامان، داراي علامت ضعيفي استپديده پراكند

البته بايد خاطر نشان نمود كه چندين سال قبل از كشف پديده رامان، پراكندگي نور به وسيله جامدات، . بود

دانان روسي به چند ماه پس از كشف رامان، فيزيك. مايعات و گازهاي شفاف مورد بررسي قرار گرفته بود

  طور مستقل در زمينه وجود اين اثر در بلورها به نتايج جالبي دست يافتند و اين پديده را به جاي اثر رامان،

  .پراكندگي مركب ناميدند

هاي ليزري موجب بررسي بيشتر در مورد اثر رامان و كشف تعدادي از  در ساليان اخير پيشرفت تكنيك

هاي ليزر از جمله قابليت تشديد، تمركز و اهميت اين  با توجه  به توانايي. تهاي مرتبط به آن شده اس پديده

در اين . رود خواص در رابطه با پديده رامان، ليزر به عنوان منبع مناسبي براي طيف سنجي رامان به شمار مي

البته اغلب ). چون موج پيوسته بالايي دارند. (شود روش عموماً از ليزرهاي آرگون و كريپتون استفاده مي

  .شوند اي قابل تنظيم در پراكندگي رامان به كار برده مي ليزرهاي رنگينه

  ].1[اي از يك طيف بين ليزري رامان در شكل زير نشان داده شده است  طرح ساده
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  . طيف بين ليزري رامان-1شكل

 متمركز و يا باز 1L بسته به شرايط ميل نمونه و هدف آزمايش به وسيله عدسيHe-Neنور تكفام ليزر 

تابش پس از عبور از نمونه به . نمونه در سلي قرار دارد كه بايد از شفافيت مناسبي برخوردار باشد. شود مي

ب              بدين ترتي. گردند اند دوباره به سوي نمونه باز مي  برخورد و پرتوهايي كه پراكندگي نيافته1Mآيينه مقعر

 2(هاي مختلف توسط يك عدسي همگرا  پرتوهاي پراكنده شده در جهت. يابد ميان گذري نوري افزايش مي

(Lاز سوي ديگر يك آيينه مقعر . شود آوري مي كه در يك طرف سل نمونه تعبيه گرديده، جمع)2(M براي 

قطبش پرتو خروجي از عدسي توسط . راكنده شده در سمت مقابل دستگاه قرار داردافزايش پرتوهاي پ

 نپذيرد، پرتو مستقيما گيري صورت در صورتي كه اين اندازه. گيرد  مورد بررسي قرار مي(P)قطبش سنج 

از آنجا كه پراكندگي . گردد  هدايت مي(PM)شود و سپس به يك آشكار ساز  ساز پيمايشي مي تكفاموارد

نهايتاً به كمك ثبات . شود  استفاده مي(A)امان شدت ضعيفي دارد لذا از يك تقويت كننده الكتريكي ر

(CR)البته براي كنترل كل سيستم،اؤ  يك دستگاه . گردد  تغييرات شدت بر حسب فركانس ثبت مي

  . شود نيز  استفاده مي(D)هماهنگ كننده 
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  كاربردها 

هاي  تار مولكولي بسيار مناسب است با اين روش تعيين فركانسسنجي رامان براي شناسايي ساخ طيف

در برخي موارد كه . ها امكان پذير است چرخشي و ارتعاشي مولكول، ارزيابي هندسي و حتي تقارن مولكول

ها در  ، قرار گرفتن اتم هاي ثبت شده توان با تكيه بر فركانس امكان تعيين ساختار مولكولي وجود ندارد، مي

آيد، بسيار  اطلاعاتي كه توسط طيف سنجي مادون قرمز و رامان به دست مي. ول را بررسي كرديك مولك

طيف .  هاي زيستي با طيف سنجي رامان تعيين شده است به تازگي ساختار پيچيده مولكول. مشابه هستند

توان   رامان را ميسنجي طيف چون. كند رامان اطلاعات با ارزشي را نيز در زمينه فيزيك حالت جامد ارائه مي

هاي شيميائي در محيط آب به كاربرده استفاده از اين تكنيك در مطالعه  به راحتي براي مطالعة اجزاء و گروه

