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  آنها يكيرفتار اپت بررسيو  ليزرايجاد پوششهاي نانوكريستالي سل ژل بكمك 

  
  3نيا ي، رضا مظفر2ي، رضا شجاع رضو1يغلامرضا گردان

  
  چكيده 

در اين تحقيق به بررسي امكان ايجاد پوششهاي نانوكريستالي سل ژل سيليكاتي با استفاده از ليـزر پرداختـه   
اتي آماده شده از طريـق فراينـد سـل ژل بـا اسـتفاده از يـك ليـزر        بدين منظور پوششهاي سيليك. شده است

Nd:YAG  با حداكثر توانkw1  همچنـين نمونـه   . مختلف ليزر مورد پخت قـرار گرفـت   انرژي هايتحت
سپس پوششهاي پخت شده تحت آزمونهاي . هايي نيز با همان شرايط توسط كوره مورد پخت قرار گرفت

. قـرار گرفـت   X (XRD)و آنـاليز تفـرق اشـعه     (SEM)وسـكوپ الكترونـي   متالوگرافي با استفاده از ميكر
نتايج حاصل نشان داد كه پوششهاي پخت شده توسط ليزر نسبت به پوششهاي تهيـه شـده توسـط كـوره از     

ضمن اينكه بـدليل شـيب حرارتـي كمتـر و     ) دانسيته تخلخل كمتري داشته(تراكم بيشتري برخوردار است 
همچنـين نتـايج   . از احتمال ايجاد ترك در پوشش ليزري شـده كاسـته شـده اسـت    كوتاه شدن زمان فرايند 

و روابط رياضي موجود در اين زمينه حاكي از نانوكريستاله بـودن پوشـش سـل ژل     XRDحاصل از آناليز 
بطوريكه ذرات شكل گرفته بوسيله تابش ليزري يك محـدوده انـدازه بـاريكي    . پخت شده توسط ليزر بود

بنابراين نانو كريستاله كردن پوششهاي سل ژل توسط ليزر به كنتـرل سـاختار و انـدازه    . ن دادرا از خود نشا
ذرات شكل گرفته در آن نسبت به روشهاي مرسوم كمك شاياني كرده و خصوصيات جالب زيادي براي 

  .كاربردهاي مغناطيسي يا اپتيكي ارائه خواهد داد
  ليزر ،نانوكريستال ، سل ژل :كلمات كليدي

  

   دمهمق
 يمطالعـات علم ـ  يبـرا  يدارند؛ بلكه بعنوان پايه ا يمتنوع يصنعت ينانو نه تنها كاربردها يمواد با ساختارها

بـا گسـتره   مناسب جهت تهيه نـانو مـواد    روشژل يك -روش سل. شوند يمحسوب م يدر مقياس مولكول
ز خـواص  ي ـو ن يكاتيليمواد س ـ يو حرارت ييايميش يداريبا توجه به پا. باشد يم ييايميبات شياز ترك يعيوس
قـات  ير تحقي ـاخ يدر سـالها  يشرفت علم نـانوتكنولوژ يش و پيدايمنحصر بفرد آن، با پ يكيو الكتر يكياپت
تـوان   يژل انجام شده كه از آن جمله م-نانوساختار به روش سل يكاتيليس يشه هايد شيتول يبر رو ياديز

 يدر انـدازه نـانو حـاو    يكهايشه سراميه شيو ته ]1[خلخل نانومت يبا ساختارها يكاتيليس يد پوششهايبه تول
 يات حرارت ـي ـن عمليانجام شده در ح يهنوز نرخ واكنشها ياز طرف. اشاره كرد ]2[مختلف يستالهاينانوكر

ن ممكـن  يسـت، بنـابرا  ياز اجـزا كـاملا قابـل كنتـرل ن     يبعض ـ يابي ـو ارز يكاتيليژل نـانو س ـ -سل يپوششها
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از  يك ـي. ]3[ ل شـود يه تشـك يثانو يا بشدت ترك بخورد و نانوفازهايگردد  حفره دار يياست محصول نها
آن در حـال گسـترش    يق بـر رو ي ـل بـه تحق ين مشكلات غلبه كند و امروزه تمايتواند بر ا يكه م ييروشها

