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 گفتارپیش

ی کربنی تک جداره با استفاده از میکروسکوپ الکترونی ها لولهتعیین مشخبا  نانو –فناوری نانو  "استاندارد 

تهیه و نانو ی مربو  توسط ستاد ویژه توسعه فناوری ها که پیش نوی  آن در کمیسیون " 1(TEMعنوری )

مورد تبویب قرار  33/2/33مورخ فناوری نانواستاندارد ه کمیته ملی یسجلاایازدهمین در  تدوین شده است و

قانون اصلاح قوانین و مقررا  موسسه استاندارد و تحقیقا   3ه استناد بند یک ماده گرفته است  اینک ب

  شود میص به عنوان استاندارد ملی ایران منتشر 1331مبو  بهمن ماه  صنعتی ایرانص

ی ملی و جهانی در زمینه صنایعص علوم و خدما ص ها و هماهنگی با تحولا  و پیشرفت میبرای حف  همگا

ملی ایران در صور  لووم تجدید نرر خواهد شد و هر گونه پیشنهادی که برای اصلاح و  استانداردهای

گرفت  فنی مربو  مورد توجه قرار خواهد تکمی  این استانداردها ارائه شودص هنگام تجدید نرر در کمیسیون

 بنابراین باید همواره از آخرین تجدید نرر استاندارهای ملی ایران استفاده کرد 

 ماخیی که برای تهیه این استاندارد مورد استفاده قرار گرفته به شرح زیر است: مننع و

 
ISO/TS 10797: 2012, Nanotechnologies – Characterization of single – wall carbon nanotubes 

using transmission electron microscopy 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

                                                 
1-Transmission electron microscopy 
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 مقدمه

هستند که به شک   های ه  مرکو صفحا  گرافن( نانو موادی  متشک  از لایهCNTs) 1های کربنینانولوله

 ی در محور طولی لیف آرایش یافته اند ا انههای استولوله

 های کربنی تک جدارهنانولوله
2(SWCNTsاستوانه )  های بدون درزی هستند که از شنکه لانه زننوری تشکی

کترونی از صفحه گرافن است  میکروسکوپ ال میاند  این شنکه لانه زننوری نشان دهنده تنها یک لایه ات شده

ی ها یی بودند که مشخبهها اولین دستگاه HRTEM)) 3( و بخبوص نوع با قدر  تفکیک بالاTEMعنوری )

 ی کربنی را نشان دادند ها لولهتبویری منحبر بفرد نانو

ساسی در تحقیق و میکروسکوپ الکترونی عنوری و میکروسکوپ الکترونی عنوری با قدر  تفکیک بالا نقش ا

است که از اعمال فرضیا    آن"مستقی  بودن"یت این روش اند  مو ی کربنی داشتهها ولهلتوسعه مواد نانو

از نتای  آزمایشگاهی و  تنوعیکند  همچنین در این روش بدست آوردن  میفیویکی و ریاضی اجتنا  

و دیگر  TEMبرداریص یرعلاوه بر تبو  شود میممکن  ها نمونهاز  ای گسترهغنی از اطلاعا  در مورد  یتباویر

 رااطلاعاتی  SWCNTهای تواند در مورد ارزیابی کیفی خلوص نمونه های بیان شده در این استاندارد می روش

های کربنی مانند ساختار دیواره گرافنص  شناسی نانولوله همچنینص جوئیا  ساختاری و ریخت ارایه نماید 

ارائه  SWCNTsانوذرا  در مجاور  گیری و حضور مواد و ن هاص جهت هاص قطرص طولص اندازه دسته نقص

 [ 8نماید]

ی ها لولهگی ص گرمایی و مکانیکی نانوی دستوارها ی عملیاتی دستگاهص امکان مطالعه مشخبهها در دیگر حالت

نرام مند وجود داشته باشد که اطلاعاتی قاب   دستورالعملیباید  TEMوجود دارد  در استفاده از  نیو منفرد

  بدست آورد  را SWCNTsه نمونه حاوی  اطمینان و جامع دربار

 که در آناساس و اصول کلی میکروسکوپ الکترونی عنوری مانند میکروسکوپ نوری است 

بر روی نمونه نازک )که الکترون را از خود  ها از الکترون جایگوین پرتوهای نور شده است باریکه ایها الکترون

ای از فیل   وسنت بورگ ص لایهفلور بر روی صفحه یر تبواست و باعث ظهور  متمرکو شده دهد( میعنور 

ی جدید متب  به ها   دستگاهشود میست ها که حساس به الکترون 4ای آرایه آشکارسازبرداریص یا یک  عک 

 کند  میرا ثنت  زندهمجهو به سیست  تبویربرداری دیجیتال است که تباویر  ای رایانه

برداری تمایو فاز بررسی  را توسط تبویر بلورک بالا ساختار میکروسکوپ الکترونی عنوری با قدر  تفکی

در نمونه نازکص تباویر تشکی   دهنده تشکی زمان عنور الکترون در فازهای  کند  در نتیجه تفاو  می

  شود می

با  ها و کروی محدود شده است اما نس  جدید دستگاه 5یرنگ -یها انحرا  به وسیلهTEMقدر  تفکیک 

 را کاهش داده است  ها بطور قاب  توجهی این انحرا  پیشرفته الکترونی –ی نوری ها داشتن ستون

 

                                                 
1 - Carbon nanotubes 

2 - Single Wall Carbon Nanotubes 

3 - High resolution tramsmission electron microscopy 

4 - Array detector 

5 - Chromatic 
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 اصلاح کنندهتباویر معناداری با قدر  تمایو بالا در بورگنمایی اند میلیونی با استفاده از نرم افوارهای 

طالعه ساختار تواند برای م میمیکروسکوپ الکترونی با قدر  تفکیک بالا   شود میکروی حاص  ی ها انحرا 

شود  تفاو  فاز امواج الکترونی  میبرداری تمایو فازی انجام  استفاده شود که این کار با تبویرهای بلوری 

توانایی تعیین  HRTEMدستگاه  شود  میتبویر پراش یافته در حین عنور از نمونه نازک موجب تشکی  

 تحقیق و توسعه در فناوری نانو بسیار ضروری است در ماده را دارد که این توانمندی برای  ها ی ات ها موقعیت
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با استفاده از  ي کربني تک جدارهها لولهتعیین مشخصات نانو -فناوري نانو

 (TEMمیکروسکوپ الکتروني عبوري )

 هدف و دامنه کاربرد       1

استفاده از  با 1SWCNTشناسی یی برای تعیین مشخبا  ریختها هد  از تدوین این استاندارد ارایه روش

برای شناسایی عناصر موجود و آنالیو  این استاندارد   همچنینباشد میمیکروسکوپ الکترونی عنوری 

  برد داردکار از طیف سنجی پرتو ایک  بر اساس توزیع انرژی SWCNTs شیمیایی در

 مراجع الزامي     2

ارجاع داده شده است  به  ها آنان به زیر حاوی مقرراتی است که در متن این استاندارد ملی ایر میمدارک الوا

  در صورتی که به مدرکی با ذکر شود میاین تربیت آن مقررا  جویی از این استاندارد ملی ایران محسو  

و تجدید نررهای بعدی آن مورد نرر این استاندارد ملی ایران  ها تاریخ انتشار ارجاع داده شده باشدص اصلاحیه

ارجاع داده شده استص همواره آخرین تجدیدنرر و  ها آنن ذکر تاریخ انتشار به نیست  درمورد مدارکی که بدو

 ی بعدی آن مورد نرر است ها اصلاحیه

 است: میاستفاده از مراجع زیر برای این استاندارد الوا
2-1 ISO 22493, Microbeam analysis – Scanning electron microscopy – Vocabulary 
2-2 ISO 29301, Microbeam analysis – Analytical transmission electron microscopy – 

Methods for calibrating image magnification by using reference materials having periodic 

structures 

2-3 ISO / TS 80004-3, Nanotechnologies – Vocabulary – Part 3: Carbon nano – objects 

2-4 ISO / IEC 17025, General requirements for the competence of testing and calibration 

laboratories 
 

 اصطلاحات و تعاريف      1 

 ص ISO / TS 80004-3و ISO 22493های در این استاندارد علاوه بر تعاریف تعیین شده در استاندارد

 :رود میو تعاریف زیر نیو به کار  اصطلاحا 
1-1 

 ها انبوهه نانو لوله

  پیوند یا جوش هطور قوی ب هلوله است که بی نانوها و یا دسته ها لولهای که متشک  از ذرا  تکی نانو رهذ

 اند  خورده

 
کنند  می  نیروهایی که یکپاراگی اننوهه را حف  باشد میاغلب ببور  اننوهه   SWCNTتولیدی  تازه نوع -1يادآوري 

فیویکی پیچیده  خوردگی گرهیا  2قوی هستند بطور مثال پیوندهای کووالانسیص یا نیروهایی که در نتیجه زینتر نمودن ینیروهای

  دشو میایجاد 

    است "ذرا  اولیه"منشاء اصلی  و ذرا  "ذرا  ثانویه"اننوهه اصطلاحاً  -2يادآوري 

 است  ISO / TS 27687:2008از استاندارد برگرفته ص 3-3بند  -1يادآوري 

                                                 
1-Morphology 

2-Sintering 
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1-2  

 ها دسته نانولوله

 اند   شدهداشته  نگاه به یکدیگر توسط نیروهای واندروال  لوله که بیش از دو نانورشته تکی از دو یا 
1-1 

 در میکروسکوپ الکتروني میدان روشن حالت

مستقی  از  الکترون  پرتو روش  در این شود میالکترون درخشان شده و تبویر برداری انجام  TEMروشدر 

در  شیئی روزنهموج عنوری با انتخا  موج با استفاده از  به وسیله فقطکند و تبویر  میمیان نمونه عنور 

  شود میتشکی   کانونی صفحهپشت 

 
 هترص تیر زمینه روشنپ  هستند در  (Z)بیشتر  مییی از نمونه که ضخی  تر یا دارای عدد اتها ص قسمتکلیبطور   -1يادآوري 

  مناطق با ضخامت بیشتر در شود میالکترون در نمونه ایجاد  جی و  افتادنگیردر اثر  ص وضوح  در این حالتشود میتر ظاهر  

  ضمن اینکه مناطقی از نمونه که در معرض عنور پرتو قرار نگرفته روشن شود می دیدهبیشتر تیره  میی با عدد اتنمونه یا مناطق

  شود میاطلاق  "میدان روشن"ص و به آن اصطلاح شدهظاهر 

 

1-4 

 میکروسکوپ الکترونيدر  میدان تاريکحالت 

مستقی  از  ر این روش پرتو الکترون د شود میبرداری انجام  الکترون درخشان شده وتبویرTEM در روش 

  این امواج با استفاده از روزنه شود میبوسیله امواج پراش یافته تشکی   نمونه عنور کرده و تبویر فقط میان 

  شود مینی تشکی  نوشیئی انتخا  شده و تبویر  در پشت صفحه کا

 
کندص  میکانونی پراکنده  صفحهمجوا در پشت  ییها دربخشی پرتو مستقی  را ها الکترون صی بلورین نمونهها قسمت -1يادآوري 

ی دلخواه از پرتوهای انعکاس یافته را انتخا  ها وان بخشت مینی نوبا قرار دادن روزنه شیئی در پشت صفحه کابعنار  دیگرص 

ری نمود  اگر بازتا  وان انتخا  و تبویربردات میرا  شود مییی از نمونه که باعث پخش الکترون ها قسمتکرد در نتیجه فقط 

نمونه در اثر  از 1پراشی   هرجایی که هیچشود میانتخابی شام  پرتو پخش نشده باشدص در اینبور  تبویر ببور  تاریک ظاهر 

  شود میاطلاق  "میدان تاریک"بنابراین به آن اصطلاح  –قله انتخابی ننود 

نمونه را  تادهد  میکه این امکان را به کاربر است ده نمونه اغلب مجهو به نگهدارن TEMی پیشرفته ها دستگاه  -2يادآوري 

  موجی که باعث پخش و بازتا  )بطور مثال بازتا  دهد حرکتی مختلف ها جهت پراش ویژه در آوردن شرایطبرای بدست

پراش یک موج انتخا    این تبویر از طریقشود می تشکی  یک تبویر میدان تاریک موجب شود می( در نمونه ای بلورین 2گبر

  شود میانتخا   شیئیکانونی عدسی  صفحهدر پشت  شیئیاز میان یک روزنه  یافته ویژه

نمونه بوده که  میعدد ات( بسیار حساس به تغییرا  HAADF) 3تبویربرداری میدان تاریک حلقوی زاویه زیاد -1يادآوري 

ی ها و باقیمانده ها لولهمورد حضور فلوا  در نانومفیدی در  این تباویر اطلاعا  شود می Z 4وضوحتباویر موجب تشکی  

دهد  اگر از این روش  مییا پایه کاتالیست باشدص  آمور کاتالیست  حتی وقتی که ذرا  کواک کاتالیست در کربن 

 غیرقاب  رویت است ذرا  کواک کاتالیست تبویربرداری استفاده نشود در حالت تبویربرداری میدان روشن 
                                                 
1 - Scattering 

2 - Bragg reflection 

3 - High – angle annular dark – field imaging 

4 - Z- Contrast image 
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1-8    

 1انرژي الکترون فاتلاطیف 
EELS 

را بدست  ها نرژی داده و طیفی از انرژیکنش غیرکشسان با نمونه تغییر ا ژی پ  از بره ی ه  انرها الکترون

  شود مییی ظاهر ها آورند که اغلب بدلی  فرآیند از دست دادن انرژی قله می

 
تابعی از انرژی  آید  این طیف میبه نمونه بدست  یردپرتو الکترون برخو استفاده ازانرژی الکترون با  تلا طیف ا -يادآوري

  باشد مینمونه  یو خواص الکترون گسی پرتوص زاویه برخورد پرتوص زاویه 
1-6 

 انرژي پخشطیف سنج پرتو ايکس بر اساس 
EDS 

  دستگاهی برای تعیین تغییرا  شد  پرتو ایک  به صور  تابعی از انرژی تابش است 

    ]    ISO 23833:2006رداز استاندا 6-3تعریف ]

 
1-7 

 SWCNTخلوص نمونه 

 است  SWCNTی ها نمونهدر  SWCNTsمقدار ماده موجود بجو  شاخبی از
 

ی کربنی اند ها  لولهدیگر محبولا  جاننیص مانند نانو مقدار ک  از کاتالیست )فلوی( باقیمانده و نشانگرخلوص بالا  -يادآوري

 قاب  تشخیص دادن است  TEMکه توسط   است ی گرافیتزهاو پیاآمور  جدارهص فولرن ص کربن 

1-0 

 میکروسکوپ الکتروني عبوري
TEM 

پرتو الکترونی  از نمونه را با استفاده ازنمایی شده  تباویر بورگالگوهای پراش یافته یا  کهدستگاهی است 

 کند  میتولید عنوری یا بره  کنش داده با نمونه 

 

   است گرفته شده ISO 29301:2010 definition 3.37ندارد این تعریف از استا  -يادآوري
1-3 

 2ي سطح انتخابيالکترون پراش
SAED 

یک  بوسیله یک نمونه انتخا  شده از که در آن ساختار بلورین سطح است روشی در میکروسکوپ الکترونی 

 گیرد  میروزنه مورد آزمایش قرار 

 
                                                 
1-Electron energy loss spectrum 

2-Selected area electron diffraction 
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 گرفته شده است  ISO 13794:1999, definition 2.38تعریف از استاندارد  ینا -يادآوري

1- 18 

 1میکروسکوپ الکتروني عبوري روبشي
STEM 

دستگاهی است که الگوهای پراش یافته یا تباویر بورگ نمایی شده از نمونه را با استفاده از پرتو الکترونی 

 کند  میکنش داده با نمونه تولید  عنوری و روبشی یا بره 

 

 اصول کلي       4
 TEM  تصويربرداري وآنالیزهاي  4-1

ی ها لولهطور در آنالیو تعیین مشخبا  نانودر تبویربرداری با قدر  تفکیک بالا و همین TEMدستگاه 

 دستگاهی بسیار ارزشمند است  SWCNTی ها نمونهدر  ها ی دیگر کربن و دیگر ناخالبیها کربنیص شک 

واند ت میSWCNTsبیش از پن  نانومتر است  طول عموماً در محدوده کمتر از یک نانومتر تا SWCNTsقطر

متر باشد  بعلت نیروهای جی  کننده بین  میلی 13واند بیش از ت مییر باشد و ای متغ بطور قاب  ملاحره

باعث  منفردی ها لولهواندص به عنار  دیگرص تعداد زیادی از نان در ه  گیر افتاده SWCNT یها نمونهص ها لوله

2ها دسته"تشکی  
بطور قاب  توجهی بسیار بورگتر از قطر  ها شوند  قطر و طول این دسته می 3"اه طنا "ا ی "

  باشد میمنفردی ها و طول لوله

ص ها گی و نقصرص دستواها ساختارهای ریو مانند قطر لولهص تعداد جداره گیری اندازه برای TEMاز دستگاه 

 وان استفاده نمود ت می اه شناسیص فشردگی و جوئیا  ساختار دسته ص ریختگیری جهت

 EDSآنالیزهاي  4-2

وان در تعیین عناصر ت میص از آن EDSاین است که همراه با آنالیوهای  TEMاز دیگر نقا  قو  دستگاه 

 استفاده نمود  CNTی ها نمونهکربنی در مقیاس نانومتری در  غیر دهنده تشکی 

را با حساسیت خو  ردیابی کنندص  ها ناخالبی وانند کربن و دیگرت میTEM/EDSبه روز های  سامانه تمام

که در مورد نمونه  میمتفاو  را دارد و آنالیوهای نیمه ک دهنده تشکی توانایی شناسایی اجوای همچنین 

