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ييبه روش خودآرا سيليساخت پوشش مزوس طيشرا نييتع
 شهيش يبر رو ريشده با تبخ القا
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1يو محمد مسعود محب يفاطمه حسن آقائ 

 

 
ينيمامام خ يالمللنيدانشگاه ب ،يو مهندس يو علم مواد، دانشكده فن يگروه مهندس 1 

رانيا ن،ي(ره)، قزو
 

يانازك، ساختاره يهاهيها و لاكه شامل نانو ذرات، پوشش سيلياشكال مختلف مزوس انيدر م :چكيده 
و كاربرد تياهم يدارا سيلينازك مزوس يهاهياست، لا پارچهكيو قطعات  هاافيپوسته، ال-هسته

ستند.موارد ه ريو سا ييايميالكتروش يانواع حسگرها ،يكيالكترون ،يمختلف نور يهادر حوزه ياديز
سيليمزوس هيمطالعه، پوشش تك لا نيآن بر خواص پوشش، در ا ريفرآيند ساخت و تأث يبه منظور بررس

به عنوان عامل فعال ديبرما وميآمونيتر ليو با استفاده از هگزا دس ريشده با تبخالقا ييبه روش خودآرا
انجام ينشانهيروز، لا 7زمان آن به مدت يرسازيو پ داريپا لمحلو يسازساخته شد. پس از آماده يسطح

نهيكلس گراديدرجه سانت 450 يساعت در دما 4نمونه به مدت  ،يو به منظور خروج عامل فعال سطح
د ومطالعه ش يسل و فرآيند خروج عامل فعال سطح يداريساخت، پا طيشرا يدرست يبررس يشد. برا
يرونالكت كروسكوپيو م هيزاو -كوچك كسيپراش اشعه ا يهاشده  به كمك آزمونساخته پوشش

اف باص اريو بس وستهيپوشش پ كي جادياز ا يها حاكآزمون جيقرار گرفت. نتا يابيمورد مشخصه
 .نانومتر بود 3ساختار منظم با اندازه تخلخل حدود  كي ينانومتر و دارا 500ضخامت 

 ..ييتخلخل، خودآرا س،يليپوشش، مزوس :يديكلمات كل
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 مسئول: هنويسندنويسنده اول و  

 مهندس فاطمه حسن آقايي
هر دانشگاه بين المللي امام خميني

 (قزوين)
 پژوهشينوع مقاله: 

 80تا  68 هاي:صفحه
 1735-3351 شاپا چاپي:

 2783-3097 :الكترونيكيشاپا 
 فارسي زبان نشريه:

 پذير در نشاني:دسترس
www.JICERS.ir 

 تاريخ دريافت:
31/01/1402 

 تاريخ پذيرش:
31/04/1402 

 مقدمه -1
مزومتخلخل است. مواد  سيلياز محققان قرار گرفته است، س ياريمورد توجه بس رياخ يكه در دو دهه ياز مواد مزومتخلخل يكي

نانومتر بوده  2-50 يها در محدودهآن يهاهستند كه ابعاد تخلخل كنواختيبا ساختار متخلخل  يمزومتخلخل مواد جامد يسيليس
 كه شامل  سيلياشكال مختلف مزوس اني]. در م1-2[ باشد يداربست اي ياهيگزاگونال، لاصورت ه به توانديها مآن شيو آرا

 سيلينازك مزوس يهاهياست، لا پارچهكيو قطعات  هاافيپوسته، ال-هسته ينازك، ساختارها يهاهيها و لانانو ذرات، پوشش
 ستيو ز ييايميالكتروش ي]، انواع مختلف حسگرها4[ي كي]، الكترون3[ي مختلف نور يهادر حوزه ياديو كاربرد ز تياهم يدارا

قرار  يترشيمزومتخلخل مورد توجه ب يهاپوشش ريبا سا سهيدر مقا سيليمزوس يهاموارد هستند. پوشش ري] و سا5حسگرها [
آن در  هشدعلت، روش ساخت آسان و كنترل ني]. دوم6[ است تيزئول بيها به تركآن بيمشابهت ترك ل،يدل نياند. اولگرفته

سوم  ليل است. دلمشك اريفلزات واسطه، كنترل واكنش آبكافت بس ديفلزات واسطه است. چون در اغلب اكس دياكس ريبا سا سهيمقا
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 ].7[ كند جاديا ياديز دوگانه يهاپوشش توانديماده م نيموجود در ا OH -Siونديسطح است. پ در 1لانوليس يهاگروهوجود  زين
تن بوده و به علت داش تيو عدم سم يو حرارت يكيمكان يداريپا ،ييايميش يداريچون پا يخواص يدارا سيليمزوس يهاپوشش
 يها]. اندازه تخلخل8-10[ ها هستندمولكول درون تخلخل ياديمقدار ز يريبارگ تيقابل ياندازه، دارا كيو  دستكي يهاتخلخل

مترمربع بر  1000تا  300طور متوسط در حدود به هانيا ژهيبوده و سطح و ميقابل تنظ رنانومت 10تا  2ها در محدوده پوشش نيا
 تواننديكه دارند، م ييهايژگيبه سبب و سيليمزوس يها]. پوشش11هاست [وابسته به شكل تخلخل زانيم نيگرم است كه ا

