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 به نام خدا

 د ایراناستاندار یملآشنایی با سازمان 

، وظیفلا   3159شلاده در د  ملااه   قانون تقویت و توسعه نظام استاندارد، ابلالا   9سازمان ملی استاندارد ایران به موجب بند یک مادۀ 

  .روزرسانی و نشر استانداردها  ملی را برعهده داردتعیین، تدوین، به

، یز و مؤسسلاا  علملا  کنظران مراصاحب ،ناسان سازمانارشکب از کمر یفن  ها ونیسیمکها  مختلف در ن استاندارد در حوزهیتدو

و   ، فنلااور  دیلا ط تولیو با توجه به شلارا  یملشود و کوششی همگام با مصالح آگاه و مرتبط انجام می  و اقتصاد  دی، تولیپژوهش

-نندگان و واردننلادگان، صلاادرک  کننلادگان، مصلار   کدیصاحبان حق و نفع، شامل تول  ت آگاهانه و منصفانکتجار  است که از مشار

ایران برا   یمل  س استانداردهاینو شیشود. پدولتی حاصل میو غیر یدولت  ها، نهادها، سازمانیو تخصص یز علمککنندگان، مرا

 یمللا   تلا یمکشلانهادها در  یافلات نظرهلاا و پ  یشود و پس از در یمربوط ارسال م  ها ونیسیمک  نفع و اعضا به مراجع ذ ینظرخواه

 شود.ی( ایران چاپ و منتشر می)رسم یملاستاندارد  عنوان به ،بیته طرح و در صور  تصومرتبط با آن رش

کنند درکمیته  یه مین شده تهییت ضوابط تعینیز با رعا صلاحذ مند و  علاقه  ها ه مؤسسا  و سازمانک ییس استانداردهاینو شیپ

 یتلقلا  یمللا  ییب، استانداردهاین ترتیشود. بد چاپ و منتشر می ایران یمل استاندارد عنوان بهب، یو درصور  تصو یبررس ،طرح یمل

اسلاتاندارد   یمللا در سازمان ه کاستاندارد مربوط  یمل  ن و در کمیتیتدو 9 رۀایران شما یملاستاندارد  را مقره بر اساس کشود یم

 ده باشد.یب رسیبه تصو شود یل مکیتشایران 

(ISO) استاندارد یالملل نیمان بساز یاصل  ران از اعضایاد استاندار یملسازمان 
و  2(IEC) الملللای الکتروتکنیلاک   کمیسیون بلاین  ،3

(OIML) شناسی قانونی المللی اندازه سازمان بین
(CAC) کمیسیون کدکس غذایی 5تنها رابط عنوان بهاست و  1

در کشور فعالیلات   9

، یعلم  ها شرفتین پیشور، از آخرکخاص   ها  ندازمیو ن یلکط یایران ضمن تلاوجه به شرا یمل  ن استانداردهایکند. در تدو می

 شود. گیر  می بهره یالملل نیب  جهان و استانداردها یو صنعت یفن

کننلادگان، حفلاس سلالامت و     ت از مصلار  یشده در قانون، برا  حما ینیب شین پیت موازیتواند با رعا یران میاستاندارد ا یملسازمان 

از اسلاتانداردها    یبعض  ، اجرا و اقتصاد یطیمح ستیت محصولا  و ملاحظا  زیفکینان از ی، حصول اطمیو عموم  فرد یمنیا

تواند ی. سازمان مکند  ایران را برا  محصولا  تولید  داخل کشور و/یا اقلام وارداتی، با تصویب شورا  عالی استاندارد، اجبار یمل

. کنلاد   آن را اجبلاار   بنلاد  و درجلاه  یصلاادرات   الاهاکاندارد است  شور، اجراکمحصولا    برا یالملل نیب  به منظور حفس بازارها

، یمشلااوره، آملاوز ، بازرسلا     نلا یها و مؤسسا  فعال در زم نندگان از خدما  سازمانک به استفاده بخشیدننان ین برا  اطمیهمچن

وسلاایل   (الیبراسیونک)ها و مراکز واسنجی  شگاهی، آزمایطیمح ستیت زیریت و مدیفکیت یریمد ها سیستم یگواه و صدور  زیمم

کنلاد و در   ملای  یابیلا ران ارزیت اید صلاحییها و مؤسسا  را بر اساس ضوابط نظام تأ گونه سازمان نیاستاندارد ا یملسازمان سنجش، 

، اهایک یالملل نیج دستگاه بیکند. ترو یها نظار  مرد آنکها اعطا و بر عملت به آنید صلاحیینام  تأیط لازم، گواهیصور  احراز شرا

ایلاران از دیگلار    یمل  سطح استانداردها  ارتقا  برا  اربردکقا  یار فلزا  گرانبها و انجام تحقین عییل سنجش، تعیواسنجی وسا

 .است سازمانن یف ایوظا

                                                 

 - International Organization for Standardization 

 - International Electrotechnical Commission 

 - International Organization of Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legals) 

 - Contact point 

 - Codex Alimentarius Commission  
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 کمیسیون فنی تدوین استاندارد

 » ها هگرافن حاصل از پودرها و پراکن :1قسمت  -یابی ساختاری گرافنمشخصه -فناوری نانو»

 سمت و/یا محل اشتغال: :رئیس

 صدیقه، صادق حسنی

 (دکتر  شیمی تجزیه)

 نفتصنعت  پژوهشگاه -علمیعضو هیئت 

  

  دبیر:

  روشنک، شاکر 

 (مولکولی -ارشد فیزیک اتمی  کارشناسی)

 سازمان ملی استاندارد ایران -کارشناس

  

  )اسامی به ترتیب حرو  الفبا( اعضا:

  الهه، پور اسلامی

 (شناسی ارشد زیست  اسیکارشن)

سلاتاد توسلاعه    محصلاولا   د و ارزیلاابی رگلاروه اسلاتاندا   -سکارشنا

 فناور  نانو
  

   هد ، علی آل 

 (دکتر  فیزیک)

  استاندارد پژوهشگاه -علمیعضو هیئت 

  

 ابوذر، سهرابی جهرمی

 )نانو فناور  دکتر )

 پیشرفته ها  فناور  توسعه راصد شرکت -لعام مدیر

  

 و مه، سیفی

 (دولتی مدیریت ارشد کارشناسی)

 نانو  متناظر فناور یفن تهیکم سیرئ   بینا -استاندارد سکارشنا
ISIR/TC     

  

 گشتی آذر، سمانه

   (ارشد مهندسی مواد  کارشناسی)

سلاتاد  محصلاولا   گلاروه اسلاتاندارد و ارزیلاابی     -مسئول  کارشناس

 توسعه فناور  نانو

  
  

 ویراستار:
 

  مهو ، سیفی

 دولتی( مدیریت ارشد کارشناسی)

 نانو  متناظر فناور یفن تهیکم سیرئ  بینا -استاندارد سکارشنا
ISIR/TC     
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 مندرجات فهرست

 صفحه عنوان

 و گفتار شیپ

 ز مقدمه

 3 هد  و دامنه کاربرد 3

 3 مراجع الزامی 2

 2 اصطلاحا  و تعاریف 1

 9 ها نوشت کوته 5

 9 گیر  ازهها  اند توالی رو  9

 4 رامان یسنج یفبا استفاده از ط یتیگراف هدام یعسر ونآزم 9

 33 ساز  پراکنه مایع آماده 9

 33  کلیا  9-3

 33 ساز  پراکنه با غلظت مناسب آماده 9-2

 32 ها تعیین رو  4

و  SEM ،AFM ، نلالاور یکروسلالاکوپیمرو   بلالاا اسلالاتفاده از  سلالااختار یلالاابی مشخصلالاه 5

 رامانجی سن یفط 
31 

 TEM 35یابی ساختار  با استفاده از  مشخصه 38

 BET 39استفاده از رو  تعیین مساحت سطح با  33

 39  گرافن و محاسبه کسر عدد یاندازه جانب 32

 39 رامان سنجی یفاستفاده از ط با یتیماده گراف  برا یعآزمون سر دهنده( )آگاهی پیوست الف

و  SEM، AFM بلاا اسلاتفاده از    سلااختار  یلاابی  پروتکل مشخصلاه  دهنده( )آگاهی پیوست ب

 رامان سنجی یفط  

28 

 TEM 14با استفاده از   ساختار یابی مشخصه دهنده( )آگاهی پیوست پ

 59  و کسر عدد یمحاسبه اندازه جانب دهنده( )آگاهی پیوست  

 95 تلر(-یمتا-)برونر BET رو  دهنده( اهی)آگ پیوست ث

در  اکسید  د یلیکونس -نمونه  ساز آماده برا  بیشتر  ها پروتکل دهنده( )آگاهی جپیوست 

 یلیکونیس یفرکردن و یزو تم یهته  

95 

 

 98 نامه کتاب
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   گفتار پیش

کلاه   » هلاا  هاز پودرهلاا و پراکنلا  گلارافن حاصلال    :3قسمت  -یابی ساختار  گرافنمشخصه -فناور  نانو»استاندارد 

اسلاتاندارد   عنوان بها   المللی/منطقه ها  مربوط بر مبنا  پذیر  استانداردها  بیننویس آن در کمیسیون پیش

یکصد و تهیه و تدوین شده، در  9شمارۀ  ملی ایران، استاندارد 9ملی ایران به رو  اشاره شده در مورد الف، بند 

اینک ایلان اسلاتاندارد بلاه    تصویب شد.  39/32/3588مورخ  فناور  نانولی استاندارد اجلاسیه کمیت  م یازدهمین

استاندارد ملی  عنوان به، 3159شده در د  ماه ، ابلا تقویت و توسعه نظام استانداردقانون  9استناد بند یک مادۀ 

 .شود ایران منتشر می

سلااختار و شلایوۀ    -)اسلاتانداردها  مللای ایلاران    9استانداردها  ملی ایران بر اساس استاندارد ملی ایران شلامارۀ  

هلاا  مللای و جهلاانی در زمینلاه      شوند. برا  حفس همگامی و هماهنگی با تحولا  و پیشلارفت نگار ( تدوین می

لزوم تجدیدنظر خواهند شد و هر پیشنهاد  که برا   صور در صنایع، علوم وخدما ، استانداردها  ملی ایران 

ردها ارائه شود، در هنگام تجدیدنظر در کمیسیون فنلای مربلاوط، ملاورد توجلاه قلارار      اصلاح یا تکمیل این استاندا

 بنابراین، باید همواره از آخرین تجدیدنظر استانداردها  ملی ایران استفاده کرد.خواهد گرفت. 

