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سخن سردبير...

ده بهار از آغاز به کار شبکه آزمایشگاهی فناوری نانو می گذرد و این 
بدل گشته  افراشته  به درختی  آستانه ده سالگی خود،  نهال کوچک، در 
است. این رشد تدریجی مهيا نمی شد اگر همراهی تک تک اعضای این 
جرات  به  که  ایستاده ایم  جایی  در  اکنون  نبود.  ميان  در  بزرگ  خانواده 
شبکه ای   کلمه،  واقعیِ  معنای  به  نانو  آزمایشگاهی  شبکه  گفت  می توان 
ایران است که مسير خود را  گسترده از آزمایشگاه های فعال در سراسر 

برای رسيدن به اهداف متعالی یافته است. 
در کنار رشد و تکامل، آفت ها و تهدیدهایی نيز در کمين این شبکه 
است که باید راهکارهای مناسب برای مقابله با آن اندیشيده شود.  هر 
سيستمی از ابتدای پيدایش خود سه مرحله اصلی را تجربه می کند، در 
ميزان  یعنی  شود  ترسيم  عمر  منحنی  پویا  سيستم  یک  برای  اگر  واقع 
انرژی، نشاط و توانمندی آن به صورت نموداری برحسب زمان رسم شود 
منحنی زنگوله ای شکل پدید می آید هرچه سيستم از نقطه پيدایش خود 
به سوی جوانی می رود نيرو، توانایی، نشاط و پویایی آن بيشتر شده و بعد 
به ثبات می رسد و سپس انرژی جوانی و حياتی اش رو به افول می گذارد، 
درست مانند فرآیندی که بدن یک موجود زنده طی می کند. سيستم های 
پویا برای جلوگيری از وارد شدن به مرحله پيری باید تدابيری بی اندیشند. 
پياده سازی  و  ایده پردازی  است،  نو  ایده های  ارائه  راهکارها  این  از  یکی 
ایده های نو به سيستم های پویا کمک می کند تا  نشاط و توانمندی خود 

را حفظ کرده و دچار رخوت نشوند.
  شبکه آزمایشگاهی نانو نيز از گزند این آفات مصون نيست و چشم 
اعضای  جمعی  خِرَد  دارد.  کشور  سراسر  در  خود  فعال  اعضای  به  یاری 
شبکه، از مدیران آزمایشگاه ها گرفته تا کارشناسان آزمایشگاه ها، می تواند 
نوآوری و خلاقيت های لازم برای رشد و شکوفایی شبکه آزمایشگاهی را 
فراهم کرده و مسير رشد و شکوفایی این شبکه را هموار کند. دست یاری 
همراهان و همکاران را برای ارتقای کمی و کيفی شبکه آزمایشگاهی به 

گرمی می فشاریم.

دکتر رضا اسدی فرد
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ثبت بيش از
 21 هزار تقاضای  خرید در 
دومين نمایشگاه تجهيزات و مواد 
آزمایشگاهی ساخت ایران

معاون علمی و فناوری رئيس جمهور از ثبت بيش از 21 هزار 
نمایشگاه  دومين  در  آزمایشگاهی  مواد  و  تجهيزات  تقاضای  خرید 

تجهيزات و مواد آزمایشگاهی ساخت ایران خبر داد.
اشاره  با  رئيس جمهور  فناوری  و  علمی  معاون  ستاری  سورنا 
آزمایشگاهی  مواد  و  تجهيزات  نمایشگاه  دومين  موفق  برگزاری  به 
ساخت ایران در روزهای هفتم تا دهم اردیبهشت ماه در محل دائمی 
نمایشگاه های بين المللی تهران، گفت: در این نمایشگاه 195 شرکت 
سازنده تجهيزات و توليد کننده مواد مصرفی آزمایشگاهی بيش از 
و  آزمایشگاهی  تجهيزات  نوع   3307 شامل  محصول  هزار   3500

439 انواع مواد مصرفی آزمایشگاهی را ارائه دادند.
این  آزمایشگاهی  مواد  و  تجهيزات  ارائه  که  این  بيان  با  وی 
نمایشگاه با یارانه خرید به تمامی متقاضيان ارائه شده است، گفت: 
برای  نمایشگاه  این  در  حضور  با  دولتی  علمی  مراکز  و  دانشگاه ها 
درصد   40 خود،  نياز  مورد  آزمایشگاهی  مواد  و  تجهيزات  تأمين 
و  علمی  معاونت  از  ریال  ميليارد   5 تا   3 تا سقف  را  خرید  ميزان 

فناوری ریاست جمهوری یارانه دریافت کرده اند.
به گفته وی،  به دانشگاه های آزاد اسلامی، جامع علمی کاربردی 
و پيام نور نيز 20 درصد ميزان خرید تا سقف 10 ميليارد ریال یارانه 

تعلق گرفته است.
بخش های  داد:  ادامه  جمهور  رئيس  فناوری  و  علمی  معاون 
تجهيز  برای  نيز  خصوصی  دانش بنيان  مؤسسات  و  خصوصی 
به  خرید  تسهيلات  قالب  در  را  معاونت  یارانه  خود  آزمایشگاه های 

صورت ليزینگ با شرایط مناسب دریافت خواهند کرد.
آزمایشگاهی  تجهيزات  عموما  اینکه  به  توجه  با  وی،  گفته  به 
گرانقيمت هستند، ارائه یارانه خرید به دانشگاه ها و مراکز تحقيقاتی 
از سوی معاونت علمی به آنها، گامی مهم برای تجهيز آزمایشگاه های 

این مراکز محسوب می شود.
نمایشگاه،  برگزاری  روز  سه  طی  اینکه  بيان  با  ستاری،   دکتر 

در سامانه  فروشندگان  توسط  و  فاکتور خرید صادر  21053  پيش 
نمایشگاه ثبت شده است، افزود: مجموع پيش فاکتورهای صادر شده 
در این دوره از نمایشگاه، به بيش از 775 ميليارد تومان رسيده است.
وی ایجاد کشش بازار را از جمله تفاوت های نمایشگاه تجهيزات 
و مواد آزمایشگاهی ساخت ایران با سایر نمایشگاه ها عنوان کرد و 
دانش  و  شرکت های  تحقيقاتی  و  علمی  مراکز  و  دانشگاه ها  گفت: 
بنيان تجهيزات ساز خصوصی برای نخستين بار در یک رویداد عرضه 
شرکت ها  معمولا  حال  به  تا  که  حالی  در  کردند  شرکت  تقاضا  و 
برای فروش  تجهيزات خود در نمایشگاه های غيرمرتبط و یا خارجی 

شرکت می کردند.  
اینکه در حدود  بيان  با  فناوری رئيس جمهور  و  معاون علمی 
نمایشگاه  تخصصی  این  از  گرفته  بازدید های صورت  از  درصد   90
به  توجه  با  با هدف خرید صورت گرفته است، خاطرنشان کرد:  و 
اینکه اطلاع رسانی از نمایشگاه هدفمند و ویژه دانشگاه ها و مراکز 
علمی و تحقيقاتی بود،این اتفاق به نحو شایسته ای صورت گرفت 
لذا استقبال بيش از انتظار بود و دانشگاه های زیادی از نقاط مختلف 

کشور  در نمایشگاه حضور یافتند.
نمایشگاه  برگزاری  که  کرد  اميدواری  اظهار  ستاری  سورنا 
بستر  و  یافته  تداوم  داخل  ساخت  آزمایشگاهی  مواد  و  تجهيزات 
مناسبی برای تجاری سازی توليدات دانش بنيان داخلی باشد و از 
سوی دیگر نيازهای مراکز علمی و تحقيقاتی از طریق تجهيزات و 

مواد آزمایشگاهی ساخت داخل برطرف شود.
معاون علمی و فناوری رئيس جمهور افزود: همچنين اميدواریم 
توليد  فنی  دانش  توسعه  برای  بستری  نمایشگاه  این  برگزاری 
شناسایی  زمينه  و  باشد  کشور  در  آزمایشگاهی  مواد  و  تجهيزات 
شرکت های دانش بنيان سازنده تجهيزات آزمایشگاهی فراهم شود 
و در نهایت بستری برای حمایت از دانشگاه ها و موسسات آموزش 

عالی برای تجهيز آزمایشگاه های آنها باشد.
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چهاردهمين نشست 
مدیران مراکز عضو شبکه آزمایشگاهی فناوری نانو برگزار شد

دانشگاه  مرکزی  آزمایشگاه  رئيس  جزنی،  معينی  اميد  دکتر 
اصفهان، در ابتدای این نشست، به معرفی دانشگاه اصفهان پرداخت 
و توانمندی های آزمایشگاه مرکزی آن را برای مهمانان برنامه، تشریح 
در  مرکزی  آزمایشگاه  عضویت  از  خرسندی  اعلام  ضمن  وی  کرد. 
شبکه آزمایشگاهی فناوری نانو، ارتقای رتبه آزمایشگاه در شبکه طی 
سال های گذشته را حاصل عملکرد دلسوزانه و پشتکار کارشناسان و 

متخصصين آزمایشگاه مرکزی بيان کرد.
فناوری  آزمایشگاهی  فرد، مدیر شبکه  سپس دکتر رضا اسدی 
نانو، با بيان این که سال 93، دهمين سال فعاليت شبکه آزمایشگاهی 
فناوری نانو است گفت: »به منظور تدوین برنامه راهبردی ده ساله 
مراکز  کارشناسان  و  مدیران  همه  است  لازم  شبکه،  فعاليت  دوم 
عضو همکاری و هم فکری کنند تا این توانمندی بزرگ و تخصصی 
داشته  را  بهره وری  بيشترین  و  بهترین  کشور،  در  شده  ایجاد 
باشد«. وی، ارایه ایده های جدید، گسترش دامنه فعاليت شبکه در 
خدمات دهی به صنایع تخصصی کشور در این حوزه و ایجاد تعاملات 
دیگر  با  تعامل  و  بين المللی  و  منطقه ای  فرابخشی،  و همکاری های 
از  کشور،  راهبردی  فناوری های  ستادهای  آزمایشگاهی  شبکه های 
جمله برنامه های آتی شبکه نام برد و تأکيد کرد که ایجاد نوآوری در 

فعاليت های شبکه، لازمه ی دوام و پایداری آن خواهد بود.
دکتر اسدی فرد، تکيه بر فناوری های دانش بنيان را یکی از عوامل 
اصلی تقویت اقتصاد کشور بيان کرد و از همه مدیران و کارشناسان 
مراکز عضو شبکه به منظور همکاری در این بخش از حوزه فناوری 

نانو، دعوت کرد.
دیگر  اصفهان،  دانشگاه  پژوهشی  معاون  اکبری،  نعمت اله  دکتر 
سخنران بخش اول این نشست، نيز ضمن ابراز خرسندی از ایجاد و 
فعاليت شبکه و تأکيد بر افزایش همکاری های مراکز، به نياز کشور به 
فعاليت های اقتصادی دانش بنيان به ویژه در حوزه فناوری نانو اشاره 
کرد و استفاده از پشتوانه قانونی ایجاد شده برای این فعاليت ها در 

کشور را یادآوری کرد.
عضو  مراکز  مدیران  نشست  چهاردهمين  برنامه  دوم  بخش  در 
شبکه، مهندس امين رمضانپور، مدیر فروش شرکت مدیریت فناوران 
دنا نفيس، قابليت های جدید نرم افزار مدیریت اطلاعات آزمایشگاهی 
امکان سازمان دهی و کنترل مستندات  ارایه کرد.  برای مهمانان  را 

ایجاد خروجی  قابليت   ،ISO/IEC17025  آزمایشگاهــی استانـدارد 
آزمون  انجام  و  ارایه خدمت  درخواست های  دریافت  برای  اینترنتی 
قابليت تعریف دسترسی  از سوی مشتریان به صورت غيرحضوری، 
قابليت  همچنين  و  نرم افزار  مختلف  بخش های  به  مختلف  کاربران 
تعرف و تغيير آسان ساختار و سمت های مختلف سازمانی در نرم افزار 
مواردی  جمله  از  آزمون،  انجام  فرایند  اجرای  و  پيگيری  به منظور 
است که مهندس رمضانپور به آن اشاره کرد. شایان ذکر است که 
نرم افزار مدیریت اطلاعات آزمایشگاهی LabLead با حمایت شبکه 
آزمایشگاهی فناوری نانو در کشور توليد شده است تا نياز مدیریتی 

آزمایشگاه ها به نرم افزار را در کشور، تأمين نماید.
شبکه  دبير  نسب،  مجتبی  مهندس  نيز  برنامه  انتهای  در 
آزمایشگاهی فناوری نانو، گزارشی از فعاليت های شبکه در سال 92 
عضو  آزمایشگاهی  مراکز  فعاليت  گزارش،  این  اساس  بر  کرد.  ارایه 
نزدیک  سال 92،  در  صنایع  و  محققين  به  خدمات دهی  در  شبکه 
به 80 درصد رشد داشته است. وی با بيان این که نتایج دوازدهمين 
دوره ارزیابی عملکرد مراکز عضو شبکه، به زودی اعلام خواهد شد، 
افزود: »در سال 1392، آزمایشگاه های عضو شبکه بيش از 150 هزار 
مراجعه برای ارایه خدمت داشته اند و بيش از 14 ميليارد تومان از این 

محل، درآمد کسب کرده اند«.
به گفته وی، توليد 18 مقاله تخصصی – دستگاهی، سه جلد 
دستگاهی،   – تحقيقاتی  طرح  مورد  یک  اجرای  تخصصی،  کتاب 
فعاليت های  از  تخصصی،  آموزشی  کارگاه   5 و  نشست   7 برگزاری 

کارگروه های تخصصی شبکه در سال 92 بوده است.
دانش آزمایشگاهی  تخصصی  فصلنامه  انتشار  از  نسب،  مهندس 
ایران، به عنوان یکی دیگر از دست آوردهای بزرگ و ماندگار شبکه نام 
برد که انتشار آن از سال 1392 و به صورت الکترونيکی، آغاز و چهار 

شماره از آن منتشر شده است.
در پایان بخش دوم برنامه نيز از افراد فعال شبکه در سال 92 که 

بيشترین همکاری را داشته اند، تقدیر به عمل آمد.
در بخش سوم برنامه نشست که پس از اقامه نماز ظهر و عصر 
و صرف نهار برگزار شد، مدیران و کارشناسان حاضر در نشست، از 
اصفهان  دانشگاه  مرکزی  آزمایشگاه  توانمندی های  و  آزمایشگاه ها 

بازدید کردند.

چهاردهمين نشست مديران مراکز عضو شبکه آزمايشگاهی فناوری نانو، روز سه شنبه 
16 ارديبهشت ماه جاری به ميزبانی آزمايشگاه مرکزی دانشگاه اصفهان برگزار شد.
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اندازه ذرات: الف( 60 نانومتر، ب( 30 نانومتر و ج( 10 نانومتر

ASTM E2859-11: Nanotechnology- Standard Guide for Size 
Measurement of Nanoparticles Using Atomic Force Microscopy

ميکروسکوب پروبی روبشی یکی از روش های بررسي سطح مواد 
در  تفکيکی  توان  با  را  ماد ه  سطح  مي توان  آن  به وسيله  که  است 
نمونه  سطح  از  بعد ي  سه  تصویري  و  کرد  روبش  نانومتر  مقياس 
ميکروسکوپ،  این  از  استفاد ه  مزیت های  از  یکی  آورد.  به دست 
امکان اند ازه گيری ارتفاع نانوذراتی است که به صورت خشک روی 
گرفته  د رنظر  کروی  ذرات  اگر  و  گرفته اند  قرار  تخت  زیرپایه های 
ميسر  است،  آن  قطر  بيانگر  که  ذره  ارتفاع  اند ازه گيری  شوند، 
اندازه  »تعيين  عنوان  با   ASTM E2859-11 استاند ارد  می شود. 
راهنما«  اتمی-  نيروی  ميکروسکوپی  روش  از  استفاده  با  نانوذرات 
آزمایشگاهی  شبکه   SPM تخصصي  کارگروه  اعضای  همت  به  که 
از  استفاده  براي  کاربرد ي  راهنمایي  ترجمه شد ه  است،  فناوری نانو 

این ميکروسکوپ در تعيين اند ازه نانوذرات است.
طلا  نانوذرات  کرد ن  پخش  برای  را  روش هایی  استاند ارد  این 
و  استاند ارد  از مواد مرجع سازمان ملی  اند ازه های متفاوت )که  با 
فناوری آمریکا هستند( روی سطوح مختلف ارائه می کند تا شرایط 
مناسبی را برای تصویربرد اری و اند ازه گيری ارتفاع د ر حالت شبه 
تماسي ميکروسکوپ نيروي اتمي ایجاد کند. د ر این راهنما از سه 
زیرپایه ميکا، طلا )111( به طور اتمی مسطح و سيليسيم تک بلور 
استفاد ه شد ه  است تا اثر زبری سطح، روی اند ازه گيری نانوذرات به 
اسمی  اند ازه های  با  نانوذرات  کرد ن  پخش  از  پس  برسد.  حد اقل 
مختلف و با روش های خاص هر زیرپایه، نمونه آماد ه تصویربرد اری 
است. البته برای دستيابی به اند ازه گيری صحيح باید جابه جایی های 
محور Z پيزوالکتریک با استفاد ه از نمونه ای استاندارد کاليبره شود. 
علاوه  بر شعاع انحنای انتهای سوزن، تعد اد نقاط اطلاعات یا پيکسل 

موجود د ر تصویر و همچنين انتخاب اند ازه روبش، در تعيين اند ازه 
تصاویر  کرد ن  هم تراز  و  تصویربرد اری  از  بعد  هستند.  مهم  ذرات 

مي توان ارتفاع نانوذره را به د ست آورد. 