بوده و در  يكم كيالكتريشكست و ثابت د بيضر يراكه دارند، دا يكم يچگال ليمواد به دل نيكنند. ا فايرا ا يمختلف يهانقش
 تيقابل زيها نآن اديز ژهي]. سطح و12[ رنديگيكم است، مورد استفاده قرار م كيالكتريبا ثابت د ييهابه پوشش ازيكه ن ييكاربردها

 ي، بارگذارارهايتر كنشچون بس ييكاربردها يمواد را برا نيها را فراهم كرده و اها درون تخلخلانواع مولكول يجذب و بارگذار
ي] مناسب م14[مانند الگو براي رشد نانوساختارها  گري] و موارد د13[ي گاز ي، بستر فاز ساكن در كروماتوگرافكيمواد فوتوكروم

 ،يدر دارورسان الاتيو نحوه عبور س زاني]. كنترل م15[ ها استآن يعبورده تيخاص س،يليمزوس يهانقش پوشش نيتر. مهمكند
  ].16-17[ برخوردار است ياديز تياز اهم گريحسگرها و موارد د

 يهاروش پوشش نياست. در ا ريشده با تبخ القا ييروش خودآرا س،يليساخت پوشش مزوس يهاروش نياز پركاربردتر يكي
. شونديساخته م گريو مواد د يعامل فعال سطح س،يليس يآلريماده غشيپ يمحلول حاو كيحلال در  ريدر اثر تبخ سيليمزوس
 يهايژگيتخلخل، ساخت انواع پوشش با و جاديا يبرا يانواع عوامل فعال سطح يريكارگبه امكان به توانيروش م نيا ياياز مزا

عامل  انيم يهاكنشبرهم يهيمزوساختارها بر پا لي]. تشك18-19اشاره كرد [ هيرلاياعمال پوشش بر انواع ز تيمختلف و قابل
 يبآ طيبه سمت مح يعامل فعال سطح لدوست مولكوسر آب سل،يم لياست. در هنگام تشك يرآليغ يمادهشيپ-يفعال سطح

 يمختلف يهاكنشبرهم ط،يمح pH و ي]. بسته به نوع عامل فعال سطح20[ رديگيقرار م سليآن به سمت داخل م زيگرو دم آب
 شوديام مانج يدروژنيه اي كيالكتروستات يوندهايها توسط پاتصال آنوجود دارد كه  يرآليغ مادهشيو پ يعامل فعال سطح انيم
و با كنار هم قرار گرفتن  نديآيدرم يالهيو م يكرو يهابه شكل هاسليم ،يبه غلظت بحران دنيحلال و رس ري]. با تبخ21[
حلال) در سه  ريتبخ يها (بر مبناپوشش نيا ينشانهيشده در لا]. اتفاقات انجام22-23[ ديآيبه وجود م عيما -فاز بلور ها،سليم

يتر ماتانول كم ريسرعت تبخ ،ياني. در بازه مشوديم ريسرعت تبخ. در مرحله نخست اتانول بهشوديم يبندطبقه يمرحله زمان
. پس از آن ودشيشده و آب جذب م ريصورت كامل تبخ اتانول به زي. در انتها نكنديو آب شروع به جدا شدن از ساختار م شود

  ].24[ كنديساختار شروع به متراكم شدن م
يمحلول مناسب اصل كي يسازساخت پوشش بوده و آماده طيشدت تابع شرامورد نظر به يهايژگيپوشش منظم با و كيساخت  

 يكيتراكم و خواص مكان يساخت پوشش، بر رو ييعنوان گام نهابه زين ي]. خروج عامل فعال سطح25[ كنديم فاينقش را ا نيتر
ر اين د. رديقرار گ يساخت پوشش مورد بررس طياست شرا ازين ،فرآيند نيا قيدق لعهمنظور مطا]. به26[ موثر است اريپوشش بس

زمان  سل، مدت يداريمطالعه پا نيمنظور در ا نيبه هممقاله تلاش شد پوشش با روش اصلاح شده و جديد لايه نشاني شود. 
ش به كمك رو سيليقرار گرفت. پوشش مزوس يمورد بررس قيدق يهابه كمك آزمون يخروج عامل فعال سطح يدما ،يرسازيپ

 .قرار گرفت يابيشد و مورد مشخصه ينشان هيلا شهيش يبر رو يچرخش يدهپوشش

 روش تحقيق -2
 .است ارائه شده 1در جدول  ازيمورد ن هياول مواد
با هم مخلوط شده و سپس  يدر مدت كوتاه 3به  1 يو اتانول با نسبت مولتترا اتيل اورتو سيليكات محلول، ابتدا  يسازآماده يبرا
 70محلول به مدت  ني) به آن اضافه شد. اتترا اتيل اورتو سيليكات (نسبت به 98/0 يمولار به نسبت مول 1/0 دياس كيدروكلريه
از  يمشخص در محلول يبا نسبت مول يعامل فعال سطح دومدر مرحله هم زده شد.  يآرامبه گراديدرجه سانت 60 يدر دما قهيدق