  . موجودات زنده از اهميت خاصي برخوردار است

  : رامان در فناوري نانو عبارتست ازسنجي طيفبرخي از كاربردهاي مهم 

  ]2[يبات آلي و معدني  شناسائي و جداسازي برخي از ترك-1

  ]2[تعيين ساختار شيميائي تركيبات -2

  ]3[تعيين شرايط مرزي براي ميدان الكتريكي در نزديكي سطح -3

و نانو ] 4[سنج رامان براي آناليز ذرات نانومقياس برخي از ملكولهاي آلي با استفاده از طيف-4

  .ه نمودمي توان استفاد] 6[و نانو تيوپ كربن ] DNA] 5كريستالهاي 

كربن كايرال، كربني است كه چهار گروه اتم متصل ] (8[و كايراليته كربن ] 7[ براي تعيين قطر كربن -5

  .سنج رامان استفاده نمودمي توان از طيف] 8[و تعيين قطر نانو ذرات معدني ) به آن متفاوت باشد
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   هاي موجود در كشورRaman فهرست -1ضميمه

                  Raman (Raman Spectroscopy(                                                        طيف سنجي رامان

  نوع  مدل  دانشگاه  رديف

1  
  آزمايشگاه عمومي ومركزي 

  پژوهشگاه پليمر و پتروشيمي ايران
FRA106/S عضو  

  

 

 Raman جديد مدل هاي فهرست – 2ضميمه
  

  Raman (Raman Spectroscopy(                                                                 رامانطيف سنجي

  كشور  شركت  مدل  رديف

1 FRA 106/s  Bruker  Germany  

2 960  Thermo Nicolet Unite State 
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   (HPLC)كروماتوگرافي مايع با كارائي بالا  -2-17

او در اواخر قرن . وسي به عنوان كاشف پديده كروماتوگرافي شناخته شده استتسوت، گياه شناس ر

پس از . هاي برگ سبز از يك ستون پرشده با كلسيم كربنات استفاده نمود نوزدهم براي جداسازي رنگدانه

 به از جمله مارتين و سينج  كه. اند او، دانشمندان زيادي در توسعه تئوري و روش كروماتوگرافي نقش داشته

در همان سال مارتين به .  شدند1952علت توصيف كروماتوگرافي تقسيمي موفق به اخذ جايزه نوبل در سال 

هاي اين دانشمندان باعث  ها و كوشش تلاش.  مايع را معرفي نمود-همراه جيمز روش كروماتوگرافي گاز

هاي شيمي و   در تمامي شاخههاي كروماتوگرافي گرديد تا امروزه اين روش به عنوان يكي از مهمترين روش

  .علوم زيستي مطرح شود

شود كه در آنها جداسازي اجزاء موجود در  ها اطلاق مي اي از روش واژه كروماتوگرافي امروزه به دسته

يك نمونه مخلوط، بر اساس تمايل نسبي هر جزء به فاز ساكن هنگام عبور فاز متحرك از روي و يا درون فاز 

كند و بالعكس  مي  تمايل بيشتري به فاز متحرك دارد با سرعت بيشتري حركت اي كه گونه. ساكن است

  .كند اي كه به فاز ساكن تمايل بيشتري دارد، با سرعت كمتري در طول ستون حركت مي گونه

توان از اين خاصيت جهت   به علت آن كه مواد با درجات گوناگون به فازهاي ساكن تمايل دارند، مي

توان  زمان مورد نياز براي حركت هر جزء در فاصله مشخص را مي. كديگر استفاده نمودجداسازي آنها از ي

گيري شده براي هر جزء جدا شده نيز جهت تجزيه  همچنين مقدار اندازه. هاي كيفي به كار برد براي تجزيه

  .كمي سودمند است
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برخي . شود ي تقسيم ميهاي مختلف  كروماتوگرافي با توجه به طبيعت فازهاي ساكن و متحرك به دسته

  .  ذكر شده است1هاي متداول كروماتوگرافي در جدول  از روش

  ].   1[هاي متداول كروماتوگرافي   روش-1جدول 

  

كروماتوگرافي . ه فاز متحرك در آن مايع استكروماتوگرافي مايع يكي از انواع كروماتوگرافي است ك

اگر فاز متحرك گاز و فاز ساكن مايع باشد، . گازي نيز روش ديگري است كه در آن فاز متحرك گاز است

 جامد - مايع و مايع- جامد، مايع-هاي كروماتوگرافي گاز روش. نامند  مايع مي-روش را كروماتوگرافي گاز