فناوری نانو- تعیین اندازه نانو ذرات با استفاده از روش 
میکروسکوپی نیروی اتمی- راهنما

نويسندگان
پيروز مرعشي1و5*، پري سيما بهبهاني2و5، 

صديقه صادق حسني3و5، سحر طيب طاهر4و5

piroozmarashi@maharfan.com
1. دکتری مواد و متالورژی، دانشگاه اميرکبير

2. کارشناس ارشد ژنتيک، دانشگاه شهيد چمران
3.کارشناس ارشد شيمي تجزیه، پژوهشگاه صنعت نفت

4. کارشناس ارشد فيزیک حالت جامد- پژوهشگاه
 مواد و انرژي

5. عضو کارگروه تخصصی SPM - شبکه آزمایشگاهی 
فناوری نانو
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ميکروسکوپ هاي پروبي روبشي6 یکي از ابزارهاي با ارزش در شناسایي مواد به شمار مي روند. در این سري ميکروسکوپ ها، 
مي تواند  بسيار کوچک سوزن،  ابعاد  دليل  به  ميکروسکوپ  این  روبش مي شود.  تيز  نوک  به وسيله یک سوزن  نمونه  سطح 
کوچک ترین پستي و بلندي موجود در سطح را )در حد نانومتر( حس نماید. سازوکار ثبت اطلاعات در این ميکروسکوپ ها 
متفاوت است و برحسب نيروهای برهم کنش بين سوزن- سطح و بررسی ميزان انحراف پرتو ليزر از پشت تيرک و تغييرات 
نور بازتابي یا ثبت تغييرات جریان تونلي هنگام بررسی خاصيت الکتریکی اجسام متفاوت است و در حالت های ميکروسکوپ 

نيروی اتمی7 یا ميکروسکوپ تونل زني روبشي کار می کند.
ميکروسکوپ تونل زني روبشي براي بررسي ساختار و برخي خواص سطوح مواد رسانا و لایه هاي نازک نارسانا که روي 

زیرلایه رسانای با ضخامت در ابعاد نانومتري قرار گرفته اند، به کار مي رود.
در این ميکروسکوپ هرگاه فاصله سوزن تيز رسانا به یک سطح رسانا بسيار نزدیک و در حد چند آنگستروم باشد و بين 
آن دو اختلاف ولتاژي به بزرگي چند ده ميلي ولت برقرار شود، جریان الکتریکي برحسب نانوآمپر بين سوزن و سطح برقرار 
مي شود. این پدیده تونل زني نام دارد که براساس مکانيک کوانتومي روي مي دهد و در آن الکترون ها، هنگام انتقال از سوزن 

به سطح و برعکس از ناحيه  بين سوزن و سطح مي گذرند.
مقدار جریان تونلي، تابع فاصله  سوزن از سطح، شکل و جنس سوزن، هندسه و جنس سطح و اختلاف ولتاژ بين سوزن و 
سطح است. در ميکروسکوپ STM سوزن رسانای تيز به بازوهاي پيزوالکتریکي متصل بوده که به وسيله  آنها سوزن با فاصله  

دلخواه، به نقطه  موردنظر روی سطح منتقل مي شود و بدین ترتيب، امکان بررسي خواص آن نقطه از سطح فراهم مي شود.

روبشی، روش  زنی  تونل  ميکروسکوپ 
شکست- اتصال، هدایت، تک مولکول

واژه های کليدی

اندازه گیری هدایت تک مولکول 
به روش اتصــال- شکست 

در میکروسکوپ تونل زني
 روبشي

روبشی5،  تونل زنی  ميکروسکوپی  ارزشمند  قابليت های  از  یکی 
اندازه گيری هدایت تک مولکول است. براي این منظور لازم است یک 
از جنس طلا( و مولکولی   STM الکترود )سوزن اتصال مولکولي بين 
که دارای گروه عاملی مناسبی برای ایجاد اتصال است )مانند گروه های 
با  و  کنترل شده  محيط  یک  در  هدایت  و سپس  آمده  به وجود  تيولی( 
این  اساسی  چالش های  از  یکی  شود.  اندازه گيري  مشخصی  پتانسيل 
روش، ایجاد چنين اتصال هایی به صورت تکرارپذیر است. پيشرفت روش 
شکست- اتصال، نقش مهمی را در توسعه رشته الکترونيک مولکولی ایفا 
خواهد نمود. در این مقاله اصول نظری و عملی اندازه گيری هدایت تک 

مولکول به روش اتصال– شکست مورد بررسی قرار می گيرد.

نويسندگان

صديقه صادق حسني1و4 *
فاطمه خاکراه2و4

زهرا ثبات3

sadeghs@ripi.ir
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اندازه گيری هدايت تک مولکول

معمولابراي تعيين هدایت مولکول مورد بررسی، لازم است که 
مولکول فوق حداقل به دو الکترود متصل شود. در نتيجه، هدایت 
مولکول نه تنها به ویژگي هاي ذاتي مولکول، بلکه به جنس الکترود 
نيز بستگي دارد. علاوه بر این، هدایت، به جزئيات مربوط به سطح 
حساس  مولکول  اطراف  محيط  و  مولکول  الکترود-  تماس  اتمي 
است. ایجاد هندسه تماس یکسان به لحاظ تجربي مشکل است و 
فقدان اطلاعات ساختاري سطح تماس در مقياس اتمي محاسبات 
پيشرفت هاي  محققان  مشکلات،  این  وجود  با  مي نماید.  دشوار  را 

قابل توجهي را در سال هاي اخير به دست آورده اند.
مواد  الکتریکي  خواص  توصيف  به  که  است  کميتي  هدایت، 
و  نيمه هادی  هادی،  ترکيبات  به  مواد  آن  براساس  که  مي پردازد 
عایق تقسيم مي شوند. قابليت هدایت به صورت زیر تعریف مي شود:

 σ = (I / V) × L / A

که در آن I: جریان الکتریکي،V: ولتاژ اعمال شده، L: طول و 
A: مساحت سطح مقطع ماده است. براي یک مولکول کوچک، به 
سختی مي توان A و L را به طور دقيق تعيين کرد و در نتيجه ميزان 

هدایت، G، از طریق رابطه زیر به دست مي آید:

G = I / V

یک  هدایت  تعيين  براي  مولکولي  الکترونيک  در  بنابراین 
مولکول، باید مولکول حداقل در تماس با دو الکترود خارجي قرار 
گيرد و این اتصال باید قوي و تکرارپذیر باشد که بتواند یک تماس 
الکتروني مناسب بين مولکول والکترودها ایجاد نماید. در شکل )1(، 
چگونگی برقراری تماس بين دو الکترود از طریق یک مولکول نشان 

داده شده است]1[.
از  این است که مولکول  تماسي  ایجاد چنين  برای  یک روش 
مولکول  انتهاي  دو  در  که  دارنده ای  نگه  مناسب  گروه هاي  طریق 
قرار دارند با پيوند کووالانسی به الکترودها اتصال پيدا کند. واضح 
است که هدایت اندازه گيري شده نه تنها به مولکول، بلکه به خواص 

ميکروسکوپ تونل زني روبشي، علاوه بر امکان تهيه تصاویر توپوگرافي سطح، تعيين خواص الکتریکي مواد، مشاهده نقایص  
سطح، تعيين اندازه و آرایش مولکولي مواد، اندازه گيری تابع کار نقاط مختلف سطح، چگالي حالات انرژي در نقاط مختلف سطح، 
ترازهاي ارتعاشي نقاط مختلف سطح، داراي قابليت هاي دیگري نظير دستکاري اتمي، امکان نمایش ساختار الکتروني سطوح، امکان 
 ،)dI/dV(و اندازه گيري ميزان هدایت تونلي )I-V( اندازه گيري موضعي جریان تونلي برحسب بایاس نمونه- سوزن، ترسيم منحني
امکان بررسی تغييرات خواص الکتریکی نانو مواد به دليل حساسيت بسيار زیاد به تغييرات دانسيته ترازهای نمونه در مقياس اتمی، 

امکان بررسی دانسيته موضعي ترازهاي الکتروني روی سطوح در مقياس اتمی و اندازه گيري هدایت مولکولي است.
بنابراین، ميکروسکوپ تونل زني روبشي به دليل توانایی تصویربرداری از تک مولکول هاي جذب شده در بستر هادی با 
وضوح زیرمولکولي، نقش منحصربه فردي در زمينه الکترونيک مولکولي داشته است. به علاوه این روش می تواند براي دستکاري 
اتم ها و مولکول ها در سطح نيز مورد استفاده قرار گيرد. روش ميکروسکوپی نيروي اتمی نيز روش تقریباً مشابهی است. اگر 
چه روش AFM به طور معمول از توان تفکيک پایين تري نسبت به روش STM برخوردار است، ولي مي تواند خصوصيات 
الکتریکي و مکانيکي مولکول ها را با استفاده از سوزن هادی اندازه گيري نماید. تاکنون از روش های STM و AFM  برای به 

تصویر کشاندن بسياري از پدیده هاي مهم در الکترونيک مولکولي استفاده شده است]1[.
با  است.  مولکولی  الکترونيک  نهایی  الکترونيکی، هدف  قطعات ساختار دستگاه های  به عنوان  مولکول ها  تک  از  استفاده 
این حال، اندازه گيری، درک و دستکاری انتقال بار از طریق مولکول های متصل به نانوالکترود همچنان کار دشواری است. 
در حالی که شيميدان ها قادر به سنتز مولکول هایی با خواص شگفت انگيز الکترونيکی، نوری، مغناطيسی، ترموالکتریکی یا 
الکترومکانيکی بوده و دستگاه های الکترونيکی با قابليت های جدید ارائه مي دهند، تلفيق و استفاده از دستگاه های تک مولکولی 
به عنوان مشکل اصلی »الکترونيک مولکولی« باقی می ماند. انجام نقل و انتقالات الکترونی از طریق یک مولکول، نه تنها به 

خواص ذاتی آن، بلکه به جزئيات و ویژگی های تماس و محيط آن نيز بستگی دارد.
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شکل 1: )الف( برقراری جريان از 
دو  به  متصل  مولکول  يک  طريق 

الکترود با پيوند کووالانسی.
طريق  از  جريان  برقراری  )ب( 
يک اتم فلز متصل به دو الکترود 

ساخته شده از همان فلز]1[.
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الکترودها و هندسه تماس مولکول-الکترود در مقياس اتمي نيز بستگي 
دارد. عامل دیگري که ممکن است بر هدایت اندازه گيري شده تأثيرگذار 
باشد، محيط موضعي اطراف مولکول بوده که شامل مولکول هاي حلال 
)خلاء یا هوا(، pH محيط و یون های اطراف مولکول است. در نهایت، 
عبور الکترون از ميان مولکول ممکن است انرژي را به حالت های ارتعاشی 
مولکول و یا مولکول هاي محيطی حلال منتقل نماید. در نتيجه، هدایت 
اندازه گيري شده ممکن است به درجه حرارت نيز حساس باشد. کنترل 
دقيق جزئيات اندازه گيري، به ویژه اتصال مولکول-الکترود کار دشواري 
است. دليل عمده این امر، اختلاف بين اندازه گيري هاي مختلف حتي 
براي یک مولکول نسبتاً ساده، مانند آلکان دي تيول ها است. در واقع 
مشکل به تعيين هدایت یک اتم فلز یا زنجيره خطي از اتم هاي فلزي که 
بين دو الکترود فلزی هم جنس قرار گرفته و به صورت زنجيره ای اتمی 
پل زده اند، مربوط می شود. بنابراین، براي تعيين هدایت تک مولکول باید 

به موارد زیر توجه کرد:
  اطمينان حاصل شود که هدایت اندازه گيري شده فقط به 

یک تک مولکول مربوط است؛
  مشخص شود که تک مولکول به درستي به دو الکترود پروب 

متصل شده است؛
  اندازه گيري در یک محيط مناسب انجام شود.

مولکول های  طریق  از  که  الکترونی  انتقالات  مطالعه  برای 
روش های  شامل  آزمایشگاهی  روش  چندین  می شود،  انجام  منفرد 
ميکروسکوپی  اتصال،  شکست-  روبشی  تونل زنی  ميکروسکوپی 
به صورت  کنترل  قابل  روش شکست-اتصال  اتمی8،  نيروی  هدایتی 
مکانيکی9، روش نانوذرات و روش الکترودهاي ثابت برای این سری 

مطالعات استفاده شده است]1و2[.

STM روش  اندازه گيری هدايت با

اندازه گيري هدایت تک  مولکول از دیگر قابليت هاي ميکروسکوپ 
تونل زني روبشي است که با مجموعه مطالعات ارزشمند زو10 و تائو11  
از روش ميکروسکوپی  آنها  آغاز شد.  الکترونيک مولکولی  در رشته 
تونل زنی روبشی برای اتصال مولکول های تيول دار استفاده کردند. در 
این آزمایش ها، یک سوزن STM از جنس طلا در وضعيت تماسی با 

پایه طلا قرار گرفته و در حضور یک محلول به 
دقت روی پایه کشيده می شود. در این هنگام، 
ميزان هدایت )G( اتصال سوزن- پایه به صورت 
هم زمان اندازه گيری می شود. هنگامی که سوزن 
دور می شود، قطر اتصال سوزن و پایه کوچک تر 
شده و بنابراین )G( کاهش می یابد. این فرآیند 
آنقدر تکرار می شود تا اتصال به یک اتم منفرد 
طلا محدود شود، در این حالت، مقدار )G( به 

حدود هدایت کوانتومی می رسد.
 G=2e2/h=77/5 µS

ناگهانی  جهش  یک  بيشتر،  کشيدگی  با 
نشان دهنده  پایين مشاهده می شود که  به  رو 
شکسته شدن قسمت کشيده شده طلا است. 
توسط چندین  کامل  به طور  اتصال12  از  پرش 

گروه مطالعه شده است. در مطالعاتی که توسط زو و تائو انجام شد، 
 ،JOC مشاهدات قابل توجهی به دست آمد که نشان می داد بعد از
برای مولکول هایی در محلول که دارای گروه های عاملی مناسب )مانند 
گروه های تيولی( هستند، ممکن است اتصال طلا–مولکول–طلا برقرار 
شود. اتصالات مولکولی به وجود آمده دارای طول عمر محدودی بوده 
بنابراین ممکن است مقدار هدایت، از آزمایشی به آزمایش دیگر تغيير 
کند. بنابراین، انجام مطالعات آماری دقيق روی تعداد بسيار زیادی 

»شکست- اتصال« دارای اهميت اساسی است]2[.
هدایت  اندازه گيری  روبشی،  تونل زنی  ميکروسکوپی  روش  در 
تک مولکول با کنترل پتانسيل ميسر است و می تواند بين داده های 
الکترونی- شيميایی و مولکولی یک ارتباط بسيار مهم فراهم کند. 
براساس تحقيقات انجام شده توسط جين هی13 و همکارانش در سال 
2005، مشخص شد که می توان با استفاده از مبدل جریان به ولتاژ 
لگاریتمی، طيف گسترده ای از جریان ها را درروش اتصال- شکست
STM  براي مولکول اکتان دی تيول مورد مطالعه قرار داده و هدایت 
تک مولکول را به  وضوح بررسی نمود. همچنين می توان دو سری از 
در  مولکول ها  پيوند  متفاوت  به هندسه  که  را  مولکولی  جریان های 

محل اتصال- شکست نسبت داده مي شود، تشخيص داد]3[.
در شکل )2-الف(، نمایي از این دستگاه نشان داده شده است. 
چسبنده  انتهای  با  مولکول ها  از  تک لایه ای  درون  به  طلا  پروب 
بيرون  پروب  هنگامی که  می رود.  فرو  دی تيول ها(  مثال  )به عنوان 
کشيده می شود، با باریک شدن طلا که به صورت یک سيم کوانتومی 
ظاهر  لاندویر14  پلکانی  حالت  هدایت  نمودار  در  است،  درآمده 
می شود. سرانجام سيم طلا شکسته شده و این شکاف اغلب به وسيله 
یک مولکول پل زده می شود. طلا راحت تر از مولکول تغيير شکل 
رسانایی  با  پلکان هایی  جریان،  زمان-  نمودار  به طوری که  مي دهد، 
نسبتاً ثابت را نشان می دهد، با باز شدن شکاف، تغيير شکل طلا در 
دو طرف مولکول ادامه مي یابد. یک هيستوگرام از ميزان رسانایي 
شکاف، پيک هایی از مولکول را نشان می دهد که در این شکاف به 
دام افتاده اند. شکل )2-ب( تصاویر STM سطح طلا، قبل و بعد از 
اندازه گيري و چگونگی بيرون کشيده شدن رشته های طلا از سطح 

را نشان می دهدد.
 این روش بسيار ساده است و پس از این که توسط زو و تائو 
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شکل 2: )الف( نمايش دستگاه برای اندازه گيری اتصال شکست STM )ب( اثر تشکيل اتصال- 
شکست مکرر. تصوير سه بعدي نشان مي دهد که چگونه رشته کلسيم با ارتفاع 20 نانومتر پس 

از يک سری اندازه گيری از سطح بيرون کشيده شده اند]3[.
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معرفی شد؛ در مدت زمان کوتاهی تعدادی از مولکول ها با این روش 
مورد مطالعه قرارگرفتند]3[.

باید توجه کرد که براي اندازه گيري هدایت، سه مرحله وجود 
اتصال  نانو،  مقياس  در  الکترود  دو  تشکيل  از:  عبارتند  که  دارد 
معمولاً  که  جریان،  اندازه گيري  و  الکترود  دو  به  مولکولی  سيم 
برحسب نانوآمپر یا کم تر است. تکرار این سه مرحله با سرعتي که 
اندازه گيري هاي فراوان در زمان قابل  قبول انجام شود، آسان نيست.