                                                           
1 Silanol 
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بسته حل ظرف دركيدر قهيدور بر دق3000و با سرعت گراديدرجه سانت25يمولار در دما1/0دياسكيدروكلرياتانول و ه
در  واضافه  سيليچكان به سل سقطره كيبه كمك  يعامل فعال سطح يشد. پس از آماده شدن هر دو محلول، محلول حاو

 : عامل فعال سطحي 25: اتانول 04/0اسيد :  5آب  :1نسبت مولي مواد در محلول نهايي به صورت تئوس  اتاق هم زده شد. يدما
 .شد يرسازيروز پ 7صورت ساكن  بسته قرار داشت، به ظرف در كيمحلول حاصل كه در در آمد.  12/0

 مواد اوليه مورد نياز: 1جدول 
 كنندهتامين درصد خلوص نام ماده

 Merckشركت  98 1تترا اتيل اورتو سيليكات
 Merckشركت  99 2ديبرما وميآمون يتر ليهگزا دس

 Merckشركت  99 اتانول
 Merckشركت  37 هيدروكلريك اسيد

 شركت زلال درجه آزمايشگاهي آب مقطر

وشو با آب از سطح، شست ييزدايچرب يبرش داده شد. برا متريسانت 1×1به ابعاد  يشگاهيلام آزما شهيبستر پوشش، ش هيته يبرا
رت صو به زين انيمولار قرار گرفت. در پا كي دياس كيتريساعت در محلول ن 12انجام شد و پس از آن به مدت  ييشوظرف عيو ما

در محل مناسب  هيرلاين زتحت امواج فراصوت قرار داده شد. پس از ثابت كرد قهيدق 10جداگانه در اتانول و استون به مدت 
 3000شد و چرخش با سرعت  ختهير هيرلايز يرو پتيپ كروياز سل به كمك م تريكروليم 500مقدار  ،يچرخش يدهدستگاه پوشش

 100 يكن با دماساعت در خشك 12ها به مدت پوشش ،منظور انجام واكنش بسپارش انجام شد. به هيثان 30به مدت  قهيدور بر دق
درجه  450 يبا دما يكيساعت در كوره الكتر 4خروج مواد فرار به مدت  يها برانمونه زين انيقرار گرفتند. در پا گراديدرجه سانت

ساخت پوشش نشان داده  يما) روندن1گرفتند. در شكل (قرار  يحرارت اتي) تحت عملقهيدرجه بر دق 1 شي(با نرخ گرما گراديسانت
 .شده است

ساخت كشور ژاپن  Perlin Elemer با مدل يبه كمك دستگاه يحرارت يسنجرفتار خروج مواد فرار به كمك آزمون وزن مطالعه
قرمز  مادون يسنجفيانجام آزمون ط يو جو مورد استفاده هوا انتخاب شد. برا قهيدرجه بر دق 10ها نمونه شيانجام شد. نرخ گرما

مخلوط شد. ) 80به  20 ي(با نسبت وزن ديبرما ميو با پودر پتاس دهيتراش هيرلايز ياز پوشش از رو يابتدا مقدار مناسب هيفور ليتبد
 Tesor 27 Bruker دستگاه با مدل ينازك ساخته شد و در محفظه اريقرص بس كيدستگاه پرس كوچك،  كيسپس به كمك 

 .انجام شد متريبر سانت 4000تا  400در محدوده عدد موج  يريگاندازه نياخت كشور آلمان قرار گرفت. اس
كار، پوشش با  نيا ياستفاده شد. برا نمونه يهاتخلخل يوستگيپ هم مطالعه به يبرا ياچرخه يولتامتر ييِايميآزمون الكتروش از

  الكترود مارنده،ش عنوان الكترود به ينيپلات يلهيم ،يآزمون سه الكترود نيشدند. در ا ينشانهيلا 3رسانا هيرلايز يرو طيهمان شرا
Ag/AgCl هگزا  ميمولار پتاس يليم 5رسانا اعمال شدند. از محلول  شهيش يكار بر رو يالكترودها يعنوان الكترود مرجع و تمام به

و در محدوده ولتاژ  هيولت بر ثان يليم 50با نرخ روبش  يريگاندازه نياستفاده شد. ا تيعنوان الكترول به يفرات در بافر فسفات انويس
ساخت كشور هلند  Lvium e با مدل واستاتيآزمون به كمك دستگاه پتانس نيچرخه انجام شد. ا 4ولت انجام و هر آزمون در  5/0

 .انجام شد
سطح  يرو لوگرميك 2در حدود  ييرويشكل با ن X خراش كي يسوزن فولاد كي، به كمك ASTM D3359اساس استاندارد  بر

ثانيه از روي سطح جدا  90تكه چسب وزن شده و سپس روي سطح پوشش چسبانده شد و بعد از  كيد. پس از آن، ش جادينمونه ا
ساخت كشور  PW1730 با مدل كسيشده، از دستگاه پراش اشعه ا جاديا ازنوع ف صيتشخ يپژوهش برا نيو دوباره وزن شد. در ا

 يهاپوشش تيفيك يبررس ياستفاده شد. برا هيدرجه بر ثان 05/0گام آنگستروم و اندازه  54/1موج و طول CuLFF هلند با لامپ