  .نيز وجود دارند

. ، نموداري از پاسخ آشكارساز بر حسب زمان، حجم فاز متحرك يا فاصله است55كروماتوگرام

                                                 
55 - Chromatogram 

  فاز ساكن  فاز متحرك  نوع
  مايع جذب شده روي جامد  گاز   مايع-گاز

  جامد  گاز   جامد-گاز

  مايع  مايع  زوج يون

  رزين تبادل يون  مايع  تبادل يون

  مايع جذب شده روي جامد  مايع   مايع-مايع

  جامد  مايع   جامد–مايع 

  جامد  مايع  لايه نازك

  مايع روي كاغذ جامد  مايع  كاغذ

  ژل  مايع  دفع بر اساس اندازه

 هاي آلي متصل به سطح جامد گونه  مايع فوق بحراني  كروماتوگرافي فوق بحران
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مشخصات كيفي اجزاي نمونه، ، اطلاعات مفيدي نظير ميزان پيچيدگي نمونه، تعداد اجزاء موجود در نمونه

هاي كارايي ستون، به سادگي از كروماتوگرام قابل  ها موجود در نمونه و مشخصه درك كمي از درصد گونه

  .ول هستندحص

به همين علت سطح . شود هاي پر شده با ذرات ريز فاز ساكن استفاده مي  اغلب از ستونHPLCدر 

گيرد و در نتيجه راندمان جداسازي در اين  بيشتري از فاز ساكن در ستون در معرض اجزاء نمونه قرار مي

  .هاي كروماتوگرافي است روش بيشتر از ساير روش

 زمان از يك  هم. شود ه از يك سوزن مخصوص وارد پيش ستون مربوطه مي با استفادHPLCدر سيستم 

سپس نمونه با حلال مورد نظر تركيب شده و . شود حلال مخصوص جهت تركيب شدن با نمونه استفاده مي

همچنين نمونه . شوند شود و بر اساس ميزان قطبيت حلال و تركيب از يكديگر جدا ميوارد ستون مربوطه مي

دهد   را نشان ميHPLCشكل زير اجزاي يك سيستم . شوند مان بازداري از يكديگر تفكيك ميبر اساس ز

]1.[  

  

  ].HPLC ] 1 اجزاي سيستم -1شكل
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  كاربردها 

همچنين در . ها و تركيبات آلي بويژه تركيبات داروئيسازي و شناسائي پروتئين جداسازي، خالص-1

  ].2[گيرد داروها مورد استفاده قرار ميهاي مربوط به تعيين غلظت برخي از آزمايش

  ]2[، آناليز و هضم پروتئين )ها انجام مي شودتحقيقاتي كه برروي پروتئين(در تحقيقات پروتوميك -2

  ]3[تعيين ساختار پليمرها -3

  ]4[مقايسه ساختارهاي پروتئين هاي مختلف -4

  مراجع
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Kungl, "An improved method for tracking and reducing the void volume in nano HPLC–
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3- Kevin Killeen, Hongfeng Yin, Dan Sobek, Reid Brennen and T. van de Goor, CHIP-

LC/MS: HPLC-MS USING POLYMER MICROFLUIDICS, 7th international Conference 

on Miniaturized Chemical and Blochemlcal Analysts Systems, Squaw Valley, California 

USA, October 5-9, 2003. 

4- Martin Vollmer. Edgar Nagele, Patric Horth, "Different Proteome Analysis: Two-

Dimensional Nano-LC/MS of E. Coil Proteome Grown on Different Carbon Sources", J. 

Bimolecular  Techniques, 14, 128-135, 2003.  
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   هاي موجود در كشور HPLC فهرست – 1ضميمه

      High Performance liquid Chromatography (HPLC)                                      كروماتوگرافي مايع با كارائي بالا