در روش اتصال- شکست STM که یکي از رایج ترین روش هاي 
m-M-m است، سه  ایجاد سامانه  با  اندازه گيري هدایت مولکول 
مرحله فوق بدین صورت انجام می شود که یک سوزن طلا با سرعتي 
با آن تماس مي یابد؛  حدود 20nm/s به سطح نزدیک مي شود و 
سپس سوزن از سطح دور و جریان در یک محلول حاوي سيم های 

مولکولی اندازه گيري مي شود]4[.
الکترود  دو  کشش،  فرآیند  طي  )3-الف-ج(،  شکل  مطابق 
نانومقياس تشکيل مي شوند. در این حالت، مولکول هاي درون محلول 
در فاصله بين دو الکترود )فاصله سوزن- سطح( قرار گرفته و سامانه 
براي  سوزن  که  مسافتي  ه (.   -3 مي شود)شکل  ایجاد   m-M-m
تشکيل و شکست تماس طي مي کند کم تر از 10nm است؛ بنابراین 
بار در ساعت تکرار  با سرعت 20nm/s سوزن، این فرآیند هزاران 
شده و هر بار منحني جریان- فاصله ثبت مي شود. هنگام تشکيل پل 
مولکولي در فاصله بين سوزن-زیرپایه )شکل 3- ه (، منحني جریان- 
فاصله، به جاي کاهش نمایي ساده، حالت پله اي را نشان مي دهد]4[.
فراوانی  مولکول هاي  مي شود،  دور  سطح  از  سوزن  که  موقعي 
شامل مولکول هاي حلال و آلودگي مي توانند در محل اتصال بين 
سوزن و سطح باقي بمانند. به هر حال فقط مولکول هایي که پيوند 
قوي با دو الکترود دارند، می توانند براي اندازه گيري جریان در مدت 
مولکول هاي  اگر  بمانند.  باقي  اتصال  محل  در  قابل  قبولی  زمان 

آنها در یک  باشد، شکسته شدن همه   الکترود متصل  به  متعددی 
زمان غيرممکن است و حداقل یکي از آنها تا انتهاي فرآیند دوام 

خواهد داشت.
این روش در مورد مولکول هاي فراوانی مانند مولکول هایی که 
در شرایط  و  مطالعه شده  π هستند،  پيوند  با  دارای ساختارهایی 
قابل  نيز  آلي، هوا و خلاء  آبي،  نظير محلول هاي  محيطي مختلف 
به  مولکول  چندین  هم زمان  اتصال  کاهش  براي  است.   استفاده 
الکترود، عموماً از محلول هاي رقيق مولکولي استفاده مي شود. براي 
اندازه گيري هدایت تک مولکول، به دلایل زیر از سيم و سطح طلا 

استفاده مي شود:
  طلا فلزي بي اثر است و سطح آن به  راحتي با تميزکاري 

شيميایي به روش بازپخت شعله اي تميز و آماده مي شود؛
گروه هاي  از  بسياري  مولکولی،  سيم های  ایجاد  در   
مي دهند  تشکيل  قوي  شيميایي  پيوند  طلا  با  متصل شونده 

)مخصوصاً گروه هاي تيول که بسيار استفاده مي شوند(؛
  فلز طلا نسبتاً نرم است؛ بنابراین مي تواند به آساني کشيده 

شود و براي توليد نانوسيم و تهيه نانوالکترود به کار رود.
براي  باید  که  است  کليدي  عاملي  سوزن،  شدن  دور  سرعت 
منجر  سریع تر  کشش  شود.  کنترل  و  تنظيم  آزمایش  این  انجام 
از کشش  ناشي  عمدتاً  اتصال  بلندتر می شود. شکست-  پله اي  به 
مکانيکي است، به گونه ای که در کشش های کند، حرارتی که بر اثر 
حرکت مولکول ها ایجاد می شود، عامل اصلی شکست پيوند است.

تا  باید  روش  این  در  فاصله  جریان-  منحني  که  گفت  باید 
حال  به هر  باشد.  داشته  واضح  پله هایي  است،  ممکن  که  جایي 
سرعت به دست آوردن نتایج، باعث محدود شدن سرعت آزمایش 
خوب  محدوده اي  معمولاً  سوزن   20-40 nm/s سرعت  مي شود. 

براي سرعت کشش است]4[.

شکل 3: چگونگي تشکيل نانوالکترود و سامانه m-M-m بين تک مولکول در آزمايش شکست-
تشکيل  پايه  و  طلا  سوزن  بين  تماس  شکست  کمک  به  نانويي  الکترود  دو   .STM در  اتصال 
ايجاد   m-M-m سامانه  يک  سطح،  روي  و  محلول  در  مولکول ها  حضور  با  شده اند)الف-د(. 

مي شود)ه (. تکرار فرآيند اندازه گيري هدايت تک مولکول به زماني کم تر از يک ثانيه نياز دارد]4[.
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ذاتي  خواص  به  تنها  نه  مولکول  تک  یک  هدایت 
تماس هاي  به  بلکه  پروب،  الکترودهاي  و  مولکول 
مولکول- الکترود و محيط موضعی آنها نيز بستگي دارد. 
با  مولکولي  اتصال  است یک  تعيين هدایت، لازم  براي 
تعریف  اتمي  مقياس  در  که  الکترود  مولکول-  تماس 
می شود، به وجود آید و سپس اندازه گيري در یک محيط 
اتصال هایی  چنين  ایجاد  مي شود.  انجام  شده  کنترل 
وجود  با  است.  اساسی  چالش  یک  تکرارپذیر  به صورت 
دشواري های پيش رو، محققان اخيراً پيشرفت هاي قابل 
از  این زمينه داشته اند. به عنوان مثال،  اطميناني را در 
STM براي ایجاد یک اتصال فلز- مولکول- مولکول با 
با یک مولکول  تماس  فلز در  اتم هاي  قرار دادن دقيق 
براي  شده است.  استفاده  بستر  یک  در  شده  جذب 
اتصال  برقراری  نظير  چالش هایی  هدایت،  اندازه گيري 
دو انتهاي فلز به یک مدار خارجي و اطمينان از این که 
اتصال الکترونيکي بين مولکول و بستر برقرار شده است، 
مهم،  پيشرفت هاي  از  دیگر  یکي  است.  اغماض  قابل 
ترکيب  با  است.  شکست  اتصال-  مختلف  روش هاي 
روش اتصال- شکست مکانيکي با اندازه گيری هم زمان 
نيرو و هدایت، مي توان هدایت اندازه گيري شده مربوط 
مولکول  اتصال  چگونگی  همچنين  و  مولکول  یک  به 
رویکرد  این  نمود.  تعيين  را  پروب  الکترودهاي  به 
اتصالات  از  بزرگي  گروه  تا  مي دهد  اجازه  همچنين 
مولکولي با تماس هاي مختلف الکترود- مولکول به طور 
آماري  تحليل  و  تجزیه  و  شوند  ایجاد  ميکروسکوپي 
مي شود.  انجام  مولکولي  اتصالات  هدایت  مقادیر  در 
هدایت  متوسط  هدایت،  توزیع  نمودار  در  پيک  یک 
اندازه گيري  براي  ساده  روش  این  مي دهد.  را  مولکول 
خلاء  در  مختلف  مولکول هاي  الکترون  انتقال-  خواص 
و در حلال استفاده می شود. با این حال، هندسه دقيق 
تماس الکترود- مولکول که با روش هاي اتصال شکست 
که  روش هایي  و  ناشناخته هستند  معمولاً  ایجاد شده، 
مي توانند اطلاعات ساختاري از تماس مولکول- الکترود 
این  در  ویژه ای  اهميت  دهند،  ارائه  اتمي  مقياس  در 

زمينه دارند]1[.
پایه های  است  ممکن  آزمایش ها  این  ترتيب،  بدین 
الکترونيک  برای رشد و توسعه رشته  را  اعتمادی  قابل 
مولکولی در آینده فراهم آورند و روش شکست- اتصال 
احتمالاً نقش مهمی را در این توسعه ایفا خواهد نمود. 
به هر حال، اطلاعات به دست آمده در این آزمایش ها، به 
اندازه گيری جریان و ولتاژ و نيز اعمال کنترل روی آنها، 
محدود می شود. دلایل خوبی برای خوش بينی به آینده 
آزمایشگاهی  ابزارهای  مجموعه  توسعه  و  دارد  وجود 
نيرو،  حسگرهای  ترکيبی،  الکترودهای  مانند  موجود 
برای  غيره  و  هدایت  نوسانات  اندازه گيری  ابزارهای 

دست یابی به این هدف، مهم خواهند بود.
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ecule Level, Temple University, 2009

نفت،  صنعت  پژوهشگاه  تجزیه،  شيمي  ارشد  کارشناس   .1
پژوهشکده کاتاليست و نانوفناوري

2. کارشناس ارشد زمين شناسي اقتصادي، دانشگاه فردوسی 
مشهد، آزمایشگاه مرکزي

نفت،  صنعت  پژوهشگاه  فيزیک،  شيمي  ارشد  کارشناس   .3
پژوهشکده کاتاليست و نانوفناوري

4. عضو کارگروه تخصصی SPM شبکه آزمایشگاهی فناوري 
 نانو

5. Scanning Tunneling Microscope (STM)
6. Scanning Probe Microscope (SPM)
7. Atomic Force Microscope (AFM) 
8. Conducting Atomic Force Microscopy
(CAFM)
9. Mechanically controllable break  junc-
tions (MCBJ)
10. Xu
11. Tao
12. Jump out of contact (JOC)
13. Jin He
14. Landauer steps
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ترکيبات آلی اغلب از عناصر کربن، هيدروژن، نيتروژن و اکسيژن ساخته شده است لذا به منظور تعيين فرمول مولکولی 
ترکيبات ناشناخته و سنتزی، یا به منظور کنترل کيفيت محصولات در خط توليد، نياز به یک روش سریع، تکرارپذیر وآسان 
برای تعيين هم زمان درصد عناصر تشکيل دهنده است. پرکاربردترین روش ها در این زمينه، پيروليز سریع نمونه و بررسی 
گازهای حاصل از احتراق نمونه بوده و وجه مشترک در این روش ها، اندازه گيری عناصر برپایه گازهای حاصل از احتراق نمونه 
است )کربن براساس ميزان CO2، هيدروژن با H2O، نيتروژن با NOX و سولفور با SO2 تشکيل شده محاسبه می شود(. 

موانع موجود بر سر راه تلفيق دو روش شامل موارد ذیل است:
  احتراق آنی نمونه و تزریق مخلوط همگن گازهای حاصل از احتراق و فاز متحرک؛

  قدرت اکسيدکنندگی دستگاه به طوری  که بتواند منجر به احتراق کامل نمونه شود؛
  سختی جداسازی تک مرحله ای مخلوط گازهای احتراق شامل SO2 ,H2O ,N2 ,CO2؛

  جذب سطحی محسوس که باعث تداخل در جداسازی می شود؛
  نسبی بودن اندازه گيری یعنی مقایسه سطح زیر پيک نمونه و استاندارد؛

  پایداری سيستم و مشکلات مربوط به ناخالصی های حاصل از افزودنی های دستگاه احتراق.
در سال های 1960 تا 1970 مقالات زیادی در زمينه تلفيق پيروليز با دستگاه های کروماتوگرافی گازی منتشر گردید]1و2[. 
معایب فوق موجب شد تا مطالعات بيشتری در زمينه توسعه این روش صورت پذیرد. توسعه صورت گرفته شامل موارد ذیل است:

کروماتوگرافی گازی، 
آناليز عنصری، 

احتراق

واژه های کليدی

اندازه گیری نیتروژن، کربن و 
هیدروژن با استفاده از روش 
احتراق- کروماتوگرافی گازی

در این مقاله اندازه گيری مقدار نيتروژن، هيدروژن و کربن براساس روش احتراق تشریح شده 
است. برای این کار گازهای حاصل از احتراق نمونه مورد نظر  توسط کروماتوگرافی گازی مورد 
بررسی قرار گرفته و مقادر H2O ,N2 ,CO2 بدست می آید. در نهایت از روی این مقادیر، می توان 
عناصر نيتروژن، هيدروژن و کربن را اندازه گيری کرد. برای اکسایش کامل نمونه، از گاز اکسيژن 
و به عنوان فاز متحرک از گاز هليوم با خلوص بالا استفاده می شود. احتراق آنی نمونه با استفاده 
از کاتاليست های اکسایش توسعه یافته، بهبود می یابد. این عوامل همانند اکسيد کروم فاقد جذب 
سطحی و مقاوم حرارتی بوده و دانه ای با سطح فعال بالا است. مس عمل آوری شده با نقره به منظور 
عامل کاهنده استفاده می شود. ترکيبات گازی ناخواسته با استفاده از CO3O4 حاوی نقره حذف 
می شوند. اندازه گيری کمی براساس انتگرال گيری از سيگنال به دست آمده حاصل می شود. فرآیند 
آناليز با استفاده از پتانسيومتر کنترل می شود. احتراق کامل و پاسخ خطی آشکارساز در محدوده 
0.1 تا 3 ميلی گرم از نمونه حاصل می شود. به غير از توزین نمونه و محاسبه نتایج از روی انتگرال 

تمام مراحل کار به صورت اتوماتيک کنترل و انجام می شود.
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  اندازه گيری مستقيم آب و بدون تبدیل با آشکارساز رسانش گرمایی5]3[؛
  افزایش توان اکسندگی دستگاه]4[؛

  استفاده از فاز ساکن جدید در دستگاه کروماتوگرافی]5[؛
  سيستم انتگرال گيری دیجيتالی از سيگنال]6[؛

  استفاده از دستگاه نمونه گيری خودکار]7[؛
  حذف مواد شيميایی اکسيدکننده]8[.

کاربردهای روش

آناليز عنصری با این روش شامل گستره وسيعی ازترکيبات زیر 
است:

 دارویی و شيميایی؛
 آلی فلزی، برش نفتی، کاتاليست ها، ترکيبات نانوساختار؛

 محصولات سنتزی؛
 پليمری، صنایع لاستيک سازی، تفلونی؛

 ذغال سنگ و مشتقات روغنی؛
 مواد دیرگداز، گرافيت، کک، روغن سوخته.

اصول روش
 
ماده موردنظر در یک ظرف فلزی )قلع، نقره، آلومينيوم( سبک 
وزن و قابل اکسيد شدن بسته بندی شده و از طریق ورودی دستگاه به 
داخل یک لوله کوارتزی عمودی با دمای حدود 1200درجه سلسيوس 
انداخته می شود. جریان ثابتی از گاز هليوم از درون این لوله کوارتزی 
گاز  در حضور  نمونه  می شود.  داده  عبور  دارد،  نام  احتراق  لوله  که 
اکسيژن به عنوان عامل اکسنده در دمای بالای لوله احتراق، به صورت 
آنی و در یک لحظه می سوزد. واکنش احتراق به صورت معادله زیر 
است. ماده پرکننده لوله بر حسب نوع طراحی دستگاه، می تواند دی 

کرومات، اکسيد نيکل یا اکسيد مس باشد]4،8 و12[.

معادله )1(

 CaHbNcOd + yo2     a CO2+bH2o+cN2+eNOX                                                  

مخلوط گازی حاصل از احتراق، از داخل لوله کوارتزی دیگری که 
لوله احياء ناميده می شود و دارای دمایی حدود 600 درجه سلسيوس 
است که با فلز مس پر شده است ، عبور داده شده تا هم گاز اکسيژن 
اضافی حذف شود و همچنين ترکيبات مختلف از نيتروژن در مخلوط 

گازی به صورت زیر به گاز نيتروژن کاهيده شوند.

معادله )2(

 a CO2+bH2o+cN2+eNOX     a CO2+bH2o+)c+e( N2

حال این مخلوط گازی بر حسب مدل دستگاه و سال ساخت 
به منظور جداسازی، وارد ستون کروماتوگرافی که با ماده پليمری به 

نام وینيل اتيل بنزن- دی وینيل بنزن پر شده، می شود. 

در این مرحله تک تک گازهای حاصل از احتراق از هم جدا شده 
و به صورت مجزا برای توليد سيگنال مربوطه وارد TCD می شوند. 
حال براساس کروماتوگرام به دست آمده، شناسایی کيفی و اندازه گيری 
کمی صورت می گيرد. براین اساس، با استفاده از نمونه استاندارد با 
درصد مشخصی از نيتروژن،کربن و هيدروژن برای محاسبه فاکتور 

تصحيح استفاده می شود.

Fn:W×Nitrogen contente/In   فاکتور تصحيح نيتروژن
Fc:W×carbone contente/In   فاکتور تصحيح کربن

FH:W×Hydrogene contente/In  فاکتور تصحيح هيدروژن
% X = FX×In/W

نمونه ای از کروماتوگرام به دست آمده در شکل )2( نشان داده 
شده است.

بهينه سازی روش
 
براساس تجربه های به دست آمده حاصل از سال ها تحقيق در زمينه 
تلفيق روش پيروليز و کروماتوگرافی گازی عوامل قابل تغيير در این 
روش برای حصول نتایج دقيق و تکرارپذیر شامل ميزان ماده توزین 
شده، خلوص گازهای به کار رفته، نوع ظرف نمونه، کاتاليست به کار رفته 

در مرحله احتراق و دمای لوله احتراق6 و دمای لوله احياء7 است.

 ميزان ماده آناليزی

تکرارپذیری  و  بحث دقت  در  عامل  تاثيرگذارترین  و  مهمترین 
نتایج، وزن نمونه است که بر حسب نوع نمونه از 0/1 ميلی گرم برای 
ترکيبات با درصد کربن بالا، دیرگداز و پرانرژی و تا 3 ميلی گرم برای 
نمونه های معمولی است]8[. اصل اساسی، احتراق کامل و آنی نمونه 

بدون اثر حافظه است.

 نوع ظرف نمونه به کار رفته:

سيستم نمونه گيری در این روش به شکل مایع و جامد است. 
بدیهی است آناليز ترکيبات فرار با فشار بخار بالا می تواند به نتایج 
نادرست و تکرارناپذیر منجر شود؛ لذا به منظور به حداقل رساندن 
استفاده می شود ولی متاسفانه در دمای  نقره  از فویل  این مشکل 
این  است؛  ظرف  پرکاربردترین  قلع  نمی شود.  اکسيد  رفته  به کار 
ظرف نمونه در زمان احتراق، ابتدا ذوب و سپس به طور کامل اکسيد 
اتمسفر  آلومينيوم در  نمونه می شود.  آنی  احتراق  به  شده و منجر 
اکسيژن، بدون ذوب شدن، سریع اکسيد می شود اما اکسيد شدن 
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C.H.N شکل 2: آناليز مرحله ای در روش

شکل A( :1( لوله احياء )B ( لوله احتراق

قلع قدری بيشتر طول می کشد.

  تنظيم دمای بهينه:

چرا  است  تعيين کننده  احتراق  لوله  دمای 
که دمای بالا منجر به خرابی کاتاليست ها شده 
و دمای پایين سبب احتراق ناقص نمونه، نتایج 
بدیهی  می شود.  حافظه  اثر  پدیده  و  نادرست 
می تواند  نمونه  حسب  بر  بهينه  دمای  است 
متفاوت باشد، گستره دمایی به کار رفته از 900 

تا 1100 درجه سلسيوس است.
 600 تا   550 معمولا  احياء  لوله  دمای 
به  منجر  پایين،  دمای  است؛  سلسيوس  درجه 
دمای  می شود.  کاتاليست ها  عملکرد  کاهش 
ستون کروماتوگرافی باید در حدود 150 درجه 

سلسيوس باشد.

  نوع کاتاليست:

کاتاليست  به عنوان  رفته  به کار  ترکيبات 
احتراق باید دارای شرایط زیر باشد:

1. اکسایش سریع نمونه؛
2. پایداری فيزیکی وشيميایی در دمای بالا؛

3. عدم جذب سطحی گازهای احتراق؛
4. مقاومت مکانيکی خوب؛

5. عدم واکنش با کوارتز.
NiOر  ،Cr2O3 و    CuO از  معمولا 

CO3O4 به عنوان کاتاليست های احتراق استفاده 
می شود. از CO3O4 نمی توان دردماهای بالاتر 
ترکيب   استفاده کرد.  از 750 درجه سلسيوس 
NiO کاتاليست بسيار خوبی بوده و در دماهای 
ولی  می دهد  نشان  خود  از  خوبی  پایداری  بالا 
و  داده  واکنش  )کوارتز(  لوله  بدنه  با  متاسفانه 
 Cr2O3  موجب تخریب آن می شود. کاتاليست
همه شرایط یک کاتاليست مناسب را دارا است 
به  منجر  و  داشته  بالایی  جذب  سایت های  اما 
جذب سطحی گازهای حاصل از احتراق می شود.