ب بتـوان بـه   ي ـن ترتياسـت تـا بـد    يمعمـول  يهـا  يات حرارت ـي ـعمل يبجا يزرياست استفاده از تابش پرتو ل
از . ]4[ افـت يكاملا كنترل شـده و همگـن دسـت     يساختارهاريزاز ترك و  ي چگال، عاركاملا يپوششها

زر ياد ليار زيبس يتوان به تمركز انرژ يم يات حرارتيمعمول عمل ين روش نسبت به روشهايا يايجمله مزا
از  يريار كوتاهتر نسبت به كوره، كاهش منطقه متـاثر از حـرارت و جلـوگ   يسطح در مدت زمان بس يبر رو
 يموضـع  يات سـطح يبهتر پوششها و امكان عمل يريكم پذاه دانه ها در مناطق مجاور، رفتار تريرو يرشد ب

  .]5[ ر مخرب اشاره كرديو غ
ژل سيليكاتي متراكم با انـدازه تخلخـل    -با استفاده از ليزر توانستند پوششهاي سل] 6[گسيلو و همكارانش 

همچنـين  .  متفاوتي با پوششهاي معمولي از خود نشان دادنانومتري بدست آورند كه خواص فيزيكي كاملاً
با استفاده از تابش پرتـو ليـزر بـه چگـالش و نانوكريسـتاليزه كـردن پوششـهاي        ] 7[هيرواكي و همكارانش 

پليمـري  ه ي ـزير لاآلومينا پرداختند و در روكش كردن زيرلايه با مقاومت حرارتي كم نظير  -تيتانا -سيليكا
  .استفاده نمودند

چگونگي و تغييـرات   ،هدف از اين تحقيق نيز بررسي تأثير پارامترهاي مختلف ليزر بر ميزان كريستاله شدن
  .ژل سيليكاتي بمنظور استفاده در كاربردهاي مختلف اپتيكي است -رفتار اپتيكي پوششهاي سل

  
  روش تحقيق 

سپس يـك  . يه استفاده گرديدبعنوان زيرلا mm2×20×60با ابعاد  شهيجنس شدر اين تحقيق نمونه هاي از 
نانو متـر بـر روي نمونـه هـا ايجـاد گرديـد و        500به ضخامت پوشش سيليكاتي با استفاده از فرايند سل ژل 

 .آورده شده است 1تركيب شيميايي اين پوشش در جدول .سپس در دماي محيط خشك گرديد
  تركيب شيميايي پوشش سيليكاتي سل ژل:  1جدول

Na2O3 MgO TiO2 Fe2O3 CaO Al2O3 SiO2 دينوع اكس  

 درصد وزني  87/92 7/3 >04/0 >04/0 >02/0 >1/0 >1/0

  
جهـت پخـت    متر مربـع يبـر سـانت  ژول لـو يك 1 انـرژي بـا حـداكثر دانسـيته     Nd:YAGپالسـي  از يك ليزر 

سـرعت روبـش   و  ژول 1000تا  250زر در محدوده لي انرژيتغييرات . پوششهاي ايجاد شده استفاده گرديد
عمليات مختلف ليـزري جهـت پخـت پوشـش را نشـان مـي        2جدول. ي متر بر دقيقه انتخاب گرديدميل 15

 متمركـز شـد و   ميلي متر  1 به قطر روي سطح نمونه ها ZnSeبا استفاده از يك لنز پرتو ليزر همچنين . دهد
حركـت  ميلي متر جهت نگهداري و  001/0از يك ميز متحرك مجهز به سيستم كنترل كامپيوتري با دقت 
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درنظـر  ثابـت  در تمامي نمونـه هـا   % 50ميزان همپوشاني پاسهاي ليزري . نمونه ها جلو پرتو ليزر استفاده شد
 .شماتيك سيستم مونتاژ شده ليزري را براي اين منظور نشان مي دهد 1شكل .گرفته شد

  
  عمليات مختلف ليزري جهت پخت پوشش:  2جدول

  نمونه ها كد (mj)ليزر  انرژي (mm/min) نرخ روبش (mm)قطر پرتو ليزري 

2  15  250  A 

2  15  500  B  

2  15  750  C  

2  15  1000  D  

  