                                                           
1 Tetraethyl orthosilicate (TEOS) 
2 Hexadecyltrimethylammonium bromide (CTAB) 
3 Fluorine-doped tin oxide (FTO) 
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  TESCANساخت شركت  MIRA 3مدل 1دانيم ليگس يروبش يالكترون كروسكوپيها، از مضخامت پوشش يريگشده و اندازهساخته
 نيپلات هيلا كيها با نهچك استفاده شد. قبل از انجام آزمون، نمو يساخت جمهور كسياشعه ا يجهز به آشكارساز پراش انرژم

 شده،ليتشك يساختارها ميمشاهده مستق يبرانشود.  بيها دچار آسنانومتر پوشش داده شدند تا سطح آن 10 يبه ضخامت حدود
 ياستفاده شد. نخست مقدار مناسبكشور جمهوري چك ساخت  TEC9G20 با وضوح بالا با مدل يعبور يالكترون كروسكوپياز م

محلول بر  نيآب مقطر پراكنده شد. چند قطره از ا تريليليم 10و در  دهياز سطح تراش يآرامبه زيت يجراح غياز پوشش به كمك ت
 .شد ختهيپوشش داده شده با كربن ر يمس ديگر يرو

 
 هانحوه ساخت پوشش روندنماي :1 شكل

 و بحث جينتا -3
 يترشيدقت ب نكهيا ياست. برا سيليمزوس يهااز مراحل مهم و حساس در ساخت پوشش يكيمحلول مناسب  كي يسازآماده

است  ازي. در مرحله نخست نشوديم هيبر كنترل سرعت واكنش آبكافت وجود داشته باشد، معمولاً محلول مورد نظر در دو مرحله ته
 يمختلف يارهايمع ،يژگيو نيا يبررس يكه برا آن است يژگيو نيترسل، مهم كي يداريآماده شود. پا داريپا سيليسل س كي

وجود دارد. سل  گرياندازه ذرات موجود در سل، زمان ژل شدن و موارد د عي)، توزتي(مانند شفاف يظاهر يهايژگيو يمانند بررس
سل به  نيازمان ژل شدن،  مدت يبررس ينشد. برا دهياز رسوب در آن د يپژوهش، كاملاً شفاف بود و اثر نيساخته شده در ا

 تغييرات ،يبازه زمان ني. در او اثري از ژل شدن در آن ديده نشد شد يدارهاتاق نگ يظرف در بسته و در دما كيروز در  120مدت 
سل تا  يداريپا ار،يدو مع نيبه كمك ا .مشاهده نشد ،زدن قابل تشخيص باشدگرانروي در حدي كه در جريان سيال هنگام هم

استفاده  هياول يسيليسل س يداريپا يبررس يبرا اينور پو ياز آزمون پراكندگ تر،قيدق يمنظور بررس بود. به يرگيجهيقابل نت يحد
 15سل حدود  نياندازه ذرات موجود در ا نيانگي. مشوديم دهي) د2سل، در شكل ( نيااندازه ذرات موجود در  عيشد كه نمودار توز
 يمرحله هنوز محلول عامل فعال سطح نياست. چون در ا داريسل پا كي يدهندهنشاناندازه ذرات،  عيتوز نينانومتر است كه ا

                                                           
1 Field Emission Scanning Electron Microscope 
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تواندياضافه نشده است، نرخ واكنش تراكم كم بوده و سل ميسيلياست (محلول دوم) به سل سيترشيبديآب و اسيكه حاو
 ه بهموجود در سل ك هياول يگومرهاياست كه اندازه ال ازين ينشانهيمحلول مناسبِ لا كيساخت  يكند. برا فظخود را ح يداريپا

 نيگرفت از ا جهينت توانيم ].27نانومتر باشد [ 1-20 انيم شوند،يساختار مزومتخلخل شناخته م جادكنندهيا يهاعنوان بلوك
 .مطلوب است س،يليمزوس يهااستفاده در ساخت پوشش يسل برا نيا ز،ين دگاهيد

 
 سيلياندازه ذرات موجود در سل س عيتوز :2شكل 

 نهيزمان به تمد نييمنظور تع محلول است. به يرسازيزمان پمدت س،يليپوشش مزوس تيفيبر ك رگذارياز عوامل مهم و تأث يكي
 يمحلول استفاده شد. الگو نيشده با ا ساخته پوشش يبرا هيزاو-كوچك كسياز آزمون پراش اشعه ا شده، هيته محلول يرسازيپ

 شي. با افزاشوديم دهي) د3شده بودند، در شكل ( يرسازيپكه به مدت چهار و هفت روز  ييهابا محلول شدههيپراش دو پوشش ته
از خود نشان داده  ياديز شيافزا رد،يگيمزوساختارها مورد بحث قرار م يمشخصه كه در بررس كيشدت پ ،يرسازيزمان پ مدت

و  1طور كه در مطالعات گروسواست. همان شدهظاهر ن زين يديجد كينداشته و پ يرييتغ كيپ جاديا تيموقع ياست؛ در حال
منجر  يرسازياست. پ سيليس يگومرهايتراكم ال زانيم يبر رو يرسازيزمان پمدت ريتأث نيترشده بود، مهم يبررس زيهمكارانش ن