کاهش،  ستون  در  رفته  به کار  کاتاليست 
مشکل  مهمترین  که  است  فلزی  مس  معمولا 
در این بخش، جذب سطحی گاز های حاصل از 
احتراق است که هر چه دما بالا رود ميزان جذب 

سطحی هم کاهش خواهد یافت.
عملکرد مس همراه با پوشش نقره و تراشه 
کاهش  موجب  نقره  می یابد.  افزایش  کوارتزی 
نسبت  با  کوارتزی  تراشه  و  سطحی  جذب 
خاکستر  تشکيل  کاهش  موجب   )6:1V/V(
شکل  مطابق  احياء  لوله  در  معمولا  و  می شود 
)1( مقداری اکسيد مس به همراه مس فلزی نيز 

استفاده می شود.
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Heraeus شکل 3: آناليز مرحله ای کربن، هيدروژن و نيتروژن با طراحی شرکت
)A( احتراق نمونه،احياء NOX به N2، جذب گازهای H2O, CO2 و اندازه گيری نيتروژن با آشکارساز رسانش گرمايی

)B( واجذب CO2 و اندازه گيری کربن 
)C( واجذب H2O و اندازه گيری هيدروژن
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روش تعيين کربن، هيدروژن و نيتروژن موجود در نمونه براساس احتراق نمونه و جداسازی گازهای حاصل از احتراق 
به روش کروماتوگرافی گازی و در نهایت اندازه گيری هدایت حرارتی H2O ,N2 ,CO2 توصيه می شود. به منظور دستيابی 
به احتراق آنی همه نوع ترکيب آلی، باید از ظروف فلزی قابل اکسایش برای انتقال نمونه به لوله احتراق استفاده کرد. 
برای اکسایش کامل نمونه، از گاز اکسيژن و به عنوان فاز متحرک از گاز هليوم با خلوص بالا استفاده می شود. احتراق آنی 
نمونه با استفاده از کاتاليست های اکسایش توسعه یافته، بهبود می یابد. این عوامل همانند اکسيد کروم فاقد جذب سطحی 
و مقاوم حرارتی بوده و دانه ای با سطح فعال بالا است. مس عمل آوری شده با نقره به منظور عامل کاهنده استفاده می شود. 
از  انتگرال گيری  اندازه گيری کمی براساس  از CO3O4 حاوی نقره حذف می شوند.  با استفاده  ترکيبات گازی ناخواسته 
سيگنال به دست آمده حاصل می شود. فرآیند آناليز با استفاده از پتانسيومتر کنترل می شود. احتراق کامل و پاسخ خطی 
آشکارساز در محدوده 3mg-0/1 از نمونه حاصل می شود. به غير از توزین نمونه و محاسبه نتایج از روی انتگرال تمام 

مراحل کار به صورت اتوماتيک کنترل و انجام می شود.
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1. کارشناس ارشد شيمی تجزیه، دانشگاه صنعتی مالک اشتر
2. کارشناس ارشد شيمی تجزیه، پژوهشگاه مواد و انرژی

3. کارشناس زمين شناسی، پژوهشگاه مواد و انرژی
4. عضو کارگروه آناليز عنصری شبکه آزمایشگاهی نانو

5. Thermal Conductivity Detector (TCD) 
6. combustion tube
7. Reduction tube
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آئروژل به موادی گفته می شود که در آنها یک گاز جایگزین مایع در ژل شده است، در نتیجه این جایگزینی، دانسیته 
محصول و هدایت گرمایی به شدت کاهش می یابد. به آئروژل ها، دود یخ زده، هوای جامد و دود آبی نیز گفته می شود. این 
دسته از مواد اولین بار در سال 1931 توسط ساموئل استفادن کیستلر ایجاد شد. برای تولید یک آئروژل باید مایع درون ژل 

با دقت از آن خارج شود به طوری که ساختار ماتریکس اصلی چروکیده نشده و حالت خود را حفظ کند]1[.
اولین ژلهای مورد مطالعه بهوسیلهی کیستلر5، سیلیکاژل است که از فرآیند تراکمی سیلیکات سدیم در شرایط اسیدی 
تشکیل میشود. چند سال بعد آقای کیستلر، آئروژل خود را مشخصهسازی نمود و سپس موفق شد آئروژلهای دیگری از 
جمله آلومینا، اکسید تنگستن، اکسید آهن، اکسید قلع، نیکل تارتارات، سلولز، نیترات سلولز، ژلاتین، آگار)پلی ساکاریدها( 
و غیره را بسازد. چند سال بعد کیستلر از دانشگاه جدا شد و با شرکتی با نام مونسانتو6 شروع به همکاری نمود. این شرکت 
بازاریابی خود را برای فروش آئروژل آغاز نمود. در آن زمان آئروژلهای ارائه شده از نوع سیلیکا بود که به صورت گرانول 
به عنوان افزودنی یا عامل تیکسوتروپیک )به پدیده کاهش ویسکوزیته ظاهری سیالات، تحت تنش برشی ثابت با گذشت 
زمان تیکسوتروپی گفته میشود( در لوازم آرایشی و خمیردندان مورد استفاده قرار میگرفت. در سه دهه بعد، اقدامات مهم 
و حائز اهمیتی روی آئروژلها انجام نشد تا اینکه سرانجام در سال 1960 با تولید ارزان سیلیکـــا به فرم بخار7 بازار آئروژل 
رو به کاهش گذاشت و شرکت مونسانتو تولید آئروژل را متوقف نمود. آئروژلها تا سال 1970 به فراموشی سپرده شد. در 
سال 1970 آقای استنیسلاس تیشنر8 و همکارانش از دانشگاه کلاد برنارد9 در لیون فرانسه موفق شدند روش جدیدی بهغیر 
از روش کیستلر برای تهیهآئروژل کشف کنند و آن را روش سل-ژل نامیدند. سیلیکا آئروژلها حاوی ذراتی به قطر 2-5 

آئروژل، ميکروسکوپ الکترونی عبوری، 
TEM

واژه های کليدی

بررسی و مطالعه آئروژل ها با 
TEM استفاده از

مدت هاست که آئروژل ها به عنوان موادی با پتانسيل بالا در حوزه های 
مختلف مورد استفاده قرار می گيرند. یکی از چالش های محققان در مسير 
استفاده از این مواد، روش های قابل اعتماد برای تعيين مشخصات آنها 
است. یکی از این ابزارها، ميکروسکوپ الکترونی عبوری4 است. هرچند با 
استفاده از این روش، اطلاعات متعددی درباره این دسته از مواد می توان 
نوع  و   TEM قابليت های  از  از دانش پژوهان  اما بسياری  استخراج کرد، 
اطلاعاتی که این دستگاه می تواند درباره آئروژل ها ارائه کنند بی اطلاع 
هستند. به همين دليل در این مقاله مود های مختلف دستگاه  TEM و 
اطلاعاتی که هر یک از این مودها می تواند درباره این دسته از مواد ارائه 

کند مورد برررسی قرار می گيرد.

نويسندگان

داود قرايلو1و3 *
ساناز شريف زاده2و3

Davoud.gharailou@gmail.com
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نانومتر هستند. شیمی سطح داخلی10 ویژه بالا در آئروژلها، نقش اساسی را در بروز رفتارهای بینظیر فیزیکی و شیمیائی 
آنها، ایفا میکند. ماهیت سطح سیلیکا آئروژلها تا حد زیادی به شرایط تهیه آنها بستگی دارد. به عنوان مثال اگر آئروژل از 
طریق فرآیند خشک کردن بهوسیله الکل تهیه شود، گروههای آلکوکسی )OR( تشکیلدهنده سطح آن است و در این حالت 
سطح آئروژل خاصیت آبگریزی11 پیدا میکند. اگر تهیه آئروژلها از طریق فرآیند دیاکسید کربن باشد آنگاه سطح آئروژل 
را گروههای هیدروکسیل )OH( فرا میگیرد و خاصیت آبدوست12 پیدا خواهد کرد و مستقیما میتواند رطوبت هوا را جذب 

نماید. البته با حرارت دادن میتوان رطوبت جذب شده را از ساختار آئروژل حذف نمود]2[.

مطالعه ميکروسکوپی آئروژل ها 

دارد.  وجود  ساختارها  این  بررسی  برای  مختلفی  ابزارهای 
این  تعيين  برای  قوی  ابزاری  عبوری،  الکترونی  ميکروسکوپ 
برای  می توان  آن  از  که  است  آن  به  مربوط  ترکيبات  و  ساختار 
کسب اطلاعاتی در این حوزه از مقياس های ميکرو تا آنگستروم 
 TEM اندازه  به  نمی تواند  دیگری  روش  هيچ  کرد.  استفاده 
پيرامون آئروژل ها اطلاعات ارائه کند. بيشتر آئروژل های طبيعی 
را نمی توان به سادگی توسط TEM مطالعه کرد زیرا ساختاری 
الکتریکی و  پایين داشته و همچنين خواص  با دانسيته  شکننده 
گرمایی آن نوعی مانع بر سر این راه محسوب می شود. به همين 
به  محدود  آئروژل ها  حوزه  در   TEM مطالعات  بيشتر  دليل 
تصویربرداری در مود ميدان روشن13 آن هم در بزرگ نمایی های 
پایين می شود که آن هم کافی نيست. اما اگر از روش های مختلف 
آماده سازی نمونه استفاده شود آنگاه می توان از تمام قابليت های 
ميدان  همچنين  و  بالا  تفکيکی  قدرت  با  تصویربرداری   ،TEM
کسب  برای  شده،  فيلتر  انرژی  تصویربرداری  تا  گرفته  تاریک 

اطلاعات از مواد آئروژل استفاده کرد.
TEM قدرتمندترین  داشتن  با  حتی  تفاصيل  این  تمام  با 

آئروژل ها وجود  برای بررسی  ابزارهای دیگری  به  نياز  باز هم  ها 
مهمترین  از  یکی  به عنوان  نيتروژن  واجذب  و  جذب  دارد. 
آئروژل ها  در  حفره ها  اندازه  توزیع  و  اندازه  بررسی  ابزارهای 
ذرات  اندازه  توزیع  بررسی  برای  همچنين  می شود.  شناخته 

نوترونی  پراش  و  کم14  زاویه  با  ایکس  پرتو  دستگاه  از  می توان 
از  کمی  و  آماری  پروفایل  می توان  روش ها  این  با  کرد.  استفاده 
آئروژل های جدید  بررسی  برای  بنابراین  آورد.  به دست  آئروژل ها 

باید از ترکيب TEM و روش های دیگر بهره جست.
بررسی  در   TEM عملی  کاربرد  بررسی  به  مقاله  این  در 
آئروژل ها پرداخته می شود. تصاویر گرفته شده در این مقاله نيز 
اچ  هيتاچی  جمله  از  مختلف   TEM دستگاه های  از  استفاده  با 
و  اميژن  فيلد   300 ام  فيليپس سی   ،30 ام  فيليپس سی   ،900

ژئول2010 اف گرفته شده است.

TEM در مطالعه آئروژل ها انواع مودهای 

از  استفاده  با  آئروژل ها  بررسی  برای   )7( تا   )1( تصاویر 
ميدان  مود   )1( تصویر  شده است.  گرفته   TEM ميکروسکوپ 
گرفته   120 ژئول  دستگاه  با  که  است  سيليکا  آئروژل  از  روشن 
شده است. شکل )a-1( در حالت زیر فوکوس، )b-1( در حالت 
فوکوس شرزر و )c-1( در حالت فرای فوکوس گرفته شده است. 
شبه ذرات و برخی حفره ها در لبه نمونه قابل تشخيص هستند.
-2( از   )SAD( انتخابی  ناحيه  از  پراش  الگوی   )2( شکل 
با  آمورف  سيليکای  آئروژل   )b-2( آمورف  سيليکای  آئروژل   )a
آهن  اکسيد  آئروژل   )c-2( و   RuO2 نانوسيم های  از  پوششی 
بلوری است. شکل )3( مقایسه مود ميدان روشن معمولی است 

شکل 1: مود ميدان روشن از آئروژل سيليکا، شکل )a(: در حالت زير فوکوس )b(: در حالت 
فوکوس شرزر و )c( در حالت فرای فوکوس گرفته شده است.
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 )SAD( شکل 2: الگوی پراش از ناحيه انتخابی
آئروژل   )b( آئروژل سيليکای آمورف   )a( از 
سيليکای آمورف با پوششی از نانوسيم های 

RuO2 و )c( آئروژل اکسيد آهن بلوری

روشن  ميدان  مود  مقايسه   :3 شکل 
با ميدان تاريک )b( که از   )a( معمولی
يک آئروژل سيليکای آمورف با پوششی 
از نانوسيم های RuO2 گرفته شده است.

شکل 4: تصوير با قدرت تفکيک بالا از 
)a( آئروژل سيليکای آمورف

)b( آئروژل اکسيد آهن
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شکل a( :5( طيف پرتو ايکس پراکنده کننده انرژی )b( طيف از دست رفتن انرژی الکترون از آئروژل 
FeOx کامپوزيتی نانوذرات طلا و
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KσMNO2 نقشه ظرفيت آئروژل )c( انرژی فيلتر شده )b( مود ميدان روشن معمولی )a( شکل 6: تصوير

شکل 7: تصوير مود ميدان روشن و ميدان تاريک حلقوی با زاويه بالا را از آئروژل 
FeOx کامپوزيتی نانوذرات طلا و

که در تصویر )a-3( با ميدان تاریک و )b-3( که از یک آئروژل 
گرفته   RuO2 نانوسيم های  از  پوششی  با  آمورف  سيليکای 
شده است. در تصویر)3( مود تاریک نقاط روشن مربوط به ذرات 
 )a-4( تصویر با قدرت تفکيک بالا از )هستند. شکل )4 RuO2
نشان  را  آهن  اکسيد  آئروژل   )b-4( آمورف  سيليکای  آئروژل 
انرژی،  کننده  پراکنده  ایکس  پرتو  طيف   )a-5( شکل  می دهد. 
)b-5( طيف از دست رفتن انرژی الکترون از آئروژل کامپوزیتی 
روشن  ميدان  مود   )a-6( شکل  است.   FeOx و  طلا  نانوذرات 
ظرفيت  نقشه   )c-6( و  شده  فيلتر  انرژی   )b-6( معمولی، 
مود  تصویر   )7( شکل  می دهد.  نشان  را   KσMNO2 آئروژل 
آئروژل  از  را  بالا  زاویه  با  حلقوی  تاریک  ميدان  و  روشن  ميدان 

FeOx نشان می دهد. کامپوزیتی نانوذرات طلا و 

بحث

اختيار  در  را  مختلفی  مودهای  جدید   TEM دستگاه های 
نمونه  متفاوت  آناليز جنبه های  به  آن  با  تا  قرار می دهد  کاربران 
آئروژل ها،  مطالعه  برای  روش  رایج ترین  و  ساده ترین  بپردازند. 
این  از  است.  آمده   )1( شکل  در  که  است  روشن  ميدان  مود 
ذرات،  شبه  اندازه  درباره  پایه  اطلاعات  می توان  تصاویر  نوع 

به دست  را  سطح  مورفولوژی  یکنواختی  و  حفره ها  پيکربندی 
آورد. شبه ذرات به راحتی در این نوع تصاویر با اندکی تغيير در 
 .)c-1 و   a-1 قابل مشاهده هستند )شکل های  فوکوس دستگاه 
لبه های روشن و تاریک نمونه موسوم به لبه های فرسنل در این 
تصاویر دیده می شوند، در حالی که در فوکوس گاوسيون )شکل 
با  نمونه  برهم کنش  ماحصل  لبه  این  نيست.  دیدن  قابل   )b-1
روی  پوششی  آنها  که  کرد  تصور  نباید  بنابراین  است،  الکترون 

هستند. سطح 
از آنجایی که ذرات خارجی و ذرات سازنده نمونه در اعماق 
مختلف نمونه قرار دارند در فوکوس های مختلف کمترین حاشيه 
را ایجاد می کنند، بنابراین با استفاده از یک سری فوکوس مختلف 
مطالعه  می توان  می شود،  مشاهده   )1( شکل  در  که  آنچه  مانند 
دقيق تری از ذرات داشت و رابطه آنها را در ماده کامپوزیتی به 

خوبی درک کرد.

  پراش از ناحيه انتخابی

نظم  نوع  تعيين  برای  مفيد  ابزاری  انتخابی،  ناحيه  از  پراش 
ساختاری فرآیند آئروژل است. این الگوی پراش از مواد آئروژل 
 .)a-2 باشد)شکل  رفته  فرو  درهم  حلقه های  حاوی  باید  آمورف 
غيرکریستالی  ماده  وجود  نشان دهنده  پررنگ  و  نازک  حلقه های 
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ذرات  وجود  از  حکایت  نيز  روشن  نقاط  وجود   .)c-2است)شکل
نانومتر است. وجود  تا 100   2 آنها بين  کریستالی دارد که قطر 
حلقه های  به  منجر  نيز  آمورف  ماده  یک  درون  کریستالی  ذرات 
این  اساس،  براین   .)b-2 می شود)شکل  روشن  نقاط  حاوی 
وجود  آئروژل  درون  کریستالی  ذرات  که  دارد  وجود  احتمال 
مانند  نشود،  دیده  پراش  الگوی  در  آن  اثرات  اما  باشد  داشته 
نانومتر در آئروژل کامپوزیتی سيليکا- نانوذرات طلا به قطر 10 
نانوذرات طلا. اما به طور کلی می توان گفت که وجود نقاط روشن 
اما  است؛  کریستالی  ساختار  وجود  بر  شاهدی  تيز  حلقه های  و 
قدرت  با  تصاویری  از  باید  کریستالی  ساختار  وجود  عدم  برای 

استفاده کرد. بالا  تفکيک 

  مود تاريک

مود تاریک، روش خوبی برای تعيين توزیع یک فاز کریستالی 
ویژه در یک ماده کامپوزیتی است)شکل 3(. تصاویر مود تاریک 
حالی  در  می شود  ایجاد  یافته  پراش  الکترون های  از  استفاده  با 
الکترون های  از  روشن  مود  تصاویر  آوردن  به دست  برای  که 
پراش یافته رو به جلو استفاده می شود. با قرار دادن یک اپرچر 
آبجکتيو در موقعيت مناسب و تغيير مود دستگاه به مود تاریک 
می توان پرتوهای پراش یافته ویژه ای را شکار کرد. مواد آئروژل 
دیده  سفيد  کاملا  و  کرده  ایجاد  شدیدی  پراش  براگ  زاویه  در 
می شوند، بنابراین هر چيز به جز آنها تيره خواهد بود. دليل این 
امر آن است که مواد کریستالی پراش براگ شدیدی دارند و مواد 
پراش مختلفی  زاویه  دارای  بلوری مختلف،  با ساختار  کریستالی 
در  ماده  کدام  که  دریافت  می توان  سرعت  به  بنابراین  هستند؛ 
شکل  در  است.  موردنظر  کریستالی  فاز  به  متعلق  تاریک  تصویر 
می شود  دیده  تيره  به صورت  آمورف  سيليکای  آئروژل   )b-3(
درحالی که نانوذرات کریستالی RuO2 که جهت گيری مشخصی 
نمونه  اگر در یک  است.  روئيت  قابل  نقاط روشن  به صورت  دارد 
آئروژل تنها یک فاز کریستالی وجود داشته باشد، آنگاه ذرات در 
آن به صورت تيره دیده می شود. در نمونه آمورف تک فاز، تصویر 
مود تاریک کاملا تيره خواهد بود. بنابراین تصویر مود تاریک در 
انجام می شود  نمونه  بودن  اثبات کریستالی  برای  آئروژل  مطالعه 
و با استفاده از آن می توان اندازه کریستال ها را نيز مشخص کرد.