SWCNT انجام دهد  ای مقایسه قاب  اجراست را بطور 

 ه به پ  زمینه کواک تر هستند و نسنت قل TEMی ها نمونهنمونه در  –مشخبه حج  بر ه  کنش پرتو 

TEM/EDS رای ی ها نمونهای بهتر از  بطور قاب  ملاحره SEM  یا موردEDS  باشد می  

 دهد  میایص خط و آنالیو عنبری سطح را  مقایسه میک ان تمایو بهتر نمونه و نقطه نیمهامک ها این توانایی
 ي تعیین مشخصاتها ديگر روش4-1

 ی تبویربرداری و تحلیلی دیگری بر پایه ها ص روشTEM/EDSلیوآناو  TEM تبویربرداری معمول  علاوه بر

 TEM   متفاو  در  دهنده تشکی واند در پیدا کردن و تعیین مشخبا  اجوای ت مینیو وجود دارد که

ی تبویربرداری و تحلیلی اطلاعاتی در مورد ها مورد استفاده قرار گیرد  این روش SWCNT ی ها نمونه

                                                 
1-Scanning transmission electron microscopy 

2- Bundles 

3 - Ropes 
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ترونی و مواد متفاوتی ص حالت الک1تقویت کردنریص ساختار بلورص پیوند شیمیایی و عنب دهنده تشکی اجوای 

 کند  میی کربنی وجود دارد ارایه ها لولهکه در نانو

SAEDی دیگر شام  ها روش
EELSو  2

یی گسترش ها رود که استفاده از انین روش می انترار باشد می 3

 ر آینده افوایش یابد ی کربنی دها لولهد کاربرد نانورپیدا کند و موا
 ي کربني چند جدارهها لولهبل اجرا بودن آنالیزها براي نانوقا    4 -4

تعمی  داد   MWCNTsوان در مورد ت میرا  SWCNTی توصیف شده دراین استانداردها برای آنالیو ها روش

ای در  فاصله بین لایهرکو گرافیتی است  جداره متشک  از دو یا بیش از دو لوله هم ی کربنی اندها لولهنانو

MWCNTs ی گرافن در گرافیتص تقریناً ها تقریناً مساوی فاصله بین لایهnm34/3  باشد میص  

 دارای قطر خارجی به مراتب بیشتری نسنت به  MWCNTsص ها آنی گرافن در جداره ها بسته به تعداد لایه

SWCNTs ها آنو خواص   شناسیاون ریختدارند  ویژه ای اهمیت جداره ی کربنی دوها  لولهباشند  نانو می 

دار  ب بهتر است که در مواردی که عام به مواد شیمیایی بمرات ها آناما مقاومت  باشد میSWCNTs مشابه 

( که است ها ی شیمیایی در سطح نانولولهها عام  4زنی جوانه یمعنا همودن لازم باشد مه  است )این بن

 اضافه شود  CNT خواص جدیدی به 

و  باشد می SWCNTsمشابه روش اعمالی برای  آن نمودن ی پخشها نمونه و روشسازی  ادهآم

  شود مینیو MWCNTs شام   SWCNTsیربرداریص تعیین مشخبا  و آنالیوی تبوها روش میتما

 
 ده است ش ارایه ISO/TR 10929در استاندارد   MWCNTاطلاعا  بیشتر در مورد تعیین مشخبا   -يادآوري 

 

 نمونهسازي  آماده         8
 اصول کلي         8-1

ایمنی  مربو  به یها باشدص بنابراین رعایت دستورالعم  مضر سلامتی برایی کربنی ممکن است ها لولهنانو

بسیار مه  است  توصیه  ها نمونهو  SWCNTمواد  معدوم کردنص استفادهص  سازی آماده مناسب برای کارکردنص

دیده باید  آموزش میللوله کربنی کار کنند  کارکنان عآموزش دیده با مواد نانو میان علشده است فقط کارکن

ی ایمنیص روپوش آزمایشگاهیص ها مبر ص عینک ی یکنارها شخبی شام  دستکش ظتافح  از تجهیوا

عنه دار یا هودی با جهود مکشی منفیزیر نمونه باید سازی  آمادهو غیره استفاده نمایند   فیلترداری ها ماسک

   شود انجام SWCNT فیلترهای هوای مناسب برای جلوگیری از تنف  ماده  مجهو به5داردستکش 

  ی قاب  اعتماد و تکرارپییر در ها استفاده از روش SWCNTی ها نمونهگیری  اندازهدر تعیین مشخبا  و 

 است  ضروریای اصلی  همقایس گیری اندازه

    مونه ممکن است بطور قاب  توجهی خواص فیویکی نسازی  آمادهو آوری  عم ی ساختص ها روش

                                                 
1 - Dopping 

2-Selected Area Electron Diffraction (SAED) 

3-Electron Energy Loss Spectroscopy (EELS) 

4-Grafting 

5-Gloved box 
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تحت تاثیر قراردهد   را    SWCNT 

که حداق  تغییر برخواص نمونه را دارد سازی  آمادهی ها بنابراین )در مواردی که ممکن باشد( باید از روش

ترون در جامدا ص   عمق نفوذ ک  الکباشد میی نازک ها نمونهمحدود به  TEMی هاگیری  اندازه استفاده نمود 

ی ها ی نازکص بخبوص در حالت عملیاتی قدر  تفکیک بالا و با انرژیها نمونهکاربر را ملوم به استفاده از 

ماده و قدر  تفکیک موردنررص ضخامت بهینه نمونه از  ماهیتالکترونی اولیه ک ص نموده است  بسته به 

nm13  تاnm 153  متغییر است 

باشند معمولاً به صور  پودر خشک یا  میتجاری در دسترس که بطور  SWCNTی ها نمونه

 باشند  میی مایع ها سوسپانسیون

 ها لولهنانو دارد TEM ی ها نمونهسازی  آمادهدر  مخبوص بخود رای ها ی کربنی تک جداره االشها لولهنانو

با استفاده از سازی  آماده  باشد می منفردی ها لولهببور  نانو ها آنص که پخش هستندها معمولاً به صور  دسته

آسیب برساندص حتی  ها آنواند به ساختار ت میرا از یکدیگر جدا کندص اما  ها لولهواند نانوت می یفراصوتروش 

را تغییر دهد  بنابراین معمولاً توصیه  ها آنشناسی ماکروسکوپیک  واند طول لوله را کوتاهص و ریختت می

لوله کربنی ی نازک نانوها نمونهسازی  آمادهبه حداق  رسانده شود یا در  نمونهمکانیکی سازی  آمادهکه  شود می

 مورد استفاده قرار نگیرد 

شیمیایی  حکاکیو  3/ استخراج 2تکثیرص الکترو پولیش نمودنص آسیا  کردنص 1یی مانند خردایش یونیها روش

   ی ها نمونهسازی  آمادهولاً برای معم ن(ی شفا  در برابر الکتروها فیل ) برای ایجاد لایه ای نازک 4ترجیحی

SWCNTشود میتوصیه ن  

شود سازی  آمادهیی که باید ها نمونهنمود  تعداد سازی  آمادهرا باید  SWCNT حداق  سه نمونه از ماده 

سازی  آمادهنمونه دارد  میوان موفقیت در سازی  آمادهو میوان موفقیت در  SWCNT بستگی به کیفیت ماده 

شده مشابه سازی  آمادهشده بررسی کرد  اگر سه نمونه سازی  آمادهوان از آزمایش سه نمونه ت مینمونه را 

قنول لازم   اطمینان از داشتن نتای   قاب  شود گیری اندازه وسازی  آمادهی بیشتری باید ها نمونهنناشندص 

 لازم است  نغیر ضروری همچنیبرداری  نمونهبه میوان کافی و اجتنا  از برداری  نمونه  است 

نقطه پایانی(ص و  میاشبا زمان )یا مشاهده فراصوتی سازی  آمادهنمونهص شام  شرایط سازی  آمادهدستورالعم  

 ص باید با ذکر جوئیا  گوارش شود  SWCNTی ها نمونهاولیه تشو سیا شسازی  آمادههمچنین هر 

 مربو ی ها در گوارش TEMی برای آنالیو لوله کربنی نانوها نمونهسازی  آمادهی مختلف برای ها یادآوری روش

   ارایه شده است
8توريانتخاب نوع     8-2

   TEM 

ص مه  است اون نوع و مناسب هاگیری  اندازه  نمونهص تبویربرداری و سازی  آمادهدر  TEMتوریانتخا  نوع 

متر با  میلی 35/3منر  مسی با قطر  توریدارد   هد  از آزمونو  SWCNT بستگی به نمونه  توریبودن 

                                                 
1 - Ion milling 

2 - Replication 

3 - Extraction  

4 - Preferential Chemical etching 

5 - Grid 
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 یها پنجرهدارای  توری  این نوع شود میی کربنی توصیه ها لولهبرای آنالیو خلوص نانو 233زه مش اندا

 فراه  را متعددیی ها  گیری اندازه نمونه امکان مناسبسازی  آماده  باشد میmµ33m ×µ33بسیاری با ابعاد

عنبری آن نناید با آنالیو  دهنده تشکی رد اما اجوای واند مورد استفاده قرار گیت میتوری د  انواع دیگر کن می

  داشته باشدتداخ   SWCNTی ماده ها عنبری ناخالبی

ی ها توری ص یای از جن  مولیندنها توریدهی لازم باشدص در اینبور   خاصی مانند حرار سازی  آمادهاگر    

توانایی تحم  دمای بالا را  ها توریسیلکیون مناسب هستند اون این نوع  کاربید حاوی غشا یها با پنجره

 دارند 
 ی قاب  شناسایی وها که امکان مشاهده آسان موقعیت ،هر خط توری مشخبا  فنی خاص خود را دارد -1يادآوري
 کند  میکاربران متفاو  را فراه    حتی بوسیلهیکسانص   گانه ای با شرایطی اندها یا آزمایش میک گیری اندازه

ت گیرند  برای مطالعه ریخ میقرار  TEMتوریاضافی بر روی  نگهدارندهمواد بدون استفاده از فیل   بعضی از -2يادآوري

بدست  مطلوبییو و تفکیک که تما باشد میی کربنی معمولاً نیاز به برشی نازک ها لولهشناسی پیچیده ماکروسکوپیک نانو

نماید کربن و تمایو و تفکیک را مشک  می صی خاصها فرآیندبدون انجام  توریاضافی بر روی  نگهدارندهاستفاده از فیل  آید 

ی هراه نازک تر ترجیح داده ها باشند )فیل  میی کربنی مناسب ها لولهنانو هدارینگ ( برای2و هولی 1سیییل) یفیل  کربن

 شود  راجعهم1-1   به بند شوند( برای اطلاعا  بیشتر می

 ي پودري و فیلميها نمونه    8-1

 نمونه پودري خشک    1 -8-1

 خشک استفاده شده است  SWCNTsنمونه مستقیماً از سازی  آمادهدر این مورد در 

 هدارنده مناسب قرار دهید را درون نگTEM  توری -الف

 نمونه انجام خواهدشد سازی  آمادهقرار دهیدص جایی که  دار هود مکشی یا جعنه دستکش زیررا  توری -ب

منتق  کنیدص سپ   دار خا  و آن را به داخ  هود مکشی یا جعنه دستکشرا انت SWCNTماده نمونه  -پ

 را باز کنید ظر  حاوی نمونه در  

را با استفاده از سوزنی تیو یا اننرکی بر روی  SWCNT( از ماده mg 31/3)تقریناً  میمقدار بسیار ک -ت

 قرارداده و  با اعمال فشاری اندک بچسنانید  TEMتوریسطح 

ضربه زدن نگاهدارنده به سطحی سخت بردارید  از  بانچسنیده را   TEMتوریه که بر روی ماده نمون -ث

 تورینچسنیده به  SWCNTوان برای برداشتن ت میجریان آرام و تمیو گاز نیتروژنص به مد  کوتاهص نیو 

 استفاده نمود 

بوتانول بر  -2روپی  الک ( یا پروپانول )ایووپ -2ای از حلال آلی مانند  روش دیگر این است کهص از قطره -ج

که نمونه بر روی آن قرار دارد ریخته شود و زمان کافی داده شود تا حلال تنخیر شود  با تنخیر  توریروی 

 اسند  می توریخشک کاملاً بر سطح  SWCNT s حلال 

ن آینده نگهدارنده برای کار در زما محف ص یا درون TEMحاوی نمونه را مستقیماً به دستگاه  توری -چ

 منتق  کنید 

                                                 
1-Lacey 

2-Holley 
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ص اما بعضی اوقا  همچنین باعث مشکلاتی باشد میمویت این روش در حف  ریخت شناسی ماکروسکوپی اولیه  -1يادآوري 

  شود میمیسر ن ها که نمونه بسیار ضخی  شده و امکان عنور الکترون شود می

واند از ت میبراحتی  SWCNTر اضافی ص مقدانچسنیده توریمحک  به که  SWCNTبعلت اسنندگی ضعیفص  -2يادآوري

دستگاه بچسند و این به نوبه خود  عا  قویاً آهنرباییواند به قطت میماده برداشته شده برداشته شود   خلال پمپاژ توریسطح 

 که بنابراین باید از آن اجتنا  نمود  شود می مخر باعث اثرا  

 خشک مينمونه فیل   8-1-2

نازک یا  میخشک در حلالی معلق شده و سپ  تندی  به فیل SWCNTsنهص ابتدا نموسازی  آمادهدر این مورد 

  شود میلایه نشانی  TEMتوریکه سپ  بر روی  شود میای  لایه

بهنود بخشد اون بسیاری از را TEM توریبه  SWCNTs واند اسنندگی ت میخشک  میاستفاده از فیل

 شوند  می "قف "در مکان خود  ها لولهنانو

      هدارنده مناسب قرار دهید را درون نگ TEM یتور -الف

 نمونه انجام خواهدشد سازی  آمادهقرار دهیدص جایی که دار هود مکشی یا جعنه دستکش  زیررا  توری -ب

منتق  کنیدص سپ  دار  به داخ  هود مکشی یا جعنه دستکش را انتخا  و آن را SWCNTماده نمونه  -پ

 ید را باز کن ظر  حاوی نمونهدر  

را با استفاده از سوزنی تیو یا اننرکی در ظرفی  SWCNT( از ماده mg 31/3)تقریناً  میمقدار بسیار ک -ت

ml23 قرار دهید وml 13  پروپانول به ظر  حاوی نمونه اضافه کنید  -2آ  تمیو یا 

روی فیلتری با  ای از نمونه بر اکان قطره لاً خیسانده شدص با استفاده قطرهکام SWCNTوقتی که ماده  -ث

ای تشکی  شود جن  غشاء از پلی پروپیلن آ  دوست یا  بچکانید تا لایهµm 5/3 تا µm 2/3 اندازه حفرا 

  پلی کربنا  است

فشار  TEMتمیو  توریبخشی کواک از لایه خشک شده را از روی فیلتر جدا کنید و بر روی  -ج

 دهید)بدون استفاده از فیل ( 

نگهدارنده عاری از ذرا  آزاد برای کار  محفرهص یا درون TEMمستقیماً به دستگاه حاوی نمونه را  توری -چ

 در زمان آینده منتق  کنید 

 
بسیار ضخی  بوده و یا حاوی  TEMشده بدین روش برای کار با سازی  آمادهی لایه ها بسیاری از قسمت -1يادآوري

SWCNTs  اجتنا  ناپییر است این امر بسیاری است که 

ایجاد  ها ی کربنی و ناخالبیها لولهیی در توزیع فضایی نانوها ص تفاو SWCNTsپ  از خشک شدن نمونه معلق  -2ييادآور

کند  علاوه بر آن استفاده از  میتغییر  SWCNTمتفاو  درماده  دهنده تشکی ای وص بعنار  دیگرص توزیع اولیه اجشود می

 .اسنه خلوص مادهص دقیق نخواهد بودحی  کند که در نتیجه مح را ها واند بعضی انواع ناخالبیت میحلالی نامناسب 

 نمونه معلق در مايع   8-4

که ابتدا در  SWCNTsمعلق در مایع یا اننوهه کواک  SWCNTsنمونه از سازی  آمادهدر این مورد در 

 قن ق در دمای اطا یفراصوتسازی  آماده به وسیله SWCNTs  جدا سازی شود میحلالی معلق شده استفاده 

  شود میاستفاده  TEMتوریگیاری بر روی  از لایه

 را درون نگاهدارنده مناسب قرار دهید  TEMتوری -الف
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 نمونه انجام خواهدشد سازی  آمادهقرار دهیدص جایی که  دار هود مکشی یا جعنه دستکش زیررا  توری -ب

منتق  کنیدص سپ   دار دستکشرا انتخا  و آن را به داخ  هود مکشی یا جعنه  SWCNT ماده نمونه -پ

 را باز کنید  ظر  حاوی نمونهدر  

ر را با استفاده از سوزنی تیو یا اننرکی د SWCNT( از ماده mg 31/3)تقریناً  میمقدار بسیار ک -ت

پروپانول )یا کلروفرمص نکا  ایمنی ضروری رعایت شود( به ظر  حاوی  -2از  ml13قرار دهید و ml23ظرفی

 د نمونه اضافه شو

  انجام شودSWCNTs  ظر  را به حمام فراصو  منتق  و عملیا  فراصو  تا زمانی که جداسازی کافی -ث

 کند  میدقیقه کفایت  33دقیقه تا  5استفاده از دستگاه فراصو  آزمایشگاهی اندازه کواکص بمد  

  قرار دهید TEMتوریرا برروی  SWCNT ای از مایع حاوی ماده قطره -ج

 در معرض هوا کاملاً خشک شود د باینمونه  -چ

نچسنیده را توسط ضربه زدن نگاهدارنده به سطحی سخت برداشته شود از  توری ماده نمونه که بر روی -ح

 تورینچسنیده به  SWCNT وان برای برداشتنت میتمیو گاز نیتروژنص بمد  کوتاهص نیو  اثر جریان آرام و