  
  شماتيك سيستم مونتاژ شده ليزري:  1شكل

  
ون در طي فرايند عمليات ليـزري بـا   جهت حفاظت سطح در برابر اكسيداسياز يك گاز محافظ آرگون نيز 

وع ساختار پوششهاي پخت شـده پـس از عمليـات    بمنظور تعيين ن. استفاده گرديد lit/min5دبي خروجي 
همچنين رفتار اپتيكي پوششهاي . بر روي آنها صورت گرفت X (XRD)ليزري، آزمون آناليز تفرق اشعه 

ايجاد شده با استفاده از ليزر در مقابـل پرتوهـاي عمـودي امـواج الكترومغناطيسـي در ناحيـه نـور مرئـي بـا          
 .د بررسي قرار گرفتمور UV/VISاستفاده از اسپكتروسكوپي 

  
  ج و بحث ينتا

 .نشان داده شده است 2شكلمورفولوژي فيلمهاي سيليكاتي ايجاد شده با شرايط مختلف در 

همانگونه كه ملاحظه مي شود ساختار سطح پوششهاي ايجاد شـده بسـتگي زيـادي بـه روش     

راي يـك  دا )پخت در كـوره ( پوششهاي ايجاد شده توسط فرايند معمول سل ژل. توليد دارد

ساختار متخلخل با اندازه تخلخل هاي غيريكنواخت است بطوريكـه سـطح اينگونـه پوششـها     

  ).A2شكل (رسد خشن و زبر به نظر مي 
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  يزريات ليعمل cطيپخت تحت شرا) Bپخت در كوره  ) A: مورفولوژي پوششهاي ايجاد شده :  2شكل

  
متـراكم بـوده و سـطحي نسـبتاً      اما پوششهاي سيليكاتي ايجاد شده توسط فرايند پخت ليـزري 

دن ژل حاصـل در  يحرارت د بعلت). B2شكل (گذارد صاف و هموار از خود به نمايش مي 
ن در مرحلـه پخـت، مـواد فـرار موجـود در سـاختار ژل از آن       يمرحله خشك كردن و همچن ـ

 به ياديز ين تخلخلها بستگيع و اندازه اياما توز. گردد يجاد تخلخل ميخارج شده و باعث ا
ته تخلخلها كمتر اما انـدازه  يدانس يكه در پخت كوره ايبطور. ند پخت خواهد داشتينوع فرا

 ين ساختار پوشش حاصل از پخت در كوره متخلخل به نظـر م ـ يبنابرا. آنها نسبتاً بزرگ است
ار يادتر اسـت امـا انـدازه آنهـا بس ـ    ي ـته تخلخلهـا ز ينكه دانس ـيزر با اياما در پخت توسط ل. رسد

. گـردد  يجـاد م ـ يكوچك ا يتخلخلهاك پوشش متراكم با اندازه يو در واقع  كوچك بوده
شـماتيك تشـكيل چنـين     . رسـد  يز م ـي ـط به حد نـانومتر ن يشرا ين تخلخلها در برخياندازه ا

ساختارهايي براي پوششهاي سيليكاتي ايجاد شده توسط روشهاي سـل ژل معمـولي و پخـت    
  .ه شده استنشان داد  3در شكل ليزري 

  
  شماتيك تشكيل ساختارهاي متخلخل و متراكم در پوششهاي سيليكاتي ايجاد شده توسط روشهاي مختلف:  3لشك

 A (زر يپخت توسط لB (پخت در كوره 
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را ) Aنمونـه  ( يزري ـات لي ـعمل 1طيپخت شده توسط شرا يكاتيليپوشش سل ژل س XRDف يط 4شكل 
ك ي ـ يط علاوه بر حالت آمورف حاوين شراياگرام ساختار حاصل تحت اين ديبر اساس ا. دهد ينشان م
آمـورف و   يفازهـا  يك سـاختار مخـتلط حـاو   يگر ساختار حاصله يبعبارت د. است SiO2 يستاليفاز كر

 .است SiO2 يستاليكر

  

  
 Aنمونه  SiO2پوشش  XRDف يط:  4شكل

  