  تصويربرداری با قدرت تفکيک بالا15

بالا،  تفکيک  قدرت  با  تصویربرداری  کلمه  از  استفاده  گاهی 
است  ممکن  شنونده  ذهن  در  که  چرا  می شود  تفسير  نادرست 
تداعی گر تصویری باشد که قدرت تفکيک آن بهبود یافته است. 
تفکيک  قدرت  با  تصویربرداری  و  نيست  گونه  این  عمل  در  اما 
شبکه  لبه های  آن  در  که  می شود  گفته  تصویربرداری  به  بالا 
قدرت  است  لازم  کار  این  برای  که  شود  دیده  ماده  کریستالی 
 )4( در شکل  باشد.  نانومتر   0/4 فضایی دستگاه حداقل  تفکيک 
دیده  آمورف  و  کریستالی  آئروژل های  برای  تصویر  این  از  مثالی 
می شود. از تصاویر HRTEM برای کاربردهای مختلف می توان 

از  نمونه  بودن  آمورف  یا  کریستالی  مثال  برای  کرد؛  استفاده 
ميان  ارتباط  همچنين  است  شناسایی  قابل  تصاویر  این  طریق 
فازهای مختلف نمونه آئروژل قابل استنتاج است. از سوی دیگر 
الگوی پراش مشابه هم  بررسی مواد کریستالی که دارای  امکان 

هستند از طریق این تصاویر وجود دارد.

تعيين ترکيب شيميايی   

طيف سنجی  شيميایی  ترکيب  تعيين  برای  رایج  روش  دو 
پرتو ایکس انرژی پراکنده شده16 در شکل )a-5( و طيف سنجی 
است.  آمده   )b-5( شکل  در  رفته17  دست  از  الکترون  انرژی 
عناصر  غلظت  درباره  کمّی  اطلاعات  می توان   EDS روش  با 
از  که  عناصری  مورد  در  آورد.  به دست  را  اکسيژن  از  سنگين تر 
اکسيژن سنگين تر بوده و دارای پيک حداقل 1000 عدد بيشتر 
از پيش زمينه است، دقت اندازه گيری 30درصد است. با این حال 
مختلف  عناصر  با  پيک ها  آیا  که  دارد  این  به  بستگی  دقت  این 
از  استفاده  جای  به  که  است  ذکر  به  لازم  داده اند.  هم پوشانی 
نرم افزار می توان از برخی دستگاه ها برای تقویت پيک ها استفاده 

کرد که این امر منجر به افزایش دقت نتایج می شود.
دستگاه های  از  استفاده  درصورت  توضيحات  این  تمام  با 
EDS باید دقت زیادی داشت تا پيک ها با هم هم پوشانی نداشته 
و پيکی گم نشود. یکی از مزایای استفاده از EDS آن است که 
بدنه  روی  را  تقویت کننده  مواد  یا  آلودگی  می توان  راحتی  به 
آئروژل مشاهده کرد که این امر در شکل )a-5( دیده می شود. 
منشاء  که  است  تایيد  قابل  نمونه  در  تصویر حضور مس  این  در 

این پيک، گرید مسی مورد استفاده در نگهدارنده نمونه است.
در برخی موارد نيز آناليز EELS به عنوان مکملی برای نتایج 
را  سبک  عناصر  می تواند   EELS می شود.  گرفته  کار  به   EDS
همين  به   EELS نتایج  دهد.  قرار  بررسی  مورد  کمی  به صورت 
نمونه،  پيوندهای  درباره  را  اطلاعاتی  بلکه  نمی شود  محدود  جا 
نظير تفکيک پيوند سيگما از پی در نمونه کربنی و تعيين حالت 
 EELS کمی  آناليز  می دهد.  ارائه  فلزی  نمونه های  در  اکسایش 
آن  امر  این  دليل  است؛   EDS آناليز  از  برانگيزتر  چالش  بسيار 
انرژی  آن سطوح  در  که  محاسباتی  برای  منطقی  هيچ  که  است 
همه عناصر با دقت تعيين گردد وجود ندارد. در نتيجه می توان 
آن  از طيف های  است که  این   EELS آناليز  رایج ترین  گفت که 
طيف های  با  آن  مقایسه  با  و  کرد  استفاده  انگشت  اثر  به عنوان 
 )b-5( موجود در مراجع، نمونه موردنظر را شناسایی کرد. شکل
می توان  نتيجه  در  دارد.   Fe2O3 رفرنس  طيف  با  خوبی  تطابق 
تعيين  برای  می توان  آئروژل ها  مطالعه  در   EELS از  گفت 

فلزات استفاده کرد. پيوندهای کربنی و حالت اکسيداسيون 
ميکروسکوپ  به  که  شده،  فيلتر  انرژی  تصویربرداری 
الکترونی عبوری انرژی فيلتر شده18 شهرت دارد، سریع ترین راه 
روش  این  در  است.  نمونه  از  شيميایی  ترکيب  نقشه  تهيه  برای 
برخورد  نمونه  از  بخشی  با  انتخابی  به صورت  که  الکترون هایی 
می گيرند.  قرار  استفاده  مورد  تصویر،  تشکيل  برای  کرده اند 
به منظور افزایش کنتراست نمونه های ضخيم، از تصویر فيلترشده 
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بدون از دست رفتن انرژی، استفاده می شود. در این حالت تمام 
برای  یافتند  پراش  غيرالاستيک  به صورت  که  الکترون هایی 
انرژی  از  را  تصاویری   )6( شکل  می شود.  استفاده  تصویر  خلق 
فيلتر  و  شده  فيلتر  مودهای  در   KσmnO2 آئروژل  شده  فيلتر 
داده  نشان   )b-6( شکل  در   Mn توزیع  می دهد.  نشان  نشده 
 ،Mn فلز L شده است. این تصویر توسط الکترون هایی که در لبه
روش  این  از  شده است.  تشکيل  داده اند  دست  از  را  خود  انرژی 
استفاده   UO3 آئروژل  در   O و   U توزیع  آوردن  به دست  برای 
شده است. علاوه براین، از این روش می توان برای به دست آوردن 
 4d3 وd انتقالی گروه  حالت های اکسيداسيون و ظرفيت فلزات 
استفاده کرد)شکل c-6(، در این شکل توزیع فضایی حالت های 
d با استفاده از تصویربرداری انرژی فيلترشده پس  اشغال نشده 
تفکيک  قدرت  شده است.  انجام  تصویری  پردازش های  برخی  از 
فعلی   TEM فناوری  از  استفاده  با  روش،  این  در  نهایی  فضایی 
EFTEM نسبت  بزرگترین مزیت روش  نانومتر است.   1 تقریبا 
به پرتو ایکس، سرعت آن است. در کمتر از یک دقيقه می توان 
است  حالی  در  این  آورد،  به دست  را   EFTEM عنصری  نقشه 
که با استفاده از پرتو ایکس حداقل یک ساعت زمان نياز است.

)STEM( ميکروسکوپ الکترونی عبوری روبش  

برخی ميکروسکوپ های TEM امکان تصویربرداری با روبش 
کماکان  ميکروسکوپ ها  این  دارند،  را  نمونه  سطح  در  الکترون 
این  به  کرده اند.  حفظ  را   TEM رایج  تصویربرداری  قابليت 
مودهای  می توانند  آنها  می شود،  گفته   STEM ميکروسکوپ ها 
ميدان روشن و تاریک را ارائه دهند )شکل 7(، البته این مودها 
تفاوت  نظر کنتراست  از  رایج  تاریک  و  با مودهای ميدان روشن 
 STEM روشن  ميدان  تصاویر  در  کنتراست   .)3 دارند)شکل 
غيرکریستالی  نمونه های  است.  نمونه  ضخامت  و  جرم  از  تابعی 
معمولی  روشن  ميدان  مود  در  ضعيفی  پراش  کنتراست  دارای 
هستند اما در STEM کنتراست بهتری دارند. در ميدان تاریک 
STEM کنتراست، تابعی  با زاویه حلقوی )HAADF( تصاویر 
توليد  برای  اغلب  روش  این  بنابراین،  است؛   z اتمی  عدد  از 
مورد  کم   z با  فلزی  کاتاليست های  از  بالا  کنتراست  با  تصاویر 
 Pt تصویربرداری  از  می توان  مثال  برای  می گيرد.  قرار  استفاده 
تاریک  ميدان   STEM شناساگر  برد.  نام  کربنی  آئروژل  روی 
این  می کند  جمع آوری  مختلف  زوایای  از  را  الکترون ها  حلقوی 
براگ  تاریک معمولی پرتوهای  درحالی است که در تصاویر مود 
تصاویر  در  سنگين  ذرات  بنابراین  می شوند.  جمع آوری  ویژه ای 

HADDF و STEM به صورت روشن دیده می شوند.

  تصويربرداری سه بعدی

به  آنها بحث شد منجر  تاکنون درباره  تمامی روش هایی که 
تصویربرداری  از  استفاده  با  می شوند.  بعدی  دو  تصویر  تشکيل 
آورد.  به دست  آئروژل ها  از  بعدی  سه  اطلاعات  می توان  فضایی 
اثر تيلت نمونه  تصاویر فضایی به تصاویری گفته می شود که در 
درجه ای   7 تا   3 چرخش  با  معمولا  تصاویر  این  می شود.  گرفته 

تصاویر  این  به  ویژه ای  عينک های  با  اگر  می آید.  به دست  نمونه 
نگاه کنيد می توانيد تصویر سه بعدی نمونه را ببينيد. محدودیت 
تيلت  هنگام  در  که  است  آن  روشن  ميدان  مود  برای  روش  این 
ایجاد  تصویر  کنتراست  در  تغييراتی  کریستالی،  نمونه های 
می شود. مطلوب آن است که بتوان حفره های موجود در آئروژل 
را به صورت کامل مشاهده کرده و سازماندهای سه بعدی آن را 
به تصویر کشيد که اصولا توموگرافی الکترونی ابزار مفيدی برای 
این کار است. در این روش، تصاویر مختلفی از نمونه به صورت دو 
بعدی گرفته می شود که این تصاویر با چرخش اندکی در نمونه 
از  با استفاده  این تصاویر و  با کنار هم گذاشتن  حاصل می شود. 
کرد.  ترسيم  نمونه  از  بعدی  سه  تصویر  می توان  نرم افزار،  یک 
تصویربرداری  روش  این  در  نمونه  جابه جایی  و  کنتراست  حذف 
روش  این  برای  چالش  و  محدودیت  یک  که  است  دشوار  بسيار 
محسوب می شود، این مشکل در نمونه های زیستی که کنتراست 
پراش کمی دارند حادتر است. اما با پيشرفت های اخير در حوزه 
مشکل  این  ميکروسکوپ  به  متصل  کامپيوترهای  اتوماسيون 
در  بتوان  آینده  سال   5 تا  احتمالا  است.  یافته  تقليل  حدی  تا 
HAADF به قدرت تفکيک فضایی زیر یک نانومتر  توموگراقی 

که برای بررسی آئروژل ها ضروری است، رسيد.

  روش های آماده سازی نمونه در آئروژل ها

هدف  به  رسيدن  تضمين کننده  نمونه،  صحيح  آماده سازی 
مطلوب در تصویربرداری است. رایج ترین روش برای آماده سازی 
نمونه،  کردن  آسياب   ،TEM تصویربرداری  برای  آئروژل  نمونه 
نمونه  ریختن  نهایت  در  و  حلال  یک  در  آن  کردن  دیسپرس 
تجمع  از  ممانعت  برای  معمولا  است.  فيلم  کربن  گرید  روی 
از  استفاده  می شود.  استفاده  هگزان  یا  الکل  استون،  از  ذرات، 
تغيير  به  این حلال ها ضروری نيست، در برخی موارد هم منجر 
ساختار آئروژل می شود، گاهی هم به دليل باقی گذاشتن ذرات 
این  حذف  برای  می شود.  نمونه  آلودگی  به  منجر  هيدروکربنی 
به روش خشک  را  آئروژل  امکان،  بهتر است درصورت  مشکلات 
است،  ضروری  حلال  از  استفاده  اگر  نهایت  در  و  کرد  آسياب 
تاثير  که  حلالی  و  شده  تست  کار  این  برای  مختلفی  حلال های 

منفی در ساختار آئروژل ندارد، برای این کار انتخاب شود.
به  بستگی  می شود  انتخاب  کار  این  برای  که  گریدی  نوع 
هدف آناليز دارد. برای بزرگنمایی های کم ميدان روشن، پراش از 
ناحيه انتخابی، اندازه گيری EDS می تواند از هر نوع گرید کربن 
و   HRTEM، EELS، EFTEM برای  اما  کرد.  استفاده  فيلم 
دليل  است؛  مناسب  ساده  هولی  فيلم  کربن  گرید   HAADF
این امر آن است که پایداری این نوع گریدها بيشتر از گریدهای 
اختيار  زمينه  خالی در  نوع گریدها  این  است، همچنين  پليمری 

کاربر قرار می دهند تا آناليز موردنظر را انجام دهد.
آئروژل های کامپوزیتی که دارای مواد آلی حساس یا نانوذرات 
بوده  حساس  کردن  آسياب  یا  حلال  به  نسبت  هستند  کوچک 
نانوذره یا ماده آلی از بدنه آئروژل  به طوری که خطر جدا شدن 
وجود دارد. در این موارد بهتر است بخشی از نمونه با استفاده از 
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استفاده از دستگاه TEM در مطالعه آئروژل ها، 
اطلاعات مفيدی مانند توزیع ذرات و حفرات سطح 
آن را فراهم می کند اما از آنجایی که هدایت گرمایی 
ميدان  حالت  در  است،  کم  آئروژل ها  الکتریکی  و 
به دست  را  موردنظر  اطلاعات  تمام  نمی توان  روشن 
 HRTEM، آورد. از این رو روش های دیگری مانند
برای  می تواند   HAADF و   EFTEM، EELS
کار  به  زمينه  این  در  مختلف  اطلاعات  استخراج 

گرفته شود.
ری

گي
جه 

نتي

پی نوشت
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چاقوی تيزی برش خورده و درون یک اپوکسی رسانا قرار گيرد 
و درنهایت روی گرید گذاشته شود. از آنجایی که چنين نمونه ای 
نازک  قدری  به  باید  لذا  است  ضخيم  بسيار  تصویربرداری  برای 
شود که پرتو الکترونی از آن عبور کند. در تصویربرداری از این 
نمونه ها امکان باردار شدن سطح وجود دارد که برای کاهش این 
می تواند  اپرچر  این  کرد.  استفاده  آبجکتيو  اپرچر  از  می توان  بار 
دوربين  وجود  که  است  ذکر  به  لازم  کند.  متعادل  را  سطح  بار 
در  را  گرمایی  ناپایداری  و  شدن  گرم  مشکل  می تواند  دیجيتال 
از دوربين  نمونه های آئروژل کاهش دهد زیرا درصورت استفاده 
دیجيتال پرتو با شدت کم برای تصویربرداری مورد نياز است که 

این موضوع گرم شدن نمونه را به حداقل می رساند.
یک روش دیگر برای کاهش مشکل برهم کنش پرتو با نمونه، 
این است که از روی نمونه یک نسخه کپی تهيه شود و به جای 
نوع  این  تهيه  گيرد.  قرار  استفاده  مورد  آن  کپی  نمونه  خود 
رایج  بسيار  پليمر  و  زیستی  نمونه های  آماده سازی  در  کپی ها 

TEاست]3[.
M

از 
ده 

تفا
اس

 با 
ها

ژل 
رو

 آئ
عه

طال
و م

ی 
رس

بر



سال دوم  شماره   1 بهار  1393 شماره پیاپی 5
تخصصی فصلنامه 

دانش آزمایشگاهی ایران

w
w

w
.I

JL
K

.i
r

2 4

ت 
الا

مق

به طور خلاصه، دستگاه SEM ابزاری است که در آن، یک باریکه الکترونی متمرکز، سطح نمونه را در محيط خلأ روبش 
باریکه  از برخورد  ارائه می دهد. در اصل پس  آناليز شيميایی را  کرده و یک سری اطلاعات در مورد نمونه، شامل تصویر و 
الکترونی با سطح نمونه، سيگنال های برگشتی شامل الکترون های ثانویه6 الکترون های برگشتی7، طيف پرتو ایکس و دیگر 
سيگنال های مختلف هستند که نتيجه حاصل از الکترون های ثانویه و الکترون های برگشتی به صورت تصویری و نتيجه حاصل 

از طيف پرتو ایکس به صورت مجموعه ای از پيک های عناصر مختلف ارائه می شود)شکل 1(]2[.