 استفاده نمود 

برداری در  ای عاری از ذرا  برای تبویر درون محفره یاص TEM یماً به دستگاهحاوی نمونه را مستق توری -خ

 زمان آینده منتق  کنید 
 

ار بسی فراصوتیسازی  آمادهکه زمان  در صورتی ترین زمان ممکن انجام شود  کوتاه باید در  فراصوتیسازی  آماده-1يادآوري

سازی  آماده ای تغییر خواهد یافت شرایط صحیح بطور قاب  ملاحرهزیاد باشد خواص نمونه  طولانی یا انرژی اعمالی بسیار

با آزمون بدست  ببور  تجربیسازی  آمادهبستگی به نمونه و نوع دستگاه فراصو  دارد و دستیابی به شرایط صحیح   تیفراصو

یخ باعث به حداق  رساندن  م آ در حما یفراصوتسازی  آماده شود میو انرژی ک  آغاز سازی  آمادهی کوتاه ها آنآید که از زم می

  شود می SWCNTsی حرارتی به ها آسیب

ی کربنی و ها لولهیی در توزیع فضایی نانوها خشک شدهص تفاو  SWCNTبا خشک شدن قطرهص نمونه معلق  -2يادآوري

کند  پخش  میر تغیی SWCNTمتفاو  در ماده  دهنده تشکی دیگرص توزیع اولیه اجوای  ص بعنار شود میایجاد  ها ناخالبی

واند باعث حی  بعضی از ت میاثر مشابهی دارد  علاوه بر آنص استفاده از حلالی نامناسب  ی همچنینفراصوتسازی  آمادهتوسط 

 بشودص که در نتیجه محاسنه خلوص ماده دقیق نخواهد بود  ها انواع ناخالبی

 کامپوزيتنمونه         8-8

ی کربنی در زمینه پلیمری از جن  اپوکسی ها لولهنوبا قرار دادن نا SWCNT نمونهسازی  آمادهدر این موردص 

میکروتوم تهیه  ازالترا با استفاده کامپوزیتای نازک از نمونه    پ  از سخت شدن اپوکسی لایهشود میانجام 

کند اما بعضی  میرا حی   ها از آن آسیب رسانده و بعضی SWCNTsبه سازی  آمادهگردد  این روش  می

 وان بررسی نمود ت میهنوزرا  SWCNT  مه  مشخبا

 هدارنده مناسب قرار دهید را درون نگ TEMتوری -الف

 نمونه انجام خواهدشد سازی  آمادهقرار دهیدص جایی که  دار هود مکشی یا جعنه دستکش زیررا  توری -ب

  کنیدص سپ  در  منتق دار هود مکشی یا جعنه دستکش زیررا انتخا  و آن را به  SWCNTماده نمونه  -پ

  را باز کنید ظر  حاوی نمونه
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گرم اپوکسی حاوی عام  پخت اضافه  13را به  SWCNTگرم از ماده  میلی 1/3با استفاده از اننرکی  -ت

 کنید و با دقت آن را مخلو  کنید 

  در دمای اطاق سخت بشود  کامپوزیتتا پخت کام  زمان کافی دهید تا ماده  -ث

میکروتوم  الترامتر تهیه و آن را در دستگاه  میلی 33قطر ای شک  به  ای میله نمونه مپوزیتکاقطعه ماده از  -ج

 قرار دهید 

)ضخامت تهیه کنیداپوکسی(  -)نانولوله  کامپوزیتاز نمونه  nm33 ا ت nm23نازک به ضخامت  یها برش -چ

ی برش داده شده را از داخ  حمام ها نمونه باید طوری باشد که نور از لایه برش داده شده عنور کند(  لایه

 کنید  آوری جمعآ  

 با اعمال اندک فشاری قرار دهید  TEM توریلایه برش داده شده را مستقیماً برروی  -ح

 یا درون محفره نگهداری عاری از ذرا  منتق  کنید  TEMرا مستقیماً به  توری -خ
نمونه با روش استفاده از نمونه است  تعداد خواصی که از سازی  آمادهبودن روش  مربو اهمیت این روش در    -يادآوري

CNTs از  وانت می است که خواصی محدودتر از  از نرر تعدادی وان بدست آوردت می)در اپوکسی(  شده قرار داده CNTs  آزاد

 وان بدست آورد ت می

 

 گیري دستورالعمل اندازه      6
 TEM با استفاده از  SWCNTبررسي يک نمونه    6-1

  (µm1بزرگ )بزرگ تر از  ديدهبررسي میدان    6-1-1
شد و شرایط بهینه پرتو برای تفکیک بالا  انتخا  و اجرا پ  از اینکه پارامترهای صحیح برای تنری  دستگاه

بورگص  دیدیی ک ص بعنار  دیگر میدان ها نمایی را با بورگ SWCNTحاص  شدص مه  است که بررسی نمونه 

 و نمونه دارد  TEM ی دستگاه ها )حداق  بورگ نمایی( بستگی به توانایی دیدترین میدان  آغاز نمود  بورگ

نمونه و اینکه از حداق  سه نمونه اطلاعا  سازی  آمادهواند قاب  قنول بودن کیفیت ت میارزیابی سریع نمونه 

 یا خیر را تعیین نمود  شود میکافی حاص  

 ها تاریک نیو برای نشان دادن حضور ذرا  کاتالیست یا دیگر ناخالبیص از تبویربرداری میدان صور  لوومدر 

 صاستفاده کنید SWCNT در ماده 

واد و دیگر م MWCNTsبورگص  یص الیا  کربنفلویی بورگ و کواکص مانند کاتالیست و ذرا  ها ناخالبی

قدر  و  دیدهترین میدان ب توانمی متفاو  قاب  رویت هستند  بنابراین دیدکربنی در تبویرهایی از میدان 

هد  بدست آوردن تباویری با   نمود تعیین TEM و  SWCNTتفکیک پیک سلی منتنی بر مشخبا  

 است که بتواند اطلاعا  مربو  را ارائه کند  دیدبهترین قدر  تفکیک در میدان 

توصیه  EDSوهای بورگ و آنالی دیدی ها ناای از تنریما  دستگاه برای تبویربرداری مید ( خلاصه1جدول )

 کند  میشده را ارایه 
 (µm1کوچک )کمتر از  ديدبررسي میدان    6-1-2
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ی در مقیاس ها و بسیار کواکص ناخالبی منفردSWCNTص شام  SWCNTی ها نمونهریوترین جوئیا  

اویر و غیره را تنها در تب 1ای ص اطلاعا  شنکهها عنبریص ساختار جدارهص نقص دهنده تشکی نانومتریص اجوای 

بسیار کواک اطلاعاتی  دیددر میدان  TEMوان بررسی و اندازه گیری نمود  دستگاه ت میکواک  دیدمیدان 

ص nm133کواکتر از  دیدوان بدست آورد  تباویر میدان ت میکند که از هیچ دستگاه دیگر ن میرا ارایه 

ی میدان تاریک نیو برای نشان از تبویربردار در صور  لوومصکند   میرا ارایه  SWCNTsجوئیا  ریوی از 

 ص استفاده کنید SWCNT در ماده  ها دادن حضور ذرا  کاتالیست یا دیگر ناخالبی

 ISOباید با استفاده از دستورالعم  مقرر شده در استاندارد  YوXدر هر دو جهت  TEMبورگنمایی تبویر 

دسترس بودنص دستورالعم  مقرر ( کالینره شود  در صور  در CRM) 2و یک ماده مرجع تائید شده 29301

 ی لازم برای کالینره نمودن مناسب همراه باشد ها شده ممکن است با آموزش

ی مرجع با پارامترهای شناخته شده )بطور مثال پارامترهای شنکه کریستال( ها نمونهراه دیگر این است کهص 

سته به جایابی نمونه در ستون استفاده شود  تشخیص بورگنماییص و بنابراین مقیاس کالینراسیونص واب

میکروسکوپ بوده و مه  است  بنابراینص قرار دادن نمونه در مکانی یکسان برای به حداق  رساندن این مشک  

"خارج از مرکو–ارتفاع "اساسی استص بطور مثال با قرار دادن نمونه در آنچه 
  این مکان شود مینامیده  3

 کند  میحف  مکانی پیوسته برای مکان و مقیاس کالینراسیون کمک نمونه قاب  تکرار است و بنابراین به 

بورگ و کواک و آنالیوهای  دیدی ها آنای از تنریما  دستگاه برای تبویربرداری مید ( خلاصه1جدول )

EDS  کند  میتوصیه شده را ارایه 

منشاء پرتو الکترون  شدن نمونهص آلودگی با باردارکواکص بعلت  دیدص بخبوص در میدان TEMکیفیت تباویر 

 واند تغییر کند ت میبطور قاب  ملاحره ای  و دیگر اثرا  مضرص

را ارایه  TEMبا استفاده از  SWCNTاطلاعا  اساسی درمورد عناصر کلیدی در تعیین مشخبا   پیوست  ص

 است  پ و   ارایه شدهی ها کند  اطلاعا  بیشتر در پیوست می
 EDS با استفاده از  SWCNTآنالیزهاي يک نمونه     6-2

 دوانت میبسیار کواک بوده و  دیدی ها آنقادر به ارایه اطلاعا  در مید SEMو  TEMبر پایه  EDSآنالیوهای 

 و عنبری ذرا  حتی در مقیاس نانو را شناسایی کند  دهنده تشکی اجوای 

 ینه پیوسته کواک است زم پ  نمونه در مربو  به اجوایی ها در قله TEMبر پایه  EDSدیگر مویت آنالیو 

 وان با حساسیت بیشتری تشخیص داد ت میگیرد را  میقرار  TEMتوریکه درون  نواحی بیشتریبنابراینص 

 دهنده تشکی و طیف انرژی بستگی به اجوای  4گیری            داده ولتاژ شتا  دهندهص زمان  جریان پرتو بهینهص

مراجعه شود(  بهینه سازی این  ISO22309ر به استاندارد دارد )برای اطلاعا  بیشت SWCNTعنبری نمونه 

  صEDS  برای آنالیوهای شود می TEMدر تبویربرداری  SWCNT بجو مواد دیگری پارامترها به آشکار شدن 

ی ها کمترین تواناییدر توصیه شده معمولاً آغازینبریص ولتاژ شتا  دهنده نقشه عنگیری  دادهشام  

   باشد می STEMیا TEMی ها دستگاه

                                                 
1 -Lattice 

2 -Certified reference material(CRM) 

3 -Eucentric 

4- Acquisition time 
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 KeV23بستگی داردص اگراه حدبالایی  SWCNTی مشخبه نمونه ها به قله نقشه و طیف بستگیگیری  داده

نده و ده ولتاژ شتا یک بهینه  EDSشودص برای آنالیوهای  آشکارمعمولاً کافی است  اگرعناصری غیر معمول 

ی ها ترکیبمناسب انجام شود تا  ای ناحیهباید بر روی EDS  آنالیوهای طیف انرژی متفاو  لازم است

را )اگر  ها عنبری ذرا  کاتالیست یا ناخالبی دهنده تشکی ای اجوای  الیوهای نقطهبدست آید  آن میانگین

یک از  ص گیری نقشه یا طیف در طول داده 1واند تعیین کند  برای تبحیح رانده شدنت میوجود داشته باشد( را 

  شود میطولانیص توصیه گیری  دادهی ها آنافوار بالاخص برای زممجهو به نرم  2کنترل روبشدستگاه 

( باید ثنت شود  این 1در سه موقعیت مشخص شده در جدول) دیداز هر یک از سه میدان  EDSیک طیف 

 خالص کافی است  SWCNTی ها نمونهیک طیف برای 

اولیه  EDSارد  اگر آنالیوهای لازم بستگی به نتای  حاص  از آنالیوهای اولیه د EDS گیری اندازهتعداد 

در نقا  مختلف نمونه نشان دهدص در اینبور  مناطق بسیاری  ها قلهنسنی ی قاب  توجهی در شد  ها تفاو 

آید  برای آنالیو  ن نتای  مربو  و قاب  تکرار بدستآورد ا وقتی که جوئیا  لازم برای بدستباید بررسی شود ت

ی  از سه مکان متفاو  اولیه گرفته شود  میانگین و انحرا  از معیار را لازم است که میانگین نتا نیمه کمی

باشد گوارش کنید   ٪23نسنی کمتر از استاندارد را اگر انحرا  از معیار  ها محاسنه و گوارش کنید  داده

  اگر شود میو بر حسب درصد بیان  باشد میانحرا  از معیار نسنیص نسنت انحرا  از معیار به میانگین 

با اندازه مشابه را آنالیو کنید و اگر لازم بود سه میدان  دیدسه میدان  در صد باشدص 23انحرا  بیش از 

 شود  حاص  گیری اندازه مشاهده دیگر را بررسی کنید تا اطمینان آماری رضایت بخش از نتای 

ارش کنید )بعنار  ص در این صور  تنها نتای  کیفی را گویکنواخت نتواند حاص  شوداگر هنوز مقادیری 

 شده(  آشکارسازیدیگرص عناصر 

با استفاده از یک ماده مرجع تائید شده یا مواد مرجع طنق دستورالعم  تولید کننده  مرتناًباید   EDS سامانه

 ( ملاحره شود ISO14595و استانداردهای مربو  کالینره شود )استاندارد
 

 

 

 EDSوTEMتنظیمات توصیه شده براي آنالیزهاي  -1جدول

 EDSآنالیزهاي  کوچک ديدمیدان TEMآنالیزهاي بزرگ ديدمیدان TEMآنالیزهاي 

mm5/3 nm533 µm 53 

µm 133 nm133 µm 13 
µm 53 nm53 µm 1 
µm 13 nm23 nm133 

µm 5  آنالیوهای نقطه 

µm 1   

 

                                                 
1- Drift 

2- Scan – control unit 
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ی کواک از مقادیر ذکر ها آزمونص انحرا  و نوع توری یها پنجرهص اندازه توریص نوع TEMبسته به توانایی دستگاه  -1يادآوري

  باشد میمجاز است  هد  حبول یکنواختی و گردآوری اطلاعا  مربو  به مقدار مناسب  دیدی ها آنشده در جدول مید

را افوایش دهیدص تا اطلاعا  کام  و مربو  را  دیدی بسیار بورگص در صور  لووم میدان ها در حضور ناخالبی -2دآورييا

 دیگر مجاز است  یک بورگ با کیفیت مناسبص اسناندن تباویر کنار دیدط کرد  برای بدست آوردن تباویر میدان بتوان ضن

تبویربرداری دیجیتالص تباویری با بالاترین  سامانه مجهو به TEMبورگ با استفاده از  دیدبرای آنالیوهای میدان  -1يادآوري

کواکص تفکیک پیکس  تباویر دیجیتالی باید معیارهای  دیدمیدان لازم است  برای آنالیوهای  قدر  تفکیک پیکسلی

کند  در هسیتوگرام سطح خاکستری باید استفاده از حداق   تامیندرصدی  53ای بیشتر  را با حاشیه 1نی کوئیستبرداری  نمونه

 کمینه ممکن باشد بیشینه یا که در سطوح خاکستری در یی ها پیکس  درصد سطح ممکن )اطمینان حاص  نمود ( بدون 83

ص تباویر را ثنت و دیجیتالی شود بطوری که این شرایط در خاتمه فرآیند باشد میتبویر آن آنالوگ گیری  دادهیی که ها سامانه  

 شود  تامینتبویربرداری 

 اشد ب نگهدارندهTEMی توریها انتخا  کنید که در پنجره SWCNTرا در نمونه  نواحیص EDSبرای آنالیوهای  -4يادآوري

 

 ، تفسیر و گزارش نتايجها آنالیز داده      7
 صول کليا   7-1

و  ها ص و در تعیین مشخبا  ناخالبیها درباره قطر نانولولهص طول و نقصاطلاعاتی TEMو SEMتباویر 

 وان با دقتت میرا  ها ارایه کند  عرض یا قطر نانولولهواند ت میی خارجی بر روی نانولوله اطلاعاتی را ها جس 

بالا محاسنه کردص در صورتی که مقیاس ارایه شده برای میکروگرا  بطور مناسنی کالینره شده باشد  آنالیو 

بتواند هیچ  میواند تخمین کیفی از خلوص نمونه را بدهد اما بسیار مشک  است که این آنالیو اشت می میاش

تعداد دفعا    بسیار وابسته به روشی تحلیلی نیست  نتایTEM ارایه کند اونرا داری  معنا  میداده ک

 دارد گیری  آزمونو برداری  نمونه

بسیار بلندص اون ممکن است  SWCNTsبا واند مشک  باشدص بخبوصت می ها طول نانولولهگیری  اندازه

 و اسناندن تباویر بسیاری لازم باشد گیری  داده

باشد باید با استفاده از  SWCNTی ها نمونهنتای  از  گیری اندازه گوارشی که شام  تمام تباویر مربو  و

دستورالعم  استاندارد بین المللی ببور  دیجیتالی سره  شود  گوارش نتای  باید مطابق با استاندارد 

ISO17025 گیری شده و محاسنه عدم قطعیت باید مطابق با استاندارد  ی اندازهها باشد  ارزیابی داده

ISO29301  و تمام را حف  کند  تفکیک تباویر اولیهقدر  گوارش باید  رقرار داده شده دباشد  تباویر

 جوئیا  اولیه را آشکار کند 

 کرد  ایجادوان ت میاگر لازم بودص پرونده گوارشی با اندازه کواکتر )بقدر لازم( علاوه بر گوارش فوق را 
  TEMو تفسیر نتايج  ها آنالیز داده     7-2

 کلیات   7-2-1

باشد  تباویر دیگری که  2را در گوارش قرار دهید  جهت تبویر افقی دیدمیدان  سه تبویر مربو  به هر

 آن برای بدست آوردن اطلاعا  کافی لازم است را نیو در گوارش قرار دهید گیری  داده

                                                 
1 - Nyquist 

2-Landscape 



14 

 