   عضويتنوع  مدل  دانشگاه  رديف

1  
  پژوهشكده ابن سينا

  مركز تحقيقات بيولوژي، بيوتكنولوژي 
  عضو 2150-52

2  
   دانشگاه علوم پزشكي تهران

  آززمايشگاه فارماكولوژي
  عضو 1100

3  
  پژوهشكده جهاد كشاورزي

   شيمي و پليمر
6A عضو  

4  
   دانشگاه علوم پزشكي تهران 

  دانشكده داروسازي
  ضوع -

5  
  علوم پزشكي شهيد بهشتي دانشگاه

  آزمايشگاه نانوتكنولوژي 
D-7000HSM  عضو  

6  
  دانشگاه شهيد بهشتي

   پژوهشكده گياهان و مواد اوليه داروئي
  عضو 

 600E9510  پژوهشگاه صنعت نفت  7
LC-9A 

  عضو

پژوهشگاه بيوتكنولوژي كشاورزي   8
  عضو K-1001  نانوبيوتكنولوژي كشاورزي

9  
  امير كبير دانشگاه 

  پليمر و تحقيقات شيميايي  آزمايشگاه 
  رزرو  -

10  
  دانشگاه تبريز 

  دانشكده شيمي آزمايشگاه 
  رزرو  -

  رزرو  VP  دانشگاه علوم پزشكي مشهد  11
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 HPLC  جديد هايمدلفهرست  – 2ضميمه

  
 High Performance liquid (HPLC)                                      كروماتوگرافي مايع با كارائي بالا

Chromatography  

  شورك  شركت  مدل  رديف

1  K-2500  Knauer  
Knauer  

  

2 1100 series  Cecil 
England 

 

3 ATi unicam Unicam 
England 

 

4  Klool  Knauer 
Knauer 

 

5  D-7000  Hitachi Unite State 
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   (MS)سنجي جرمي طيف -2-18

بندي  هاي گازي باردار را بر اساس جرم آنها دسته ست كه مولكولسنجي جرمي دستگاهي ا طيف

ها  سنجي جرمي براي اين روش  طيف سنجي نوري ندارد ولي نام اين روش ارتباط واقعي با طيف. كند مي

  . كردند كه شبيه به طيف خطي بود هاي اوليه توليد عكس مي انتخاب شده است، زيرا دستگاه

  يند دستگاه آفر

) lµ1حدود(مقدار كمي از نمونه .  برقرار استmmHg6−10- 5−10ستگاه خلائي به ميزان در داخل د

نمونه در اثر گرما و خلاء موجود به صورت گاز . شود توسط يك لوله از دريچة كوچكي وارد منبع يونش مي

به طرف آند مقابل شتاب گرفته و جذب  ) ev 70-50حدود (هاي پرانرژي  الكتروندرآمده و با جرياني از 

در . شود يونيزه مي)  درصد1/0حدود (هاي نمونه  در نتيجه بمباران الكتروني، جزئي از مولكول. شود آن مي

 دهد كه وزن  خارج شده و يك كاتيون يك ظرفيتي ميMاولين مرحله مطابق واكنش زير يك الكترون از 

  .آن برابر وزن مولكول جسم است

                                                                               −e2+ + M            −e+ M  

هاي يك ظرفيتي   به كاتيونM +كنند، يون هايي كه به نمونه برخورد مي در اثر افزايش انرژي الكترون

دهنده و نيروي دافعه قطب مثبت آن و  هاي مثبت حاصل از طريق شتاب يون. شود تري شكسته مي كوچك

همچنين به دليل تفاوت در فشار موجود بين محل ورود نمونه  و فضاي  سمت راست دستگاه به سمت روزنه 

ها از بين دو قطب يك آهنرباي قوي كه جهت  و پس از گذشتن از آن جريان يونكوچكي هدايت شده 
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منحرف ) m/e(هاي موجود به نسبت جرم بر بار  كند، كاتيون ها است عبور مي ميدان آن عمود بر مسير يون

  . شوند شده و از يكديگر جدا مي

  .شوند يذرات جدا شده پس از برخورد با يك صفحة عكاسي به صورت خطوطي ظاهر م

هاي گازي باردار را بر حسب جرم آنها در ميدان آهنربايي از  ها و يون سنج جرمي، مولكول دستگاه طيف

 شناسايي اجسام و  طيف جرمي حاصل جهت تعيين وزن مولكولي دقيق،. كند گيري مي يكديگر جدا و اندازه

سنج جرمي را نشان  ايي از يك طيفه قسمت) 1(شكل . گيرد ها مورد استفاده قرار مي تعيين درصد ايزوتوپ

  دهد مي

  

  ] 1[سنج جرمي   نماي كلي طيف-1شكل

  GC- MSروش 

 .سنج جرمي،  استفاده از كروماتوگراف گازي است روش ديگر براي وارد ساختن نمونه به دستگاه طيف

ط  به  اجزاي يك مخلوGC-MSدر دستگاه . كروماتوگراف گازي در بخش مربوطه توضيح داده شده است