 يهابه شكل ،سل pH و بيها بسته به تركنانو بلوك ني. اشوديم سيليس يگومرهايآبكافت و تراكمِ ال يهابه كامل شدن واكنش
 يازرسيزمان پ كي بيهر ترك يمزوساختار دارد، برا ليدر تشك ياجزا نقش مهم ني. چون اندازه انديآيبه وجود م يارشته اي يكرو

 اندازه متناسب با اندازه نيشده كه ممكن است ا گومرهاياندازه ال شيمنجر به افزا يطولان يرسازيپ يهاوجود دارد. زمان يبحران
رفت كوتاه باشد، ساختار شكل نخواهد گ يليزمان خ نياگر ا ينباشد. از طرف عيما -در فصل مشترك فاز بلور يريقرارگ يلازم برا

و  كنديرشد م ترشيب سيليس گومريال ،يرسازيزمان پ شيمؤثر باشد. با افزا توانديم زين سليم يبر انحنا يرسازي]. زمان پ28[
 يهاو ممكن است در زمان كنديم رييتغ زين سليم يانحنا س،يليبا كاهش بار س نيچن. همابدييكاهش م لانوليس يهاتعداد گروه

 .وع نظم استاز ثابت ماندن ن ينمونه، حاك نيمشخصه در ا كيپ جاديمكان ا رييكند. عدم تغ رييتغ زينوع نظم ن ،يطولان يرسازيپ
 .گيري موضعي كوتاه برد نيز باشدتواند تا حدي بيانگر نظمهاي دوم و سوم و همچنين پهن بودن اين پيك ميمشاهده پيك عدم

 يمااست د ازيكار ن نيا يساختار مزومتخلخل است و برا كي لياز مراحل مهم و حساس در تشك يكي يخروج عوامل فعال سطح
خروج  يادم نييتع يروش مناسب برا كي يحرارت يكردن پوشش اعمال شود. آزمون وزن سنج نهيو كلس شيخشكا يبرا يكاف

فعال  وزن عامل راتييتغ يساختار مزومتخلخل است. منحن كي جاديا يرسبر يبرا ميرمستقيروش غ كيو  يعوامل فعال سطح
حدود  يخالص در دما CTAB .شوديم دهي) د4در شكل ( CTAB يعامل فعال سطح يخالص و پوشش خام حاو CTAB يسطح
 هيتجز ،ييدما كيبار يمحدوده نياز خود نشان داده است كه در ا يامرحله كيو  ديشد يكاهش وزن كي گراديدرجه سانت 270

رفتار خروج  رد،يگيقرار م سيليدر ساختار پوشش مزوس CTAB كه يشده است. هنگام هيطور كامل تجزآن آغاز شده و سپس به
در ساختار پوشش، بازه خروج مواد  يعامل فعال سطح يريبا قرارگ شود،يم دهي(ب)) د 4طور كه در شكل (. همانكنديم رييآن تغ

درجه  500 ييدر محدوده دما يدرصد 75 يكاهش وزن كيحالت  ني. در ارسديم انيبه پا يترشيب يو در دما هتر شدفرار پهن
سر  كيحداقل  كهنيبه علت ا رد،يگيساختار مزومتخلخل قرار م كيدر  يكه عامل فعال سطح ي. هنگامدهديرخ م گراديسانت

                                                           
1 Grosso 
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باشد. به  ازيخروج آن ن يبرا يترشيب يبه انرژ شوديشده باعث م جاديا ونديپ كند،يبرقرار م ونديمتراكم شده پ يسيليآن با س
 ليبر تشك يگواه توانديمشاهدات، م ني]. هم29خالص است [ CTAB از ترشيآن ب ييو گستره دما ييخروج نها يدما ليدل نيهم

 شيب افزاموج وسته،يپ هم ساختار منظم و به كيدر  يريو قرارگ سيليبا س ونديپ جاديكه ا ساختار مزومتخلخل باشد؛ چرا كي
 يهااست توسط روش ازينبوده و ن يكاف ييتنها مشاهدات به ني]. البته ا30موجود در ساختار است [ يگستره خروج عامل فعال سطح

 كه طورهمان رسدي. در ابتدا به نظر مشوديم دهيد زين يرفتار متفاوت يمنحن ني. در ارديصورت گ يترشيب يهايبررس تر،قيدق
 يحخروج عامل فعال سط ييو گستره دما يينها يخروج يدما شيباعث افزا سيليو س يعامل فعال سطح نيشده ب جاديا ونديپ
ه هم ب يخروج عامل فعال سطح نيآغاز يداشته باشد و دما ياثر مشابه ز،ين يآغاز خروج عامل فعال سطح يدر دما ديبا شود،يم

 195تا  100 ياول خروج مواد فرار در بازه يمرحله رد،يگيدر ساختار پوشش قرار م CTAB كه ي. هنگامابديبالاتر انتقال  يدماها
 3حدود  گراد،يدرجه سانت 100 ييخالص است. در محدوده دما CTAB هيآغاز تجز يتر از دماكه كم دهديرخ م گراديدرجه سانت