 وتهیلاه و تلادوین شلاده    » معادل یکسلاان »به رو  المللی زیر  این استاندارد ملی بر مبنا  پذیر  استاندارد بین

 مزبور است: المللی باشد و معادل یکسان استاندارد بینشامل ترجمه تخصصی کامل متن آن به زبان فارسی می

ISO/TS      - :     , Nanotechnologies- Structural characterization of graphene- Part  : 

Graphene from powders and dispersions 
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   مقدمه

 وجلاود دارد کلاه   یار بسلا   کاربرد ها  ینهمرتبط، زم (D )  بعد گرافن و مواد دو عالیبسیار  واصخ با توجه به

  حسلاگرها، غشلااها   ،3هلاا  چندسلاازه نانو یر،پلاذ  انعطلاا   یلاک ماننلاد الکترون  هلاایی  حلاوزه در  تواننلاد  یم نانومواد ینا

 .باشند آفرین تحول ، انرژ ساز  یرهو ذخ  ن فیلتراسیو

نیلااز اسلات   و  کنلاد  جللاوگیر  ملای  گلارافن    محصولا  حاو یشرفتوجود دارد که از پ  ساز  تجار  برا یموانع

اسلات   بهتلار  ».یسلات  ملان چ  ادهم»سوال است که  ینپاسخ دادن به ا بسیار مهمموانع  یناز ا یکی. برطر  شود

 یلاه کت یدر بلاازار جهلاان    گرافن تجلاار  شدۀ یغتبل خواصگرافن بتوانند به   حاو مواد خامِ ییکنندگان نها مصر 

و اطمینلاان   قابلال  یلار  گ اندازه  ها . پروتکلدنرا فراهم کن جهانی تجار  د و امکاننشو اعتماد ایجاد باعث، نندک

 است. نیاز موردچالش  ینا در ارتباط با پذیرتکرار

حاصل گرافن   تا خواص ساختار کند یارائه م یلگرانتحل  را برا گردشی  از نمودارها  ا مجموعه استاندارد ینا

 یلاین تع  بلارا  یعسلار  یبررس یکشود  توصیه می کنند. در ابتدا یینتعرا ( ها هیق)تعل یعما ها  هپودرها و پراکن از

  بلارا  یشلاتر  ب یلاق دق آنلاالیز  اشد،ب ینانجام شود. اگر چن یر،خ یاوجود دارد  یتیگرافمادۀ  یاگرافن و/ یاآ که ینا

گلارافن و    ها صفحهنانو ،لایه کمگرافن  یه،گرافن دولا ه،یلا از گرافن تک یمخلوط  ها حاو نمونه یاآ که ینا یینتع

پلاس از رسلاوب    طور معملاول  بهها  استفاده، نمونهمورد  ها رو  متناسب بااست.  نیاز موردهستند،  یتذرا  گراف

نلاو  نمونلاه    متناسب بلاا را  لازم  ها یر گ اندازه یابیارز چگونگی استاندارد ینشوند. ا یم آنالیز ،زیرلایه یک  رو

 یلان کمک بلاه کلااربر اسلات. ا     برا جریان  و نمودارها ر گی یمتصم  یدرخت نمودارها شامل کند و یم یفتوص

 :از جملهدهد،  یرا شرح م نیاز مورد 2ها ( ده )اندازه  ها سنجیدنیاز  انتخابی ا  مجموعه استاندارد

 ؛1ها پرکها/ضخامت  هیتعداد لا -الف

 ها؛ پرک یابعاد جانب -ب

  ه؛یلا تراز  هم -پ

 ؛ینظم یب سطح -ت

 ؛لایه کمگرافن  ایگرافن  ینیتخم عدد کسر  -ث

 گرافن.  پودر حاو ژهیسطح و مساحت -ج

یی هلاا  عنلاوان مالاال، نمونلاه    کنلاد، بلاه   رییلا تغ ملااده عملار   و طلاول  فلارآور  توانلاد در طلاول    یفوق م یکیزیخواص ف

آورنلالاد. فهرسلالات  ملالای جلالاود سلالاطح را بلالاه در یمختلفلالا  دهلالااکارکر شلالاوند،ا    کلوخلالاه بیشلالاتر تواننلالاد یملالا کلالاه

  هافراینلاد کلاه هملاراه بلاا     کنلاد  یملا  فیلا هلاا را تعر  آن یذاتلا   هلاا  مشخصلاه  ه،یلا اول ادهم  بالا برا  ها سنجیدنی

                                                 

 - Nanocomposites 

 - Measurands 

 - Flakes 
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 ادهخلاواص مختللاف ملا    یکللا  طلاور  . بلاه کنلاد  یملا  نیلای را تع یواقعلا   ایلا دن شده، عملکرد محصلاولا   انتخاب دیلتو

 ، مهم باشد.هدام  درککارنقش  بسته به ، کاربرد مختلف  ها حوزه در تواند یم

  هلاا  صلافحه نانو ه،یگرافن، گرافن دولا  مجزا  ها پرک  ساختار یابی مشخصه  را برا ییها رو  استاندارد نیا

 ایلا آ کلاه  نیلا ا نیلای تع  برا ییها . رو کند یارائه م عیما  ها پراکنه ایشده از پودرها و/ جدا تیگراف گرافن و ذرا 

  بلارا  استاندارد نیرود ا یاگرچه انتظار نمدهد.  یارائه نم ،است شده لیاد تشکمو نیها فقط از ا پراکنه ایپودرها و/

 بلاار  یلاک  چنلاد وقلات  زملاانی یلاا    چلاه کلاه   ایلان در مورد   ا هیتوص چیه ،باشد استفاده یکسان قابل موادهر دسته از 

زمانی، چند  چه ،کند نییدارد که تع یبه کاربر بستگموضو   نیاست. ا نشدهارائه  انجام شود، ها نمونه  ریگ اندازه

 ،یکروسلاکوپ یم قلاا  یتحق تملاام کند. ماننلاد   یرا ط استاندارد نیدر ا یابی مشخصه  رهایکدام مس بار و وقت یک

  لازم است. ،ندهینما بردار  وابسته به نمونه  آمار  ریگ جهیدر نتدقت 

و نحلاوه   یلات قطع ها، منلاابع علادم   نهنمو آنالیزو   ساز در مورد نحوه آمادهرا  ییها پروتکل ،ها پیوستاز   امجموعه

 یروبشلا  یالکترونلا  یکروسلاکوپ راملاان، م  یسلانج  یلاف ط کار رفته شامل: به  هارو   دهد. یها ارائه م تحلیل داده

(SEM)3یاتم یرو ن یکروسکوپ، م (AFM)2عبور یالکترون یکروسکوپ، م  (TEM)1  و رو BET
 .شود می  5

 

 

 

 

 

 

 

                                                 

 - Scanning Electron Microscopy  
 - Atomic Force Microscopy  
 - Transmission Electron Microscopy 

 - Brunauer-Emmett-Teller 
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گرافن حاصل از پودرها و  :1قسمت  -رافنیابی ساختاری گمشخصه -فناوری نانو

  ها پراکنه

 هدف و دامنۀ کاربرد 1

و  یلاه لا گلارافن دو  گرافن،  ساختار خواص یابی همشخص  ها برا رو  توالی تعیینن استاندارد، ین ایهد  از تدو

از  ا  ترهگسلا بلاا اسلاتفاده از   معملاول  طلاور   است کلاه بلاه   یعما  هاپراکنهاز پودرها و حاصل گرافن   هاصفحهنانو

شلاامل   خلاواص این  .شود یمشخص مزیرلایه  یک  رو مجزا  ها پرک  پس از جداساز یر گ اندازه  ها فناور 

آن اسلات.   ویلاژه سلاطح   مسلااحت هلاا و   لایلاه  تلاراز   همنظمی،  ، سطح بیپرکجانبی اندازه  ها/ضخامت، تعداد لایه

حاصل گرافن  یابی مشخصهبرا  را ها  تحلیل دادهساز  نمونه و  آماده ند، رو شدهگیر  پیشنهاد ها  اندازه پروتکل

 دهد. میارائه  ،ها پراکنهاز پودرها و 

 مراجع الزامی 1

 .اسلات  شلاده هلاا ارجلاا  داده   صور  الزامی بلاه آن  در مراجع زیر ضوابطی وجود دارد که در متن این استاندارد به

 شوند. ترتیب، آن ضوابط جزئی از این استاندارد محسوب میبدین

ها  بعلاد  آن بلارا    تجدیلادنظر ها و هاصلاحیکه به مرجعی با ذکر تاریخ انتشار ارجا  داده شده باشد، رتیدرصو

، هملاواره  است شدهها ارجا  داده در مورد مراجعی که بدون ذکر تاریخ انتشار به آن .آور نیستاین استاندارد الزام

 آور است.لزامها  بعد  برا  این استاندارد اهاصلاحیآخرین تجدیدنظر و 

 استفاده از مراجع زیر برا  کاربرد این استاندارد الزامی است:

1-1 اصلاطلاحا   :3قسلامت   -ناملاه  واژه -، فناور  نانو3159 : سال48885-3 شماره ایزو -استاندارد ملی ایران 
 اصلی

1-1 نواشیاءنا :2قسمت  -نامه واژه -، فناور  نانو3159 : سال48885- 2 شماره ایزو -استاندارد ملی ایران 

گلارافن و   :31قسلامت   -ناملاه  واژه -، فناور  نانو3159 : سال48885-31 شماره ایزو -استاندارد ملی ایران  1-1
 مرتبط (D ) بعد  دو مواد

 ISO/TS      - :      Nanotechnologies- Vocabulary- Part  : Nano-object 2-4

characterization 

با  یابی نانوشیء،مشخصه :9قسمت  -نامه واژه -نانو  ، فناور3159: سال 48885-9شماره  ایزو -یرانا یاستاندارد مل -یادآوری

 است. شده ینتدو      : -      ISO/TSاستفاده از استاندارد 
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 و تعاریف اصطلاحات 1

 شلاماره  ایلازو  -مللای ایلاران   ها اسلاتاندارد مجموعلاه  شلاده در   بر اصطلاحا  و تعاریف ارائه در این استاندارد، علاوه

                      و اسلالالالالالالاتاندارد 3159: سلالالالالالالاال48885 -31 ،3159: سلالالالالالالاال 48885-2 ،3159سلالالالالالالاال  :3-48885

ISO/TS      - :     ، 3.3رود کار میصطلاحا  و تعاریف زیر نیز بها.  

1-1  

                                                                                                                                      گررافن 

                                                                                                                             لایره گررافن  

                                                                                                                     لایره  گررافن تر   

 لایه گرافن ی 

graphene 

graphene layer 

single-layer graphene 

monolayer graphene 

 است. شدهزنبور  متصل  ها  کربن که در آن هر اتم به سه اتم همسایه در یک ساختار لانه ا  از اتم لایه تک

 .بسیار  از نانواشیاءکربنی است واحد سازنده مهم در ،گرافن -1یادآوری 

 ((FLG لایلاه  کمگرافن ( و 1- 1( (LG ) لایه دو گرافن، گاهی برا  متمایزشدن از تاسلایه    گرافن تکاز آنجایی که  -1یادآوری 

 .شودنامیده میLG ) )لایه به اختصار  لایه یا یک (، گرافن تک5 -1)

 شود. ها از هم گسیخته می جا پیوند که درآن باشدا  داشته ها و مرزها  دانه قصتواند ن هایی دارد و می گرافن لبه -1یادآوری 

 ]3159سال  :48885-31ایزو شماره  -استاندارد ملی ایران ،3-2-3-1زیربند  :منبع[

1-1  

 گرافیت

graphite 

ر  مواز  صو است که به (3-1) ها  گرافن لایه)چند شکلی( عنصرکربن، متشکل از   2ها  آلوتروپی یکی از شکل

 .است شده انباشتدامنه رو  هم  بعد ، بلور  و با نظم بلند سهطور   با هم و به

3شناسی شیمی از فرهنگ جامع اصطلاح  -1 یادآوری
 IUPAC   است شدهاقتباس. 