شوند و پس از حذف گاز حاصل، وارد منبع يونش  ترتيب توسط يك ستون كروماتوگرافي از هم جدا مي
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  .گردند طيف سنج جرمي مي

  كاربردها

  :توان از طيف سنج جرمي بدست آورد شامل موارد ذيل استاطلاعاتي كه مي

حضور يا عدم حضور شناسائي تركيبات خالص آلي، تعيين وزن مولكولي و فرمول تجربي تركيب، 

] 3 و2[توان به مراجع براي مطالعه بيشتر مي. گروههاي عاملي در تركيبات آلي، پايداري انواع مختلف يونها

  .مراجعه نمود

به عنوان مثال براي .  استفاده كردMSتوان از همچنين براي آناليز تركيب و پايداري در فاز محلول مي

سنج جرمي با تكنيك  توان از روش طيف  ميnm 5/1مقياس با ابعاد اي نانو تعيين ساختار تركيبات شاخه

  ].4[ استفاده كرد (ESI)يونش الكترواسپري 

 پليمري حاوي نانو  همچنين از روش طيف سنجي به طور وسيعي در تجزيه تركيبات آلي، بيولوژيك،

توان ساختار تركيبات بيولوژيك  گيرد و مي ائي مورد استفاده قرار مي ها و تركيبات شاخه ذرات  طلا، فلورين

   .]5-9[ را بررسي كرددر محلول 

 سطح و پايداري نانوذراتي كه اغلب از تركيبات آلي فلزي  به بررسي تركيب، ابعاد،] 10-16[در مراجع 

ها، سريع بودن  همچنين برتري اين روش اسپكتروسكپي نسبت به ساير روش. شود آيد، پرداخته مي بدست مي

  ].17[باشد  دهي مي پاسخ

، TEM ،XRD ،UV-Vis ،IRها از قبيل  مهمترين مزيت اين طيف سنجي بنسبت به ساير روش

توان  هاي فوق نمي  اين است كه براي تعيين تركيبات به طور مستقيم از روشTGAپي رامان و واسپكتروسك

 ] 18[  توان استفاده نمود   ميMSاما از روش . استفاده كرد
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 MS جديد مدل هاي فهرست – 1ضميمه

  

 Mass Spectroscopy (MS)                                                                             سنجي جرمي   طيف    

  كشور  شركت  مدل  رديف

1 CH7A  Varin  Germany  

2 MS-QP5050  Shimudzu Japan 

3 MS- Sa73MSD Hewlett Packard  Unite State  

4    platform  Micromass England  

5  CP-3800GC pump  Varian H olland 
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  (GC)كروماتوگرافي گازي  -2-19

  به وسيله جيمز و مارتين براي جدا كردن مقادير كم اسيدهاي چرب1952كروماتوگرافي گازي در سال 

گيري اجزاي فرار به كار   يك روش فيزيكي است كه براي جداسازي، شناسايي و اندازهGC. به كار برده شد

بوسيله  )Co8/80نقطه جوش(از سيلكوهگزان ) Co1/80نقطه جوش(به عنوان مثال جدا كردن بنزن . رود مي

توان به كمك كروماتوگرافي  در صورتي كه آنها را در چند دقيقه مي. تتقطير جزء به جزء غير ممكن اس

توان تشخيص   جزء مختلف نفت خام را به آساني مي200همچنين حدود . گازي جدا نمود و شناسايي كرد

هاي موجود در يك ماده فرار يا مقادير كم مواد  اين روش سريع و ساده است و براي تشخيص ناخالصي. داد

  ].1[رود گيري گازها و آلودگي مواد  به كار مي جات و اندازه  پوست ميوهضد آفت در

فاز ساكن يك مادة جاذب جامد يا مايع پوشش . در كروماتوگرافي گازي، فاز متحرك يك گاز است

اگر فاز ساكن جامد باشد، روش را . داده شده و يا داراي پيوند با يك جامد بر روي ديواره ستون است

 (GLC) مايع - و اگر فاز ساكن مايع باشد، روش را كروماتوگرافي گاز(GSC) جامد -ي گازكروماتوگراف

  .گيرد  بيشتر مورد استفاده قرار ميGLCروند ولي  هر چند هر دو روش در تجزيه به كار مي. نامند مي