. اد اسـت ي ـاً زنسبت يف و پهنايك با شدت نسبتاً ضعيك پين ساختار، يجه پراش فاز آمورف موجود در اينت
كم خواهـد بـود كـه     يبالا و پهنا يبا شدتها يكهايموجود در ساختار، پ يستاليكر يجه پراش فازهاياما نت

) Aنمونـه  ( 1طيتحت شـرا  يزريات پخت لين عمليبنابرا. افتد ياتفاق م Xمختلف اشعه  يدر طول موجها
  .بوجود آورد يستاليبا ساختار كر يكاتيليس يتوانسته پوششها يتاحد
 يرا نشـان م ـ ژول  يل ـيم 500زر يل يپخت شده تحت انرژ يكاتيليپوشش سل ژل س XRDف يط 5 شكل
ستاله افزوده شده و عمـده  يزان فاز كريط بر مين شرايشود تحت ا يهمانگونه كه ملاحظه م) B نمونه(دهد 

 يشدن از اندازه دانـه هـا   ش سرعت سرديدر ضمن با افزا. ل شده استيستاله تبديساختار از آمورف به كر
از  XRDف ي ـط يكهـا يط پين شـرا ي ـشود در ا يهمانطوركه مشاهده م. ز كاسته شده استيستاله نيفاز كر
 يهرچـه پهنـا   ]8[) 1رابطـه (برخوردار شده اند و طبق رابطه موسـوم بـه شـرر     يكمتر يشتر و پهنايشدت ب

  .شد ز كوچكتر خواهندين يستاليكر يك كمتر شود اندازه دانه هايپ

   )1(                      
θβ
λ

Cos
t

89.0=  

م ين ـ θك و يك در نصف ارتفاع پيپ يپهناAo( ،β( Xطول موج اشعه  λ، )nm(اندازه دانه t در اين رابطه
  . ه براگ استيزاو
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 Bنمونه  SiO2پوشش  XRDف يط:  5 شكل

  

 .)Cنمونـه  (دهـد   ينشان م ـ را mj750زر يل يتحت انرژ يكاتيليحاصل از پوشش س XRDف يط 6 شكل
سـتاله  يكـاملاً كر  يانگر سـاختار ي ـن نمايكم برخوردار بوده و بنـابرا  يكها از شدت بالا و پهناين پيا يتمام

ع يسر ين سرعتهايبوده و بنابرا يستاله كردن ساختار كافيزر جهت كريل ين مورد انرژيدر واقع در ا. است
فـاز   يكر، انـدازه دانـه هـا   ذمطـابق بـا رابطـه فـوق ال ـ    . ه اسـت گرم و سرد شدن، اجازه رشد به دانه ها نـداد 

  .شود ين زده مينانومتر تخم 19-35موجود در ساختار در محدوده  يستاليكر
  

  
  Cنمونه  SiO2پوشش  XRDف يط : 6شكل 

  

ك سـاختار  ي ـسـاختار پوشـش سـل ژل بـه      mj750 يهـا  يشـود تحـت انـرژ    يهمانگونه كـه ملاحظـه م ـ  
سـاختار همچنـان   ) Dدر نمونـه  mj1000تـا  ( يزريل يشتر انرژيبش يبا افزا. استه ل شديتبد يستالينانوكر

  ). 7شكل(بزرگتر شده است  يستاليفاز كر يمانده اما اندازه دانه ها يباق يستاليكر
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  Dنمونه  SiO2پوشش  XRDف يط:  7شكل

  
تـوان   يم يكاتيليژل سسل  يدر پخت پوششها يزريات ليط مناسب عمليبنابرآنچه ذكر شد با انتخاب شرا

  .بدست آورد يستالينانوكر يساختارها
ط مختلف يحاصل از شرا يپوششها يكيرفتار اپت يبمنظور بررس UV/VIS ياسپكتروسكوپ يها يابيارز
از  يسطح اجسام درصـد  يبر رو يتابش ياز مجموع انرژ. نمونه ها صورت گرفت يبر رو يزريات ليعمل

جـذب در   يزمهـا يز توسـط مكان ي ـاز آن ن يمقـدار . كنـد  يعبـور م ـ  از سطح يده و بخشيآن منعكس گرد
ب موجـود در  يزان و نوع عيو برحسب م يوب داخلير عير تحت تأثين مقاديا. گردد يدرون مواد جذب م