 

                                                 

 و /http://www.electropedia.orgهلالاا   وبگلالااه در  ISO و IEC اسلالاتانداردها  در رفتلالاه کلالاار بلالاه تعلالااریف و اصلالاطلاحا  -3

http://www.iso.org/obp  است. دسترسقابل 
 - Allotropic 

 - International Union of  Pure and Applied Chemistry 

http://www.electropedia.org/
http://www.iso.org/obp
http://www.iso.org/obp
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 .وجهی وجهی و لوز شش :متفاو  وجود دارد 3ا  لایه انباشت آرایش دو شکل آلوتروپی دیگر با -1  یادآوری

 ]3159سال  :48885-31ایزو شماره  -استاندارد ملی ایران ،2-2-3-1یربند ز :منبع[

1-1  

 گرافن دولایه

bilayer graphene 

 LG 

 .است قرارگرفتهکه رو  یکدیگر  ی متمایزانباشت (3-1) لایه گرافنشامل دو  دوبعد  ماده

گلارافن دولایلاه   » ،برا  ماالجداگانه مشخص کرد،  رطو توان آن را به می معلوم باشد، ا  لایه انباشت )طبقه( 2ماهیتاگر  -یادآوری

 .»برنال  با انباشت

 ]تغییریافته -3159سال  :48885-31ایزو شماره  -استاندارد ملی ایران ،9-2-3-1زیربند  :منبع[

1-0  

  لایه کمگرافن 

few-layer graphene 

FLG 

 .است شده انباشترو  یکدیگر که  متمایز (3-1) گرافن  لایهشامل سه تا ده  بعد  دو ماده

 ]3159سال  :48885-31ایزو شماره  -استاندارد ملی ایران ،38-2-3-1زیربند  :منبع[

1-5  

                                                                                                                    نانوصفحه گرافن

 نانوپلاکت گرافن

graphene nanoplate 

graphene nanoplatelet 

GNP 

 ( است.3-1) ها  گرافن لایهشامل که  ا  صفحه نانو

 .است  μm388   تا  nm388   ها از حدود دارند و ابعاد جانبی آن nm 1 تا nm 3 ضخامت بین     GNPs  طور معمول به -یادآوری

 ]3159سال  :48885-31ایزو شماره  -استاندارد ملی ایران ،33-2-3-1زیربند  :منبع[

 

 

                                                 

 - Stacking 

 - Registry 



 1011 سال :)چاپ اول( 11111-1 ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

5 

1-6  

 اندازه جانبی

 پرکاندازه 

lateral size 

flake size 

  .است بعد  دو پرکی مادهابعاد جانبی یک  <ماده دوبعد >

 ازا  نباشلاد   اگلار دایلاره  ا  معادل یا  با استفاده از قطر دایره طور معمول بهگیر   ا  باشد، این اندازه تقریباً دایره پرکاگر  -یادآوری

 شود. در امتداد و عمود بر بزرگترین سمت انجام می  x، y  گیر طریق اندازه

 ]3159سال  :48885-31ایزو شماره  -استاندارد ملی ایران ،39-2-3-1زیربند  :منبع[

1-7  

 اکسید گرافن

graphene oxide 

GO 

اصلالاح   ( که باعلاث 2-1) گرافیتبردار  از  وسیله اکسایش و لایه شده به شیمیایی، تهیهشده  اصلاح  (3-1) گرافن

3گسترده اکسایشی سطوح پایه
 شود. می 

اسلات   8/2 تقریبا C/Oاتمی ها  طور معمول با نسبت است که به بالا  لایه با محتوا  اکسیژن تکیک ماده  اکسید گرافن -یادآوری

 .شود یابی می مشخصه ،که براساس رو  سنتز

 ]3159سال  :48885-31ایزو شماره  -استاندارد ملی ایران ،31-2-3-1منبع: زیربند [

1-8  

 یافته کاهش اکسید  گرافن

reduced graphene oxide  

rGO 

 .است یافته کاهش اکسیژن مقداربا ( 9-1) اکسید  گرافناز  شکلی

/ میکروبلای  هلاا   حرارتلای یلاا رو    فوتو ،شیمیایی فوتو ،ریزموجها  شیمیایی، حرارتی،  وسیله رو  تواند به این ماده می -1 یادآوری

  ، تولید شود. یافته کاهش اکسید بردار  گرافیت با لایه باکتریایی یا

هلاا    برخلای ازگلاروه   ، درعملال هرچنلاد  .خواهد بلاود  (3-1) گرافن ،محصول    طورکامل کاهش یابد، بهاکسید   گرافن اگر - 1 یادآوری

spعاملی حاو  اکسیژن باقی خواهند ماند و تملاام پیونلادها   
 

spبلاه پیکربنلاد    
 

دهنلاده موجلاب    کلااهش عواملال  . گلاردد  بلااز نملای   

 .شود یافته می کاهش اکسید  ها  شیمیایی مختلفی در گرافن بند  ها  گوناگون کربن به اکسیژن و ترکیب نسبت

                                                 

 - Basal  planes 
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 .دنمانند باش ها  کرمختارتوانند مانند صفحا  کوچک و سا شناسی می ها  متعدد ریخت گونه -1 یادآوری

 ]3159سال  :48885-31و شماره ایز -استاندارد ملی ایران ،35-2-3-1منبع: زیربند [

 ها نوشت کوته 0

 ها  زیر کاربرد دارد. نوشت استاندارد کوتهبرا  اهدا  این 

تواند  یم ،شرایطبه  با توجه، است شدهداده اختصاص  »ییکروسکوپم» واژهبه  که ها( نوشت کوته )در انتهایی «M» حر  -یادآوری

 گرفته شود.درنظر نیز  »یکروسکوپم» عنوان بهیکسان طور  به

 گیری های اندازه روش توالی 5

 لایه کمگرافن  ،یهگرافن دولا گرافن، یابی همشخص رو  ینترموثر  لازم برا یر گ اندازه  ها رو  توالی ،بند ینا

 ، گرافن،استاندارد یندر ا دهد. یرا ارائه م (ها تعلیقه) یعما  ها پراکنهاز پودرها و حاصل  یگرافن  ها صفحهو نانو

، هرچنلاد محدود هسلاتند.   یبا ابعاد جانب ییها پرکشکل  گرافن به  ها صفحهنانوو  لایه کم، گرافن یهلا گرافن دو

 LG single-layer graphene لایه گرافن تک 

 D two dimensional  دوبعد 

 LG bilayer graphene گرافن دولایه 

AFM atomic force microscopy میکروسکوپی نیرو  اتمی 

BET method Brunauer–Emmett–Teller method   روBET تلر( -ایمت-)برونر 

CVD chemical vapour deposition دهی شیمیایی فاز بخار  رسوب 

FLG few-layer graphene  لایه کمگرافن 

FWHM full width at half maximum پهنا در نصف مقدار بیشینه 

GNP 
graphene nanoplate or graphene 

nanoplatelet 
 پوللاک( نانو) پلاکتونان یا گرافن نانوصفحه

 گرافن

GO graphene oxide  اکسید گرافن 

NMP 
 -methyl- -pyrrolidinone also known as                     
N-methylpyrrolidone 

     عنلالاوان کلالاه بلالاهپیرولیلالادون -2-متیلالال-3

  شود میشناخته  پیرولیدون متیل-اِن

rGO reduced graphene oxide یافته کاهش گرافن اکسید 

SAED  selected area electron diffraction انتخابی ناحیهرونی پرا  الکت 

SEM scanning electron microscopy الکترونی روبشی میکروسکوپی 

TEM transmission electron microscopy  میکروسکوپی الکترونی عبور 



 1011 سال :)چاپ اول( 11111-1 ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

9 

کلاه طبلاق    است یهاز ده لا یشضخامت ب  دارا  ها پرکاز  توجهی قابل یرمقاد  وحا طور معمول به نیزها  نمونه

 هستند. رافیتگ  ها پرک، یفتعر

 اسلات،  یتلای گراف یلاا گلارافن   یتماه  که نمونه دارا ینرامان و با فرض ا یسنج یفط وسیله به یهاول یپس از بررس

، اسلات  شدهنشان داده  3که در شکل طور همانبنابراین  .مدنظر قرار گیرد  تر یقدقیابی  همشخص شود توصیه می

 به زمان و یمورداستفاده بستگ  ها رو  یا یابی مشخصهاست. رو  پذیر  امکان یمختلفیابی  مشخصه یرها مس

 کاربر دارد. یازموردن  ها سنجیدنیو  دردسترس یزا تجه 

 کیلا   به رسلاوب رو  ازین آنالیزقبل از  طور معمول به هستند، عیما پراکنه ایپودر  کیاز حاصل ها  پرککه  ییجا از آن -1 یادآوری

 دارند.زیرلایه 
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 .است شدهداده  شرحبه تفضیل  بند آن درگیر   رو  اندازه که کند یاشاره م ییاعداد داخل پرانتز به بندها -یادآوری

 از حاصل گرافن یخواص ساختار یینتع یمورداستفاده برا یریگ دازهان یها روش فرایندو توالی بر  کلی مرور  -1 شکل

یعما پراکنه یا ینمونه پودر ی   

 یلاا گلارافن و/   نمونه حاو یاآ کهتعیین کنید  ،است شدهداده شرح  الف یوستو پ 9که در بند  طور همان، ابتدادر 

انجلاام   از طریلاق  یلات گراف یلاا  ها  گرافن هنانوصفح ،لایه کمگرافن  ،یهلا گرافن دووجود  یعنی است، یتیگراف ۀادم

 یلاه لا یلاک  شلاکل  ، بلاه پودرصور   بهنمونه لازم است . شودمشخص  ،رامان یسنج یفبا استفاده از ط یعسر آنالیز

از  ادهملا  لازم اسلات باشد، ابتدا  شده ینتام یعما پراکنهاگر  ین، بنابراباشد شده  داده  رسوبزیرلایه  یک  نازک رو

  است. شدهداده  شرح 2-بند الف ،الفدر پیوست که  طور نهما، جدا شودال حلّ

   

 پودر پراکنه

گرافن/ مادۀ گرافیتی 

 موجود نیست

گرافن/ مادۀ گرافیتی 

 موجود نیست

رامان:   

 (9ید )تای

رامان: 

 (9تایید )
 پایان  

 

 پایان  

 

تشکیل پراکنه 

 (9مایع )

 

BET   
(33) 

گیر  برا  تصمیم

 (4ها )رو 

 

مساحت سطح 

 ویژه

 

 

 

 
 نظمی             سطح بی -  

   هاتعداد لایه -
TEM     

(38) 
SEM 
(5) 

AFM  

  (5 ) 

 

  رامان   

 (5  ) 

 

 یاندازه جانب

 

     اندازه جلاانبی  -

 ضخامت -

نظمی سطح بی  -    

 هاتعداد لایه -
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 هلاا   رو از  لفیقلای ت یلاا  TEM رو  . ازشود استفاده  4بند  در شده مطرح  ها که از کدام رو  بگیرید یمتصم

SEM ،AFM  اسلاتفاده   پلارک و ارتباط با ضخامت  پرک یجانب ها اندازه یعتوز یینتع  برا رامان یسنج یفطو

 یلان ا  سلااز  دهآملاا   است. بلارا  یازموردن زیرلایه یک  رو ،شده جداوضوح  به  ها پرکبه مرحله،  ینا  . براکنید