ميکروسکوپ الکترونی روبشی، اختلالات، 
موادزیستی، پليمرها، فلزات، سراميک ها

واژه های کليدی چگونگی رفع اختلالات تصویری 
ایجاد شده در میکروسکوپ 

الکترونی روبشی

از  یکی  به عنوان  روبشی  الکترونی  ميکروسکوپ  دستگاه  امروزه 
مهم ترین روش های بررسی مواد مختلف شناخته شده است که توانایی 
بررسی مواد شامل موادزیستی، پليمرها، فلزات، سراميک ها و غيره را 
با  دارد.  کاربرد  مختلف  زمينه های  از  وسيعی  گستره  در  و  بوده  دارا 
پيشرفت روش ها و ابزارهای الکترونيکی، استفاده از این دستگاه حتی 
توانایی  جزیی،  آموزش  کسب  با  هر شخصی  و  شده است  هم  آسان تر 
ابتدای کار  البته، ممکن است در  با این دستگاه را خواهد داشت.  کار 
با دستگاه ميکروسکوپ الکترونی روبشی، تصاویر مطلوب حاصل نشود 
که باید اختلالات جزیی که در حين کار به وجود می آید، توسط کاربر 
دستگاه رفع شده تا نتيجه مطلوب حاصل شود. در این مقاله تلاش بر 
این است که به یک سری از اختلالات رایجی که در حين کار با دستگاه 
چگونگی  همچنين  و  می آید  به وجود  روبشی  الکترونی  ميکروسکوپ 
رفع این اختلالات پرداخته شود تا به حداکثر نتيجه مطلوب از نمونه 
برسيم. علاوه بر این، تصاویر مربوط به هر یک از اشکالاتی که به وجود 
اميد است  تا به درک بهتر مطالب کمک کند.  می آید، آورده می شود 
از دستگاه  برای کسانی که در حال حاضر  باشد  این مقاله کمکی  که 
ميکروسکوپ الکترونی روبشی استفاده می کنند و یا در آینده استفاده 

خواهند کرد.
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با استفاده از تصاویر مربوط به الکترون های 
به  مربوط  کامل  اطلاعات  به  می توان  ثانویه 
از  و  برد  پی  نمونه  مورفولوژی  و  توپوگرافی 
نيز  برگشتی  الکترون های  به  مربوط  تصاویر 
و  فازها  توزیع  به  مربوط  اطلاعات  می توان 
ترکيبات شيميایی موجود در نمونه را به دست 
پرتو  طيف  بررسی  طریق  از  همچنين  آورد. 
ایکس می توان به اطلاعات دقيق تر مربوط به 
ترکيب شيميایی نمونه به صورت کيفی و کمی 
دانستن  تنها  که  است  ذکر  به  لازم  برد.  پی 
تئوری کار با این دستگاه به منظور رسيدن به 
به  برای رسيدن  و  نبوده  نتيجه دلخواه کافی 
تجربيات  یک سری  دانستن  موردنظر،  هدف 
در مورد رفع برخی اشکالاتی که در حين کار 
با دستگاه ایجاد می شود، لازم و ضروری است 
خواهيم  آن ها  شرح  به  مطلب  ادامه  در  که 

پرداخت]2[.

]2[)SEM( اصول کار دستگاه ميکروسکوپ الکترونی روبشی :)شکل)1

روش های  و  مواد  بررسی  در  را  کليدی  نقش   ،SEM دستگاه 
فرآیندهای  کيفيت  کنترل  و  ناخواسته  ناخالصی های  آناليز  جدید 
ميکروسکوپ  با دستگاه  کار  یادگيری  اگرچه  ایفا می کند.  مختلف 
برای  کم  تجربه  داشتن  ولی  است  آسان  نسبتاً  روبشی  الکترونی 
کار با دستگاه موجب می شود به نتيجه  مطلوب نرسيم. با دانستن 
کاستی های موجود در حين کار با دستگاه، اپراتور می تواند با انجام 
برطرف  را  کاستی ها  این  نمونه،  آماده سازی  اصلاح  یا  و  تنظيمات 

کرده و به تصویر با کيفيت مطلوب دست یابد]1[.
اشکالات تصویر ایجاد شده در حين کار با دستگاه SEM شامل 

موارد زیر است]3[:
1. پایين بودن وضوح و کيفيت کلی تصویر؛

2. تصویر متحرک و ناپایدار؛
3. تصویر نویزدار؛

4. تصویر لبه دار و دندانه دار؛
5. وجود کنتراست غيرمعمول در تصویر؛

6. تصویر تغيير شکل داده و مواج.

در جدول )1(، اشکالات عمومی ایجاد شده در این دستگاه و 
چگونگی برطرف کردن آن ها آورده شده است.

جدول )1(: اشکالات عمومی تصويری ايجاد شده در دستگاه 
ميکروسکوپ الکترونی روبشی و عوامل موثر بر آن ها]3[

عوامل موثراثر تصويری

حرکت تصویر

نمونه روی جانمونه ای ثابت نشده است.

پيچ مربوط به جانمونه ای محکم 
نشده است.

جانمونه ای به درستی روی پایه محفظه 
جانمونه ای قرار نگرفته است.

نوسان تصویر

پایين بودن جریان نوردهی زمينه که 
با استفاده از بالا بردن جریان لنزها 

اصلاح می شود.

بالاتر و یا پایين تر بودن فاصله کاری از 
حد معمول

فوکوس8 نبودن تصویر

تنظيم نبودن محور اپتيکی

آلوده بودن روزنه شيئی

لزوم رفع اختلالات تصويری ايجاد شده در دستگاه ميکروسکوپ الکترونی روبشی
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انواع اختلالات تصويری ايجاد شده در ميکروسکوپ الکترونی روبشی

تصویری  اشکالات  کلی،  به طور  دارد.  وجود  روبشی  الکترونی  ميکروسکوپ  با دستگاه  کار  تصویری حين  اشکالات  از  مختلفی  انواع 
اساسی ایجاد شده در کار با این دستگاه یا به  شکل نقص در ابزار موجود بوده و یا قسمت عمده تر آن مربوط به پایين بودن تجربه اپراتور، 
ضعف مربوط به آماده سازی نمونه و یا اشکالات خارجی ایجاده شده، مثل وجود لرزش در محيط کار دستگاه است. البته این اشکالات 
به راحتی قابل حل بوده و با اصلاحات اعمالی توسط اپراتور نتيجه دلخواه حاصل خواهد شد. عوامل موثر بر کيفيت نتيجه حاصل، شامل 

موارد زیر است]3[:

 تاثير برهم کنش ميان نمونه و الکترون ها بر کيفيت تصوير

 تاثير ولتاژ شتاب دهنده، قطر و جریان پروب و اثر لبه بر کيفيت تصاویر ميکروسکوپ الکترونی روبشی؛
 تاثير عوامل سخت افزاری شامل تيلت نمونه )زاویه تيلت(، حضور لنزBSD9 و شارژ الکتریکی بر کيفيت تصاویر؛

 تخریب نمونه توسط باریکه الکترونی؛
 آلودگی ناشی از برخورد باریکه الکترونی.

 تاثير عوامل خارجی

 تاثير اپراتور؛
 روش آماده سازی نمونه؛

 روش پوشش دهی؛
 وجود لرزش و یا امواج مغناطيسی در محيط کاری دستگاه.

 تاثير اشکالات ابزاری

 فاصله کاری، آستيگماتيسم، روشنایی و کنتراست و قطر روزنه شيئی؛
 گرم نبودن فيلامان؛

 تخليه یا دشارژ شناساگر؛
.CRT10 سوختن و یا آلوده بودن 

 تاثير برهم کنش ميان نمونه و الکترون ها بر کيفيت تصوير

  تاثير ولتاژ شتاب دهنده روی کيفيت تصوير
نظر  در  را  الکترون  پروب  قطر  فقط  اگر  تئوری،  به صورت 
کوچک تر  پروب  قطر  شتاب دهنده،  ولتاژ  افزایش  با  بگيریم، 
را ممکن  ایراداتی  برخی  ولتاژ هم  افزایش  اما   .)3 می شود)شکل 
فقدان  اختلالات شامل  ازاین  برخی  باشد.  داشته  به همراه  است 
شارژ  احتمال  لبه،  اثر  وجود  نمونه،  سطح  ساختارهای  جزئيات 
انتخاب  که  ولتاژی  هستند.  نمونه  تخریب  احتمال  و  بيشتر 
مورد نظر  بزرگنمایی  به  حدی  تا  و  نمونه  به  شدت  به  می شود 
و  باشد  نياز  مورد  بالا  بزرگنمایی  وقتی  مثال  برای  دارد.  بستگی 
مناسب  بالاتر  ولتاژ  نگيرد،  قرار  پرتو  نفوذ  تحت  به سادگی  نمونه 
است. باید درنظر داشت که اندازه ولتاژ، مقدار بهينه ای دارد چرا 
که در مقادیر بالا، به  جای بررسی سطح، لایه زیرین مورد اصابت 
الکترون ها قرار می گيرد و همچنين احتمال تخریب نمونه وجود 

دارد)شکل 2(]3[.
برای  روبشی  الکترونی  ميکروسکوپ  در  کلی  به طور 
تصویربرداری، از ساختارهای سطحی ظریف تر و همچنين از ولتاژ 
شتاب دهنده پایين تر استفاده می شود. در ولتاژ شتاب دهنده بالاتر، 
ناحيه نفوذ بزرگتر شده و ایجاد سيگنال های اضافی و غيرضروری 

سيگنال ها  این  که  برگشتی(  الکترون های  )مثل  می کند  نمونه  از 
سطحی  ساختارهای  دیدن  مانع  و  کاسته  تصویر  کنتراست  از 
ظریف می شود. همچنين استفاده از ولتاژ شتاب دهنده پایين برای 

نمونه های با تراکم و دانسيته کمتر مطلوب است)شکل 4(]3[.

شکل )2(: برخورد و نفوذ الکترون ها]3[.
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شکل )3(: اثر ولتاژ شتاب دهنده]3[.

شکل )4(: اثر ولتاژ شتاب دهنده )الف( در ولتاژ بالا ديدن ساختارهای سطحی مقدور نيست و سطح نمونه شارژ دارد )ب( 
ريزساختارهای سطحی با استفاده از ولتاژ پايين مشاهده می شوند]3[.

  تاثير جريان پروب و قطر پروب بر کيفيت تصوير
در ميکروسکوپ الکترونی روبشی، هرچه قطر پروب الکترونی 
کوچک تر باشد، قدرت تفکيک و وضوح تصویر بيشتر است)شکل 
به  می شود،  سنجيده   S/N نسبت  با  که  تصویر  یکنواختی   .)6
جریان پروب بستگی دارد. ارتباط جریان پروب و قطر پروب در 
شکل )5( نشان داده شده است. مشاهده می شود که هرچه جریان 
اساس،  براین  می شود.  کوچک تر  نيز  آن  قطر  باشد،  کمتر  پروب 
از نظر بزرگنمایی و  برای شرایط مختلف  انتخاب جریان مناسب 
وضوح )شامل ولتاژ شتاب دهنده، تيلت نمونه و غيره( و نوع نمونه 

ضروری است)شکل 7(]3[.

\

شکل )5(: ارتباط بين جريان پروب و قطر پروب]3[
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شکل )6(: تاثير جريان پروب]3[

شکل )7(: هرچه جريان پروب کمتر باشد، تصوير واضح تر است اما صافی و يکنواختی سطح از بين می رود)نمونه سراميکی(.

  اثر لبه بر کيفيت تصوير
اثر  ثانویه،  الکترون های  در  کنتراست  فاکتورهای  ميان  از 
می شوند.  ایجاد  نمونه  سطح  مورفولوژی  به دليل  لبه  اثر  و  تيلت 

برخورد  زاویه  به  بسيار  نمونه  سطح  از  ثانویه  الکترون های  انتشار 
زاویه  هرچه  که  به طوری  است  وابسته  نمونه  سطح  به  پروب 
سطوح   .)8 بود)شکل  خواهد  بيشتر  الکترون  انتشار  باشد،  بيشتر 
نمونه ها معمولاً ناصاف و دارای پستی و بلندی هستند که 
ایجاد کنتراست در تصاویر به دست آمده  امر سبب  همين 
ولتاژ  به  لبه  اثر  ميزان  ثانویه می شود.  الکترون های  توسط 
عمق  باشد،  کمتر  ولتاژ  هرچه  دارد.  بستگی  شتاب دهنده 
نفوذ الکترون های برخوردی کمتر می شود که این امر باعث 
کاهش روشنایی لبه و دیدن ریزساختار موجود می شود. 
از  مقادیری  حاوی  عموماً  ثانویه  الکترون های  تصاویر 
اساس،  براین  هستند.  برگشتی  الکترون های  سيگنال های 
اگر جهت تيلت سطح نمونه و مکان شناساگر الکترون های 
بيشتری  برگشتی  الکترون های  باشد  با هم منطبق  ثانویه 
از قسمت تيلت شده، ترکيب شده که باعث روشن تر شدن 

تصویر می شود)شکل 9( ]3[. شکل )8(: اثر لبه )انتشار الکترون ثانويه از سطوح مختلف، متفاوت 
است(]3[.
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.]3[)IC شکل )9(: هرچه ولتاژ شتاب دهنده بيشتر باشد، اثر لبه بيشتر بوده و لبه ها روشن تر ديده می شوند)نمونه

شکل )11(: مکان شناساگر و جهت نمونه]3[

  تيلت يا زاويه دادن نمونه
تيلت نمونه با اهدافی شامل بهبود کيفيت تصاویر الکترون ثانویه، 
دستيابی به تصاویری متفاوت از نمونه تيلت نشده یعنی تصاویری 
که به لحاظ توپوگرافی و جهت متفاوت هستند و تصویربرداری سه 
بعدی، صورت می گيرد. شکل)10(، تصاویر نمونه بدون تيلت و با 
نشان دهنده  تصویر  دو  مقایسه  می دهد.  نشان  را  درجه   45 تيلت 

این است که نمونه تيلت شده برجستگی ها را بهتر نمایان می سازد. 
زمانی که نمونه تيلت می شود، طول های متفاوتی از آن دیده می شود 
جایی  تا  نمونه  تيلت  دارد.  فرق  تيلت  بدون  و  عادی  حالت  با  که 
ادامه می یابد که بين مقدار الکترون برخوردی و مقدار الکترون های 
خروجی از نمونه تعادل برقرار شود)برای نمونه های مختلف، متفاوت 

است(]3[

.]3[)IC شکل )10(: به وسيله تيلت، کناره ها بهتر ديده می شود زيرا ميزان سيگنال های برگشتی بيشتر می شود )نمونه

قضاوت  روبشی،  الکترونی  ميکروسکوپ  تصاویر  در  گاهی  همچنين 
استفاده  مواردی  چنين  در  است.  مشکل  نمونه  توپوگرافی  شکل  مورد  در 
سه  تصویر  به علاوه  می کند.  تسهيل  را  نمونه  بررسی  بعدی،  سه  تصاویر  از 
برای  می سازد.  ممکن  نيز  را  ساختاری  اطلاعات  به  دستيابی  گاهی  بعدی 
تصویربرداری سه بعدی، همان نقطه از نمونه را که تصویر آن مدنظر است، 5 
تا 15 درجه تيلت می کنيم؛ سپس برای مشاهده عکس، از عينک سه بعدی 

استفاده می شود]3[.
نمونه،  از  شده  توليد  ثانویه  الکترون  مقدار  تئوری  به صورت  طرفی،  از 
الکترونی  باریکه  برخورد  زاویه  به  می کند،  برخورد  آن  به  باریکه  که  زمانی 
شناساگر  جهت  در  شده  تيلت  نمونه  اینکه  به  بسته  بنابراین  دارد.  بستگی 
الکترون های ثانویه قرار داشته باشد یا در مقابل آن، روشنایی تصویر نهایی 
روبرویی  قسمت  بين  روشنایی  بلند،  نمونه  برای  مثلًا  بود.  خواهد  متفاوت 
محور  اگر  مواردی،  چنين  در  است.  متفاوت  آن  مخالف  قسمت  و  شناساگر 
خواهد  یکنواخت تر  روشنایی  گيرد،  قرار  شناساگر  راستای  در  نمونه  طولی 

بود)شکل های 11و 12(]3[.
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شکل )12(: قرار دادن محور طولی نمونه در جهت شناساگر الکترون های ثانويه باعث می شود 
سمت راست و چپ نمونه يکسان روشن شود)نمونه فيبر(]3[

.  استفاده از سيگنال های الکترون برگشتی
اگرچه تصاویر به دست آمده از الکترون های ثانویه بسيار مفيد 
و پرکاربرد است اما تصاویر به دست آمده با استفاده از الکترون های 
الکترون های  می دهند.  ارائه  را  مفيدی  اطلاعات  نيز  برگشتی 
و  مقدار  در  سطحی  توپوگرافی  و  ترکيب  نوع  به  بسته  برگشتی 
الکترون های  از  حاصل  تصویر  کنتراست  هستند.  متفاوت  جهت، 
برگشتی به موارد زیر بستگی دارد: 1- سرعت توليد الکترون که 
الکترون های  به ميانگين عدد اتمی نمونه وابسته است، 2- زاویه 
الکترون برگشتی  برگشتی روی سطح نمونه، 3- تغيير در شدت 
از  تصاویر حاصل  نمونه.  به  الکترون  پروب  برخورد  زاویه  تغيير  با 

نوع اطلاعات است، یکی تفکيک  الکترون های برگشتی شامل دو 
فازها و دیگری توپوگرافی نمونه. به منظور تفکيک این دو، از یک 
استفاده می شود که در صورت  متقارن  نيمه هادی  جفت شناساگر 
بدون  و  می شود  مشخص  نمونه  ترکيب  شناساگرها  این  حضور 
 ،13 می آید)شکل های  به دست  نمونه  توپوگرافی  شناساگر،  وجود 
می شوند  توليد  برگشتی  الکترون های  که  ناحيه ای   .)15 و   14
بزرگ تر از ناحيه ای است که الکترون های ثانویه به وجود می آیند. 
برگشتی قدرت تفکيک پذیری کمتری  الکترون های  اساس،  براین 
دارند اما به دليل داشتن انرژی بيشتر، کمتر تحت تاثير شارژ نمونه 

و آلودگی آن قرار می گيرند)شکل 16(]3[.

شکل )13(: شناساگر الکترون ثانويه]3[.

شکل )14(: شناساگر الکترون های برگشتی]3[
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شکل )15(: اصول تصويربرداری از ترکيب و توپوگرافی]3[.