ی کربنی و احتمالاً دیگر مواد نمونه ها در نانولوله یی کهها از مشخبهمشاهده واضح  صبررسی این تباویر

SWCNTر هستند را باید ممکن سازد پایدا 

را  SWCNTدر ماده ها ص تباویر میدان تاریک که حضور ذرا  کاتالیست یا دیگر ناخالبیدر صور  لووم

 دهد را نیو گوارش کنید   مینشان 

و دیگر اطلاعا  مربو  باید بطور واضح برای هر الکترون  دیدشرایط تبویربرداریص میدان برای مقایسه بهتر

 گوارش شود میکروگرا  
 SWCNTsارزيابي خلوص    2 -7-2

ی گرافیتیص شام  تمام مواد کربنی ها ص گونهآمور متشک  از کربن  SWCNTsی حاضر در نمونه ها ناخالبی

شنکه ای گرافیتی دارندص فلوا ص اکسیدهای فلوی و دیگر عناصر احتمالی مانند گوگردص کلر و  1یها که حاشیه

باشند  مییی با خلوص بالاص نسنتاً ک ص و در مقیاس نانومتری واقعی ها نمونهاد در   مقدار این موشود میغیره 

-و الف  1-باید انجام شود  شک  الف  کواکبورگ و  دید تبویربرداری میدان صبنابراین برای ارزیابی خلوص

 دهد  میو مواد متفاو  را نشان  ها ی ناخالبی با اندازهها مشخبه 2

شناسی  و حضور و ریخت SWCNTی خلوص نمونه ها سازی مناسب مشخبه مستندخود را با  یها یافته

 ص گوارش کنید SWCNTsدر  دهنده تشکی دیگر اجوای 

یی ها موقعیت ذرا  یا دیگر آلودگی اساسی در تباویر مربو  را شناسایی کنید  یها ی تمام ویژگیها آنمک

 اند را توصیف کنید  نه قرار گرفتهیا نگهداری بطور تبادفی بر روی نموسازی  آمادهکه حین 

 SWCNTو ديگر مواد در نمونه  آمورف، کربن MWCNTs: فلزات، ها ارزيابي ناخالصي 7-2-1

یه کند  حضور ای کربنی را ارها واند نتای  کیفی از ناخالبیت می میدر اکثر مواردص آنالیوهای اش 

قاب  باید گر مواد در تبویربرداری میدان تاریک ی غیر کربنی مانند فلوا ص مواد کاتالیست و دیها ناخالبی

قاب  شناسایی  EELSو   EDSیها ای از روش یا مجموعه EDSی ها مشاهده باشد و براحتی توسط روش

یابی دیگر اجوای  شود تا مشخبه آوری جمعباید  2بلورشناسیباشد  در مواردی که ممکن باشدص اطلاعا  

و مواد  ها با اندازه ها ی ناخالبیها مشخبه 2-و الف  1-ص شک  الف انجام شودSWCNT نمونه  دهنده تشکی 

 دهد  میمتفاو  را نشان 

ی ها ی ناخالبیها سازی مناسب در مورد حضورص ریخت شناسی و جوئیا  مشخبه مستندمشاهدا  خود را با 

 ص گوارش کنید SWCNTsنمونه بجو  دهنده تشکی ص و اجوای SWCNTنمونه 

یی ها دیگر آلودگی اساسی در تباویر مربو  را شناسایی کنید  موقعیت ذرا  یا یها ژگیی تمام ویها آنمک

 یا نگهداری بر روی نمونه قرار گرفته اند را بیان کنید سازی  آمادهکه حین 

 گيشناسي فشرد ريختدارشدن و  بندي، جهت بررسي دسته  7-2-4

ببور  خطو    SWCNTsاز ای  دستههستند  ای  دستهجداره به طور نوعی ببور   ی کربنی تکها نانولوله

که    وقتیباشد دوانت می nm 334/3موازی تیره با فاصله بین خطو  بیشتر از فاصله خطو  در گرافنص یعنی 

لوله را بسته   اگالی نانوشود میپییر  امکانگیری ضخامت دسته  در دسته تائید شدص اندازه SWCNTsحضور 
                                                 
1-Fringes 

2 - Crystallography 
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وان بدست آوردص مخبوصاً وقتی که بسته نانولوله ت میگی و ریخت شناسی فشرد دسته نانولوله گیری به جهت

 بعنوان نمونه ملاحره شود(  4-عمود بر صفحه میکروسکوپ قرار داده شود  )شک  الف 

ی مشاهده بورگص نتای  سریعتری را ها آندر مید STEMیی با ضخامت زیاد بستهص تبویربرداری ها نمونهدر 

ص دسته گیشناسی فشرد و ریخت گیری جهت  از دسته بندیص ها سازی مناسب یافته مستنددهد  با  می

SWCNTs   ی ضروری تباویر مربو  را مشخص و توصیف کنید ها موقعیت همه جننه  کنیدرا گوارش 
 SWCNTsبررسي کیفیت     7-2-8

ای بدون درز  شناسی استوانه با ریخت منفردمتشک  از یک صفحه گرافن   SWCNTs به طور مطلو ص

 وجود دارد   SWCNTsی نقطه ای در ها   در واقعیتص نقصباشد می

ای زمانی که در رشد نانولوله اختلالی بعلت تداخ  در شرایط رشد ایجاد شودص بوجود  ی نقطهها این نقص

نقص  جائیکهوان بررسی کرد  ت میلوله را ساختاری یک نمونه نانو 1یها شاخص  آید  در بورگنمایی زیادص می

  شود میمحور الیا  توصیف  امتداددیوارهای گرافیت در  ناپیوستگیوجود دارد بعنوان 

در از آن به بعد ی جاننی دیگر ها که جداره باشدص جایی "خوردگی گره"واند ببور  یک ت می ناپیوستگیاین 

لوله کربنی وجود انو(ص یا قسمتی از نشود میراستا نیستند )اگر غیر از این باشد عاری از نقص توصیف  یک

 در جداره است  "حفره"نداشته باشدنشان دهنده یک 

 کند تعریف شده است   لوله تغییر میگیری شده نانو ه دستوارگی اندازهای ک بعنوان نقطهخوردگی  گره

 

 

 
      
 باشد می nm23میدان نمایش   -یادآوری

 اددر مرکز تصوير با ساختاري داراي نقايص زي SWCNTيک  -1شکل

 

                                                 
1-Feature 
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لوله از دسته نانولوله جدا سیار مشک  است مگر اینکه یک نانوبدار  نقصبررسی مشخبه ساختاری نانولوله 

لوله کربنی که نقایص زیادی دارد را یک نانو 1شته باشد  شک  در نمونه وجود دا منفردلوله شود یا یک نانو

  قاب  مشاهده هستند ها نقص TEMدهد  در این تبویر منر   مینشان 

و نقطه به لوله در اندین مکان وجود دارد و مواد اضافی حداق  در د ناپیوستگیهستندص  ناموازی ها جداره

ی اضافی به شک  بیضی در سمت اپ در مرکو عک  و یک ماده اضافی روی جداره  اسنیده است )ماده

ستوارگی لوله اند دفعه اما احتمالاً د قرار دارد(  بطور واضح قاب  مشاهده نیستص SWCNTپایین ترصروی 

 تغییر کرده است بعنارتی دیگر اندین گره در طول لوله وجود دارد 

ی کربن ها ات   بطور مثالص  یی که وجود دارد باشدصها بعلت حفره ها ناپیوستگیاین احتمال نیو وجود دارد که 

یی در جداره ها سمتدر اندین مکان حی  شده است  در صورتیکه جداره لوله کیفیت خوبی داشته باشد ق

 دهد  میرسد و تمایو خوبی را نشان  میبنرر  موازیوجود دارد که 

ی کربن در ها که انحرا  کروی آن تبحیح شدهص این امکان وجود دارد که ات  HRTEMبا استفاده از  

SWCNT ساده تر قاب  مشاهده است  میرا تبویربرداری نمود و مشاهده نقایص سطح در مقیاس ات 

از تمام انواع  گیشناسی فشرد دار شدن و مشخبه ریخت جهت از دسته بندیص ها سازی کام  یافته مستند

SWCNTs را در تباویر مربو  به خود شناسایی و  ی اساسیها ویژگی میی تماها آنرا گوارش کنید  مک

 توصیف کنید 
 SWCNTsاندازه گیري توزيع قطر   7-2-6

یی که انین ها لولهله اندازه گیری شده و تعداد نانولوقطرهای نانو بعنوان رابط بین  SWCNTsتوزیع قطر 

 قطرهایی دارند تعریف شده است 

نشان داده شده استص مقدار این توزیع به مقدار توزیع  2لوله نمونه در شک  توزیع قطر نانو نوعی یک نمودار

عنوان نتیجه )توزیع قطر( تفسیر واند بت مییی وجود دارد که ها نودیک است  در این نمودار شاخبه نرمال

 شود 

1مد"
 اندازه ی بیشینه نمودار توزیع است  "

های کواکتر و بورگتر وجود دارد  قطر متوسط   لولهکه در آن به تعداد مساوی از نانواست ای  اندازه "میانه"

  .شود میمعمولا به صور  قطر میانگین واقعی برای یک نمونه در نرر گرفته 

dm=                                                                                                         (1) 

  :که در آن

dm قطر متوسط بر حسب نانومتر 

n تعداد 

 di قطر اندازه گیری شدهSWCNTs ص برحسب نانومترمنفرد 

 مقدار متوسط حسابی است  میتوسط آنالیو اش SEMیا  STEMص TEMا استفاده از میانگین قطر ب

 گیری دارد  قطر میانگین بستگی به روش اندازهگیری  اندازهنتای  حاص  از 

                                                 
1 - Mode 
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شده باشدص که  میی دیگری اعمال شودص قطر میانگین ممکن است مساحت یا وزن حجها که روش در صورتی

یا  TEMبا نتای  بدست آمده از روش  ها   زمانی که این دادهشود میحاص   در مواردی نتای  بسیار متفاو 

SEM میانگین وزن اگر توزیع قطر نانولوله وسیع باشدص کاربر باید بداند که نتای  مساحت یا  مقایسه شودص

 ممکن است در مقایسه با نتای  متوسط حسابی بیشتر باشد یا سطحی   میحج

 :راهنما
X قطر 

Y عکثر  وقو 

 مد 1

 میانه 2

 متوسط 3
توزيع قطر نانولوله -2شکل   
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افتد  اگر مقدار پیچش بسیار شدید نناشدص  میاتفاق  SWCNTی ها و پیچش بطور معمول در دستهشدن  تا

 ص زمانی که جهت مشاهده دانسته شدص ک  نمود 1نوارهاوان از دوره تناو  ت میپارامتر شنکه را 

محورهای خود پیچیده شدهص این باعث تغییرا  پیوسته در جهت مشاهده  با این وجودص وقتی که دسته بدور

وان مشاهده کرد که بتوان تناوبی که به خوبی تعریف شده ت میرا  نوارهاو بنابراین یک تناو  فاصله  شود می

وان ت میتشکی  شده را  ها از لولهای  دستهاز شنکه ای که توسط  aرا دننال کرد  پارامتر شنکه  l2و  l1مانند 

وان میانگین قطر نانولوله در ت هامی گیری تفاو  تعیین نمود  از این اندازههای منوارگیری فضای بین  با اندازه

 دسته را تعیین نمودص در صورتی که فاصله داخ  لوله ای را داشته باشی  

قاب  اطمینان ترین روش  هصگیری انتهای نانولوله کربنی که در جهت موازی با پرتو الکترون قرار گرفت اندازه

دهد  متاسفانهص در  میمیکروگرا  تعدادی نانولوله را نشان  4-  شک  الفباشد میSWCNT گیری قطر  اندازه

 گیرند  میقرار  TEMتوریدسته را تشکی  داده و بر روی سطح  ها اکثر مواردص لوله

آرایش تناوبی از  TEMتبویر گیردص  میدر جهت موازی با پرتو الکترون قرار  SWCNTوقتی که دسته 

 دهند  میای که دارای نقا  سفید در مرکو هر کدام هستند را نشان  ی تیرهها دایره

ه طور نودیک به یکدیگر فشرده ی شش وجهی را که بها گرفتن نانولوله ین تبویر بطور مستقی  ترتیب قرارا

و تناو   SWCNTsص تعداد باشد میSWCNTدهد  هر دایره تیره تبویر یک لایه از لنه  میاند را نشان  شده

وقتی معتنر  ها وان مشاهده کرد  ارتنا  ابعادی و قطر هر دایره تیره لولهت میبراحتی   را در دستهص ها آن آرایش

ر منحر  شودص باشد وقتی که کانون از مقدار شر نامیده میشود 2رکه کانون نودیک به آنچه مقدار شراست 

  تعیین قطر شود میقرار گرفته ظاهر  SWCNTsنقا  سفید که در مرکوهای  زای ا آرایه تبویر ببور 

 در صورتی که کانون دقیق نامعلوم باشدص مشک  است  از این تباویرص ها نانولوله

برای بدست آوردن نتای  مربو  و نمونهص توصیه شده است قطر یا عرض لوله در تعدادی از تباویر 

انجام گردد  اندص که بطور تبادفی انتخا  شده SWCNTsاز  یگیری بر روی تعداد شود  این اندازهگیری  اندازه

 و در اینبور  عدم قطعیت در اندازه گیری دیگر وجود ندارد 

ی بیشتری ادامه دهیدص تا زمانی ها لولهسنه کنیدص و به ارزیابی قطر نانومیانگین و انحرا  از معیار نتای  را محا

درصد بشود  انحرا  از معیار نسنی نسنت انحرا  از معیار به میانگین  13کمتر از که انحرا  از معیار نسنی 

  باشد میو بر حسب درصد 

ی این انحرا  از معیار باید تعیین ها ملاک تامینی لازم مستق  بعنوان تعداد لازم برای ها  گیری اندازه تعداد

نه تهیه شود تا از مشکلا  ناشی از تعداد ی مختلف نموها که اند قا  تبویر از سطح شود میشود  توصیه 

 ناکافی اجتنا  شود برداری  نمونه

 ISOکند )استاندارد  میی تحلیلی مناسب تبویر در دستیابی به نتای  قاب  اطمینان کمک ها استفاده از روش

  ملاحره شود(    1 – 13322

                                                 
1 - Fringes 

2-Scherzer value 
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دسته  نید و بطور صحیحصگوارش ک  ها آنرا با تخمین عدم قطعیت  SWCNTقطر یا عرض گیری  اندازهنتای  

سازی مستندرا  SWCNTsشناسی فشردگی از تمام انواع ارایه شده  و مشخبه ریخت گیری بندیص جهت

 نمائید 

شناسایی و توصیف را  ی مورد استفاده در محاسنا  در تباویر مربو  به خود ها نانولوله میموقعیت مکانی تما

 کنید 
 SAED و  HRTEMنولوله با استفاده از بررسي دستوارگي هر نا  7-2-7

 ی الکترون بدست آمده از انحرا  کروی تبحیح شدهها وان از میکروگرا ت میرا  SWCNTsدستوارگی هر 

TEM
واند ت می HRTEM دستگاهنمود  یک  گیری اندازه الکترون در سطح انتخابی پراشبا تفکیک بالا و  1

تبویربرداری   کامپیوتری تبویرنگاری کند  بهر صور صزی سا شنیهرا به کمک  SWCNTsدر  Cآرایش ات  

 مشک  است   باشند معمولاً آمور در دسته یا در لوله که دارای پوشش کربن  ها نانولوله

ها  حتی اگر قطر آن اندص به  ببور  شش ضلعی  آرایش یافته ای نودیک ببور  فشرده SWCNTsوقتی که 

 یکسان باشد  ها دستوارگی تمام لولهدلی  بر این نیست که   یکسان باشدص

 ی تئوری و آنالیوهای هندسی مورد فوق را تائید کند ها رسد بسیاری بحث بنرر می

  معمول باشد میالکترون در سطح انتخابی  پراشی دستوارگیص روش ها روش دیگر برای دستیابی به داده

بدست آورد  دسته بندی و داشتن  مستقی و  منفردی ها وان از لولهت میی قاب  اطمینان را ها است که داده

در یک تبویر تکی شده و ایجاد مشک  در تشخیص  پراشالگوهای  همپوشانیواند باعث ت میسطح انحنا 

  شود میالگوهای حاص  از هر لوله تکی 

واند ت می شود مییی که آنالیوها به کمک کامپیوتر انجام ها آنبخبوص   پیشرفتهص TEMی ها در آینده دستگاه

 در فائق شدن بر این مشکلا  کمک کند 

دستوارگی گیری  اندازهنتای  حاص  از   ی ذکر شده در فوق در دسترس باشدصها اگر تنها یکی از روش

 را گوارش کنید  SWCNTsانواع  میتما

توصیف را شناسایی و به خود تباویر مربو   دردر محاسنا   مورد استفادهی ها نانولوله میموقعیت مکانی تما

 کنید 
 EDSو تفسیر نتايج  ها آنالیز داده   7-1

ملاحره  1گوارش کنید )جدول  را از سطحی که بررسی شده  KeV23تا KeV3از  EDSطیف مشخبه 

شده علاوه بر کربن تهیه شود  هر سیگنالی که ممکن است منشاء آن  شناساییشود(  فهرستی از تمام عناصر 

جدولی که به طور مختبر بطور نیمه   ایی کنید  در صور  امکان گوارش شام صباشد را شناس پایه زیراز ماده 

و مقدار کسری ماده )آروماتیک( را بر حسب درصد عناصر  میو کسرهای جر EDSی ها آنالیو داده میک

 کندص باشد  میها و مقدار انحرا  از معیار نسنی را ارایه  شده با مقدار انحرا  از معیار آن شناسایی