اگلار  است،  شدهداده  یحتوض 9که در بند طور همان، یناست، بنابرا یازن یعما پراکنهیک ، ابتدا به  ها با رسوب نمونه

  هلاا  رو طبق  ،نمونهمناسب با  زیرلایه یک رو   بعد گذار  قبل از رسوب باشد، شده یهپودر ته شکل ماده به

 .استبه یک پراکنش در یک حلّال مناسب نیاز  ،است شده شرح داده  پو  ب  ها یوستدر پکه  اجرایی

مطلاابق   TEM نلاده تلاور  نگهدار  یلاک  رو را (، نمونه مراجعه شود 38بند به ) TEM رو  درصور  استفاده از

 را نمونلاه  ،2-بند ب ،بپیوست  مطابقصور   ینا یر، درغکنید آماده،  2-بند پ ،پپیوست در  شده حرطرو  م

 یعِسر یبررس یک برا   نور یکروسکوپ. سپس از مکنیدآماده  یلیکونسزیرلایه  رو  یداکس  د یلیکونس  رو

 درسلاتی  بلاه آن را تلاوان   ینملا  ینو بنلاابرا  است شده ا  کلوخهاز حد  یشب نمونه یاآ که ینا یینتع منظور به یفیتک

 ینلاه به ،لایهیرزسطح  بر هدام یکنواخترسوب ایجاد تا زمان  را نمونه  ساز . آمادهکنیدکرد، استفاده  یر گ اندازه

( مراجعه شود ب یوستو پ 5بند به ) رامان یسنج یفطو  SEM ،AFM  ها یر گ از اندازه لفیقیس ت. سپکنید

و  SEM  ،AFMهلاا   رو  شلاود  یملا توصلایه   .دهیدانجام  (مراجعه شود پپیوست  و 38بند به ) TEMرو   یا

شلاده در   ارائه ها  سنجیدنیتا  یردمورداستفاده قرار گ جداگانهصور   و نه به تلفیقیصور   به رامان یسنج یفط

 شوند. یینتع ،3شکل 

 ث یوسلات و پ 33بنلاد  بلاه  ) کنیلاد  پلاودر اسلاتفاده   ویژهسطح مساحت  یینتع  برا BETرو   درصور  لزوم، از

 (.مراجعه شود

لازم انجام شد،   ها یر گ که همه اندازه یهنگام ،است گرفتهموردبحث قرار  ت یوستو پ 32که در بند  طور همان

محاسبه  را لایه کمگرافن   کسر عدد و لایه تک گرافن  ها، کسر عدد پرکاندازه   دامن، پرک یاندازه جانب میانه

صور   به تواند یمکه ها است  پرکتعداد کل  رب لایه کمگرافن  یاکسر تعداد گرافن   ،عدد کسر ،جا ین. در اکنید

 شود. یانب یزدرصد ن

متفاو  باشلاد،   ها نمونه شیمیِاست. اگر  یت/گرافلایه کمگرافن دولایه/گرافن گرافن/ شاملاست که نمونه  ینفرض بر ا -1یادآوری 

 اسلاتاندارد  ینچه در ا آنبا مشابه  یرامان یسنج یفط یجنتانمونه  ینباشد، ا شدهدار املگرافن ع یا یداکسگرافن   عنوان ماال دارا به

)املاا نلاه تعلاداد     یابعلااد و ضلاخامت جلاانب    AFMو  SEM،  نور یکروسکوپم یابی مشخصه، هرچندکند.  ینم یجاد، اشدهشرح داده 

 مواد اعمال شود. ینا  رو تواند یم هم ها( هنوز یهلا

 درنمونلاه  کلاه   یهنگام یتیماده گراف ویژهسطح  مساحت یینتع  برا ا  شده استاندارد یا یرو  کمّ یچحاضر ه حالدر -1 یادآوری

 ارد، وجود ندارد.آن قرار داز حاصل  یا یعما پراکنهشکل 

 رامان یسنج یفبا استفاده از ط یتیگراف هدام یعسر ونآزم 6

تعیلاین    بلارا  راملاان  یسلانج  یلاف اسلاتفاده از ط  با ،شده سوب دادهر  زیرلای یک  رو پودرصور   به را ، نمونهابتدا

تواند اطلاعا   یم ونآزم ین. اکنید  آزمون، یرخ یااست  یتیگراف ۀماد یاگرافن و/  حاو ،شده نمونه ارائه یاآکه  این
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ارائلاه دهلاد. اگلار نمونلاه در     نیلاز  هلاا را   پرکابعاد  و ینظم ی، از جمله سطح بادهم  ساختار خواصدر مورد  یفیک

 .کنید آنالیزصور  پودر  به را نمونهسپس و  جدا نهپراکاز را  یعشود، ما می ارائه یعما پراکنه

 یلاه پودر ته که درصورتیاست.  یازنازک از پودر موردن یهلا یک رامان، یعسر یسنج یفط آنالیز از مرحله ینا  برا

 2-اللاف  بنلاد  ،الفپیوست به ) دشومحکم  ،چسبنوار   از نمونه رو یتوجه مقدار قابلشود  توصیه می، باشد شده

 .شوند آنالیز زیرلایه  جا ها به پرکفقط  که طور  ( بهدمراجعه شو

 .است شده شرح داده الفپیوست نمونه در  یهو رو  ته یر گ پروتکل اندازه

، یتلای گراف ادهوجود ملا  ییدتأ  براشود  توصیه می ،است شده نشان داده  2گرافن در شکل  یفکه در ط طور همان

cmکمتر از  (FWHM) پهنا در نصف مقدار بیشینه)  یزت یک
cm تقریبلااً  G )قللاه(  3پیلاک  در (18 -

و  3948  -

2 یکپ یک
 D گاه(پیک عنوان به ی 'G  یمدرنظر گرفته  )تقریباًشود cm

  هلاا یلاف ملاداوم در ط  طور به 2988  -

 G پیکاز   یشترب یا یکبا شد  نزد D  پیک  برا 1یسمتقارن لورنت یدشد پیکاگر شکل  رامان مشاهده شود.

  ا لایلاه  کم یگرافن  ها پرک، هرچندباشد.  یهلا گرافن تک  تواند حاو یدهد که نمونه م ینشان م نیشود، ا یافت

 D  پیلاک ز نشلاان دهنلاد. اگلار    یلا را ن D رامان  پیک یکتوانند  ی، ماست گرفتههم قرار   که رو 5شده بازانباشت

دهنلاده   نشلاان  شانه برجسلاته یک  D  پیکدر  وجود دارد. لایه کم  ها پرکدهد که  ینشان م ینمتقارن نباشد، ا

وجود نداشته باشند،  D و  G  ها پیک( است. اگر یتگراف یعنیگرافن ) یهاز ده لا یشبا ضخامت ب شده یهلا هدام

نسلابت  یلاک   شود توصیه می هرچند، یستن یتگراف یاگرافن   نمونه حاو یرا، زیستلازم ن یشتر ب یابی مشخصه

انجام  را یر گ یجهنت ینبتوان ا ینکهشود. قبل از ا یجاد( اS/N) مینهس زپ فهرامان به نو یکپ سیگنالاز  مطلوب

تلاوان از   یملا  9بردار  داده  ، براS/Nبهبود نسبت  منظور به. شودمراجعه  الف یوستبه پماال  یا جزئ  داد، برا

 .کرد ستفادها ،کوتاه  ها با زمان متعدد  ها روبش گیر  یانگینماز و یا   تر یطولان  ها زمان

دهلاد،   یرا نشان م G و D  ها یکرامان پ یسنج یفباشد، ط وجود داشته یداکس گرافن شده یادار اگر گرافن عامل

cm >تر ) بزرگ یاربس ا  پهنا در نصف مقدار بیشینه یرمقاد Gو  D  ها یکو پ یستن D یک اما لزوماً پ
( از 18 -

 یلاین تع  بلارا  تکمیللای  یمیاییشلا  یلاابی  همشخصود، ش جا توصیه می یندر ا .گرافن خواهند داشت  حد انتظار برا

اسلات کلاه ملااده     یمعنلا  ینبه ا میزان این اجزاء، بودنبالا اجزاء انجام شود که درصور   یرو سا یژناکس  محتوا

 .است استاندارد یناکاربرد دامنه هد  و از  خارج

 

 

 

                                                 

 - Peak 

 - Secondary D peak  

 - Lorentzian 

 - Restacked 

 - Acquisition  
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با  یافته کاهش یداکسگرافن، گرافن  ،1(HOPGبالا ) یریگ با جهت یرولیتی پ یتگراف رامانِ یفاز ط مثالی -1شکل 

 یداکسو گرافن  [rGO(H)]بالاتر  یژناکس یبا محتوا یافته کاهش یداکس، گرافن [rGO(L)] کمتر یژناکس یمحتوا

(GO) 

 سلانجی  یلاف طو  AFMرو   با مجزا  ها پرک یر گ اندازه  که بعداً برا هاییفرایندمرحله با  یناشود  توصیه می

اشلاتباه   شلاوند،  ینمونلاه اسلاتفاده ملا    یشترب  ساز ( پس از آمادهستا شدهشرح داده  بپیوست و  5رامان )در بند 

 شود.نگرفته 

 یکاز جلاذب الکترواسلاتات   یر جلوگهمچنین  و  یمنیو ا یبهداشت یلحرکت پودر به دلا جلوگیر  از  نوار چسب برا -1یادآوری 

   .است شده تعین عدسی یو آلودگ یاحتمال

(TGA) سلانجی  گرملااوزن  لیزاآنلا مله گرافن از ج یمیاییش یابی مشخصه -1یادآوری 
 یکلاس فوتلاوالکترون پرتلاو ا   سلانجی  یلاف و ط 2

(XPS)
 شرح داده خواهدشد. تفصیل به ،دوین استت دستدر استاندارد  یندر زمان انتشار اکه   دیگر ISO استاندارد یکدر  3

اسلاتفاده شلاود.    یتلای گراف ملااده وجلاود   یلاین تع  توانلاد بلارا   یملا  (XRD) یکلاس ا پرتلاو  مانند پلارا   یگر د  ها رو  -1یادآوری 

  هلاا  پلارک  یلاق دق آنالیز  رامان برا سنجی یفط یراز شود، یاستفاده م یعسر ییدمرحله تأ یکعنوان  به جا ینرامان در ا سنجی یفط

  (.شودمراجعه  5است )به بند  یازموردن یزن مجزا

                                                 

 - Highly Oriented Pyrolytic Graphite 

 - Thermogravimetric   
 - X-ray Photoelectron Spectroscopy 

  :راهنما

X جایی رامان،  جابهcm-  

Y دلخواه  اهیکاشده، شد  نرمال                                                                                                                                                  

 گرافن   3
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 مایع پراکنهسازی  آماده 7

 کلیات 7-1

 جدا زیرلایه یک  که روآماده شوند   ا گونه ها به پرکنمونه،  تر یقو دق یشترب یابی مشخصه  براشود  توصیه می

بلاا    بعلاد  یلاابی  تا مراحل مشخصه شود امکان فراهم می نیا ،است شدهنشان داده  3که در شکل  طور همان .شوند

 زیرلایه  رو یداکس  د یلیکونس ا  از رامان با نمونه یسنج یفطو  SEM ،AFM ها  رو  از لفیقیتاستفاده از 

، ابتلادا  زیرلایه یک رو ها  پرک ساز  آماده  انجام شود. برا TEM تور   رو با نمونه TEM رو  یا یلیکونیس

ال مناسلاب  حلّلا  یکدر  شبه پراکن یازشود، ن یهصور  پودر تهاگر ماده به یناست، بنابرا یازن یعما پراکنه یک هب

 دارد.