نه در فاز نمو.  بر اساس تقسيم آنها بين دو فاز مايع و گاز استGLCجدا شدن اجزاي يك نمونه فرار در 

متحرك حل شده و فاز ساكن يك مايع ديرجوش است كه به صورت لاية نازكي بر روي ذرات يك جامد 

  ].1[هاي زير تشكيل شده است  كروماتوگراف گازي از قسمت. گسترده شده است
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  .]1[نماي ساده يك كروماتوگراف گازي :1شكل 

  حلال و يا نمونه واكنش ندهد، به همين دليل معمولاَاثر باشد تا با فاز ساكن، گاز حامل بايد يك گاز بي

در دماي ثابت، فشار و سرعت جريان گاز به طرف ستون را با تنظيم كنندة . شود از نيتروژن يا هليم استفاده مي

خصوص وارد  از نمونه مايع به وسيله يك سرنگ مLµ5-1/0مقدار . دارند فشار و جريان سنج، ثابت نگه مي

.  حل و سپس تزريق نمود هاي جامد را بايد در يك حلال  فرار مناسب، نمونه. شود قسمت تزريق نمونه مي

نمونه پس از تزريق در نتيجة گرماي حاصل از . هاي بيشتري انتخاب شود هاي گازي بايد حجم براي نمونه

  .رود  به طرف ستون ميشود و با گاز حامل مخلوط شده، سيستم الكتريكي تبديل به گاز مي

 مقاوم Co400فاز ساكن يك مايع ديرجوش مانند روغن پارافين يا روغن سيليكون است كه تا حدود

مايع به كار رفته بايد از نظر شيميايي غير . است و به صورت لايه نازكي روي ذرات جامد گسترده شده است

توان از  هاي پر شده مي علاوه بر ستون. يت انحلال مختلفي داشته باشدفعال بوده و براي اجزاي نمونه قابل

 استفاده نمود كه داخل آنها از cm 32/0-25/0 و قطر داخليcm 100-10هاي مويين به طول حدود  ستون

  . سليت پوشيده شده است و فيلم نازكي از مايع ديرجوش بر روي پوشش سيليسي قرار دارد

نمونه كه در فاز گاز محلول است از بالاي ستون . نظير فرايند استخراج استجدا شدن مواد در ستون، 

در نتيجه . شوند فاز مايع و گاز تقسيم مي گردد و اجزاي آن بر حسب ضريب توزيع خود بين دو وارد مي

اجزاي موجود در نمونه بر حسب تمايلي كه ستون براي نگهداري آنها دارد از يكديگر جدا شده و به وسيله 
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شوند و به ترتيبي كه متناسب با عكس تمايل نگهداري ستون براي آنها است،   اجزا جدا مي عبور گاز حامل،

در آشكارساز اجزاء جدا شده موجود در گاز حامل . گردند از انتهاي ستون خارج شده، وارد آشكارساز مي

  .گيرند گيري قرار مي مورد شناسايي و اندازه

. وي دماي خاصي تنظيم كرده و به صورت همدما جداسازي را انجام دادتوان ر  را ميGCدماي ستون 

شوند، براي جداسازي بهتر از روش  همچنين در برخي موارد كه اجزاي نمونه در ستون به خوبي جدا نمي

اي از پيش تعيين شده و با سرعتي  در اين روش دماي ستون را طبق برنامه. شود ريزي دمايي استفاده مي برنامه

  ].1[دهند تا مواد به تدريج از يكديگر جدا شوند  سب افزايش ميمنا

  كاربردها

  : در فناوري نانو عبارتست از(GC)برخي از كاربردهاي مهم كروماتوگرافي گازي

  ]2[ جداسازي و شناسائي برخي از تركيبات آلي -1

  ]2[تعيين ساختار تركيبات آلي در لاستيك -2

  ]3 [آناليز برخي داروهاي نانو ذرات-3
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   هاي موجود در ايران GC-MS فهرست -1ضميمه

      Mass Spectroscopy and Gas Chromatography (GC-MS(              كروماتوگرافي گازي– سنجي جرميطيف
  نوع عضويت  مدل  دانشگاه  رديف