ی ها آنمربو  را گوارش کنید  مک STEMی پرتو ایک  عنبری همراه با تباویر ها ور  امکانص نقشهدر ص

 ی پرتو ایک  را شناسایی و توصیف کنید ها عناصر متفاو  حاضر در تباویر و نقشه

                                                 
1-Spherical aberration – corrected TEM 
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ارایه شده  14335ملی ایران به شماره در استاندارد  EDSتوسط  SWCNTsاطلاعا  بیشتر در مورد آنالیو  - يادآوري

 است 
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 پیوست الف                                                     

 )اطلاعاتي(     

 مطالعات موردي
 ارزيابي خلوص  1 -الف

لیتر از  میلی 13  قرار دهیدای  شیشهوزن دارد را درون ظرفی  mg31/3 که حدود  SWCNTیک نمونه خام 

ثانیه  33ای حاوی نمونه در حمام تمیو مافوق صو  بمد   پروپانول به نمونه اضافه کنید  ظر  شیشه -2

 شود آوری  عم 

با  توریای از این محلول برروی  سپ  قطره صشود میمحلول خاکستری رنگ تشکی  آوری  عم در اثر این 

 جازه بدهید تا قطره در دمای اطاق خشک شود ( قرار دهید و ا233)مش علامت انحباری هولی

استفاده شده است  در این موردص ولتاژ شتا  دهنده  1گسی  میدانیمجهو به مننع الکترون  TEMاز دستگاه 

KV233 توجه داشته باشید که در  تنریما  همراستایی پرتو الکترون در شرایط بهینه باشد انتخا  شد و(

 کند(  مینتای  عالی ارایه  ص یا حتی ولتاژ شتا  دهنده KV63یا  KV83بسیاری از اوقا  استفاده از 

 پیش از اینکه بطور کام  درون دستگاه قرار گیرد  شود مینمونه سپ  در ایستگاه پیش پمپ کردن وارد 

 تا 133333گرددص سپ  بورگنمایی در  میبورگ مشخص  دیدسطوح مورد توجه ابتدا در تباویر میدان 

 گردد  میبرای بررسی با قدر  تفکیک بالا تنری   برابر153333

 شود می  همانطوریکه در این تباویر دیده شود میثنت  1-تباویر دیجیتالی متفاوتی همانند شک  الف

را نشان  نوعی SWCNTی ها اند نمایانگر دسته ببور  خطو  موازی خوابانیده شده لیف مانند که میاجسا

 دیگر نیو مشاهده شده است  میص اجساSWCNTsی عملکردی ها دهد  علاوه بر این مشخبه می

واند باقیمانده پایه کاتالیست یا ت میکه  صآمور سطوحی بورگ از ماده  1-در تباویر الف تا   در شک  الف

قرار کربنی همپوشانی شده ی نانولوله ها باشد مشاهده شده است که برروی تباویر دستهآمور  ماده کربن 

ی نانولوله یا ها فلوی بورگ به شک  شش گوش منر  در بسیاری از تباویر برروی دسته گرفته است  ذرا 

تبویر پ  1قاب  مشاهده شده است )شک  الف آمور  و ماده  ها ی نانولولهها ببور  همپوشانی یا دسته

ت نیو مشاهده شده اس بعضی از مناطقبر پایه گرافیت در  گونه ملاحره شود(  ماده مانند نانو میله

 ده شده است اد تبویر پ نشان 1-همانطویکه در شک  الف

در کسر کمتری در مقایسه  منفردی ها   نانو لولهباشد می nm43تا  nm5ضخامت دسته در محدوده   معمولاً

 ای در شک  قاب  مشاهده است  با نوع دسته

                                                 
1-Field Emission 
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  باشد می nm542در تمام تباویر  دیدمیدان   -یادآوری

 بزرگ براي ارزيابي خلوص ديدي میدان ها میکروگراف 1-شکل الف

 

 SWCNTsوجود دارد که تائید شده  لیف مانندی ها ص دسته2 -کواک در شک  الفدیددر تباویر میدان 

 باشد  nm2تا  nm1ها در محدود  شده آنگیری  اندازهو قطر  باشد می

  فلو یا کاربید فلوی وجود دارد  این ص ذرا  بسیار ریوی احتمالاً از جنها برروی سطوح این دسته علاوه براینص

 باشد می SWCNTsتر قاب  مشاهده نیستند  این نمونه به طور کلی حاوی  ی پایینها ذرا  در بورگ نمایی

ص درشت و ریو )احتمالاً کاربیدها(ص ییی مانند ذرا  فلوها   ناخالبیباشد میای  دستهکه بیشتر آن ببور  

از مناطق مختلف دلالت بر  EDSای مانند نیو مشاهده شده است  آزمون  و ماده گرافیتی میله آمور ماده 

 باشد  TEMتوری واند مربو  به ماده ت میندنی ص منیوی  و م  دارد که یمول  حضور احتمالی آهنص
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  باشد می nm63و برای تبویر سمت راست  nm133برای تبویر سمت اپ  دیدمیدان   -یادآوری

 کوچک براي ارزيابي خلوص ديددان میکروگراف می 2-شکل الف

 

 اندازه گیري قطر 2-الف

تقریناً منحبراً ببور   ها نانولوله    هراندصشود میقطرهای نانولوله استفاده گیری  اندازهاغلب برای  TEMاز 

ر قرا نگهدارندهکه ببور  صا  برروی فیل  ای  دستهی هر نانولوله در ها هستند  این امر تمایو جداره ها دسته

قطر هر نانولولهص را تقریناً غیر ممکن سازد  علاوه بر آن اگر شنکه سه ضلعی یک گیری  اندازهگرفته بمنرور 

 -دسته بسیار منر  در جهتی مشخص نسنت به پرتو الکترون قرار داده شودص خط فاصله گیار )شک  پ

 تعریف شده است:شرح زیر بl2یا  l1نشان دهنده  TEMمشاهده شده در تبویر  lملاحره شود(ص 

l1 =  ( dt+di )                                      (2)  

 یا

l2 = ( dt+di)                                                 (3)  
        

 :که در آن

dt قطر نانو لوله بر حسب نانومتر 

di  ومتر است واندروال ص برحسب نان دیوارهفاصله بین 
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  باشد می nm16تبویر دو در هر  دیدمیدان   -یادآوری

 SWCNTي ها اندازه گیري قطر در  دسته 1 -شکل الف
 

دهد  فاصله بین  میارخیده نشان  33°و 0°را که بدور محور خود  ها همان دسته از نانولوله 3-شک  الف

 کند  میاز معادله فوق الیکر پیروی  یخط

  به خوبی جدا از یکدیگر باشدص منفردی ها حاوی تعداد زیادی نانولوله  اینکه نمونهص بنابراین تنها مگر

بوضوح قاب   ها ی نانولولهها اون جداره  صباشد میشده و نتای  در معرض خطا پیچیده قطر  گیری اندازه

 مشاهده نیست 
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  باشد می nm42 دیدمیدان  -یادآوری

 براي اندازه گیري قطر SWCNTدسته میکروگراف از سطح مقطع يک 4-شکل الف

 

 

موازی پرتو الکترون باشندص امکان  ها حلقه شود بطوری که نانولوله TEMکانونی  صفحهاگر یک دسته از میان 

یی دیده ها ببور  دایره ها تبویربرداری سطح مقطع دسته وجود دارد در این حالت بسیاری از نانولوله

 [ 16ملاحره شود( ] 4-شوند )شک  الف می

را  ها لولهوان قطر تعداد زیادی از نانو ت میتر است و براحتی  بسیار آسان ها در این حالت تمایو بین نانولوله

 نمود سازی  آمادهوان به روش زیر ت میکرد  برای افوایش تعداد انین مواردیص نمونه را گیری  اندازه

1تازه تولیدی"ی کربنی ها از یک اننوهه خشک از نانولوله
ندین ذره بسیار کواک جدا شود  ذرا  جدا ا"

ای از  و آن را با قطرهقرار دهید  قرار داردکه توسط لایه ای از کاغی  TEMکربنی  توری هولیشده را برروی 

ای  ذرا  نانولوله توسط نیروی موئینهشودص سازی  آمادهبچسند  وقتی بدین روش  توریمتانول تر کنید تا به 

را  خ  شده در یک آورند  اکثر این ذ میای را بوجود  روی خود فشرده شده و حلقه بر اثر خ  شدن ذرا  بر

 ای با پرتو الکترون قراردارند  سطح یا بازاویه

                                                 
1 - As grown 
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شوند که در این مورد  میهر صور ص معمولاً موازی با پرتو الکترون ه کسری از این ذرا  نانولوله خ  شدهص ب

 کنند  میذکر شده را ایجاد  مانند آنچه در بالا ها تباویر سطح مقطع

 وان اندکی منحر  نمود تا بهترین نتای  را بدست آورد ت میدر غیر این صور ص نمونه را 

یک  1نمونه بروش فوق الیکرص توسط برهمنهیسازی  آمادهگیری قطرص پ  از دننال نمودن روش  ندازهتکمی  ا

 حاص  شود قاب  مشاهده  تناسب ظاهری ندایره بر روی تبویر سطح مقطع نانولوله تا وقتی که بهتری

گیری قطر در اندین مقاله  اربردهای موفق این روش در اندازهاند نرم افوار نیو برای این کار وجود دارد  ک

 [ 15-13مستند سازی و ااپ شده است]

 5-شک  الف( در PLV) 2یپالسگیری توزیع قطر نانولوله با استفاده فرآیند تنخیر لیوری  مثالی برای اندازه

 [  15نشان داده شده است]

 
 
 :اهنمار

X  برحسب نانومتر  قطرص 

  سانتی متر از ماده 13        1
 PLVAبا استفاده از فرآيند SWCNTتوزيع قطر يک نمونه  8 -شکل الف

مشاهده شدص ضمن اینکه  VLDبه روش فرآیند  SWCNTsدر مورد بالا توزیع نسنتاً یکنواخت قطر 

SWCNTs  1فاز بخاراز رسو  شیمیایی  روش هبکه (CVD ساخته شده توزیع قطر متفاوتی دارند ) 

                                                 
1 - Superimposing 

2 - Pulsed Laser Vaporation 
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ی بورگ ها ی کواک بجای دستهها یا دسته منفردی ها غالنا ببور  لوله ها در انین مواردیص نانولوله

توزیع وسیع  دوانت مینشان داده شده است  علت این پدیده  6-باشند همانطوریکه در شک  الف می)ضخی ( 

مشکلا  مربو  به  صهستندتکی  ها لولهنانو باشد  از آنجایی که اکثر ها آن قطر نانولوله و تفاو  در دستوارگی

گیری شده و در    توزیع قطر انین نمونه ای اندازهرسد مییا پیچش درون یک دسته به حداق   همپوشانی

 نشان داده شده است  3-شک  الف

 
 

  باشد می nm145و در هر تبویر پایین nm133ص در تبویر بالا راست µm 8/1الا اپ در تبویر ب دیدمیدان   -يادآوري

 

 ساخته شده است CVD فرآيند توسطکه  SWCNTsقطر هاي گیری اندازهي ها میکروگراف 6-شکل الف

                                                                                                                                                         
1-Chemical Vapour Deposition  
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 :راهنما

X قطرص بر حسب نانومتر 

Y ص برحسب درصدها نانولوله 

 CVDساخته شده توسط فرآيند   SWCNTsتوزيع قطر بر حسب در صد   7 -شکل الف
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 پیوست ب

 )اطلاعاتي(

 آزمايشگاهي يها نمونه و دستورالعملسازي  آمادهاطلاعات بیشتري درمورد 
 نمونهسازي  آماده   1-ب

 TEMتوريروي يک  نگهدارندهمواد  1 -1-ب

 توریمه  است  نوع و مناسب بودن  ها گیری تبویربرداری و اندازه نمونهصسازی  آمادهدر  TEMتوریانتخا  

کمک به تراز کردن  آمور و مورد استفاده آن دارد  مویت استفاده از فیل  کربنی  SWCNTبستگی به نمونه 

مربو  به  1اصلاح انحرا  آستیگماتیس ی پودری و ها نمونهداشتن  کمک در نگاهص مخبوصا میکروسکوپ

 ی شیئی است ها عدسی

وان بدون هیچ ت میکند که نمونه را  یه میارا ار "تمیو"سطوحی  صدارشنکه دار یا سوراخ ل  کربنی در فی هولی

 سیست  تبویربرداری هیچگاه صفر نیست  2حرکتتداخلی مشاهده کرده متاسفانه 

   و هولی شکنندگی بیشتری دارند لیسییی ها و توریص شکننده استعلاوه براینص فیل  کربنی 

یادی بحد کافی ک  است که از قدر  تفکیک تباویر حاص  بطور ز حرکتنرخ  صور صبهر صکاربرانبرای اغلب  

یی از نمونه بر روی ها قرار گرفتن قسمت  علاوه براینص قاب  قنول است  ها آنو نتای  برای  شود میکاسته ن

بعضی    اعمالدهد میزمینه را کاهش  ر استص بنابراین تمایو فاز از پ اجتنا  ناپییآمور  سطح کربن 

 دهد  تمایو فاز در تبویربرداری با قدر  تفکیک بالا را بهنودواند ت میمعدنی ی ها فیل 

 
 1کامپوزيتنمونه    2 -1-ب

است که دارای خواص پر مویتی  کامپوزیتی کربنی در تشکی  مواد ها مه  نانولوله کاربردهای عملییکی از 

است اما بعضی  4آزاد CNTمحدودتر از خواص  ک ماتریشده در  وارد CNTsاست  ارزیابی خواص متفاو  

 وان بررسی کرد ت میمشخبا  مه  آن را هنوز 

است که  اند این نمونه خوابانیده شدهسازی  آمادهبمنرور  ماتریک یی که در ها  CNTsمشک  اصلی درمورد 

مواردی که اطلاعا  درمورد کند  بنابراین این روش اغلب در  تغییر میای  اندازهتا  ها در این روش ساختار لوله

شام  بریدن  SWCNTکامپوزیتی ها نمونهسازی  آمادهگیرد   ساختار اولیه مه  نیست مورد استفاده قرار می

ی کربنی است که واضح نمودن تبویر از حالت اننوهه اولیه و توزیع طول اولیه ها یا تغییر شک  دادن نانولوله

 سازد  را بسیار مشک  می

میکروتوم مجهو به ااقوی الماسی معمولاً  الترایک   نمونهصسازی  آمادهرساندن اثرا  ناخواسته  حداق به برای 

 لازم است 

 

                                                 
1 - Astigmatism 

2 -Drift 
3 - Composite 

4 - Freestanding 
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 ملاحظات نظري و دستگاهي   2-ب

 منبع الکترون 1 -2-ب

  باشد می (FE)میدانی  گسی مننع الکترون مورد استفاده گرمایونی و  STEMو  TEMی ها در دستگاه

1تفنگ"
میدانی  گسی ای حرار  داده شده برای که مننع گرمایونی است درصورتیکه مننع  تهرش یالکترون "

 کند  شدید تولید می الکتریکیرا از طریق استخراج از یک میدان  ها الکترون

میدانی در مقایسه با گرمایونی بیشتر تک انرژی هستند  این نوع  گسی ی ایجاد شده از طریق ها الکترون

 کند  میی پرتو الکترون را تعریف ها مننع الکترون مشخبه

پخش   ص روشناییص2پارامترهای قاب  توجه شام  تابع کارص دمای عملیاتیص دانسیته جریانص اندازه عنور عرضی

  باشد میعمر مننع طول خلاء و  تجهیوا ص گسی پایداری جریان  انرژیص

داده شده به عنوان منابع الکترون مورد دیده و بخوبی شک    حرار  LaB6ی ها ی تنگستن و کریستالها رشته

  ارزیابی اولیه خلوص باشد میTEMی ها استفاده در تولید الکترون گرمایونی در بسیاری از دستگاه

 مجهو به این نوع مننع تولید الکترون انجام داد   TEMوان با استفاده از دستگاه ت میی کربنی را ها نانولوله

نیاز دارد  یک دستگاه  LaB6 به پییر است و خلاء کمتری نسنت حتی تعویضاقتبادیص بادوام و برا تنگستن

TEM  مجهو به رشته تنگستن برای آنالیوهای معمولیTEM  محهو به رشته تنگستن برای آنالیوهای

واند با استفاده از یک دستگاه ت میی کربنی ها لولهنانو بسیار عالی است  ارزیابی خلوص اولیه  TEMمعمولی 

TEM ص برای آنالیو خلوص نانولوله هو به این نوع مننع الکترونی انجام شود مجLaB6    بطور قاب  ملاحره ای

ای بسیار بیشتر و وسیله تفکیککننده و  گسی عمر طول دارای توانایی دانسیته جریان بیشترص روشناییص 

  باشد میتر قوی

متداول ی الکترون آن ک  است  برای آنالیو دارای دانسیته جریان زیادص و پخش انرژ گسی  میدانیمننع 

آل نیست اون مننع  موارد ایده میدر تما گسی  میدانیی کربنی ص مننع الکترون ها نانولولهتعیین خلوص 

 جریان کواکتر است به موجب آن نورانی نمودن سطوح نمونه با دانسیته جریان کافی مشک  است 

  ی کارکردن تحلیلیصها و همینطور برای حالت HRTEMدر  قدر  تفکیک پییری کافی FEمنابع الکترون 

ص EELSتوسط  ها کند  برای آنالیوهای طیف بینی ناخالبی مییا الکترون هولوگرافی را فراه   STEMمانند 

 LaB6میدانی دارای تفکیک فضایی و انرژی بمراتب بیشتر در مقایسه با منابع تنگستن یا  گسی یک مننع 

 دارد  
 ي متراکم کنندهها سيعد  2- 2-ب

ماده قرار گرفتهص تنری  پرتو الکترون  صفحهکه بین تفنگ الکترون و   کننده عدسی متراک  سامانهعملکرد 