 غلظت مناسببا  پراکنه یساز آماده 7-1

1-1-7 های پودری نمونه 

ال از مناسب بودن حلّ شود توصیه می .یددست آ هب mg/ml 3/8 یباًتا غلظت تقر کنیدال پخش حلّ یکدر  را رپود

ال مختلف وجود دارد حلّ  شود. تعداد یینصور  وجود، تع در ماده،شدن  یننش تهو سرعت  یزانمشاهده م یقطر

هلاا بلاا    پرکدهد  یمامکان کند و  یم دهر را پراکنکه پود کنیداستفاده  یالها استفاده کرد. از حلّ توان از آن یکه م

 .است شده ارائه 1ال در شکل سه حلّ یتاولو یبسطح مشخص شوند. ترت  مانده ناخواسته رو یباق کمینه

  

 

 

 

 

 

 .است شده ال مورداستفاده مشخصحلّ یتاولو یبترت -یادآوری

 پراکنه ی  یجادا یبرا دارگردشیونم -1شکل 

 هیدد قرار  ا یشهش  بطر یا یالو یکدر  را و پودر یع. ماشودپخش شده  زدایی یونآب  در رپود کنید یابتدا سع

بلاا   kHz 58 اتلا  kHz 18بلاا فرکلاانس    یلاز  روم 3فراصو در حمام دقیقه  38حداکار تا را  پراکنه. زده شود و هم

                                                 

 - Ultrasonic   

آب -3

 شدهزدایییون

ایزوپروپیل  -2

 الکل

  -متیل-اِن -1

 پیرولیدون-2
(NMP) 

 پودر

 

 پراکنه
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، از  در خلاواص سلااختار   تیییراتغ عثتواند با یتر م یطولان 2صو با  ساز  آماده زمان .کنید 3ساز  آماده ،صو 

را  پراکنه .شود (یه)کاهش ضخامت/تعداد لا یشترب  بردار یه( و لای)کاهش اندازه جانب یهصفحه پا یدگیجمله بر

بلاا  را  اجرایی رخ داد، رو  سرعت بهرخ داد و  نشینی ته توجهی قابل. اگر مقدار کنیدمشاهده  یقهدر مد  چند دق

  .کنید ارتکر یگرال دحلّ یکاستفاده از 

ال بلاا اسلاتفاده از هملاان    حلّ عنوان به یزوپروپانولاز ا شود توصیه میرا پراکنده نکند،  ادهم ،شده زدایی یوناگر آب 

ال حلّلا  عنوان به پیرولیدون متیل-اِن ازشود  توصیه می ،نکند ایجاد پراکنه نیز یزوپروپانولا اگر .شودرو  استفاده 

                   جلالالاو  بلالالاالا ه،  نقطلالالاهرچنلالالادشلالالاود.  یپخلالالاش ملالالا آن در یخلالالاوب گلالالارافن بلالالاه یلالالاراز ،اسلالالاتفاده شلالالاود

 بگذارد. یرال تأثحلّ ۀماند یشکل باقبه  یابی مشخصه یجتواند بر نتا یم ،(C° 281) پیرولیدون متیل-اِن 

 است. ارائه شده یلتفص به پو  ب  ها پیوستدر  یژهو و به 38و  5  در بندها زیرلایه یک رو  ادهرسوب م

عاملال   یلاک شلاوند کلاه    یپراکنلاده ملا   شلاده  زدایلای  یلاون در آب  یدرصلاورت  فقلاط گلارافن    ها پرکعمول، طور م به

 ضرور  است، هرچندوجود داشته باشد.  یدتول فراینداز  یعنوان بخش ، بهفعال سطح ماده یککننده، مانند  یتتاب

بگلاذارد،   یرمواد تأث  بعد یر گ هنمونه و انداز یطتواند بر شرا یها م فعال سطحتوجه از  که استفاده قابل شودتوجه 

 .شودمراجعه  2-بند ب ،بپیوست   ها به ماال

 ینشود و بنابرا پرک یدگیتواند باعث بر یم ادهکردن م پراکنده  برا فراصو فرایند  از یتوجه قابلاستفاده مقدار 

طلاور   بلاه )نوسلاان  دامنه د شو توصیه میگذارد.  یم یرتأث ،نمونه  دست آمده برا به  ساختار یابی مشخصه یجبر نتا

 درحلاد هلاا   پلارک پراکنلاده کلاردن    ا بلار  فراصلاو  فراینلاد  زملاان   شلاود( و ملاد    یملا  یلاان تلاوان ب  عنوان به معمول

 یلار  گ انلادازه ایلان موضلاو ،    یبررس  براتوان  می ،دهد رخ  یدگیبر پرک اگر درشود.  نگه داشته ،یازموردن کمینه

 یطشلارا  ،و درصلاور  للازوم   یسلاه مقارا  فراینلاد فراصلاو   زملاان   و مد نوسان از دامنه  یتابع عنوان به پرکاندازه 

 .کرد ساز  ینهبه را ساز  با صو  آماده

 پراکنلاه  یتو وضلاع  فلارآور  دهد و به  یارائه م پراکنه  قابلیت یفدر مورد تعر یکل ییراهنما       ISO/TS استاندارد -یادآوری

 پردازد. یدست آمده م به یینها

1-1-7 پراکنهی   در موجود یقبل های نمونه  

حلادود   درال با استفاده از هملاان حلّلا   نمونه ینا شود توصیه میباشد،  شده تهیه پراکنه صور  به از قبل اگر نمونه

mg/ml 3/8بلاا   سلااز   یلاق رق شود توصیه می باشد،فعال  سطحماده  آب/ یبترک یکال ، اگر حلّهرچندشود.  یقرق

 انجام شود. فعال سطحه میزان مادکاهش   برا شده، زدایی یوناستفاده از آب 

 یلاد تول  غلظت برا ین. اباشد تقریبیساز   یقرق است تانیاز  نباشد،شده  شناخته ،شده تهیه پراکنهکه غلظت   در موارد -یادآوری

  .شود میانتخاب  زیرلایه رو  مجزا  ها پرکپراکنده در محلول و   ها پرک

                                                 

 - Sonicate 

 - Sonication   
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 ها تعین روش 8

 یین. تعامکان دارد یابی مشخصه یردو مس یق،دق یابی مشخصه  برا ،تاس شدهنشان داده  3در شکل  که طور همان

 از یلاا ( مراجعه شود بپیوست و  5رامان )به بند  سنجی طیف و SEM ،AFM لفیقیت  ها یر گ اندازه یاآ که ینا

TEM  رو  ،  پلاودر   ها نمونه ا (. برمراجعه شود پپیوست و  38بند به ) شوداستفادهBET   یلاین تع  بلارا 

 هر کدام از .استفاده شود تواند  یم ،است شدهشرح داده  ثپیوست و  33در بند که طور همان، ویژهسطح  تمساح

 .دارد یبستگکاربر  موردنیاز  ها سنجیدنیموجود و  یزا تجه ،به زمان ،شود یاستفاده م یی کهها رو  یارو  

هلاا   نمونلاه  بایلاد ابتدا  ،ییکروسکوپم  ها  هر کدام از رو  برا ،است شدهدقیق شرح داده  ،9در بند  کهطور همان

 2-پ بنلاد  ،پپیوسلات   یا 2-ب دبن ،بپیوست  در که مناسب زیرلایه رو شوند و سپس  آماده پراکنه صور  به

 د.نشو رسوب دادهاست،  گرفتهموردبحث قرار 

 جیسرن  فیر و ط SEM ،AFM ی،نرور  یکروسکوپیمروش  با استفاده از یساختار یابی مشخصه 9

 رامان 

و  نظملای  بلای ، سلاطح  وابسته پرکضخامت  ی،جانب پرکابعاد  یینتع  ها را برا یر گ اندازه توالی یا بند جزئ ینا

 ایلان  دهلاد. از  یم ارائه رامان سنجی طیف و SEM ،AFM ها  رو  از لفیقیگرافن با استفاده از ت  ها یهتعداد لا

  .کنیداستفاده است،  ارائه شده 5در شکل  به ترتیبی که ها رو 
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ها و  هیها، تعداد لا پرک ضخامت ،یابعاد جانب محدوده نییتع یبرا یریگ میتصم فرایندو  انینمودار جر -0شکل       

ینظم یسطح ب  

  سلااز  آملااده  یبررسلا   . براردیمناسب قرار گ لایه زیر  رو شده و هیته عیما پراکنهابتدا نمونه از شود  توصیه می

نمونه  کیکه  یهنگام ،است شدهداده  حیتوض 5در شکل  که طور همان. شوداستفاده   نور کروسکوپیاز م نمونه

 جینتلاا  آنلاالیز نمونلاه و   یلاابی  همشخصلا   راملاان بلارا   یسلانج  فیو ط SEM ،AFM ها  رو از  ،شد دیمناسب تول

 .کنیداستفاده  ها سنجیدنی شده از استخراج

 است. ارائه شده ب وستیها در پ تحلیل دادهو   ریگ اندازه  اه نمونه، پروتکل  ساز آماده  ها رو 

و  AFM  هلاا   ریلا گ انلادازه   بلارا  متفلااوتی   ها پرکو از  شود یانجام م یمتفاوت زیرلایه  رو SEM  ها  ریگ اندازه -1یادآوری 

 .شود یرامان استفاده م یسنج فیط

  سلااز  آملااده  ،یشکل نانوذرا  از جمللاه اصلاول کللا    عیاندازه و توز  ریگ اندازه  برا ییراهنما       ISOاستاندارد  -1یادآوری 

 دهد. یرا ارائه م  و داده هذرآنالیز  ر،یتصو بردار  داده، SEM رو  کیفیتنمونه، 

 TEM با استفاده از یساختار یابی مشخصه 11

نازک در  یلکتروننمونه شفا  ا کیها از  از الکترون  پرانرژ باریکه کی (TEM)  عبور یالکترون کروسکوپیم در

 شود. یبالا عبور داده م خلأ طیمح کی

 ساز  نمونهآماده 

 درصور  نیاز تکرار شود

 -میکروسکوپی نور 

 بررسی نمونه

SEM 

AFM 

 رامان

 یعما پراکنه

 سطح جانبی

سطح جانبی              -      

 ضخامت -

     نظمی  بی سطح -   

 هالایه عدادت -
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 قیلا هلاا از طر  هیلا تراز  هم نیها و همچن پرکها در  هیو تعداد لا یاندازه جانب نییتع  توان برا یرا م TEM رو 

(SAED) یانتخاب ناحیه یشبکه و پرا  الکترون 3توان تفکیکبا   ربرداری، تصوTEM  ربرداریتصو پرا  تباین
2
 

  هلاا  پلارک   کلاه بلارا   شلاود  توجلاه اسلات.   یابیدسلات  قابلال  TEM جدیلاد   هلاا  دسلاتگاه  بیشتراده کرد که با استف

( Cl و H، C، O، Si، Na) طیاز محلا ناشلای   متلاداول   ها ودگیو آل فعال سطحمواد وجود  ع،یفاز ما ۀشد  بردار هیلا