شکل )16(: تصاوير حاصل از الکترون های ثانويه و برگشتی آلياژ قلع

  اثر شارژ الکتريکی
غيررسانا  نمونه  به  مسستقيم  به طور  الکترونی  باریکه  وقتی 
برخورد کند، الکترون های با بار منفی آن به صورت موضعی تجمع 
کرده و بنابراین انتشار الکترون های ثانویه درست صورت نمی گيرد. 
نظير  عجيب،  پدیده های  برخی  ایجاد  موجب  الکتریکی  شارژ  این 
 .)17 می شود)شکل  تصویر  شدن  خراب  و  غيرطبيعی  کنتراست 

نمونه های  روی  معمولاً  الکتریکی،  شارژ  پدیده  از  اجتناب  برای 
پوشش  اعمال  با  اگر  می شود.  اعمال  فلزی  پوشش  یک  غيرهادی 
فلزی باز هم مشکل شارژ الکتریکی وجود داشته باشد، برای کاهش 
ولتاژ  پروب، کاهش  از روش هایی همچون کم کردن جریان  شارژ 
استفاده  نمونه  سطح  روی  فلزی  پوشش  اعمال  و  شتاب دهنده 

می شود]3[.

شکل )17(: اثر شارژ الکتريکی در نمونه پای ملخ]3[

و  پارچه ای  بيولوژیکی،  نمونه های  از  تصویربرداری  مورد  در 
پودری معمولاً تصاویر به شکل برخی نقاط تيره و روشن هستند 
نمونه هایی  چنين  در  الکتریکی  شارژ  وجود  به خاطر  امر  این  که 
کاملًا  به صورت  نمونه  سطح  باید  امر  این  از  اجتناب  برای  است. 
از  بعد  می توان  که  باشد  داشته  الکتریکی  هدایت  یکنواخت 
چسباندن و ثابت شدن نمونه روی استاپ، از چسب هادی )کربن 

یا مشابه آن( استفاده شود)شکل 18(. در مورد پودرها، اگر ذرات 
پودر روی هم قرار گرفته باشند پدیده شارژ اتفاق افتاده و هنگام 
این  از  به منظور جلوگيری  تصویربرداری، ذرات، حرکت می کنند. 
امر، پس از چسباندن پودر، با دميدن هوا روی آن ذرات اضافی و 
پودر  نگه داشتن  نوع چسب در  سست حذف می شوند. همچنين 

بسيار اهميت دارد)شکل 19(]3[.
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شکل )18(: طرز قرارگيری نمونه بيولوژيکی يا پارچه ای روی 
جانمونه ای]3[

شکل )19(: طرز صحيح قرار گرفتن نمونه پودری روی 
جانمونه ای]3[

  تخريب نمونه توسط باريکه الکترونی
باریکه  برخورد  با  پایين،  بخار  فشار  با  نمونه های  مورد  در 
دچار  آن  جنس  به  بسته  نمونه  معمولاً  نمونه،  سطح  به  الکترونی 
آسيب جدی و یا جزیی می شود. این آسيب معمولاً در اثر واکنش 
شيميایی، در نقطه برخورد بين الکترون ها و نمونه و به صورت بالا 
رفتن حرارت نمونه در آن نقطه ایجاد می شود)شکل 21(. معمولاً 
افزایش حرارت به وجود آمده در اثر این برخورد به عواملی همچون 
ولتاژ شتاب دهنده و مقدار مصرف آن، منطقه و زمان روبش و ميزان 
هدایت حرارتی نمونه بستگی دارد]3[. برای محاسبه عوامل افزایش 
حرارت نمونه در یک نقطه می توان از فرمول زیر استفاده نمود]4[:

θm: مقدار افزایش حرارت برحسب درجه سانتی گراد
μm جریان جذب شده توسط نمونه برحسب :la

kVولتاژ شتاب دهنده برحسب :V
)J.cm-1.S-1.°C-1(vهدایت حرارتی نمونه :C

d: قطر پروب برحسب μm هستند

اگر قطر پروب μm 0/1 باشد، نمودار افزایش حرارت نمونه مطابق 
شکل )20( خواهد بود. معمولاً نمونه های پليمری و موادزیستی که 
ناشی  برابر گرما بسيار ضعيف است دچار آسيب  مقاومت آن ها در 
نمونه  تخریب  از  جلوگيری  به منظور  می شوند.  الکترونی  باریکه  از 
توسط باریکه الکترونی، می توان به مواردی چون پایين آوردن ولتاژ 
شتاب دهنده، پایين آوردن شدت جریان باریکه الکترونی، کم کردن 
گرفتن  یابد،  کاهش  تصویر  شفافيت  اگر  حتی  تصویربرداری  زمان 
تصاویر در بزرگنمایی های پایين، تنظيم آستيگماتيسم و روشنایی و 
کنتراست تصویر در یک نقطه و تصویربرداری سریع در نقطه دیگر و 
ایجاد پوشش فلزی روی نمونه که باعث افزایش هدایت الکتریکی و 

هدایت حرارتی نمونه می شود، اشاره نمود]4[.

شکل )20(: نمودار افزايش حرارت نمونه بر حسب هدايت حرارتی]4[
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شکل )21(: درصورتی که مدت زمان بررسی و بزرگنمايی بالا باشد ممکن است نمونه تخريب شود)نمونه چشم حشره(]3[

  آلودگی ناشی از برخورد باريکه الکترونی
به  الکترونی  باریکه  برخورد  اثر  در 
ممکن  طولانی،  زمان  مدت  برای  نمونه 
از دست  را  اوليه خود  وضوح  تصویر  است 
به  امر  این   .)22 شود)شکل  تيره  و  داده 
مورد  نمونه  دراطراف  باقی مانده  گاز  سبب 
بررسی است. عواملی که باعث ایجاد گاز در 
محفظه نمونه و منجر به آلودگی می شوند 
شامل گاز ایجاد شده از خود دستگاه و گاز 

ایجاد شده از نمونه است]3[.

                شکل )22(: اثر آلودگی ناشی از برخورد باريکه الکترونی]3 و 4[

برای جلوگيری از آلودگی نمونه می توان اقدامات زیر را به کار برد]3[:
1. استفاده از حداقل مقدار چسب کربن دو طرفه یا هر نوع چسب دیگر و خشک کردن کامل آن قبل از قرار دادن نمونه داخل دستگاه؛

2. گرم کردن و خارج کردن گاز نمونه به وسيله پيش خلأ قبل از قرار دادن نمونه داخل دستگاه؛
3. کوچک نمودن سایز نمونه ها تا حد ممکن؛

4. اعمال پوشش هادی مناسب به لحاظ ضخامت؛
4. انجام تصویربرداری و اسکن تصویر در حداقل زمان ممکن.

 تاثير عوامل خارجی

  تاثير اپراتور
روبشی  الکترونی  ميکروسکوپ  دستگاه  با  کار  در  مواردی 
وجود دارد که با تنظيم بهينه آن ها توسط اپراتور می توان به بهتر 
تنظيم  در  اپراتور  مهارت  کرد.  زیادی  کمک  تصویر  کيفيت  شدن 
روشنایی و کنتراست تصویر، نقش بسزایی را در حصول یک تصویر 
تصویر  دقيق  فوکوس  همچنين  می کند.  ایفا  نمونه  از  کيفيت،  با 
برای  است  بهتر  به همين منظور،  است.  بسيار مهم  اپراتور  توسط 
گرفتن تصویر نمونه در یک بزرگنمایی خاص، فوکوس کردن آن در 

بزرگنمایی های بالاتر انجام شود تا از دقيق بودن آن مطمئن بود.
از دیگر مواردی که اپراتور می تواند به حصول کيفيت مطلوب 
به  تعویض  دستگاه،  موقع  به  کردن  تميز  و  سرویس  کند،  کمک 
موقع ماده رطوبت گير، کنترل دما و رطوبت محيط اطراف دستگاه 

و اطمينان از چگونگی صحيح تعویض فيلامان و چگونگی نصب آن 
است که اگرچه جزئی به نظر می رسند ولی تاثير بسزایی در کيفيت 

نتایج خواهند داشت.

  روش آماده سازی نمونه
قرار  روبشی  الکترونی  ميکروسکوپ  دستگاه  داخل  که  نمونه هایی 
از هرگونه خواص مغناطيسی  باید کاملًا خشک و عاری  می گيرند 
ابعاد مناسب  بالا و در  باید دارای رسانایی  باشند؛ همچنين نمونه 
از  را  دستگاه  هم  و  یافت  دست  موردنظر  نتيجه  به  هم  تا  بوده 
دارند  وجود  نمونه ها  از  مختلفی  انواع  کرد.  حفظ  آسيبی  هرگونه 
که شرایط فوق را دارا نيستند. برای مثال، بيشتر نمونه های مورد 
کاملا  یا  و  بوده  مایعات  از  کمی  مقادیر  دارای  و  نارسانا  استفاده 

شی
روب

ی 
رون

کت
پ ال

کو
وس

کر
 مي

در
ده 

 ش
اد

يج
ی ا

وير
تص

ت 
لالا

خت
ع ا

 رف
گی

گون
چ



سال دوم  شماره   1 بهار  1393 شماره پیاپی 5
تخصصی فصلنامه 

دانش آزمایشگاهی ایران

w
w

w
.I

JL
K

.i
r

3 4

ت 
الا

مق

خشک نيستند. به همين دليل یکسری آماده سازی روی نمونه هایی 
ندارند،  را  دستگاه  در  قرارگرفتن  برای  مناسب  شرایط  دارای  که 
اهميت خاصی  از  به مطالب ذکر شده  توجه  با  انجام می گيرد که 
مناسبی  اندازه  باید  ميکروسکوپ  این  نمونه های  است.  برخوردار 
داشته، در شرایط خلأ پایدار بوده و هادی جریان الکتریکی باشند. 
بيشتر فلزات این خواص را به راحتی خواهند داشت و درخصوص 
سراميک ها و پلاستيک ها، با اعمال پوشش هادی عمدتاً مشکلات 
به  مربوط  نمونه های  آماده سازی  کلی  به صورت  می شود.  رفع 

ميکروسکوپ الکترونی روبشی به ترتيب زیر است]6[:
1. نمونه برداری مناسب نمونه؛

و  اندازه، شکل  بر حسب  مختلف  نمونه های  خاص  آماده سازی   .2
جنس نمونه؛

3. تميز و خشک کردن نمونه؛
4. جاسازی نمونه ها روی جانمونه ای؛
5. پوشش دهی نمونه درصورت نياز؛

روی  نمونه  تثبيت  به منظور  کربنی  دوطرفه  چسب  از  استفاده   .6
جانمونه ای؛

7. ایجاد اتصال الکتریکی11 بين نمونه و جانمونه ای.
لازم به ذکر است که هر یک از مراحل فوق با توجه به نوع نمونه، قابل 
تغيير و یا حذف است که در بررسی نمونه های مختلف به جزئيات آن 
پرداخته می شود. در مورد نمونه های فلزی و سراميکی، معمولاً بسته 
به نوع اطلاعاتی که از نمونه مورد نياز است شامل، توپوگرافی سطحی 
و یا ترکيب شيميایی نمونه، معمولا آماده سازی آن ها شامل بریدن یا 
شکست نمونه، انجام سنباده و پوليش برای رسيدن به سطح کاملا 

صاف و صيقلی و درصورت نياز، اچ کردن نمونه است]6[.
در مورد نمونه های خاصی همچون موادزیستی آماده سازی صحيح 
نمونه ها اعم از شستشو، تثبيت شيميایی و آب زدایی بسيار لازم و 
تغيير  و  نمونه  تغيير شکل  باعث  این  صورت  درغير  ضروری  است 
ابعادی آن می شود که تمامی اطلاعات مربوط به این گونه از مواد را 
تحت  تاثير قرار می دهد. در مورد نمونه های پودری، پاشش صحيح 
اهميت  حائز  بسيار  دیگر  زیرلایه  یک  یا  و  جانمونه ای  روی  نمونه 
است. در مورد نمونه های پليمری، به دليل تنوع زیاد این نوع مواد، 
با توجه به شکل، اندازه و جنس آن ها از هر کدام از روش های مربوط 

می توان  موادزیستی  یا  و  پودرها  سراميکی،  و  فلزی  نمونه های  به 
استفاده نمود]6[.

  روش پوشش دهی
به طور کلی، اعمال پوشش روی نمونه های مورد استفاده در آناليز 
ميکروسکوپ الکترونی روبشی به دو منظور، 1- جلوگيري از شارژ 
انجام  ثانویه  الکترون  گسيل  افزایش   -2 و  نمونه  سطح  الکتریکي 
مي شود. به این معنی که برای نمونه های نارسانا یا نيمه رسانایی که 
دارای هدایت الکتریکی مناسبی نيستند، لایه نازکی از پوشش هایی 
اعمال  نمونه  روی  کروم  و  پلاتين  طلا/پالادیوم،  طلا،  کربن،  نظير 
از  استفاده  با  نمونه ها،  بررسی  برای  نياز  مورد  رسانایی  تا  می شود 
پوشش دهی،  برای  شود.  تامين  روبشی  الکترونی  ميکروسکوپ 
با توجه به نوع اطلاعاتی که از نمونه مورد نياز است، اعم  معمولاً 
تبخير  روش  دو  شيميایی،  ترکيب  تشخيص  یا  و  تصویربرداری  از 
در محيط خلأ و روش کندوپاش مورد استفاده قرار مي گيرد. یک 
امر مهم در اعمال پوشش دهی، دقت در اندازه ضخامت لایه ایجاد 
نانومتر  از 10  اعمالی چيزی در کمتر  شده، است. معمولا پوشش 
است که با توجه به جنس و ميزان هدایت الکتریکی ماده، ممکن 
است کم یا زیاد شود. اما اگر ضخامت لایه موردنظر بيش از اندازه 
معمول باشد، معمولاً ساختار پوشش اعمالی، قابل رویت خواهد بود 
و اگر کمتر از ميزان مورد نياز باشد با پدیده شارژ الکتریکی مواجه 

خواهيم شد]7 و 9[.
از  کيفيت  با  تصاویر  به  دستيابی  برای  کندوپاش  دستگاه  معمولاً 
مورفولوژي سطح نمونه بسيار مناسب است. در مورد مواد پليمري 
تخریب  دچار  الکترونی  باریکه  با  برخورد  اثر  در  راحتي  به  که 
را  قطبي  سه  مغناطيسي  کندوپاش  دستگاه  می توان  می شوند، 
جایگزین دستگاه کندوپاش دو قطبي نمود. به طورکلی، برای اعمال 
پوشش های طلا، طلا/پالادیوم، پلاتين و کروم از دستگاه کندوپاش 
استفاده می شود که این مواد دارای ضریب برگشتی الکترون بسيار 
خوبی هستند. دستگاه تبخير در محيط خلأ نيز بيشتر برای اعمال 
پوشش کربنی مورد استفاده قرار می گيرد که برای نمونه هایی که 
اطلاعات مربوط به ترکيب شيميایی آن ها مورد نياز است، استفاده 

می شود)شکل 23(]9[.

شکل )23(: انواع روش های پوشش دهی )الف( دستگاه کندوپاش )ب( دستگاه تبخير در محيط خلأ]9[
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  وجود لرزش و يا امواج مغناطيسی در محيط کاری دستگاه ميکروسکوپ الکترونی روبشی
علاوه بر اشکالات متعددی که به آن ها اشاره کردیم، یکسری اشکالات محيطی متفرقه دیگری نظير لرزش و یا امواج مغناطيسی در 
محيط کار وجود دارد که تاثير بسزایی در کيفيت تصاویر به دست آمده دارد. راه حل مقابله با وجود لرزش در محيط کار ميکروسکوپ 

الکترونی روبشی شامل موارد زیر است]3[:
1. دور نگه داشتن دستگاه از عوامل ایجاد لرزش مثل دستگاه تهویه هوا و پمپ ها؛

2. جلوگيری از تماس کابل ولتاژ بالا با تجهيزات مربوط به دستگاه؛
3. ممانعت از تماس مستقيم خروجی های دستگاه تهویه هوا با ستون دستگاه؛

4. قرار دادن دستگاه در فضایی که کاملا مجهز به عایق لرزش و صدا باشد.

روش های مقابله با اشکالات به وجود آمده توسط ميدان های مغناطيسی نيز شامل موارد زیر است]3[:
1. دور نگه داشتن دستگاه از عوامل ميدان مغناطيسی مانند ترنسفورمر و کابل فشار قوی؛

2. کاهش فاصله کاری12؛
3. استفاده از دستگاه حذف کننده ميدان مغناطيسی.

شکل )25(: اثر ناشی از وجود ميدان مغناطيسی]3[شکل )24(: اثر ناشی از وجود لرزش خارجی]3[

 تاثير اشکالات ابزاری

  تاثير فاصله کاری روی کيفيت تصوير
فاصله کاری همان فاصله بين مرکز لنز شيئی تا سطح نمونه 
انحراف  عامل  کاری،  فاصله  تغيير  با  است.  ميلی متر(  حسب  )بر 
نتيجه وضوح  در  و  کرده  تغيير  تصویر،  به دستگاه  مربوط  کروی 

کمتر  با  حقيقت  در  شد.  خواهد  تغيير  دچار  نيز  نهایی  تصویر 
نقطه  و  یافته  کاهش  کروی  انحراف  عامل  کاری،  فاصله  شدن 
موثر تصویر نمونه کوچکتر شده و در نتيجه وضوح تصویر بهبود 

می یابد و بالعکس)شکل های 26 و 28(]10[.

شکل )26(: تاثير تغيير اندازه فاصله کاری روی وضوح تصوير]10[
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است.  نمونه  در  ميدان  عمق  روی  کاری،  فاصله  دیگر  تاثير 
از  عریض تری  مخروط  یک  با  نمونه  کوچکتر،  کاری  فاصله  در 
ميدان  عمق  با  تصویر  یک  نتيجه  در  و  شده  اسکن  الکترون ها 

بزرگتر،  کاری  فاصله  یک  در  بالعکس،  و  می شود  ایجاد  کمتر 
مخروط باریک تری از الکترون های اسکن شده و تصویری با عمق 

ميدان بيشتری خواهيم داشت)شکل 27(]10[.

شکل )27(: در تصوير سمت راست فاصله کاری بيشتر و در نتيجه مخروط باريکتر و عمق ميدان بيشتر است و
 در تصوير سمت چپ، به دليل فاصله کاری کمتر و در نتيجه مخروط عريض تر، عمق ميدان کمتر است]10[.

شکل )28(: کيفيت تصاوير به دست آمده در فاصله های کاری مختلف]3[

  تاثير قطر روزنه شيئی بر تصاوير
روزنه شيئی، زاویه واگرایی لنز شيئی یعنی α_1 را، به یک 
بين  تغيير می دهد. قطر روزنه شيئی   ،2_α یعنی  زاویه کوچکتر 
کاهش  برای  شيئی  روزنه  از  است.  متغير  ميکرومتر   500 تا   50
انحراف باریکه الکترونی و کنترل زاویه واگرایی نهایی عمق فوکوس 

انحراف  کاهش  باعث  روزنه شيئی،  قطر  کاهش  استفاده می شود. 
لنزها و در نتيجه افزایش وضوح تصویر می شود و در فاصله کاری 
ثابت، با کاهش روزنه شيئی، عمق ميدان همان طور که در شکل 

)29( نشان داده شده است، افزایش می یابد]10[.