خروجی از تفنگ الکترون به سوی نمونه است تا شرایط بهینه روشن شدن جهت مشاهده و ثنت تبویر 

اند که پرتو الکترون  ننده طوری تنری  شدهک ی متراک ها فراه  شود  حین بیشترین عملیا  معمولص عدسی

 پخش کند تا از گرمایش اضافه جلوگیری شود )که برروی عنور از روی ه  تنری  نشده اند(را 

 

                                                 
1 - Gun 

2 - Cross Over 



31 

 

 نمونه نگهدارندهعدسي شیئي و   1- 2-ب

ی ها بورگنمایی نوری یک میکروسکوپ الکترونی شام  یک عدسی شیئی و یک یا بیش از یک عدسی سامانه 

تبویر نهایی را ی بعدی ها عدسی  کند میتعیین است  عدسی شیئی تفکیک و تمایو در تبویر را نده کن پخش

 کنند  میدر بورگنمایی مناسب برای مشاهده و ثنت حاضر 

است اون این عدسی است که تعیین کننده قدر   تر مه عدسی شیئیص عدسی است که بیش از همه 

دهد  انحرا  در تبویر تشکی  شده توسط  میویربرداری را انجام تفکیک دستگاه  بوده و اولین مرحله تب

ی واسطه ها ی دارد  عدسیاربرد و عک کننده  پخشهای  سامانهاز به بورگنمایی بیشتر توسط عدسی شیئی نی

با تبویربرداریص مگر در  ها شوند که خطاها در این عدسی میتحت شرایطی استفاده کننده  پخشای و 

ی ها زاویه ای پرتو الکترون که داخ  عدسی روزنهکند  علت این است که  میاخ  نبورگنمایی ک  تد

هراند که   صتوجه کنیدنرر است   قاب  صر  کرویو بقدری کواک است که انحرا   شود میکننده  پخش

مرتنه( جایی که سوزن 13333درمورد تبویربرداری دربورگنمایی کواک ممکن است صادق نناشد )کمتر از 

تشکی  شده  میانیواند اتفاق بیفتد  اون بخش زیادی از تبویر ت میی ناهمسان گردها اعوجاجنکه و گیر ش

  شود میداخ  کننده  پخشی ها توسط عدسی شیئی در عدسی

ای نسنتاً زیاد تبویری از یک جس  که نودیک به نقطه کانونی جلو قرار گرفته را  عدسی شیئی در فاصله

ص پرتوهایی که همان نقطه را باشد میکانونی  صفحهکه جس  در عم  در اولین دهد  از آنجایی  تشکی  می

کنند )از انحرا  کروی صر  نرر شده  یی است که عدسی را ترک میها آنکنند تقریناً موازی با  میترک 

 شوند  میای نسنتاً زیاد پایین عدسی یکی  تبویر در فاصله صفحهاست( و در 

ی بسیار بورگتر از روزنه موثر ها ی پخش شده از طریق زاویهها الکترون در عدم حضور یک روزنه شیئیص

را  "مه آلود"یک پ  زمینه  ها آنرسند بطوری که  عدسی به سطح تبویر دورتر از نقطه تبویری مناسب می

ر در جس  با قدر  پراکندگی نسنتاً زیاد بنابراین بسیار تیره تر از اطرا  خود د ناحیهدهند  یک  میتشکی  

 ص اگر اه جی  قاب  اغماضی وجود دارد شود میتبویر ظاهر 

 کند  میروزنه به بهنود تمایو تباویر کمک  حی  پرتوهای ناخواسته توسط
  کننده پخشعدسي  4 -2-ب

ل انتقال مسئوکننده  پخشگردد  عدسی  میاستفاده  میانیی ها اغلب با تعدادی از عدسیکننده  پخشعدسی 

واند تبویر بورگ شده ت می کننده پخششیئی بر روی یک صفحه مشاهده است عدسی  تبویر اولیه از عدسی

 اولیه از بخش روش شده نمونه را بورگنمایی بیشتری نماید 
 ديدي ها دوربین و سیستم 8- 2-ب

(ص برای ایجاد تبویر با رنگ سنو که ZnSمانند سولفیدروی ) 1سان معمولاً با ماده فسفر TEMدیدصفحه 

  شود میص پوشش داده باشد میحساس  nm553تقرینا  انسان که در طول موجبرای اش  

کند )یک لایه فیل   میثنت  ور  سیاه و سفیدبی نگاتیو عکاسی بها فیل تباویر را ببور   TEMدستگاه 

تبویر مانند یک دوربین بر  حسگری پیشرفته مجهو به یک ها برداری یا صفحه تبویربرداری(  دستگاه عک 

                                                 
1- Phosphorescent 
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وان برروی صفحه کامپیوتر ت میکند که تبویر را  میشده است که تباویر دیجیتال )داده( تولید  CCDپایه 

 نمایش و بعنوان یک پرونده تبویری حف  کرد 
 غیر ايده آلانحراف عدسي و ديگر خواص تصويربرداري  6-2-ب

پن  انحرا  ناخواسته قرار  ایص مغناطیسی و الکترواستاتیک تمام تا حدودی تحت تاثیر ی شیشهها انواع عدسی

  بعلت اثر شود میقوس میدانص استیگما  و کما اعوجاجص گرفته اند  این پن  انحرا  شام  انحرا  کرویص 

اعوجاجص استیگما  و کمای  مغناطیسی نیو از ها ص عدسیها ی مغناطیسی برروی الکترونها آنارخش مید

 ند شو می  1ناهمسان گرد

 رنگیص انحرا  رنگیواند باعث نقبان در تبویر شود شام  انحرا  ت میرهای دیگری که هاص فاکتواضافه بر این

 شود بارفضایی ارخشی و انحرا  

  علت این باشد میTEMانحرا  کروی یکی از اصلی ترین فاکتورهای محدود کننده تفکیک در دستگاه 

که از نقا  کانونی از پرتوهایی که  شود میانحرا  کروی این است که پرتوهای محیطی در نقا  کانونی جمع 

که پرتوهای الکترون از یک نقطه جس  از  شود میتر به محور است متفاو  است  در نتیجه باعث  نودیک

 نقطه تبویر مربو  در یک فضای تبویری عنور نکند 

تاثیر را تحت کننده  پخشی ها نوعی دیگر از انحرا  کروی است  این انحرا  به طور عمده عدسی اعوجاج

تبویری بورگنمایی شده است )تبویر میانی توسط عدسی شیئی تشکی  شده  ها آندهد اون جس   میقرار 

تبویر یکی شده استص اما بورگنمایی در  صفحهدر نقا  مربو  در  "تبویر"است(  پرتوها از هر نقطه در 

 متفاو  است  صفحهتمام طول 

)سرعت( که نقطه ای را در فضای  ی مختلفها ی طول موجها افتد که الکترون میوقتی اتفاق  رنگیانحرا  

تفکیک  رنگیکند به همان کانون در فضای تبویر آورده نشود  همانند انحرا  کرویص انحرا   میجس  ترک 

 بیند  می رنگیانحرا   ی نازک تر آسیب کمتری ازها نمونهص  هر اند کهکندص  میرا محدود 

ش  جی  شده (ص بخnm233تا nm 133 )کمتر از "نرمال"با ضخامت  ییها نمونهص برای TEMدر دستگاه 

یی ها دهد  به الکترون میالکترون تمام انرژی خود را به نمونه  پرتو در حداق  است  وقتی که پرتو جی  شودص

یی که ها هستندص در صورتی که الکترون پراکندگی غیر کشساناند  خشی از انرژی خود را از دست دادهکه ب

 شده هستند  پراکندگی غیر کشساناند  لاً هنگام پراکندگی از دست ندادهخود را اص انرژی

افتد بستگی به وزن مخبوص و ضخامت کلی دارد  میمیوان پراکندگی که در هر نقطه از نمونه خاصی اتفاق 

دگی و دیگر خواص نمونه است  قدر  پراکن دهنده تشکی اجوای شیمیایی  و نسنتاً مستق  از عدد اتمیص

 سطحی خاص از نمونه با ضخامت جرم خود ببور  جرم بر واحد سطح کاملاً متناسب است 

وان از حاصلضر  وزن مخبوص توده و ضخامت بدست آورد  با افوایش ضخامت جرمص ت میضخامت جرم را 

جی  یابد  الکترونی که از نودیکی هسته یک ات  عنور کند بطر  بار مثنت  میاحتمال پراکندگی افوایش 

کند و سپ  در مسیر خط مسقی  اما در  می  الکترون مسیری هیلولی شک  نودیک به هسته را طی شود می

                                                 
1 - Anisotropic coma 
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     دهد  الکترونی که نودیک تر به هسته عنور کند بطور بسیار میای در مقایسه با مسیر اولیه ادامه  زاویه

  شود میر  بورگتری منحبه مقدار و بنابراین  شود میتری به بار مثنت جی  قوی

فرار کنند  پراکندگی  ها از گیرافتادن توسط هسته ها آنکه  فرودی آنقدر هستی ها الکترون اندازه حرکت

  نیروهای دافعه شود میرادیان  13-2تا زاویه نه بیشتر از  فرودیی ها باعث منحر  شدن الکترون کشسان

انحرا  از مسیر  تر باشدص ت  هراه نودیکی نمونه اسها الکترون نودیک به الکترون انحرا کننده  تعیین

و  فرودیی ها بین الکترون ی الکترواستاتیکها و بر ه  کنش ها در صور  برخوردالکترون بیشتر خواهد بود  

ی منحر  شده امکان دارد انرژی خود را از دست ها ی ات  هستندص الکترونها یی که دور هستهها الکترون

 ی بلندتر و سرعت پایین تر( ها موجانتقال به طول   بدهند )یعنیص

مقداری از انرژی خود را از دست  فرودیی ها تر ذکر شدص پراکندگیص که در آن الکترون همانطوریکه پیش

( معمولاً nm133ی نازک )کمتر از ها نمونهانرژی برای  اتلا   شود مینامیده  غیرکشساندهند پراکندگی  می

eV13  تاeV23 پراکندگی حین عنور الکترون از نمونه اتفاق  رویدادیک  فقطه )در مواردی ک باشد می

 بیفتد( 

 13-4انحرا  زاویه دارند )حدود  میانرژی هستند و مقدار ک اتلا که در معرض اینگونه  یالکترونباریکه 

 تقریناًشود میباریکه الکترونی که بر اثر انحرا  با زاویه خیلی کواک این انین تلف رادیان( و بنابراین 

 غیرکشسانی ها برخوردانرژی نسنی بعلت  اتلا کنند   میها از میان روزنه عدسی شیئی عنور  آن  میتما

دارد  بنابراینص تغییر در طول موج که در  135تا  134به تغییر در ولتاژ شتا  دهنده یک قسمت در  مربو 

ص که در اندگانهوجود اینص پراکندگی اهمیت است  با  نسنتاً بی شود میاثر پراکندگی یک الکترون تکی تولید 

 در تبویر باشد  رنگیواند یک مننع جدی انحرا  ت میواند اتفاق بیفتدص ت میی نسنتاً ضخی  ها نمونه

ی قطب عدسی برای تولید مستقی  ها همگن بودن مواد مغناطیسی و دقت در ماشین کاری این فلوا  در تکه

 تئوری که توسط حد انکسار انحرا  ثابت شده کافی نیست یی قادر به نمایش با قدر  تفکیک ها عدسی

کانونی با جهت تغییر  صفحهکند که در آن  میتقارن محوری تباویری را تولید  حاص  از فقدانعدم تقارنص 

  شود میی غیر متقارن استفاده ها آنای است که برای جنران مید کند  استیگماتور وسیله می
 ها آنکنترل دامنه / تمايز فاز و  7 -2-ب

  خواص شود میی بین پرتو الکترون و نمونه تعیین ها کنش بره  ماهیت و گستردگیتمایو تباویر توسط 

میکروسکوپ )تمایو دستگاهی( هر دو اهمیت دارند  تمایو بعنوان تفاو  نسنی  سامانه نمونه )تمایو ذاتی( و

 آن تعریف شده است  اطرا شد  در نقطه تبویر و 

در نرر گرفته شده است  در حقیقتص تمایو فاز در  HRTEMتمایو فاز اغلب بعنوان مترادفی با تبویربرداری 

  شود میی نسنتاً ک  ظاهر ها حتی در بورگنمایی TEMاکثر تباویر 

افتد  تبویر بطور  میتمایو فاز هر وقتی که بیش از یک پرتو در تشکی  تبویر مشارکت داشته باشد اتفاق 

 ربط دارد  بلوری بودن ساختار نمونهمستقی  به تناوبی 
1فرن  -کنتراست "تبویری که  -يادآوري

در نتیجه  نوارهای تداخلی فرنلی  شود میتوسط تمایو فاز ایجاد  شود مینامیده  "

  شود میی پراکنده نشده ایجاد ها ی پراکنده شده با الکترونها از تداخ  الکترون ها نوارتمایو فاز است که این 

                                                 
1-Fresnel - Contrast 
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و تغییرا  در کانون یا معلوم یا فاکتور پراکندگی در یک نمونهص  گیریجهت  مولاً با تغییرا  کواک در ضخامتصتبویر مع

ی ضخی  یا سطحی که بطور کانونی ها کند  بنابراینص هنگام کارکردن با قسمت میی شیئیص تغییر ها استیگماتیس  عدسی

با مننع الکترون  TEMدر دستگاههای  نوارهای فرن بیشترص  سیهمدوتنری  نشدهص احتیا  بیشتری باید بعم  آید  بعلت 

  تر است برجستهمننع گرمایونی  TEMمیدانی در مقایسه با  گسی 
 1هاي کاري ديگر حالت   1-ب

 انرژي پخشمیکروآنالیز پرتو ايکس بر اساس   1 -1-ب
ترومغناطیسی )ببور  پرتوهای ی با سرعت بالا با ماده بره  کنش داشته باشندص پرتو الکها وقتی الکترون

  شود میایک  و نور مرئی( نیو منتشر 

انرژی بعلت برخورد  اتلا دو مننع برای پرتو الکترومغناطی  با منشاء الکترون وجود دارد  اولین مننع 

 از آنجایی که حرکت الکترون حین عنور از نمونه باشد میی نمونه ها ات  ی لایه خارجیها الکترونالکترون به 

که    از آنجاییشود میظاهر  ک  انرژیانرژی ببور  کوانتای پرتو دهی پرتوایک  اتلا    این شود میآهسته 

 "سفید"ای( استص طیف پرتو ایک  پیوسته یا  ای )پله شدن فرایندی پیوسته نه فرایندی مرحله فرایند آهسته

  باشد می nm133تا  nm13ی پرتوهای ایک  منتشر شده بین ها جو  طول مشود میمنتشر 

قادر به بر ه  کنش با پوسته  ها الکترون صKeV1ی برخوردی به بالاتر از ها با افوایش انرژی الکترون

که یک الکترون مداری از یک سطح انرژی  شود می  این بر همکنش باعث باشد میی نمونه ها ترین ات  داخلی

تی که الکترون به حالت اولیه بازگرددص بسته انرژی به تر پوسته برود  وق تر پوسته به یک سطح انرژی بالا پایین

ی الکترون از یک پوسته به پوسته ها   انتقالشود مییا طول موج کوتاه منتشر  "پرانرژی"صور  پرتوایک  

انرژی یا طول موج دارای  دیگر در برگیرنده بسته انرژی بسیار دقیق استص بنابراین پرتوایک  منتشر شده

  استبسیار دقیقی 

ی ها ی منتشر شده شاخبه ات ها متفاو  استص طول موج منفرد میی اتها ی انتقال برای گونهها اون انرژی

 همان نمونه است  دهنده تشکی 

پرتوایک ص آنالیو کیفی  سنجیشده با یک طیف  یا انرژی پرتوهای ایک  منتشر گیری طول موج با اندازه

  استپییر  امکاننمونه  دهنده تشکی ی ها ات 

 نمونه نیو ممکن است  میآنالیو ک  گیری شودص اندازه یک ات  ویژهاگر شد  نسنی پرتوایک  مربو  به 

مورد روبشی در حالت آنالیو نقطه ای یا در حالت  واندت میانرژی  پخشپرتوایک  بر اساس  سنجیطیف 

 کند  در مییو نمونه را آنال کواک از یک میطیف پرتو ایک  حج صدر حالت آنالیو نقطه ایگیرد   استفاده قرار

ص و شود میمورد نرر تنری  پرتو ایک  مربو  به عنبر  آشکارساز روی انرژی یا خط طیفص روبشی حالت

بر روی  رایانهمجهو به  سامانه ی عنبری نمونه توسط  نقشهشود میروبش  روی بخش مورد نرر از نمونهپرتو

 کند  میفته شده را ثنت ی گرها و عک  شود میصفحه نمایش همومان ایجاد 

 TEMزاویه عریض ایجاد شود و تبویر  پرقدر  باکه پرتو  شود میتفنگ الکترونی سپ  در حالتی تنری  

 شده و  تبوبربرداری بروش معمول انجام شود   تنری نهایی موردنرر بر روی صفحه نمایش 

                                                 
1-Additional Working Mode 
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 آشکارسازیا ملاحره نمود  محدودیت وان بر روی ه  قرار داد تا توزیع عنبر موردنرر رت میدو تبویر را 

 nm 233تا nm133برای عناصر آنالیو شونده طیفی از بریلی  تا اورانیوم از مناطق کواکی به قطر 

gواند به کواکی ت میشده  آشکارسازیضمن اینکه مقدار عناصر  صباشد می
gتا  4-13

 باشد  13-13

ننی الکترون عنوری ایجاد شود اما به دلی  پخش جا ایک  تنها از بخش کواکی از نمونه پرتورود  میانترار 

  شود میاز بخش بورگتری از نمونه ایجاد  پرتو از نمونهص

مورد استفاده  EDSواند در حالت ت میمیکروسکوپ الکترونی روبشی یا میکروسکوپ الکترونی عنوری روبشی 