 کند. جادیمشکل ا  ربرداریدر تصو تواند یم

استاندارد مللای ایلاران شلاماره    از  هذر آنالیزو  دستگاه میدر مورد تنظ دیا  مفاطلاع  کاربران براشود  می  توصیه

 استفاده کنند. ]1[ 3155: سال 22451

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 هیلا ترازی همها و  هیتعداد لا ،یاندازه جانب نییتع یبرا TEM یبرا نمودارگردشی -5شکل 

 9 مطلاابق شلاکل   یاتیلا عملاز  بیترت به مختلف، ها   رکپ  یلا تراز  همو  ها هیتعداد لا ،یاندازه جانب نییتع  برا

 زی. قبل از آنلاال رسوب داده شوند پراکنه کیمناسب از  TEM تور  کی  ها رو پرکشود  توصیه می. پیرو  شود

شلاود.   دهها اسلاتفا  پرک تینمونه و موقع  ساز آماده یبررس  برا  نور کروسکوپیاز مشود  توصیه می، TEMدر 

 شوند. آنالیز ازیموردن  ها  سنجیدنی نییتع  ها برا دادهشود  میتوصیه ، TEMپس از 

 است. ارائه شده لیبه تفص پ وستیها در پ تحلیل دادهو رو    ریگ نمونه، پروتکل اندازه  ساز رو  آماده

                                                 

 - Resolution 

 - Selected Area Electron Diffraction 

  پراکنه مایع

 -میکروسکوپی نور 

 بررسی نمونه

TEM 

 ساز  نمونهآماده

 درصور  نیاز تکرار شود

 پراکنه مایع

                 یاندازه جانب

                   ها یهلا تعداد

 هیتراز لا
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 BETبا استفاده از روش  سطحمساحت  یینتع 11

شده  جذببرمقدار گاز  یر گ را با اندازه پراکنده  پودرها یژهو سطحمساحت کل  تلر( -مت یا -ربرون)BET  رو 

 دما  ها  هم جذببر یرتفس  برا مت و تلریبرونر، اتوسط  شده ارائهاز مدل  رو  ینادر کند.  یم یینتع یزیکیف

 .کنیداستفاده   نمونه پودر یک یژهسطح ومساحت  یینتع  برا BET. از رو  شود یگاز استفاده م

 .است ارائه شده یلتفص به ث یوستها در پ تحلیل داده اجرایی رو  و یر گ نمونه، پروتکل اندازه یهرو  ته

 یگرافن و محاسبه کسر عدد یاندازه جانب 11

، کسلار  پلارک   هلاا  محدوده اندازه ،پرکی جانباندازه  انهیم .آنالیز شود ابعاد  یابی مشخصهشده از   دیتول  ها داده

  هلاا  گیلار   انلادازه  نیلا انجام ا  برا ها رو   که کدام شود  محاسبه و گزار لایه کمگرافن و  لایه تکگرافن   عدد

 .است شده ارائه ت وستیها در پ داده نیمحاسبه ا  برا ی. روششونداستفاده 
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 پیوست الف

 دهنده( )آگاهی

 رامان یسنج فیبا استفاده از ط یتیگرافاده م یبرا عیسر ونآزم

 کلیات 1 -الف

وجلاود   دییلا تأ  بلارا  عیسلار  ونآزملا   را بلارا   ریگ نمونه و پروتکل اندازه  ساز آماده یمراحل احتمال پیوست نیا

 .دهد یرامان شرح م یسنج فیبا استفاده از ط تیگراف ایگرافن و/  ها صفحهنانو ه،یگرافن، گرافن دولا

 سازی نمونه آماده 1 -الف

 عیما پراکنهنمونه از  یساز آماده 1 -1 -الف

از  ،مانلاد  ملای  یغشلاا بلااق    کلاوچکتر رو   هلاا  پرکاکار که  از این نانیاطمبرا  ، لأخ ونیلتراسیف تیدر ک -الف

 .کنیداستفاده  μm 2/8 کمتر ازبا اندازه منافذ  ییغشا 

 باشد.   داشتهسازگار پراکنه  ال مورداستفاده برابا حلّ غشا هدامنیاز است  -1 

               ای زوپروپانولیآب، ا گرافن مانند متداول  ها الحلّ  برا  سلولز ای نایآلوم  غشاهاشود  توصیه می -1 

 استفاده شوند. پیرولیدون متیل-ناِ  

 شود. کاربرده به ~mbar 388فشار  ،خلأ ونیلتراسیمرحله ف  براشود  توصیه می -ب

 3سلاتا یاخود حاللات  ایلا  رو  پایلاه گلارافن   فیلم کی عنوان به لتریف رو را شده  خشک ماده ،فرایند انیدر پا -پ

 .کنید  آور جمع 

 طلای در   راملاان قلاو    سلایگنال  کیلا باشلاد تلاا    μm 3حلاداقل  شلاده   دیلا تول لمیضخامت فلا  شود توصیه می 

  کلاه  یلملا یف هیلا ته  بلارا  یکاف پراکنهمقدار  ای یکاف  بالا غلظت نیشود و بنابرا فراهم  بعد  ریگ اندازه 

 است. ازیموردن ،باشد بررسی قابل        

 یلمضلاخامت فلا   درسلات  یلار  گ به اندازه یاز ن ،انجام شود 1-بند الف یزِبالا نباشد تا آنال یده به اندازه کافما سیگنالاگر  -یادآوری

 .یستن یمضخ یبه اندازه کاف یلمف بنایراین ،یستن

 یپودر شکلنمونه از  یساز آماده 1 -1 -لفا

انجلاام شلاود و    یسلاک رب مناسلا  یلاابی ارزشلاود   توصلایه ملای   یاء،از نانواشلا   نمونه پلاودر  بررسی یکقبل از  -الف

 کار گرفته شود. به یمنیا ها فرایندو   حفاظت فرد یزا تجه یاز،موردن یمهندس  ها کنترل

  .دهیدتمیز میکروسکوپ قرار  لامرو  یک  را طرفه نوار چسب دو -ب

                                                 

 - Free-standing 
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 یتا از چسبندگ کنیدفشرده  یکاردک به آرام یکو با  رسوب دهیدنوار چسب   رورا از پودر  یمقدار کم -پ

 یر و جللاوگ  یمنیو ا یبهداشت یلاز حرکت پودر به دلا یر جلوگ  برا ،حاصل شود. نوار چسب یناناطم

 نیتعیلا  ،یعدسلا  یآللاودگ  یجلاه و در نت یکروسلاکوپ م یپلاودر بلاه عدسلا    یاحتمال یکیجذب الکترواستاتاز 

ماال بالا، وسلاط   نعنوا به) پیمانه از بیش از یک قسمت توان میماده را  ،برا  ارزیابی یکنواختی .است شده

   تکسریع است، یک نمونآنالیز که این مرحله برا   هرچندکرد.  ساز  و آماده آور  جمع ظر (و پایین 

 است. کافی

 بلالاا  یمنایلالارو غ یاضلالااف ادهملالاشلالاود  توصلالایه ملالاینلالاوار چسلالاب محکلالام شلالاد،    رو ادهکلالاه ملالا یهنگلالاام -ت

از  یر جللالاوگ  بلالارا شلالاود توصلالایه ملالایشلالاود.  حلالاذ  یکروسلالاکوپم یداسلالالا رو   زدن عملالاود ضلالاربه

مالالاال در شلالاکل  یلالاک. شلالاود  آور مرطلالاوب جملالاع  دسلالاتمال کاغلالاذ  رو ادهبرخاسلالاتن گردوغبلالاار، ملالا

نشلاان داده   3-اللاف در شلاکل   و داده شلاد  یحتوضلا  الادر بلا  کلاه  طلاور  هملاان . اسلات  شلاده نشلاان داده   3-الف

ر شلاود. اگلا   داده رسلاوب راملاان    قلاو  سلایگنال  یلاک  ایجلااد   بلارا  یکلااف  هداملا  شلاود  توصیه می ،است شده

 .شودداده رسوب  یشتر ب ادهم شود توصیه میمشاهده شد،  یرلایهاز ز یسیگنال

 

 

 

 

 

 نوار چسب  یرو شده داده رسوبگرافن  یعکس پودر حاو -1-شکل الف

 است.قرص  یکشکل پودر به  نکردرده نمونه، فش  ساز آماده  برا یگزینرو  جا یک -یادآوری

 روش 1 -الف

برابلار   388 یا برابر 98 یئیش یعدسبا  یحاًترج 3یپراکندگ پسهندسه  یکن در راما سنجی یفط شود توصیه می

(99/ 8NA ≥)
 یبرهکاربر کلاال  رو  ینبا استفاده از بهتر ها  یرگ قبل از اندازه سامانه شود توصیه میانجام شود.  2

    یلاا  nm912  طلاور معملاول   بلاه سلابز )  یلاا ( nm911  طلاور معملاول   بلاه قرمز ) یکتحر یزراز ل شودتوصیه میشود. 

nm  935در  یلاک، تحر یلازر شلاده بسلاته بلاه طلاول ملاوج ل     مشاهده  ها یکاز پ یبرخ ها  یت( استفاده شود. موقع

 خواهد بود. یمتفاوت یفیط  ها یتموقع

                                                 

 - Backscattering 

 - Numerical aperture  
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D (cm]باند  به آن انتخاب شود که خطوط رامان مربوط  طور یفیمحدوده طشود  توصیه می
 G ، باند(~3198 -

(cm
D (cm ، باند (~3948 -

cm مالاال از  عنلاوان  بلاه شلاود،   را شلاامل   مرتبط  هاپهنا[ و (~2988 -
    تلاا  3288  -

cm
  .باشد 1888  -

کلاه   کنیلاد  میتنظلا   ا گونلاه  بلاه را  Z یکانون تیموقع ، نور کروسکوپیبا کمک م  ریگ محل اندازه نییپس از تع

بلاا   mW 3 کمتلار از  فلارود   زریلا را با تلاوان ل تک رامان  یسنج فیط  ریگ اندازه کیباشد.  کانونسطح پودر در 

 نیلا ادر شلاود   توصیه می. شودکمینه به نمونه  بیتا آس ددهینمونه انجام  رو  3تجمعو دو  s 38تا  s 9 ینورده

صلاور ،   نیلا ا ریلا . درغشلاود  هادد قرار ،38 حداقل (S/N) نهیزم پس فهرامان به نو کینسبت شد  پ سنجی، طیف

 استفاده کرد. ،S/Nنسبت  شیافزا  برا  تر یطولان  ریگ از زمان اندازه توان یم

تشخیص در نمونه  یموضع را ییمختلف نمونه انجام شود تا تغ هیحداقل از سه ناح ها  ریگ اندازهشود  توصیه می

 .است ههانبوبه شکل  طورکلی ماده به رایز ،شود داده

cm کمتلار از ) زیلا ت G کیپ کی ت،یگراف ایوجود گرافن و/ دییتا  براشود  توصیه می
پهنلاا در نصلاف مقلادار     18 -

cm( بیشینه
D، cm  کیپ کیو ~3948 -

شلاکل   کیلا رامان مشاهده شود. اگلار  طیف طور مداوم در  به ~2988 -

 هدهد ک ینشان م نیشود، ا افتی G پیکاز  شتریب ای کیبا شد  نزد D  پیک  برا شدیدمتقارن  یلورنتس پیک