 CTAB .است لانوليس يهادر ساختار و تراكم گروه ماندهيقكه احتمالاً مربوط به خروج آب با شوديم دهيدرصد كاهش وزن د

 نيخالص با حالت بلور CTAB تر ازآغاز خروج آن كم يعلت دما نيبوده و به هم شكليحالت ب يموجود در ساختار پوشش، دارا
 يهنگام ي. ولشوديآغاز شده م CH3Br موجود در بخش ليمت يهابا شكست گروه هيخالص تجز CTAB در ن،ياست. علاوه بر ا

 ]. 31شود [يآغاز م تبديل شدن آلكان به آلكن با ،يخروج عامل فعال سطح رد،يگيدر ساختار پوشش قرار م CTAB كه

 
 شده در چهار و هفت روز يرسازيپ يهابا محلول شده هيپوشش ته هيزاو-كوچك كسيپراش اشعه ا يالگو :3 شكل

 
خالص و پوشش  CTAB براي TGA خالص ب) آزمون CTAB براي DTG-TGA الف) آزمون يحرارت يسنجنتايج آزمون وزن :4 شكل

 شده ساخته

 راتييتغ يبررس يبرا ياست؛ ول يخروج عوامل سطح يدما نييتع يروش قابل اعتماد برا كي يحرارت يسنجگرچه روش وزن
 گريد يكيد. استفاده ش هيفور ليقرمز تبد مادون يسنجفيكار، از آزمون ط نيا ي. براستين يدما كاف رييشده در ساختار با تغ جاديا
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نتايج) 5است. در شكل (كردن نهيو كلسشيخشكانيدر ساختار مزوفاز در حيسيليچارچوب ساكمتريآزمون، بررسنياز اهداف ا
 .شوديم دهيكردن د نهيقبل و بعد از كلس سيليپوشش مزوس با تبديل فوريه قرمزمادونسنجي  فيطآزمون 

فعال  عامل كي  CTAB.است H -Cونديمتقارن و نامتقارن پ يمربوط به ارتعاشات كشش 23/2926و  cm 28/2856-1ي هاكيپ
در شدت  ،يرفتن عامل فعال سطح نيو از ب هياست. تجز -CH3- و  -CH2-يهاگروه يبوده و در ساختار خود دارا يونيكات يسطح

درجه  450 يكردن در دما نهي]. با كلس32خروج مواد فرار است [ صيتشخ يبرا يروش رونيخواهد گذاشت و از ا ريتأث كيسه پ نيا
دهد كه در اثر كلسيناسيون بخش قابل توجهي از عامل . اين مشاهده نشان مياندرفته نيطور كامل از ببه كيسه پ نيا گراد،يسانت

نسبت داده شده و  Si -O-Siوندينامتقارن پ يبه ارتعاشات كشش cm 88/1081-1 موجود در كيپفعال سطحي خارج شده است. 
. هستند ونديپ نيا يمتقارن و ارتعاشات خمش يوط به ارتعاشات كششمرب بيبه ترت زين 71/459و  cm 53/800-1موجود  يهاكيپ

اتصالات  شياز افزا يشدت، ناش شيافزا ني. اشونديم زتريو ت افتهي شيافزا كيسه پ نيدما، شدت ا شيو افزا ونيناسيلسبا انجام ك
 .است يسيليشبكه س يعرض

به علت  كيپ نيكه ا شوديم دهيد cm 11/3331-1 تيپهن به مركز يجذب كيپ كي 3600تا  cm 3000-1 موج محدوده عدد در
 زين cm 73/1642-1 موجود در كي. پشوديشده در سطح پوشش، ظاهر مآب جذب يهابا مولكول لانوليگروه س يدروژنيه ونديپ
 ].33شده است [ در سطح جذب يكيزيف تصوررطوبت است كه به يارتعاشات خمش انگريب

 
 نمونه تبديل فوريه قرمزمادونسنجي طيف يعبور فيط :5 شكل

 ييايميآزمون الكتروش كيكه  ياچرخه يها، از روش ولتامتراز سالم بودن پوشش نانيو حصول اطم ترقيدق يبررس منظور به
وجود م ونيكاهشِ -شيموجود در پوشش و انجام واكنش اكسا يهااز تخلخل ونيعبور  يروش بر مبنا نياست، استفاده شد. در ا

طور مولكول عبور كننده است. همان يكيآن وابسته به اندازه و بار الكتر زانيكه م شوديم جاديا يكيالكتر انيجر كي ت،يالكترولدر 
 تيفياز ك يحاك اني. عدم وجود جرشودينم دهيد انياز جر يشود، اثر نهيپوشش كلس نكهيقبل از ا شود،يم دهي) د6كه در شكل (

يم از ساختار خارج ونيناسيدر اثر كلس يفعال سطح عاملكه  يشده و عدم وجود ترك در آن است. هنگام مناسب پوشش ساخته
خود  حفرات عبور كرده و از انيعبور كننده به سطح الكترود برسد، از م وني نكهياز ا شيشده و پ جاديساختار ا يهاتخلخل شود،