 قرار گیرد 
 میدان تاريک TEMتصويربرداري  2-1-ب

ی پراکنده نشده پرتو ها که الکترون شود میونی تبویر میدان  روشن وقتی تشکی  در میکروسکوپ الکتر

 ی پراکنده شده یکی شده و با عنور از روزنه عدسی شیئی اصلاح شود ها برخوردی با الکترون

کنند  میای پراکنده  را به طور گسترده ها سطوح تاریک در تبویر ناشی از مناطقی در نمونه است که الکترون

ی پراکنده نشده حی  شودص تبویری که ها   اگر الکترونداده شوندسپ  از روزنه عدسی شیئی عنور و 

یی که با نمونه بره  کنش داده شده اند( ها آنی پراکنده شده است)یعنیص ها از الکترون فقط  شود میتشکی  

1تاریک –میدان "  این حالت تبویربرداری شود میو تبویری میدان تاریک ایجاد 
ص اون شود مینامیده  "

را پراکنده کند  تباویر  ها ای حضور داشته باشد که الکترون تاریک است مگر اینکه نمونه نمایشگرصفحه 

ص اگراه شد  به باشد میروشن  –تاریک معمولاً دارای تمایو بیشتری در مقایسه تباویر میدان  –میدان 

 تابش بیشتری نیاز دارد   مقدار بسیار زیادی کاهش یافته استص بنابراین زمان

 پراش یافتهص نقا   آن است که شود میی بلورین انجام ها نمونهبرای که   تاریکص –مویت تبویربرداری میدان 

با استفاده از آن تبویر میدان تاریک وان انتخا  کرد تا ت میی شیئی ها عدسی پشت فاصله کانونیرا  در  ویژه

 گردد  از صفحا  بلورین انتخا  شده ایجاد

میدان در تباویر است که  یذرا  بسیار ریو آشکارسازیمیدان تاریک ابواری قوی برای  حالتبنابراینص 

که ماتیس  بسیار مشک  است از آنجاییآستیگ اصلاح انحرا صور  تنری  و   بهرنیستروشن قاب  مشاهده 

 تمایو فاز وجود ندارد 

دهد :روشنایی تبویر بسیار ک  استص که  میه را عنور شد کسری کواک از پرتو پراکنده فقط روزنه شیئی

 ها نمونههص تیج  در نبدست آید  ای تباویر قاب  استفاده تابش بیشتری را باید اعمال کرد تادراین صور  زمان 

 هستند  بیشتری در معرض آسیب پرتودهی

 STEM  حالت( در HAADF) بالازاویه  حلقوی( یا میدان تاریک ADF) 2حلقویوقتی که از میدان تاریک 

ریوی وجود دارند که    ذرا  بسیارباشد می میی عدد اتها ص تمایو تبویر بر اساس تفاو شود میاستفاده 

میدان تاریک معمولی انعکاس ایجاد TEMدر خارج از روزنه شیئی  فقط ها به شکلی است که گیری آن جهت

 اسایی این ذرا  مناسب است کنندص این روش بدلی  کارآیی پرتوگیری بالا برای شن می

                                                 
1-Dark - Field 

2- Annular dark field 
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ذرا  بسیار ریو فلویص که با تبویربرداری  وجودواند اطلاعا  بسیار مفیدی درمورد ت می روشبنابراینص این 

 میدان روشن قاب  مشاهده ننود را ارایه کند 
 (SAEDالکترون سطح انتخابي ) پراش 1 -1-ب

 بلوریموادی که پارامترهای  پراشاز الگوی  را با استفاده TEMمقیاس  1کالینراسیونامکان  SAEDروش 

طول دوربین L)که در آن شود میص محاسنه Lدهد  بدین منرورص ثابت دوربینص  میشناخته شده دارند را 

که بر حسب نانومتر بیان شده است(  پارامتر دیگرص  باشد میطول موج الکترون   ومتر برحسب میلی

Rکه از روی صفحه  پراش یافتهپرتوهای مستقی  و  فاصلهمتر بیان شده است و به  که برحسب میلی باشد می

ص Rگیری    وقتی ثابت دوربین معلوم است با اندازهشود می مربو گیری شده  یا تبویر اندازه TEMنمایش 

 وان محاسنه کرد ت میرا  بلورص در شود میص که بر حسب نانومتر بیان dفاصله گیاریص 

 یابد  میافوایش  پراشیابد(ص مقیاس الگوی  میافوایش  با کاهش ولتاژ شتا  دهنده ) توجه داشته باشید کهص

          (4)  

 با استفاده از قانون برگص 

          (5)  

Rd =          (6)

 بنابراینص 

 :که در آن

L   متر استص نص برحسب میلیطول دوربی 

  Rشده که بر روی صفحه نمایش  پراشپرتو مستقی  و  فاصلهTEM دازه گیری شده است و بر حسب ان

 متر است میلی

 طول موج الکترونص برحسب نانومترص   

   d ص برحسب نانومترصصفحه ایفاصله بین 

θ     برحسب درجه  صپراشزاویه 

وان بدست آورد و فاصله ت میطول موج پرتو الکترون را دقیقاً بدانی ص ثابت دوربین را  و سامانه اگر هندسه

محاسنه کرد  تعیین دقیق  پراشدر الگوی  ها نقا  یا حلقههای  گیری اندازه وان ازت میدر نمونه را  صفحا 

گیری ولتاژ بالا زهان تغییر کند  به طور کلی انداطول موج بطور آزمایشگاهی مشک  است و طول موج با زم

عملی نیست روش عملی برای کالینره کردن دستگاه استفاده از مواد با دقت کافی برای محاسنه طول موج 

 کننده با ساختار شناخته شده است  پراش دهنده

دارد بطور ایده آل الگوی  نمونهی عدسی و موقعیت ها آناز آنجایی که ثابت دستگاه بستگی به جری

قن  و پ  از  توریشود  این فرآیند با تنخیر ماده کالینراسیون روی  فرض مجهولید همومان کالینراسیون با

  شود میقراردهی ماده ناشناخته انجام 

                                                 
1 - Calibration 
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 انجام شود همچنینآن شناخته شده است  dاز نمونه ای که مقدار  پراشالگوی  استفادهکالینراسیون با 

برای مقادیر  3و2و1لص شدهص بطور مثا پراشسط پرتو ی شعاعی نقا  تولید شده توها فاصله گیری اندازه

  شود میص انجام d صایصفحهبرحسب فاصله گیاری بین  Rصو آماده نمودن نمودار فاصله dای از شناخته شده

توسط  ها آن dی نازک طلاص اکسید منگنو و کلراید تالی  تنخیر شده موادی مناسب هستند که مقادیر ها لایه

 طور دقیق تعیین شده است پرتو ایک  ب پراش
 (EELS) 1انرژي الکترون اتلافطیف سنجي  4-1-ب

ایک  ایجاد  پرتوی ها فوتون Kلایه بر روی کندص  برخوردنمونه ای به TEMوقتی که پرتو الکترون در دستگاه 

 گیری هانداز با  اندانرژی خود را از دست دادهیی هستند که بخشی از ها الکترون ها که این فوتون شود می

  خواهد بودپییر  امکاننمونه  شناسایی ترکیب شیمیاییاز منطقه محدود شده نمونهص  اتلا  شدهی ها انرژی

و در مورد  شود میی نسنتاً نازک ها نمونهانرژی الکترون تکنیکی است که محدود به  اتلا  سنجیطیف

  شود میعناصر سنک )بطور مثال سدی ( بطور موفقی اعمال 

صدمه بنینید  از  برخورد غیر کشسانکه از  باشد هامی معنای نازک به حدکافی برای الکترونبه  "نازک"

استفاده کرد  این بالا  Zلنه هسته در عناصر با  اتلا وان برای بررسی ت میه  انین  EELSتبویربرداری 

دارد   یلتر شدهفانرژی حالت تبویربرداری درروش که دقت بالایی داردص قدر  تفکیک فضایی بسیار خوبی 

  باشند می  EELSمجهو بهها امروزه تعداد محدودی از میکروسکوپ

طیفی از   آنالیوگر انرژی قرار دارد نمایشگرزیر صفحه  TEMدر قسمت تحتانی ستون دستگاه آنالیوگر انرژی 

در  ها ر الکترونکند  اکث میی عنور داده شده نسنت به انرژی پرتو اولیه را تولید ها توزیع انرژی در الکترون

ی با ها مشاهده شده است که در برگیرنده برهمکنش اتلا ی ها صفر اولیه و قله اتلا طیف در قله 

  در مقادیر بیشتر از اینص یک پ  زمینه نوولی باشد می eV53تا حدود لایه هدایت یا ظرفیتی ی ها الکترون

 گیرد  میرسیده اند قرار  ها آنی  پرتوایک  به ی جها یی که انرژیها ی یونیوه کننده ات ها نرم بر روی لنه

 گیرد مییی هستند که برای آنالیو مورد استفاده قرار ها اینها قله

 
وان از مطالعا  دقیق ت میاطلاعا  درمورد پیوندهای شیمیاییص ساختار مولکولی و ثابت دی الکتریک را -  يادآوري

سن  و پخش انرژی پرتو الکترون اولیه ر بسیار ریو بستگی به طراحی طیفاانرژی بدست آورد  تفکیک ساخت اتلا ی ها منحنی

( eV 3/3میدانی  گسی کننده میدان سرد مانند تفنگ گسی ( از رشته تنگستنی گرما یونی از یک eV5/1دارد  این مقدار )

 یابد  میون اولیه بهنود بیشتری وسیع تر است  تفکیک با استفاده از یک فیلتر انرژی برای بهنود پخش انرژی از پرتو الکتر

 

 

 

 

 

 

                                                 
1-Electron energy loss spectroscopy (EELS) 
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 پیوست پ

 )اطلاعاتي(

 SWCNTsاطلاعات بیشتر درمورد مشاهده 

 
 تصاوير با قدرت تفکیک بالا 1-پ

 صفحهکه برروی  باشد مینانولوله   میبا قدر  تفکیک بالا تباویری با تمایو فاز از ساختار ات TEMتباویر 

تعداد و  صها لوله آراییخود  ماهیتاست  اطلاعا  مختلفی شام  شده  پخشمشاهده عمود بر پرتو الکترون 

 وان بدست آورد ت میرا از این تباویر  ها قطر لوله

العم  معمول برای با دننال کردن دستور آزمایش نانولولهو  شود مییابی براحتی و بطور عادی تعیین مشخبه

  شود میکارکردن با میکروسکوپ الکترون عنوری انجام 
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 :نماراه

 پرتو الکترون 1

 شدهپخشتبویر  2
اثر ي متفاوت برها گیريبا جهت  SWCNTي ها شده از دسته پخشتصويرهاي  از شماتیک نمودار 1-شکل پ

 پرتوالکترون تابش
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کنندص مخبوصاً وقتی که برروی فیل  کربنی نازک  میایجاد  میتمایو ک SWCNTsی کربن ها تعداد ک  ات 

  شده باشدصسازی  آماده هولییا  لیسیی با فیل  کربنی توریاگر نمونه برروی اند  قرار گرفته نگهدارنده

 در فیل  کربن سطوحی هستند که تمایو در آن نقا  عالی است  ها سوراخ

یی است در ماده آمور  مدفون یا همپوشانی شده است  ماده آمور  ها مشک  دیگر تبویر برداری از نانولوله

باشد  سیگنال ایجاد شده  آمور و یا کربن  نگهدارندهتالیست باقیمانده در فیل  ص کاTEMتوریواند فیل  ت می

 بسیار ضعیف است  شود مییی که از بقیه مواد ایجاد ها غالناً در مقایسه با سیگنال SWCNTsتوسط 

 بطور منر  فشرده ها در دسته SWCNTsبراینکه  یی که بطور مساوی از یکدیگر فاصله دارندصها نواروجود 

 تشکی  داده اند قویاً دلالت دارد  متناو  یشده اند و یک شنکه شش گوش

کند و حتی  میرصور ص تغییر ه ص بهها نوار  تمایو باشد مینسنتاً نودیک به یکدیگر  منفردی ها قطرهای نانولوله

  تمام واقعی است   علت این امر خ  شدن و پیچش کام  دسته مانند یک طنا شود میبرروی تبویر ناپدید 

درون  ها انتقال نانولوله شدن و پیچش احتمالاً همراه با  نشان داده شده استص این خ  1-اینها در شک  پ

  شود میوباعث انحرا  از تقارن شش ضلعی   صباشد میدسته 

 بشود  ها نوارواند همچنین باعث ک  رنگ شدن ت میانحرا  از تقارن شش ضلعی 

نسنت  ها یا لوله ها دسته گیریزیادی بستگی به جهت ه مقدارب TEMاز  با استفاده SWCNTsتبویربرداری 

در سطح خارجی و بنابراین عمود بر  ها آنی ها یا دسته ها   در اکثر مواردص نانولولهفرودی داردبه پرتوالکترون 

  باشد میپرتو الکترون 

یا ببور  ور  منفرد بب SWCNTsتحت شرایط مناسبص از تبویربرداری میدان روشن برای ارزیابی 

 وان استفاده نمود ت میای  دسته

سازی    شنیهاشاره دارد SWCNTیک به ه(نشان دهنده دو لن )ن  سفید یا سیاهصی فرها نواریک دسته از 

 تبویر این تفسیر را تائید میکند 

  دارای خطا باشدگیری ممکن است ص اما اندازه دارد (dt (طربستگی به ق نواربین  (d)فاصلهص

ی لوله بسیار حساس به تنری  ننودن و ها تاریک نسنت به لنه نوارهاینهایتاً موقعیت نسنی و ضخامت 

مشاهده وقتی که پرتو الکترون عمود بر یا موازی با ص SWCNTsشرایط مشاهده است  درمورد یک دسته 

ی ها نواراز ای  دستهیر است  وقتی که مشاهدا  عمود بر محور دسته باشدص تبوپییر  امکانمحور دسته باشد 

ی ها یص نوارنه عدم تمرکو پرتو الکتروبسته بدهد که  میتبویر نشان سازی  شنیهدهد   میمنر  را نشان 

 ملاحره شود(  1 -پک  باشد )ش ها آنباشد یا بین  ها واند یا در مرکو ردیف لولهت میتاریک 

وان در حالت تبویربرداری میدان ت میه کاتالیست را را کاتالیست فلوی و پای ها یی مانند باقیماندهها ناخالبی

بتوانند تمایو بحد کافی در پ  زمینه فیل  کربنی  ها روشن آنالیو نمود  النته این بشرطی است که این گونه

واند در باقیمانده کاتالیست مورد استفاده در رشد ت میی فلوی ها ایجاد کنند  در همین منحثص ناخالبی

ی نانولوله کربنی یا خوابانده شده در پایه کاتالیست ها بیشتر برروی سطح دسته ها این ناخالبینانولوله باشد  

و سطح مشاهده محدود تحت  ها آنبعلت اندازه  ها آندر این مورد پیدا کردن  است  که  ها یا در انتهای نانولوله

تحت  ها آنشناسایی   نانومتر باشدص 2تا  1بورگنمایی زیاد محدود است  وقتی که ذرا  این فلوا  به کواکی 

  شود میشرایط تبویربرداری میدان روشن در مواردی بسیار مشک  
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 در مقایسهص تبویربرداری تاریک راهی بهتر برای بررسی ذرا  ریو فلو یا اکسید فلوص کاربید و غیره است 

 تباویرمشابه به  تباویریتولید  ای بدون نر  در نرر گرفته شده که باعثمعمولاً بعنوان ماده  صآمور کربن 

   شود میی کربنی ها ی گرافن نانولولهها یا دیواره نگهدارندهفیل  کربنی 

کاتالیست مشاهده  پایهی نانولوله کربن و کاتالیست باقیمانده یا ها معمولاً روی سطوح دسته آمور کربن 

دیگر کربن ممکن است در نمونه وجود ی ها شک     علاوه بر آنص بسته به روش سنتو و خالص سازیصشود می

 داشته باشد 

  شود می یافتپیازهای گرافیت و غیره معمولاً در نمونه   ی کربنی اند جدارهص نانو الیا  کربنصها نانولوله

ی ها ی موازی یکدیگر از صفحا  گرافن به شک  لولهها یی با لایهها نانولوله  ی کربنی اند جدارهصها نانولوله

 شک  است که در جهت محور طولی الیا  قرار گرفته اند  ایاستوانه

نانومتر با خط دیگر  334/3ص خطو  سیاه موازی با فاصله ای حدود HRTEMآنالیو با استفاده از دستگاه 

است  نانوالیا  کربنی مواد کربنی  MWCNTsای در ده سطح مقطع صفحا  گرافن استوانهمعمولاً نشان دهن

 شده اند  ایده "استخوان ماهی"عمود بر محور لیف در یک ساختار  هستند که صفحه گرافن

 لایه بسته هستند لایه یا اندی گرافیتی تکها ی کربن به صور  حلقهها ی گرافیت ات ها پیاز

اغلب به شک  پوشش برروی سطح ذرا  فلوی باقیماندهص یا در بعضی مواد ببور  ساختارهای کربنی  ها آن

 ده است به تنهایی مشاهده ش
 کلي براي آنالیز نمونه يها دستورالعمل 2 -پ

با بورگنمایی  SWCNTنشان داده شدهص برای ارزیابی نمونه  2-همانطوریکه در شک  پ  دستورالعم  کلیص

  در شود میافوایش داده  برابر433333سپ  مرحله بورگنمایی به   صشود میبرابر آغاز 5333پائین بطور مثال 

یی مانند پایه کاتالیست و ذرا  بورگ فلو را باید آنالیو نمودص از آنجایی که ها ناخالبی  یینصی پاها بورگنمایی

وان ت می EELSو  EDSیها از روش  در این مرحله باشد میبرای این منرور بسیار بورگ  صفحه نمایشگر