رامان را  D  کیپ کی توانند یم شده بازانباشت  یلا کمرافن گ  ها پرک، هرچنداست.  هیلا گرافن تک  نمونه حاو

 D  پیلاک در  2شانه برجسته کیوجود دارد.  هیلا نیدهد که چند ینشان م ،متقارن نباشد پیکفراهم کنند. اگر 

وجلاود   D  و G  هلاا  کیلا ( است. اگر پتیگراف یعنیگرافن ) هیاز ده لا شیبا ضخامت ب  ا هیلا مادهدهنده  نشان

توصلایه  ، هرچنلاد  سلات، ین تیگراف ایگرافن   نمونه حاو رایز ست،ین شتریب یابی مشخصهبه   ازیباشند، ن نداشته

 شود. جادیا ،یکاف S/Nنسبت   ریگ جهینت نیقبل از ا شود می

یلاک   طور معملاول  به زین یتیگراف ادهم  حاو  پودرها  ریگ اندازه ،است شدهنشان داده  2که در شکل  طور همان

cm یباًتقررا  D پیک
 نیکنلاد و همچنلا   یرا فعلاال ملا   Dکه نلاوار   یپرک  ها لبه دلیل بهکه دهد ینشان م 3198  -

هلاا   پلارک  یبلاا انلادازه جلاانب    G ((ID/IGپیلاک  نسبت به  D پیکنسبت شد   نیبرابنا .است  هیصفحه پا   ها نقص

دهلاد. نسلابت    ینشان ملا  کوچکتر را یبا ابعاد جانب ییها پرک ،نسبت بزرگتریک با  طور معمول که بهمرتبط است 

ID/IG  مطلاابق   شلاوند،  یاسلاتفاده ملا   پلاس   از ایلان که   بعد یابی مشخصه  ها رو  جیو با نتا کنید  ریگ اندازهرا

 .کنید سهیمقا ،3شده در شکل  نشان داده گردشینمودار

املاا لزوملااً    دهلاد،  یرا نشان م Gو  D  ها کیپ ،رامان یسنج فیباشد، ط وجود داشته دیاکسگرافن  ای دار عاملاگر گرافن  -یادآوری

cm >)  تلار  بزرگ اریبس  پهنا در نصف مقدار بیشین ریمقاد Gو  D  ها کیو پ ستین D  کیپ
  بلارا ، ( از حلاد انتظلاار دارنلاد   18 -

شلاود   یملا  هیتوص نیباشند، بنابرا ها را داشته  کیپ نیتوانند ا یم زین یمواد کربن ریسا هرچند،. شود[ مراجعه 9[ و ]9ماال به مراجع ]

 .طور جداگانه انجام شود به ییایمیش یابی مشخصهکه 

 

                                                 

 - Accumulation 

 - Prominent shoulder 
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 پیوست ب

دهنده( )آگاهی  

 رامان یسنج فیو ط  SEM،AFM با استفاده از یساختار یابی مشخصهپروتکل 

 کلیات 1-ب

 انلادازه  ،SEMبا اسلاتفاده از   پرک یجانباندازه  نییتع  را برا  ریگ اندازه  ها از پروتکل  ا مجموعه وستیپ نیا

رامان شرح  یسنج فیبا استفاده از ط ها هیو تعداد لا ینظم یو سطح ب AFMبا استفاده از ضخامت  و پرکانبی ج

تا  1-ب بندها در  که طور همان ،آنالیزاز  پیش 2-بند ب ا ینمونه طبق جزئ  ساز آمادهشود  توصیه می. دهد یم

 ، انجام شود.است شدهشرح داده  9-ب

 سازی نمونه آماده  1-ب

 رامان یسنج فیو ط SEM ،AFM یبرا چکانی قطرهروش  1-1-ب

 ایلا  SEM ،AFM ، نلاور  کروسلاکوپ یبا استفاده از م پرک ینچند  برا پرکابعاد   ریگ کردن اندازه فراهم  برا

 زیرلایلاه  کیو  SEM  برا زیرلایه کی، زیرلایهدو نو   رو  شده آماده پراکنه شود توصیه میرامان،  یسنج فیط

 .داده شود رسوبرامان  یسنج فیطو  AFM  برا

توصیه  استفاده شود. زیرلایه عنوان بهنازک  خالص دیاکس کیبا  یکونیلیس فریو کی، SEM  براشود  توصیه می

بلاا    ربرداریدر هنگلاام تصلاو  و  شود حاصل نانیخوب اطم یینازک باشد تا از رسانا یبه اندازه کاف دیاکس شود می

 فلار یو کیلا راملاان،   یسلانج  فیلا و ط AFM  بلارا  شود توصیه می .کند  ریوگجل ،شارژ شدناز  SEMاستفاده از 

 3تبلااین اسلاتفاده شلاود تلاا     nm 9 ± 58 ایلا  nm 9 ± 188 با ضخامت دیاکس  د کونیلیس هیلا کیبا  یکونیلیس

 .بیشینه شود هیرلایها و ز پرک نیب  نور

جدا  یکدیگرها از  از آن یتوجه بخش قابلکه  شوندداده رسوب طور  ها  پرکهر سه رو ،   براشود  توصیه می

بلاه   μm  3اًیبشود که با فاصله تقر یزآنال یدرصورت فقط پرک یکرامان،  سنجی یفط  براشود  توصیه میشوند. 

 باریکه وسیله بهزمان  یکدر  پرک یک از یشب آنالیزاز  یر جلوگ  برارو   ینشده باشد. ا جدا یگر وضوح از د

 است.  نور

 است. یربه شرح ز  ارگذ رسوب اجرایی رو 

 .کنیدآماده  یدارپا پراکنه یک ،است شدهداده  یحتوض 9در بند  که طور همان -الف

  .کنید یزتم را یرلایهزشود  توصیه می ،است شدهداده  یحتوض ث یوستدر پ که طور همان -ب

 را مورداستفاده الاز نقطه جو  حلّ یشترب  دماو  دهیدصفحه دا  قرار  یک  رورا شده  یزتم  زیرلای -پ

                                                 

 - Contrast   
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 .کنیدتنظیم  پراکنه برا  

 یلاک در  ینلاده نما  نمونلا  یلاک  سلارعت  بلاه و سلاپس   کنیلاد مخللاوط  طورکاملال   بلاه را  پراکنلاه  ،دادن با تکلاان  -ت

 طلاور معملاول   بلاه ) بریزیلاد  یرلایلاه ز  رورا قطلاره قطلاره    پراکنلاه از  یحجلام کملا   .کنیلاد اسلاتخراج   پلات  پی

 ازشلالادۀ مناسلالاب  هپراکنلالاد یلالاهلا یلالاک ودشلالا توصلالایه ملالایاسلالات(. سلالاپس  یکلالااف μl 388 تلالاا μl 38 ینبلالا

مراجعلاه   2-2-زیربنلاد ب )بلاه   کنیلاد  یبررسلا   نلاور  یکروسلاکوپ م یلار بمانلاد. ز  یسلاطح بلااق    ها رو پرک

توصلایه   ،صلاور   ایلان  درغیلار . یلار خ یلاا اسلات   مناسلاب  آنلاالیز   نمونلاه بلارا   یلاا کلاه آ  مشخص کنید  و( شود

  هلالاا الحلّلالا یلالااو/ پراکنلالاه مختللالاف  هلالاا حجلالام یلالااهلالاا و/ نمونلالاه بلالاا غلظلالات  سلالااز آملالااده فراینلالاد شلالاود ملالای

 است.  شده داده نشان 3-بدر شکل  مناسبنمونه  یکاز  ماالیمختلف تکرار شود. 

 منظلاور   بلاه  C 58°  بلاا دملاا   خلالأ  کلان  خشلاک در  یشترب یاساعت  2نمونه به مد  سپس  شود توصیه می -ث

 د.بمان یباق فعال سطحماده  یاال و/حلّ ۀیماندباق کاهش 

 

رسوب   یتیگراف یها پرکو  لایه کمگرافن  /لایه/ گرافن دولایه گرافن ت از  ینور یوسکوپیکرم یرتصو -1-بشکل 

 ۀنمون ی از  مثالی برای ارائه ،یلیکونیس یفرو یرو ،یداکس ید یلیکوناز س nm 91 یمضخ یهلا ی  رویشده  داده

 شده خوبی آماده به

 SEM  برا متداولرو   یک ،SEM یربردار قبل از تصو ،نمونهسطح  رو طلا(  طور معمول بهرسانا )  یلا یکرسوب  -یادآوری

 یلاابی ارز توانلاد  یم  گذار نو  رسوب ینا شوند، یم بردار  یرکه تصو ییها پرکاندازه کوچک  دلیل به، هرچندنارسانا است.   ها نمونه

 جلاا  یلان اسلاتفاده از روکلاش طلالا در ا    ینابرارسانا مختل کند. بن مادهاز  تر یمضخ یا شابهم یهلا یکگرافن را با رسوب   ها پرکابعاد 

 شود. ینم یهتوص

 نوری یمیکروسکوپ 1-1-ب

مناسب  ییبا بزرگنما  نور ییکروسکوپاز م یشتر،ب آنالیز  شده برا ناسب بودن نمونه آمادهو م یعسر یابیارز  برا

 ها تا حد پرک شود توصیه می، کرد یر گ را اندازه ها پرکو ضخامت  یبتوان اندازه جانب که ینا  . براکنید استفاده
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  هلاا  یلار  گ انلادازه  د تلاا نده یم امکان موارد ینباشند. ا وانحال تا حد ممکن فرا یندرع و شوند جدا هم از امکان

SEM  وAFM برا ،دست آمده به یرشود که مقاد میحاصل  یناناطم ینانجام شوند و همچن یشتر با سرعت ب  

 ها هستند. کپر یرسا مشارکتو بدون  مجزا  ها پرک

نشلاان   3-بدر شلاکل   یلیکونسلا  زیرلایلاه   رو یداکس  د یلیکونس رو شده  داده رسوب  ها پرکاز  ییها ماال

 گی ازدگسلاتر  ینبلاا چنلا  از سلاطح   نلاواحی  یاشده  جدا  ها پرکاز  یفراوان گستردگیها  نمونه ین. ااست شدهداده 

کلارد.   مشلاخص   نلاور  یوپیکروسلاک اسلاتفاده از م بلاا   یراحتلا  بلاه هلاا را   آن تلاوان  یکه م دهند یها را نشان م پرک

  نلاور  ییکروسکوپم آنالیز یدر ط تا دقت شود شود توصیه می، است شدهنشان داده  2-بدر شکل  که طور همان

ماننلاد   گلاذارد،  یم یرتأث  نور تباینکه بر  یگر د مادهبا  یسهها در مقا پرکحاصل شود که محل وجود  یناناطم

  است. تشخیص قابل شود، یم زیرلایهدر رنگ  ییرتغال که باعث حلّ مانده یباق

 

 

 

 

 

 

 

 یلیکونسۀ زیرلای یرو ،یداکس ید یلیکونس ی مانده  یاز باق ینور ییکروسکوپم یرتصو ی از  مثالی -1-بشکل 

 مختلف  یرنگ نواحی با شده دادهنشان  ،ها پرکاز  یعما پراکنه پس از رسوب

 ،یسلات اسلاتفاده ن  قابلال  ادهملا  کللاوخگی  یلدل به  ساز که پس از آماده  ا نمونهاز   نور یرتصویک  1-بدر شکل 