شکل )29(: تصوير )الف( قطر روزنه شيئی کوچکتر با عمق ميدان و وضوح تصوير بيشتر )ب( قطر روزنه شيئی 
بزرگتر با عمق ميدان و وضوح تصوير کمتر است]10[
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شکل )30(: تصاوير به دست آمده از قطر روزنه شيئی )الف( 600 ميکرومتر )ب( 200 ميکرومتر]10[

  تاثير آستيگماتيسم بر کيفيت تصاوير
عدم انطباق کانونی ایجاد شده بين باریکه الکترونی و قطبيدگی لنز شيئی، آستيگماتيسم ناميده مي شود)شکل 31(. معمولاً ناهماهنگ 
یا  و  به شکل دستی  که  می شود  مشاهده  تصاویر  کيفيت  و  وضوح  تفکيک پذیری،  بودن  پایين  به شکل  تصاویر،  در  آستيگماتيسم  بودن 
اتوماتيک قابل برطرف کردن است. به طورکلی آستيگماتيسم می تواند به دلایل وجود آلودگی، گرد نبودن به  شکل باریکه الکترونی، وجود 
ميدان مغناطيسی در محيط، وجود خراش روی لنز شيئی و تنظيم نامناسب باریکه الکترونی ایجاد می شود. به منظور برطرف کردن مشکل 
آستيگماتيسم، کاری که دستگاه و یا اپراتور به صورت دستی و اتوماتيک انجام می دهد، ایجاد یک جریان متغير در حلقه های سيم پيچ هایی 

است که لنز شيئی را احاطه کرده اند و باعث تصحيح شکل دایره ای باریکه الکترونی می شود)شکل های 32 و 33(]10[.

شکل )31(: تغييرات شکل باريکه الکترونی هنگامی که الف( آستيگماتيسم تصحيح شده است و ب( آستيگماتيسم تصحيح نشده است]3[.

شکل )32(: روش برطرف کردن آستيگماتيسم با استفاده از تغيير جريان حلقه های سيم پيچ هايی است که لنز شيئی را احاطه کرده اند]10[ .

اطه کرده اند]10[ .

شکل )33(: شکل )الف( بدون مشکل آستيگماتيسم و )ب( دارای مشکل آستيگماتيسم]10[
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  تاثير روشنايی و کنتراست بر کيفيت تصاوير
کنتراست با استفاده از رابطه زیرتعریف می شود:

که در آن:

S1: سيگنال های مربوط به پستی و بلندی های سطح نمونه
 S1>S2 سيگنال های مربوط به زمينه نمونه هستند که هميشه :S2

خواهد بود.

برای بيشتر نمونه ها حداقل کنتراست بهينه، در حدود 5درصد 

پردازش  طریق  از  می  تواند  این  از  کمتر  )کنتراست های  است 
 )W( سفيد  دو سطح   ،)34( در شکل  شوند(.  داده  افزایش  تصویر 
روی  دریافتی  دیناميکی سيگنال های  محدوده  به عنوان   )B(سياه و 
 ،X محور  شده اند.  تعریف  روبشی،  الکترونی  ميکروسکوپ  مانيتور 
همان  و  نمونه  سرتاسر  در  شده  اسکن   فاصله  به  مربوط  مستقيما 
روشنایی، و محورY، محدوده دیناميکی سيگنال و همان کنتراست 
را ارائه می دهد. کنتراست باید به اندازه ممکن درمحدوده دیناميکی 
گسترده شود تا تصاویر مطلوب تری حاصل شود. در حقيقت تنظيم 
کنتراست و روشنایی به صورت تنظيم روشنایی در کنتراست ثابت و 
سپس، افزایش کنتراست برای ایجاد یک تصویر با کيفيت مطلوب 

انجام می گيرد.

شکل )34(: چگونگی تنظيم روشنايی و کنتراست )الف( روشنايی بالا و کنتراست پايين )ب(روشنايی پايين و کنتراست پايين
 )ج( روشنايی پايين و کنتراست بالا و )د( روشنايی و کنتراست بهينه را نشان می دهد]10[

  تاثير روشنايی و کنتراست بر کيفيت تصاوير
به  که  جریانی  اثر  در  الکترونی،  ميکروسکوپ های  در 
فيلامان اعمال می شود، فيلامان گرم شده و در اثر این افزایش 
از فيلامان صورت می گيرد. کنترل جریان  الکترونی  انتشار  دما، 
از  الکترون های ساطع  شده  اشباع  به حد  برای رسيدن  فيلامان 
بسيار  تاثير  می شود،  نيز  فيلامان  دمای  کنترل  باعث  که  آن 
قرار  به عبارت دیگر  دارد.  مهمی در کيفيت تصویر تشکيل شده 
حداکثر  ایجاد  باعث  که  اشباع  جریان  در  دقيقاً  فيلامان  دادن 
ارائه  را  بهترین کيفيت  با  یافته می شود، تصویری  انتشار  جریان 
الکترون ها  از فيلامان،  الکترون ها  برای خارج شدن  می دهد]6[. 
انرژی  کنند.  حرکت  مستقيم  زاویه  در  مناسب  سرعتی  با  باید 
برای  شده  انجام  کار  با  برابر  حداقل  باید  الکترون ها  جنبشی 
یک  شدن  جدا  برای  لازم  انرژی  باشد.  فيلامان  سطح  از  عبور 
زیر محاسبه  رابطه  از طریق  انرژی  پایين ترین سطح  از  الکترون 

می شود:

E: انرژی لازم برای جدا شدن یک الکترون از پایين ترین سطح انرژی
Ew: مجموع تابع کار

Ef: بالاترین سطح انرژی آزاد الکترون در ماده است]6[.

از طرفی، معادله ریچارد- داشمن که در سال 1923 ارائه شد 
با گرمای  الکترونی )دانسيته جریان ساطع شده(  بين شار  ارتباط 

فيلامان را به صورت زیر بيان می نماید]6[:

)120 A/cm2K2 ثابت ماده )برای تنگستن برابر با :A
T: دمای فيلامان برحسب کلوین

 )4/5 eV تابع کار )برای تنگستن برابر با :Ew
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این شار الکترونی تا زمانی که دمای فيلامان به 2500 درجه 
از 2500  بالاتر  به  دما  افزایش  با  اما  است  پایين  می رسد،  کلوین 
درجه کلوین، شار با توان دوم دما بالا می رود تا جایی که با رسيدن 
به دمای 3100 درجه کلوین، فيلامان به حد ذوب شدگی خواهد 
رسيد. این شار الکترونی در دمایی خاص به دليل اثر خود بایاس 
وهنلت به حالت اشباع شدگی می رسد. بالاتر از این دما، تنها عمر 
هيچ  یافته  انتشار  جریان  که،  حالی  در  می یابد  کاهش  فيلامان 
 0/125 قطر  به  فيلامانی  برای  تقریبی  عمر  کرد.  نخواهد  تغييری 

ميلی متر برابر است با]6[:

الکترونی برحسب آمپر بر سانتی مترمربع  t: عمر فيلامان و J: شار 
است.

در شکل )35(، نمودار کاهش عمر موثر فيلامان را با افزایش دما 
)افزایش جریان فيلامان( آورده شده است. با توجه به معادله فوق، برای 
تنظيم فيلامان در نقطه اشباع و تجمع کامل الکترون ها در حداکثر 
ميزان خود در یک نقطه، لازم است به تغييرات انتشار الکترونی با ازدیاد 

جریان فيلامان توجه داشت)شکل های 36 و 37(]6[.

شکل )35(: کاهش عمر موثر فيلامان با افزايش دما )افزايش جريان فيلامان(]6[

شکل )36(: تغييرات انتشار الکترون ها )روشنايی( با افزايش جريان نمونه تا رسيدن به پيک اول و سپس کاهش 
و افزايش مجدد آن تا رسيدن به پيک دوم را نشان می دهد. بايد توجه داشت که پس از گذر از پيک دوم، افزايش 

جريان هيچ تاثيری در روشنايی نداشته و تنها از عمر فيلامان می کاهد]6[.

شکل )37(: تغييرات انتشار الکترون ها )روشنايی( با افزايش جريان نمونه]6[.
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  تاثير تخليه يا دشارژ شناساگر سه بعدی
شناساگر سه بعدی در ميکروسکوپ الکترونی روبشی، شامل یک 
لوله پلاستيکی و یک سينتيلاتور پوشش دهی شده است که وظيفه آن 
تبدیل باریکه الکترونی به نور مرئی است)شکل 38(. این لوله پلاستيکی 
از یک طرف به سينتيلاتور که روی قسمتی از شيشه با آلومينيوم 
بخارداده شده قرار گرفته، و از سمت دیگر به یک تقویت کننده نوری 
که نورهای هدایت شده را تقویت و سپس به یک سيگنال الکترونيکی 
تبدیل می نماید، متصل شده است. الکترون های کم انرژی ثانویه در اثر 
ولتاژ )15-10 کيلوولت( که به دهانه سينتيلاتور وارد می شود، کاملًا 

به سمت شناساگر جذب می گردند]12[.

اتصال  یا  و  سينتيلاتور  ولتاژ  کابل  ضعيف  اتصال  طرفی  از 
انتقال ولتاژ  ضعيف بين رینگ اتصال و لوله شيشه ای، باعث عدم 
بالا به دهانه ورودی می شود و از طرف دیگر خارج شدن این رینگ 
دهانه  به  بالا  ولتاژ  انتقال  عدم  باعث  که  خود  مناسب  موقعيت  از 
می شود، سبب شارژ کردن و تجمع الکترون ها در یک نقطه روی 
مربوط  تصاویر  در  پدیده  این  آن می شود.  ناگهانی  تخليه  و  سطح 
شارژ  شکل  به  معمولاً  روبشی،  الکترونی  ميکروسکوپ  دستگاه  به 
یا  و  آلودگی  است  ممکن  هم  گاهی  می شود.  مشاهده  الکتریکی 
آمدن  به وجود  باعث  که  بنشيند  سينتيلاتور  سطح  بر  گردوغبار 

مشکل مذکور می شود]13[.

شکل )38(: نمايی از شناساگر سه بعدی]12[

)CRT(سوختن و يا آلوده بودن لامپ پرتو کاتدی  
پس از خروج سيگنال ها از شناساگر مربوط به الکترون های ثانویه، این سيگنال ها از طریق لامپ پرتو کاتدی روی صفحه نمایش به تصویر 
در می آیند)شکل 39(. به مرور زمان و با مورد استفاده قرار گرفتن لامپ پرتو کاتدی، سطح آن آلوده می شود که کمترین آلودگی ممکن، 
نشستن گردوغبار روی سطح آن است. همچنين ممکن است لامپ پرتو کاتدی بعد از مدتی بسوزد. معمولاً علائم مربوط به اشکال کار در 

لامپ پرتو کاتدی به شکل حضور نقاط و یا خطوط در تصویر نمونه مشاهده می شود]3[.

]14[)CRT(لامپ پرتو کاتدی :)شکل )39

شی
روب

ی 
رون

کت
پ ال

کو
وس

کر
 مي

در
ده 

 ش
اد

يج
ی ا

وير
تص

ت 
لالا

خت
ع ا

 رف
گی

گون
چ



سال دوم  شماره   1 بهار  1393 شماره پیاپی 5
تخصصی

دانش آزمایشگاهی ایرانفصلنامه 
w

w
w

.I
JL

K
.i

r

ت 
الا

مق

4 1

عوامل موثر بر اشکالات تصویری را می توان به صورت زیر 
نمود: تقسيم بندی 

شامل  آن  بر  موثر  عوامل  تصویرکه  وضوح  بودن  پایين   .1
موارد زیر است:

 تنظيم نبودن ولتاژ شتاب دهنده؛
 ناپایدار بودن جریان فيلامان در اثر گرم شدن آن؛

 قطر پروب نامناسب؛
 مرکز نبودن روزنه ها؛

 تنظيم نبودن آستيگماتيسم تصویر؛
 عمق کانونی نامناسب؛
 بزرگنمایی خيلی بالا؛

 شارژ الکتریکی و وجود ميدان مغناطيسی؛
 فوکوس نبودن دستگاه تصویربرداری.

آن شامل  بر  موثر  عوامل  تصویر که  بودن کيفيت  پایين   .2
موارد زیر است:

 تنظيم نبودن ولتاژ شتاب دهنده؛
 تنظيم نبودن جریان پروب؛

 مناسب نبودن روشنایی و کنتراست؛
 مناسب نبودن آماده سازی نمونه؛

 تنظيم نبودن آستيگماتيسم تصویر؛
 نامناسب بودن جایگاه نمونه نسبت به شناساگر؛

 زاویه نداشتن نمونه.

3. تغيير شکل تصویر که عوامل موثر بر آن شامل موارد زیر:
 تخریب نمونه توسط باریکه الکترونی؛

 تغيير شکل نمونه در هنگام آماده سازی؛
 شارژ الکتریکی سطح نمونه؛

داخل  الکتریکی  شارژ  دليل  به  تصویر  بودن  شناور   
ستون؛

 وجود ميدان مغناطيسی خارجی؛
 شناور شدن نمونه در گرم و سرد شدن محفظه.

4. وجود نویز در تصویر که عوامل موثر بر آن شامل موارد 
زیر است:

 ناپایدار بودن جریان فيلامان در اثر گرم شدن آن؛
 تخليه الکتریکی شناساگر؛

 شارژ الکتریکی سطح نمونه؛
 سوختن و یا آلوده بودن لامپ پرتو کاتدی)CRT(؛

 وجود ميدان مغناطيسی خارجی؛
 وجود لرزش در محيط کار.

قابل  پایه های  است  آزمایش ها ممکن  این  ترتيب،  بدین 
مولکولی  الکترونيک  رشته  توسعه  و  رشد  برای  را  اعتمادی 
در آینده فراهم آورند و روش شکست- اتصال احتمالاً نقش 
مهمی را در این توسعه ایفا خواهد نمود. به هر حال، اطلاعات 
و  جریان  اندازه گيری  به  آزمایش ها،  این  در  آمده  به دست 
آنها، محدود می شود. دلایل  اعمال کنترل روی  نيز  و  ولتاژ 
خوبی برای خوش بينی به آینده وجود دارد و توسعه مجموعه 
ترکيبی،  الکترودهای  مانند  موجود  آزمایشگاهی  ابزارهای 
و  هدایت  نوسانات  اندازه گيری  ابزارهای  نيرو،  حسگرهای 

غيره برای دست یابی به این هدف، مهم خواهند بود.

ری
گي

جه 
نتي

پی نوشت

1 و2. پژوهشگاه مواد و انرژی
3.  دانشگاه فردوسی مشهد

4.  دانشگاه بوعلی سينا همدان
آزمایشگاهی  شبکه   SEM تخصصی  کارگروه  عضو   .5

فناوری نانو

6. Secondary electron (SE)
7. Backscattered electron (BSE)
8. Focus 
9. Backscattered lenses
10. Cathode ray tube 
11. Contact
12. Working distance

تقدير و تشکر
کارگروه  دبير  پلاسيد،  سوگل  خانم  سرکار  از  وسيله  بدین 
فناوری  آزمایشگاهی  شبکه  روبشی،  الکترونی  ميکروسکوپ 
نانو، که در تهيه مقاله نهایت همکاری را نموده اند تقدیر و 

تشکر می شود.
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Abstract
One of the valuable capabilities of scanning 

tunneling microscopy (STM) is measuring single 
molecule conductance. For this purpose, a mo-
lecular junction should be created between an 
electrode (gold STM tip) and a molecule with a 
suitable functional group for creating junction 
(such as thiol groups). The conductance is mea-
sured in a controlled environment under the cer-
tain potential. One of the substantial challenges 
of this technique is making junctions repeatedly. 
Developing this method will play an important role 
in improvement of molecular electronics field. In 
this paper, theoretical and practical principles 
of measuring single molecule conductance are 
studied.
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Abstract
The method for carbon-hydrogen-nitrogen determination based on dynamic 

rapid combustion of the sample, gas chromatographic sep-aration and thermal-
conductivity measurement of the gases N2,CO2 and H2O is critically considered 
and improved .In order to achieve instantan-cous combustion of all types of organic 
compounds , oxidizable metallic containers are used for the sample and  dropped 
in the hot combustion zone while the carrier gas is momentarily enriched with pure 
oxygen .Flash combustion of the sample is followed by catalytic oxidation on a new-
ly developed active catalyst .This reagent, adsorption-free and thermally resistant 
,consist of pure chromic oxide, mechanically compressed and granulated .Copper 
treated with silver is used as reducing reagent .Unwanted gases are eliminated 
with Co3O4 containing silver ,and by utilizing the chemiadsorption properties of the 
column packing .Measurements are made by integrating and printing the electrical 
signal .The analytical process is controlled by means of a potentiometric recorder 
.The increased combustion capacity ,the practical absence of blanks and the very 
extended linearity of response of the detector make possible CHN determination 
in sample sizes of 0.1-3 mg .Except for sample weighing and calculation of results 
from the printed integration values ,all the operations are automatically controlled 
by a preset program.
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Abstract
Aerogel is a synthetic porous ultralight mate-

rial derived from a gel, in which the liquid compo-
nent of the gel has been replaced with a gas. The 
structural characterization of these disparate ma-
terials often requires techniques beyond routine 
application of basic transmission electron micros-
copy (TEM) technique. With care in sample prep-
aration and operating technique, the full range of 
TEM techniques from high-resolution imaging to 
energy-filtered imaging and high-angle annular 
dark field imaging can be used to obtain more 
detailed information about the aerogels. This pa-
per serves as a guide to introduce TEM modes 
for investigating aerogel architectures.
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Abstract
Today, the scanning electron microscope (hereinafter ab-

breviated to SEM) is utilized not only in medical science and 
biology, but also in diverse fields such as materials develop-
ment, metallic materials, ceramics, and semiconductors. This 
instrument is getting easier to use with the progress of elec-
tronics and introduction of new techniques. Anybody can now 
take micrographs after short-time training in its operational 
procedure. However, when one has begun to use the instru-
ment, he cannot always take satisfactory photos. When the 
photo is not sharp enough, or when necessary information 
cannot be obtained, it is necessary to think what causes it.

This paper is based on a set of common problems that 
arise when working with scanning electron microscope and 
fixing these problems will be discussed as well as how to 
achieve the maximum desired results from the sample. It is 
hoped that this article will be of help to those who are cur-
rently using Scanning Electron Microscope or will be used in 
the future.
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