 ی نمونه بدست آورد ها بیشتری درباره ناخالبی مینمود تا اطلاعا  جامع و ک استفاده

وان شناسایی ت میو دیگر ماده کربنی را  آمور کربن  حضور و همچنین SWCNTs  تحت بورگنمایی بالاص

 نماید  میپییر  امکانیابی بیشتر جس  مورد نرر را امکان مشخبهسطح انتخابی الکترون  پراشنمود  نهایتاً 

 SWCNTsدیگری بجو  دهدهن تشکی اگر مطالعا  بر اساس تبویربرداری در بورگنمایی پایین اجوای 

 باید انجام شود  EELSو  EDSآزمایشمشاهده شود در اینبور  

بورگنمایی بالا نیو مشاهده شودص در اینبور  بجو  با( SWCNTs)بجو  دهنده تشکی اگر همان اجوای 

EELS  وEDS  هدهند تشکی تمام اجوای گیری  اندازهو  شناساییواند به ت میص تبویربرداری میدان تاریک 

 کمک کند 

حضور داشته باشند در اینبور  آنالیو بر پایه تبویر بر روی تعدادی تمیو  SWCNTs   فقط اگر در تباویر

 کافی است  SWCNTsنمونه  ک  به تنهایی برای مشخبه یابی مربوطه ها از نانولوله
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 SWCNTي ها نمونهTEMنمودار شماتیک دستورالعمل کلي براي آنالیز  2-شکل پ
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 پیوست ت

  )اطلاعاتي(
 SWCNTsموثر در مشاهده  عواملاطلاعات بیشتر درمورد 

 اصول کلي  1-ت

نیاز به  SWCNTی ها نمونههستند  بعضی از موثر TEMارزیابی نتای   در زیادی هستند که عوام 

شفا  باشد تهیه گردد   ای بحد کافی نازک )پخش شده( که در برابر الکترون زیادی دارد تا نمونهسازی  آماده

واند ت میک  است  ساختار نمونه  خروجیبر بوده و مقدار نمونه  فرآیندی نسنتاً زمان TEMدر اینبور  آنالیو 

 یفراصوت سازی آمادهباز شدن دسته از ه  و کوتاه شدن حین   تغییر کند  برای مثالصسازی  آمادهحین فرآیند 

ی ها نسنتاً کواک بوده که به نوبه خود امکان اینکه مشخبه دیدیدان واند اتفاق بیفتد  علاوه برآنص مت می

دهد  علاوه بر آنص  میگیرد نماینده خوبی از تمام نمونه نناشد را افوایش  میای که مورد بررسی قرار  منطقه

 ی کربن آسیب برساند ها واند به نانولولهت میپرتو الکترون 
 اختلال در عملکرد میکروسکوپ 2-ت

به حداق  رساندن  که باشد می TEMتبویربرداری  سامانه قادر به اثرگیاری بر کیفیت ها از اختلال تعدادی

واند بطور قاب  ملاحره ای عملکرد دستگاهی و احتمال موفقیت و کاری با کیفیت بالا را ت هامی این تداخ 

 دهد  میبهنود 
 آلودگي   1- ت

  ایو نمونه ها آلودگی ستون نوری الکترونص روزنه ازواند ت میدهد و  میتمایو را کاهش  حرکتآستیگاتیس ص و 

ی پراکنده شده باردار ها   اینگونه مواد تحت پرتو در اثر الکترونناشی شود داردص پایینهدایت الکتریکی  که

استاتیکی بعلت باردار کند  استحکام میدان الکترو میاستاتیکی را ایجاد وشوند ودر نتیجه میدان الکتر می

داخ  دستگاه  فرار واند تغییر کند  منشاء آلودگی معمولاً از مادهت میکننده  شدن ماده آلوده شدن وتخلیه

نموده و برروی نمونه تحت مشاهده  نفوذاز ستون  میواند به آرات مییاتی ل( برحسب شرایط عمفراراست  ماده )

آلوده کننده استفاده شود تا آلوده  –وان حی  نمود اگر از یک ضد ت میگیرد  آلودگی را در عم   قرار

 ی بالقوه را توسط پلاسما انرژی ک  یا با تراک  محیطی برداشته شود ها کننده
 پايداري مکانیکينا  4-ت

پایداری در ناواند باعث ت میدستگاهی سنگین وزن است  ارتعاشا  ساختاری ساختمان  TEMدستگاه 

روش مکان مناسب و انتخا    شود مینری  نمودن دستگاه دستگاه شود که منجر به لرزش و مشکلاتی در ت

 است   ضروریی  ارتعاشا  ستون میکروسکوپ کردن دستگاه برای ح سوار

شود  استفاده از یک میو ضد ارتعاش  محافرتلازم است که میکروسکوپ در برابر ارتعاشا  پمپ مکانیکی 

 راه ح  مناسنی است )بالشتک( معمولاً 
 و مغناطیسي الکتريکيپايداري نا   8-ت

متغیر است  این تغییرا  باعث ایجاد تغییراتی در استحکام  135 از قسمت ی عدسی در سطح یکها ناجری

ی متفاو  ها تباویری با بورگنمایی  )طول کانونی(  از آنجایی که این تغییرا  سریع هستندص شود هامی عدسی

 گیرند  میروی آن قرار  ها و ارخش
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که جریان برای مد  بی  شود میتکی از ولتاژ باعث  پال در مواردی که یک   صرسانا ی ابرها استفاده از عدسی

 دهد  میجریانی را کاهش  انین نوسانا نهایتی جریان داشته باشدص 

  باشد میمستق  از تغییرا  در سطح ولتاژ اعمالی  شود میسطح جریانی که به این روش تولید 

ی الکترومغناطیسی ها آنمید در مقاب و ساخته شده که از پرتو الکترون  از موادی طراحی TEMی ها ستون

شدن  وانند باعث بدترت میی قوی سرگردان ها آنمننع خارجی محافرت کند  ناگفته نماند کهص مید با منشا

 کیفیت تبویر بطور قاب  توجهی بشود 

هایی که در تجهیوا  میکروسکوپ  نمیکروسکوپ باید دور از خطو  برقص آهنرباهای جریان متغیرص مانند آ

 د شو( و غیره وجود داردص نبب NMRرزونان  مغناطیسی هسته ای )

از نرر شک   هیکسان است و در همین رابط دیدی الکترومغناطیسی خارجی در عرض میدان ها آناثر مید

 در ولتاژهایتیرگی یک میدان باشدص منشا ایجاد اختلال  اگر باشد میظاهری مشابه اثر ارتعاشا  مکانیکی 

در  مقدار تیرگیاگر عام  تیرگی ارتعاشا  مکانیکی باشدص   یابد  در مقاب ص میکاهش دهنده بالاتر  شتا 

 ماند  میولتاژهای متفاو  بدون تغییر باقی 
 باردار شدن نمونه   6-ت

در نتیجه گرم شدن پرتوالکترون بشود و  کشسانغیرواند باعث پراکندگی قاب  ملاحره ت میهدایت ک  نمونه 

آسیب  TEMتوریبرروی  نگهدارندهواند به فیل  ت میو باردارشدن نمونه اتفاق بیفتد  انین اثر گرمایی 

 برساند 

یا نگاهدارنده  توریص یا اننسا  نامتقارن نگهدارندهگرمایی نمونه بعلت اننسا  یا کاهش حج  فیل   حرکت

  باشد میکی از منابع معمول در تیرگی تباویر ی  گیردص میوقتی که در معرض پرتو قرار  توری

وقتی که ذرا  جریان بر روی فیل  در سطح تابیده  بسیار نازک استص نگهدارندهگرمایی وقتی که فیل   حرکت

واند اتفاق ت می وجود داشته باشدص توریو  نگهدارندهیا وقتی که تماس ناکافی )ک ( بین فیل    شده حضور داردص

 بیفتد 

ص و بدینوسیله گرم باشد میپرتو  در معرضگرمایی کاهش سطح نمونه  حرکترساندن  رای به حداق یک راه ب

سال  )کربنی( با پایداری بالا به حداق  رسیدن مشکلا   نگهدارندهی ها   فیل یابد میکاهش شدن نمونه 

حرکا   دی حرارتی خوبی هستند که در به حداق  رساندنها ی مسیها کنند  همچنین شنکه میکمک 

 کنند  می)جابجایی( حرارتی نمونه کمک 

کمک کند  بهرصور ص این مشک  مشاهده  ای عایق به هدایت بهتر در نمونه واندت میدی مانند طلا ها یک لایه

است  درمورد  SWCNTsافتد که بعلت هدایت الکتریکی بالای  میمعمولاً اتفاق ن SWCNTsکردن برای 

وان ت میبا استفاده میکروتوم تهیه شده است(ص از روش ذکر شده در فوق )که نمونه  کامپوزیتای  نمونه

 استفاده کرد 
 1جابجايي کانون پرتو7-ت

وجود واند بعلت ت میتنری  در تبویر مشاهده شدص این تغییرا  کواک  یکواک کانونی وقتی که تغییرا 

دون توجه به اینکه اقدر کواک باشد  هرگونه آلودگیص ب الکتریکیدر تفنگ تا مشکلی در جریان  آلودگی
                                                 
1-Focus drift 
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واند منجر به ریو تخلیه در تفنگ و بنابراین تغییری در ولتاژ شتا  دهنده شودص که در نهایت باعث ت میباشدص 

  شود میجابجایی کانون پرتو

( شام  شود میای دارند )معمولاً وقتی که رشته عوض  دورهدستگاه که نیاز به تمیوکردن  یی ازها قسمت

  شود میشتهص آند و بدنه تفنگ مجموعه ر
 نمونهسازي  آماده 0-ت

ی با انرژی بالا که با ولتاژ شتا  دهنده بالا ها صحتی وقتی که الکترونها عمق نفوذ محدود الکترونبا توجه به 

ی قنلی بیان ها   همانطوریکه در قسمتنموده استی نازک ها نمونهاستفاده از  کاربر را ملوم بهایجاد شدهص 

وجود دارد  بهرصور  هر روش  TEM توریبر روی  SWCNTیک نمونه  نشاندنی زیادی برای ها راهشدهص 

نمونه خشک برروی  هدارندهبه نگ1دارد  ضربه زدن ها نانولولهیا تغییر زدن  سیبآ با توجه به  صایراداند 

ای  دستهه شدن و شود که بعلت اننوه TEMدر آزمونای بسیار ضخی   واند باعث تهیه نمونهت می TEMتوری

شود   ها ناخالبی شدن مدفونواند همچنین باعث ت مینمونه سازی  آماده  این روش باشد هامی شدن نانولوله

تحت خلاء  TEMوانند به محیط حجره ت میاند نیو  ی کربنی که بطور ش  بر روی فیل  اسنیدهها نانولوله

 بروند 

آلودگی از  وارد شدنواند باعث ت می یصوت سازی فرا آمادهمایع توسط  SWCNTسوسپانسیون سازی  آماده

سازی  آمادهواند حین ت میص ها و نانولوله آمور ص مانند ذرا  فلوص کربن ها حلال بشود  جداسازی ناخالبی

بیش از حد با آوری  عم   مشاهده شده است که شود میفراصو  انجام شودص بنابراین یک اثر مبنوعی ایجاد 

 ایجاد کند  نقصشده و  ها اعث کوتاه شدن نانولولهواند بت میفراصو  

ی ها نمونهی خوابانیده شده را ببور  ها واند نانولولهت میبا ااقوی از جن  الماس  میاستفاده از میکروتو

شناسی و  باعث تغییر طولص تمیوی سطحص ریخت به ضرور واند ت مینازک مناسب بنرد  این فرآیند 

 د بشو SWCNTsیکپاراگی ساختار

 حداق  تغییرا  در نمونه ایجاد شود نمونه ساده و سازی  آمادههد  این است که 

با  TEMی ها نمونهسازی  آمادهی کربنی ببور  اننوهه و دسته اغلب مشک  است  ها این امر با نانولوله

کار لازم را ی لازم را بعم  آورد و پشتها کننده مراقنت وم این است که کاربریا شخص آزمونکیفیت بالا مستل

 داشته باشد 
 برهمکنش پرتو الکترون ـ نمونه   3-ت

 به باشد مینهایی  یو تمایو تفکیک باقدر  بالا پراشل اثر توسط نمونه مسئو ها الکترون کشسانپراکندگی 

افتد وبطور مثال منجر به تولید پرتوهای ایک  و  میهمچنین اتفاق  کشسانهر صور  ص حادثه پراکندگی غیر

 که عام  آن پرتو الکترون است شود میی اوژه شده و باعث تغییراتی در ساختار نمونه ها نالکترو

ممکن است مشکلاتی را ایجاد کند اون  2نشدهسازی  آمادهنانولوله کربنی  از  ییها نمونهبرروی  TEM آزمون

  بطور شود میفاوتی ی کاتالیست و پرتوالکترون انرژی بالا باعث مشکلا  متها برهمکنش بعضی از پ  مانده

واند ت میای قرار گرفته اند ساخته شده است  ی بر روی پایهها که از کاتالیست SWCNTی ها نمونهمثالص 

                                                 
1 - Tapping 
2-As-received 
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داشته باشد که هر دو عایق الکتریکی و گرمایی هستند  این خاصیت به تنهایی   Al2O3یا  SiO2موادی مانند 

SWCNT  آزمونرا ذاتاً برایTEM  گرداند مینامناسب  

حرار  شدیدی شود  اگر اتلا  انرژی  ایجاد واند باعثت میمستقی  پرتوالکترون برروی بلوراه  متمرکو کردن

واند ذو  یا تنخیر شود  ت میی گرافیتی ک ص ها بحد کافی سویع نناشدص ذرا  فلوی مجاورص یا حتی کربن

شدن مجدد الواماً در ارزیابی خلوص  نهاما این بلوری  د اتفاق بیفتدصوانت میشدن مجدد بعضی فلوا   بلورینه

 گیارد  میی کربنی اثری نها نانولوله

یا گرافیت پیرولیتیکی  MWCNTsناپایدارتر از دیگر ساختارهای گرافیتیص مانند SWCNTs از نرر ساختاری

  باشد می(ص HOPGشده ) گیری ار جهتیکه بس

الکترونی عنوری قرار گیردص تخریبص تغییر در معرض تابش پرتوالکترون در میکروسکوپ  SWCNTsوقتی که 

یا  آمور تغییرشک  به کربن  افتد  در نتیجهص میای گرافیت اغلب اتفاق  یا فروپاشی ساختارهای استوانه 1شک 

یا  خوردگی جوشی خاصص ها مانند معمولاً اتفاق خواهد افتاد  در بعضی آرایشپیاز ساختارهای گرافیتی 

 گوارش شده است  ها لولهنانو دستکاریتفاده از تابش پرتو الکترون برای اتبال اند لوله به  با اس

بهینه نمودن تنریما  ستون نوری الکترون و شرایط عملیاتی برای اجتنا  یا به حداق  رساندن آسیب به 

 نمونه مه  است 
 يآمار اندازه نمونه و شمارش  18 -ت

وقتی که مقدار   مورد آزمایش استماده  قدارم ک  بودن TEMیکی از بورگترین مشکلا  در مطالعا  

است که جمعیت مشاهده  جه ایمشک  تخمین در شود میاستفاده  TEMیابی  نمونه برای مشخبه از  میک

 ی کربنی باشد ها واند نمایانگر مشخبه ک  نمونه نانولولهت میاقدر 

  شود میو صحیح آماری نتای  مربو  و آنالی از و بررسی اند نمونه باعث اطمینانسازی  آماده
 شده پخشگیري اندازه تصاوير  اندازه   11-ت

 از بعدیمشاهده دو تبویرسه بعدی در میکروسکوپ الکترونی عنوری مشک  ذاتی تفسیر  اشیاء  مشاهده

 ها آندوبعدی شد  کمتری دارد اون  منفرد ی کربنیها نانولوله یابی  این مشک  در ارزاستاشیاءسه بعدی 

ی کربنیص موضوع دیگری ممکن ها ی نانولولهها صور  اشیاء دو بعدی حضور دارند  درمورد دسته معمولاً به

 صیی با قطرهای کمترها لولهنانواست مطرح باشد که مربو  به الگوی فشردگی و دانسیته است  در مواردی که 

  شود  می تداخ  ایجاداین مواد  در تبویر ی دیگر را همپوشانی کنندصها لولهنانو

لوله برای تعیین قطر ز دو خط تیره موازی دیواره نانوبوده و ا nm3/3کمتر از  ها لولهدر مواردی که قطر نانو 

ه بین دو خط سیاه و فاصل ی کربنی کواک ها آید  برای نانولوله شود مراقنت بیشتری باید بعم استفاده 

لوله گیری نانو برداری و جهت ای تبویرترهکه این بستگی به پارام لوله استکمتر از قطر واقعی نانودیواره 

 دارد 

با  برابرممکن است الواماً ) فاصله بین دو خط( شده  پخشوقتی قطر بسیار کواک باشدص بورگترین پتانسی  

 ی دو دیواره نناشد ها ات  فاصله

                                                 
1-Transformation 
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 د سمت داخ  جابجا شوه واند اندکی بت هامی شده میان دو خط موازی در میکروگرا  فاصله مشاهده
 تمايز و تفسیر تصوير 12-ت

ی کربنی ها از نانولوله TEMیکی از فاکتورهای مه  است که بر کیفیت مشاهدا   ها کنش تمایو اثرا  بره 

 ها دیگر نانولوله شود میعدم تمرکو پرتو ) بیرون فاصله کانونی یا داخ  فاصله کانونی( باعث گیارد   میاثر 

 اشتناه شوند  SWCNTsداره هستند براحتی با که دارای دو یا سه ج MWCNTsمانند 

را غیره و ص آمور مانند پایه کاتالیست اکسیدی و کربن  آمور مواد  مشاهدهواند همچنین ت میتمایو تبویر 

 تحت تاثیرقرار دهد 
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