در  جهينت ني]. ا34شود [ جاديا يانيجر دياز ساختار خارج نشده باشد، نبا يه عامل فعال سطحك ي. حال زماندهدينشان م انيجر
 .مشهود است يخوبقرار گرفته است، به يدارسازيتحت پا گراديدرجه سانت 100 يساعت در دما 12كه به مدت  يانمونه

 به هيرلايشده از ز پوشش جدا زانيآزمون م نيااست. در  X-Cut آزمون ه،يرلايپوشش به ز يچسبندگ يبررس يهااز روش يكي
و با  زيناچ اريبه چسب بس دهيپژوهش مقدار پوشش چسب ني. در ارديگيقرار م يپوشش مورد بررس ياز چسبندگ ياريعنوان مع

محل خراش  يالكترون كروسكوپيم ريتصو تر،قيدق يبررس يبرا نينبود؛ بنابرا يريگهبا دقت چهار رقم اعشار قابل انداز يترازو
شكل  رييشده منجر به تغ جاديكه خراش ا دهديشكل نشان م ني. اشوديم دهي) د7در شكل ( ريتصو نيشد. ا هينمونه ته يرو
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 از نبوده است كه پوشش كاملاً يابه اندازه شيجدا نيرا از سطح جداكرده است؛ اما ا ياز پوشش يدر نمونه شده و بخش كيپلاست
 نكهيبه چند عامل مربوط باشد. اول ا توانديم هيرلايبه ز سيليپوشش مزوس اديز يبه چسب بچسبد. چسبندگ سطح جدا شود و

 نياست. دوم ترشيدر آن ب يبه چسبندگ ليبوده و تما شهيبه ش يكينزد بيترك يدارا ييايميش بياز نظر ترك سيليپوشش مزوس
 انيم يقو يعرض يوندهايپ شود،ياستفاده م دياز اس يسيليكه در ساخت سل س ي. هنگامگردديدر سل برم ديعلت به نقش اس

 جاديمورد استفاده، استحكام استحكام قابل توجه را ا يدما دهدينشان م زين جينتا ني]. ا35شود [يم جاديا سيليس يگومرهايال
 .كرده است

 
 ونيناسيكلس نمونه قبل و بعد از ياچرخه ينمودار ولتامتر :6 شكل

 
 نمونه ياثر خراش بر رو يروبش يالكترون كروسكوپيم ريتصو :7 شكل

پوشش  ي. هنگامدهدينشان م ونيناسينمونه را در دو حالت قبل و بعد از كلس هيزاو-كوچك كسيپراش اشعه ا ي) الگو8شكل (
 مواد از نوع نيا فيموجود در ط يهاكيعلت است كه پ نيمشاهده بد ني. ايابدافزايش ميحدوداً  كيشدت پ شود،يم نهيكلس

 يايها در زواو تخلخل يسيليس نهيزم نيب يالكترون يدر اثر تفاوت دوره تكرار در چگال هاآنبازتاب درجه دوم هستند كه تفرق در 
؛ شوديم رتشيب كيباشد، شدت پ ترشيب يسيليس نهيالكترون و زم ي]. هرچه اختلاف چگال36دهد [يدرجه رخ م 10تر از كوچك

مشخصه در حالت  كيپ سهي. مقاشوديچند برابر م كيپ دتشده و ش ترشياختلاف ب نيا شود،يم نهيپوشش كلس يوقت نيبنابرا
يانجام م يدياس طياتاق و شرا يدر دما يينشان دهد. چون فرآيند خودآرا زيانقباض را ن زانيم توانديم ونيناسيقبل و بعد از كلس

 100 يدر دما شيانجام خشكا با. شوديم جاديدرصد انقباض ا 25و در حدود  مانديم يواكنش نكرده باق لانولياز س يمقدار شود،
 نيانقباض در ا زانيآزمون، م نيا جي. با توجه به نتاابدييو انقباض كاهش م شيافزا يعرض يوندهايپ زانيم گراد،يدرجه سانت

وشش است. پ شيخشكا طياز انتخاب مناسب بودن شرا يم بوده و حاكك اريانقباض بس زانيم نيدرصد است. ا 6/2پوشش حدود 
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ساختار مزومتخلخل است. با توجه به مراجع،  كي جاديدهنده ااست كه نشان 2θ= 35/2°در زينسبتاً ت كيپ كي يدارا CTAB يحاو
 ].37شود [ياست، نسبت داده م يمكعب يهاتخلخل يكه دارا Pm3n ساختار به تقارن نيا

 
 كردن نهيدر دو حالت قبل و بعد از كلس هيزاو-كوچك كسيپراش اشعه ا يالگو :8 شكل

 )9كل (كه در شطور ساختار مزومتخلخل استفاده شد. همان ميمشاهده مستق يبا وضوح بالا برا يعبور يالكترون كروسكوپيم از
مشهود  ريوتص نيدر ا زيتخلخل ن يبياندازه تقر است. يساختار منظم بوده و نوع نظم از حالت مكعب ينمونه دارا نيا شود،يم دهيد

مشاهده  نيهاست. اپوشش نيبر وجود ساختار آمورف ا يديي، تأ1منتخب هيپراش در ناح ريدر تصو يراننو يهااست. عدم وجود نقطه
 .دور از انتظار نبود ،يتعادل طيدر شرا سيليس شدن يبلور يها از دمانمونه ونيناسيكلس يتر بودن دمابه علت كم