  .ر استيمتغ يل مرزدانه، تخلخل و ناخالصيپوشش از قب
. نشـان داده شـده اسـت    9و  8 يدر شـكلها  يزريات مختلف ليبدست آمده از عمل يپوششها يكيرفتار اپت

ار مـؤثر اسـت   يبس يتابش يساختار بر رفتار پوشش در برابر پرتوها يكنواختيشود  يهمانطوركه ملاحظه م
 .دهند ياز خود نشان م يستاله حالت مرزيكاملاً نانوكر يكه پوششهايبطور

ه اثـر داشـته و   ده شـد ي ـتاب يشود نوع ساختار پوشش در عبـور و انعكـاس پرتوهـا    يهمانطوركه ملاحظه م
ستاله در سـاختار  يش حالت نانوكريبا افزا 8 با توجه به شكل. دهد ير قرار ميرا تحت تأث يشدت نور عبور

در . افتـه اسـت  يش يآنهـا افـزا   يزان بازتـاب امـواج نـور از رو   ي ـدر ساختار م يكنواختيش ين افزايو همچن
در  يوب داخل ـي ـزان حضـور ع ي ـن بـر م يابرابرخوردارند و بن ـ يشتريب ياز چگال ينحالت مناطق مرزدانه ايا

زان جذب و انعكـاس افـزوده   ياز پوشش كاسته شده و بر م يزان پرتو عبوريگردد و از م يپوشش افزوده م
تـوان ملاحظـه    يكه م ـيگردد بطور يحاصل م يگريج ديفوق نتا ينمودارها ين از رويهمچن. خواهد شد

رات طـول مـوج   يي ـسـت و بـا تغ  يكسـان ن ي يه نـور مرئ ـ ياحن يزان عبور در تمام طول موجهايكرد كه اولاً م
بـه حالـت   بيشـتر  تـر و ريزتـر شـود و     ثانيـاً هرچـه لايـه متـراكم    . رنـد يگ ير قرار ميعبور تحت تأث يپرتوها

كريستاله نزديك گردد، برخي از طول موجها را براحتـي از خـود عبـور داده و در مقابـل برخـي ديگـر از       
  .ك سد عمل كرده و مانع عبور آنها مي گرددطول موجهاي نور مرئي مانند ي
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 بدون پوشش، همراه با سل ژل سيليكاتي و همراه با عمليات ليزري متفاوت هاي طيف پرتوهاي بازتاب از سطح نمونه: 8شكل 

  

  
  .بدون پوشش، همراه با سل ژل سيليكاتي و همراه با عمليات ليزري متفاوت هاي طيف پرتوهاي عبور از نمونه:  9شكل

  
   يريجه گينت

  .ر استيزر امكانپذيتوسط لسل ژل  يكاتيلينانوس يجاد پوششهايا -1
سـل   يستاله در پوششهايكاملاً نانوكر يتوان به ساختارها يم يزريل يح پارامترهايبا انتخاب صح -2

 .افتيدست  يكاتيليژل س

نعكـاس  و ازان جـذب  ي ـش تـراكم بـر م  يل افـزا يسـتاله در پوششـها، بـدل   يش حالـت نانوكر يبا افـزا  -3
 .گردد يتوسط پوشش افزوده م ينور يپرتوها

 يوب داخل ـين حضور عيو بنابرا(شتر يب يل حضور مناطق مرزدانه ايستاله بدلينانوكر يدر پوششها -4
 .گردد يكاسته م يزان پرتو عبورياز م) شتريب

 .شتر استيگر بيد يستاله نسبت به حالتهاينانوكر يپوششها يبازتاب نور از رو -5
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Optical behaviour of nanocrystalline silica sol-gel films prepared by laser 

sintering 
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Abstract 
Nd:YAG 1KW pulsed laser was used to sintering and crystallization of silica sol-gel 
coatings on glass substrate. These coatings has prepared by laser process then compared 
to conventional sol-gel coating in structural item. Results show that laser sintering   
process produced a very dense film with a low density of porosity and crack. XRD analysis 
pattern and mathematical equation, indicated that laser sintered coats had nanocrystalline 
structure. That shown very short range in grain size.  
Keywords: silica sol-gel coating, Nanocrystalline, laser sintering 
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