1  
  دانشگاه فردوسي مشهد
  عضو CH7A   آزمايشگاه مركزي

2  
  ت نفتپژوهشگاه صنع

  عضو  Magnetic 8430   اسپكتروسكوپي آزمايشگاه

3  
  دانشگاه صنعتي شريف

   شناسايي و اندازه گيري تركيبات

GCHP6890 
MSHPSa73  

MDS 

  عضو

4  
  دانشگاه الزهرا 

  عضو GC6390  تحقيقات شيمي 

5  
  دانشگاه تربيت معلم تهران

  عضو CP3800GC   آزمايشگاه شيمي

6  
  دانشگاه شهيد بهشتي

  عضو Chrow – Cord32 bit  هشكده گياهان و مواد اوليه داروئي   پژو

7  
  دانشگاه علوم پزشكي شهيد بهشتي

  مايشگاه نانو تكنولوژي آز
  عضو  -

  رزرو CP3800  )توان(مؤسسه تحقيقاتي و آموزشي نور  8

9  
  دانشگاه رازي كرمانشاه
   آزمايشگاه شيمي تجزيه

  رزرو  -

10  
  دانشگاه تبريز

  رزرو  CP3800  شكده شيمي  آزمايشگاه دان

11  
  دانشگاه تبريز 

  رزرو HP5890  آزمايشگاه دانشكده شيمي
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 GC جديدفهرست مدل هاي  – 2ضميمه
  

      Mass Spectroscopy and Gas Chromatography (GC-MS(      كروماتوگرافي گازي–طيف سنجي جرمي

  كشور  شركت  مدل  رديف

1 GC-8700  Perkin Elmer  Unite State   

2 GC-3400  Varian Unite State   

3 8430 Magnetic Finnigan mat Unite State   

4  Hp-6890-5973  Hewlett Packard -HP Unite State   

5  Chrom-card 32 bit  
Thermo Finnigan 

Unite State   
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 فهرست علايم اختصاري تجهيزات مرتبط با فناوري نانو: A ضميمه

 نام فارسي نام لاتين  مخفف

AAS Atomic Absorption Spectrometer جذب اتميسنجي طيف  

AFM Atomic Force Microscopy ميكروسكوپي نيروي اتمي 

AFS 
Atomic Fluorescence 

Spectrometer 
 طيف سنج فلورسانس اتمي

CHNOSP 

  
Elemental Analyzers آناليز عنصري 

DMA Dynamical Mechanical Analysis تجزيه مكانيكي ديناميكي 

DSC Differential Scanning Calorimetry  كالريمتر روبشي تفاضلي

FIB Focused Ion Beam باريكه يوني متمركز 

FT-IR 
Fourier Transform Infrared 

Spectroscopy 

دون قرمز تبديل سنجي ما طيف
 فوريه

GC Gas Chromatography كروماتوگرافي گازي 

GPC Gel Permeation Chromatography كروماتوگرافي تراوايي ژل 

HPLC 
High Performance Liquid 

Chromatography 
كروماتوگرافي مايع با كارائي بالا
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IC  Ion Chromatography كروماتوگرافي يوني 

ICP Inductively Coupled Plasma پلاسماي جفت شده القائي 

IR  Infrared Spectroscopy سنجي مادون قرمز طيف 

MS Mass Spectroscopy طيف سنجي جرمي 

NMR Nuclear Magnetic Resonance رزونانس مغناطيس هسته 

PCR-TC Real Time PCR Thermal Cyclers پي سي آر 

Raman Raman Spectrometry  رامانطيف سنجي 

SCM 
Scanning Capacitance 

Microscopy 
 ميكروسكوپي خازني روبشي

SEM Scanning Electron Microscope ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

SIMS Secondary Ion Mass Spectrometry  طيف نگاري جرمي يون ثانويه

SNOM 
Scanning Near-Field Optical 

Microscopy 

ميكروسكوپي نوري ميدان 
 نزديك روبشي

STM Scanning Tunneling Microscopy ميكروسكوپي تونلي روبشي 

TEM 
Transmission Electron 

Microscope 
 ميكروسكوپ الكتروني عبوري
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TGA Thermo Gravimetric Analysis تجزيه وزن سنجي گرمايي 

TMA Thermo Mechanical Analysis تجزيه مكانيكي گرمايي 

UV-VIS UV-Visible spectrophotometer فرابنفش- طيف سنجي مرئي  

XRD  X-Ray Diffraction spectrometer طيف سنج تفرق اشعه ايكس 

XRF X-Ray Fluorescence spectrometer 
طيف سنج فلورسانس اشعه 

 ايكس
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