 
 نمونه يعبور يالكترون كروسكوپيم ريتصو :9 شكل

به  يابيدست شود،يمواد محسوب م يشناسختيدر مشخص كردن ساختار و ر ياژهيابزار و يعبور يالكترون كروسكوپيم چه اگر
ضخامت نمونه و  ،يسيالكترومغناط يهايمانند تمركز عدس شيآزما طيروش وابسته به شرا نيمناسب از نمونه در ا ريتصو كي

مشكل  اريبس كروسكوپيم نيبه كمك ا يمقطع عرض ريسخت نمونه، مشاهده تصو اريسب يسازآماده لياست و به دل گريموارد د
كرد. در  دايعمود بر مقطع پ قايدق هيمشاهده و در زاو هينازك و با ضخامت مناسب در ناح يتابع شانس است تا بتوان مقطع زيو ن

طور كه در شكل همانقرار گرفت.  يمورد بررس يروبش يالكترون كروسكوپيو سطح نمونه به كمك م يپژوهش مقطع عرض نيا
 اتصال نيچنبوده است. هم وستهيپوشش كاملاً پ نينانومتر بوده و ا 500در حدود  يضخامت ينمونه دارا نيا شود،يم دهي) د10(

پوشش  نيح اسط ري. تصوشودينم دهيد يبررسمورد  اسيدر مق يگسستگ چيه و هشد هديد هيرلايپوشش و ز انيم يمناسب يظاهر
كوچك  اريبه علت اندازه بس سيليمزوس يهاو عدم موجود ترك در آن است. لازم به ذكر است كه در پوشش يكنواختياز  يحاك زين

                                                           
1 Selected Area Diffraction (SAD) 
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 .ستنديتخلخل ن زانيبه دست آوردن م ياطلاعات مناسب برا يحاو يروبش يالكترون كروسكوپيم ريها، تصوتخلخل

     
 پوشش الف) سطح مقطع نمونه ب) سطح نمونه يروبش يالكترون كروسكوپيم ريتصو :10 شكل

 گيريجهينت -4
 نيترشد. مهم يابيساخته و مشخصه يچرخش يدهبه روش پوشش سيليسنتز، پوشش مزوس طيشرا نييپژوهش پس از تع نيا در
زمان  مدت رو نيو از ا افتي شينظم افزا زانيروز، م 7به  4از  يرسازيزمان پ مدت شياست. با افزا ريبه شرح ز قيتحق نيا جينتا
 يبرا يمناسب يدما گراد،يدرجه سانت 450 ينشان داد كه دما يحرارت يسنجج آزمون وزنيشد. نتا نييروز تع 7 يرسازيپ نهيبه

بر انتخاب  يگريد ديتائ زين هيرلايپوشش به ز اديز يمناسب و چسبندگ يكيكام مكانپوشش مزومتخلخل است. استح كيساخت 
ا ب سيليدما، پوشش مزومتخلخل س نيا رد يبود. پس از خروج عامل فعال سطح يخروج عامل فعال سطح يدما برا نيدرست ا

 زين يورعب يالكترون كروسكوپيو م هيزاو-كوچك كسيآزمون پراش اشعه ا جينانومتر به دست آمد. نتا 3در حدود  ياندازه تخلخل
هاي ريزساختاري نيز نشان از كيفيت سطحي مناسب و بودند. بررسي يساختار مزومتخلخل منظم مكعب كي جاديبر ا يگواه

 .شده داشتندپوشش اعمال يكپارچگي
 

 است. نشده بيان نويسندگان توسط منافع تعارض گونه هيچ

 تقدير و تشكر
 نمايند.(ره) و پژوهشگاه نيرو قدرداني ميالمللي امام خميني هاي مادي و معنوي دانشگاه بيناز حمايتنويسندگان 
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Determining the Conditions of Mesoporous silica Coatings 
Synthesis via Evaporation Induced Self-Assembly on Glass 

Substrate 
Fateme Hassan-Aghaei and Mohamad Masoud Mohebi* 

Department of Materials Science & Engineering, Faculty of Technical & Engineering, Imam 
Khomeini International University, Qazvin, Iran 
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Abstract: Among various forms of mesoporous silica materials, mesoporous coatings are 
one of the most favorable in various applications such as optics, electronics, different types 
of sensors, corrosion protection coatings, etc. To investigate the fabrication of process and 
its effect on coating properties, in this study, single-layer mesoporous silica coating 
fabricated by Evaporation Induced Self-Assembly method and Cetrimonium bromide was 
used as the structure-directing agent. After preparing the stable solution and aging it for 7 
days, the deposition was performed by the spin coating method and in order to remove the 
template, the sample was calcined for 4 hours at 450°C. To evaluate the fabrication 
conditions, the stability of the sol and surfactant removal process were studied. The sample 
was exhaustively characterized by low-angle X-ray diffraction and electron microscopy. The 
results of the tests showed a continuous and very smooth coating with a thickness of 500 nm 
and had an ordered structure with a pore size of 3 nm. 

 
Keywords: Coating, Mesoporous silica, Porosity, Self-Assembly. 
 