کلااهش   یلااد  را تا حد ز یابی مشخصه یزان، ممناسب کم ۀادموجود با  زیرلایه یکعلاوه،  ه. باست شدهنشان داده 

طح در سلا  ادهم یکل یعتوز یینتع  برا شود توصیه می. شوداز آن اجتناب  شود توصیه می به این دلیل و دهد یم

نشلاده   یهطور مناسب ته مختلف استفاده شود. اگر نمونه به  ها ییمختلف با بزرگنما یئیش  ها عدسیاز  زیرلایه

  هلاا  نمونلاه بلاا غلظلات     سلااز  آماده فرایند شود توصیه میاز حد،  یشال بحلّ یماندهباق یلدل ماال، به  باشد، برا

 1 شلاکل در  وشلاده   داده یحتوضلا  3-2-زیربنلاد ب و  9د در بن که طور همانمختلف،   ها الحلّ یا/و پراکنهمختلف 

 تکرار شود.  ،است شدهنشان داده 

 یکلاه بلاه انلادازه کلااف     یبا ابعاد جانب ییها پرک  ، اگر ماده حاواست شدهنشان داده  3-بدر شکل  که طور همان

از انجلاام  بهتلار نمونلاه قبلال     تشلاخیص باشلاند،   یصتشلاخ  قابلال   نلاور  ییکروسلاکوپ با استفاده از م و دنباش بزرگ

شلاواهد   توانلاد  یم ادهاز م  نور یکروسکوپیم یربردار تصو یب،ترت ینا است. به یرپذ امکان SEM  ها یر گ اندازه
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 دلیلال  بلاه  مجلازا   هلاا  پلارک اگلار  طور مشلاابه،   ارائه دهد. به SEM  ها داده ییدتأ  را برا پرک یجانباندازه  یفیک

موجلاود فلاراهم    پلارک  یجلاانب   هلاا  محدوده انلادازه  یابیارز  امکان را برا ینمشاهده نباشند، ا کوچک بودن قابل

 .کند یم

 

 یرو یداکس ید یلیکونسی   یروشده  آماده یها پرک پراکنهاز  ینور ییکروسکوپم یراز تصو مثالی  -1-بشکل 

  یکلوخگ دلیل به یگر،د های روشاز استفاده با  ،ها پرکابعاد  یینتع یبراغیرقابل استفاده  ،یلیکونیس زیرلایه

که رنلاگ تلاداخل آن را بلاا     اضافه شود  نور یرمس یکشفا  است تا به  یگرافن به اندازه کافاین واقعیت که سبب به  -1یادآوری 

 یرپذ امکان ،یلیکونیس زیرلایه  رو ،یداکس  د یلیکونسیک   رو پرک یکضخامت  ینتخم، دهد توجه به یک ویفر خالی تغییر می

 یتعداد کملا بتوان تا  کند یم یجادا یکاف تباین یزن یهلا تک یک ی، حتnm  188یا nm  58یدکسا  د یلیکونس ضخامت  است. برا

 ،اسلات  شلاده  پخلاش  متر یلیاندازه م به ناحی  یککه در  را یفراوان تر یمضخ  ها پرک یاندر م یکرومترگرافن با اندازه م ها  بلورکاز 

  .تاس شدهداده  یح[ توض9در مرجع ] موضو  ین. اکرد ییشناسا

  خودکلاار بلارا    نلاور  یکروسلاکوپ از رو  م تلاوان  یملا  ،μm 3 تلار از  ها همه بزرگ باشند، ملاالاً بلازرگ   پرکاگر اندازه  -1یادآوری 

   استفاده کرد. پرکاندازه  یعتوز یینتع یجهگرافن و در نت  ها پرکاز  یربردار تصو

 SEMآنالیز   1-ب

  لیاتک 1-1-ب

  بلارا  SEM رو  در د.کلار و نلاانو اسلاتفاده    یکلارو م یلااس در مق یاءاشلا  اندازه یینتع  برا توان می SEM رو  از

 ها فراینلاد هلاا پلاس از    الکتلارون   آور هلاا و جملاع   سطح با الکتلارون  یکاز بمباران سطح  از ساختار یربردار تصو

 یجلاانب  تلاوان تفکیلاک  است کلاه    ها نانومتر ده یجانب توان تفکیک  دارا SEMرو  . شود یبرخورد استفاده م

 دارد.  نور ییکروسکوپنسبت به م  ترار بالایبس

 اسلات  یسلاطوح  رو  یکربناده و رسوب م شارژ ها ممکن است رخ دهد شامل اثر یر گ اندازه که در اشکالاتی

 طلار  شلاوند، املاا     طور کامل بر به  شکلا م ینااست که  یدبعشود.  یم بردار یرتصو یالکترون وسیله باریکه بهکه 
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  ها رو پرک شود توصیه می شد، اشاره پیشتر که طور همانکاهش داد.  هنمونمناسب   ساز با آماده آن را توان یم

 یداکس  د یلیکونس یهلا یک این که تا ،نازک دارد خالص یداکس یککه فقط  یرندقرار گ یلیکونیس زیرلایه یک

رسلااناتر   ،نمونه  زیرلای یراز ،دیاب یم شده کاهش مشاهده اثر شارژِ ،صور  این در. باشد تر یمضخ یحرارت یافته رشد

ایجلااد   یلیکونسلاطح نمونلاه سلا    رو  شده داده  رسوبکربن ا  از  لایه ،SEM یربردار دلیل تصو به، هرچنداست. 

به  یلیکونیس  ها زیرلایه  رو جداگانه ،یداکس  د یلیکونس رو  AFM آنالیز شود توصیه می ینو بنابرا شود می

 ادهملا  مداخللا  گونلاه   از هلار  یر جللاوگ   کار برا ین، انجام شود. ا3-2-زیربند بدر شده  داده یحتوض همان رو 

 شود. یانجام م ،شده یر گ اندازه پرکشده در ضخامت  اضافه یکربن

جدا شوند تا  یکدیگراز  یخوب به ها پرک  یناشود  توصیه میشود.  یربردار تصو پرک 288از  یشبشود  توصیه می

 288 حلاداقل   بلارا  هلاا  پرک یابعاد جانبشود  توصیه میباشد.  یرپذ ا امکانه پرک یجانباندازه  واضحِ یر گ اندازه

 مشلاخص  یرتصو یکدر  آنالیز قابل  ها پرک  در آن همو  شود یین، تعاست انتخاب شده یطور تصادف که به پرک

 .است شده مطرح 1-1-ب زیربند در ،ها تحلیل دادهو  2-1-زیربند بدر  یر گ پروتکل اندازه. گنجانده شوند

 گیری پروتکل اندازه 1-1-ب

، یلاابی رد لقاب ۀشد یبرهکال  ابعاد یبراسیونکال  با استفاده از استانداردها ،SEMکه  کنیدحاصل  یناناطم -الف

مورداسلاتفاده در   دهنلاده  و ولتلااژ شلاتاب    فاصله کار  برا یبراسیونکالشود  توصیه می .است شده یبرهکال

 معتبر باشد. ، بعد  ها یر گ اندازه

 در ه رانمونلا  شلاود،  یبانیپشلات  یخلاوب و بلاه شلاده   داشته نگهتا محکم  کنیدنصب  SEM پایهرو  را  یرلایهز -ب

 SEM   کنیدپمپ  خلأ تا رسیدن بهمحکم و. 

ر درصلاو  ینبنلاابرا  ،یسلات ن یلااز موردن دیگلار   یشترب یر گ اندازه  نمونه برا ،SEM یربردار پس از تصو 

  نصب کرد. یرناپذ برگشت فرایند یکز توان نمونه را با استفاده ا یم یازن 

 کمتلار،  یلاا  kV 9دهنده  با ولتاژ شتابر معمول طو به یه،ثانو  ها الکترون  آور با جمعرا  SEM یکربند پ -پ

 .کنید یمتنظ ،بردار یرتصو برا  شارژ کمینه کردن منظور به 

  فاصلال  ،3دریچلاه )روزنلاه(  نظلار  از  سلاامانه   ساز ینهو به SEM یربردار تصو یقاز طررا نمونه  سطح محل -ت

 که گونه  همان ،کنید ییشناساممکن، توان تفکیک  ینبه بهتر یابیدست  برا تمرکزو  2یگماتوراست   ،کار

 است. الزامی ،خاص SEM دستگاه  برا

 هلاا  پلارک  بلاه  یهانجام شود که از نظر انلادازه شلاب   خصیصهیک  رو  ساز  ینهبه فرایند ینا شود توصیه می 

 ،ناحیلالالالاه    رو ساز  ینهبه ا بر یازموردن یطولان  زمان ماندگار یراز یست،ن نظرمورد پرک ینا باشد، اما 

 .خواهد گذاشت یرتأث 

                                                 

 - Aperture 

 - Stigmator 
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 هسلاتند  پلارک   که حاو نواحی  برا (~38888 × یی)بزرگنما را کم ییبا بزرگنما یرتصاوشود  توصیه می -ث

 .آوریددست  به 

 یشلاتر ب ییبزرگنملاا  بلارا  نمونه از نظر مناسب بودن  شوند، یم مشاهدهها  پرکاز  ها احیهن ینکه ا یهنگام 

، نباشلاند  جداشلاده  فلاراوان و  زیرلایلاه  رو هلاا   پلارک کلاه   یدرصورت .شود یم یابیارز AFM و SEM یرتصاو 

  دوباره آماده شود. نمونهشود  توصیه می 

آنلاالیز تلاا امکلاان    دیلا دسلات آ  ها بلاه  پرک  برا یشترب ییو بزرگنما توان تفکیکبا  یر تصاوشود  توصیه می -ج

 یلاد د یلادان در م پلارک انتخاب شلاود کلاه کلال      طور ییبزرگنماشود  توصیه می فراهم شود.   عدبَ یرتصو 

 .باشد 

                      یعنلای دهنلاد،   یرا کلااهش ملا   یجلاانب  انلادازه  یر گ در اندازه یتقطععدم ،الاترب ییبا بزرگنما یرتصاو -1 

                            را اشلالالاغال کننلالالاد و تعلالالاداد یراز تصلالاو  یتلالالاوجه هلالاا قسلالالامت قابلالالال  پلالالارکشلالالاود  ملالالای توصلالایه   

 nm 38 مونه( کمتر ازآز یکسلها )اندازه پ یکسلپ ینب یکه فاصله جانب باشد  ا اندازهبه  ها یکسلپ  

 باشد.  

    هلاا  پلارک  یرتعداد تصلااو  بیشینه کردنبا هد   ،است شدهنشان داده  5-بکه در شکل  طور ن     هما -1 

   گرفت. ،خاص  ها پرک  برا یازمان  را هم پرکچندین  یرتوان تصاو یم ،جداشده  

 یرلایلاه زمختلف از سراسلار سلاطح     ها ها با اندازه پرکاز   یندهنما یعتوزیک است که  یننکته مهم ا -1 

یینها یجانت تر، آسان یرساز تصوبا  ،یانتخاب تر بزرگ  ها پرکانتخاب ماال،   برا. یددست آ به یدبا  

استفاده شلاود  ییبزرگنما دامنه )محدوده( یکاز شود  توصیه می ین،. بنابرادهد یم ییرشد  تغ را به  

 شود. یربردار تصو یزمختلف نمونه ن ینواح باید و  

 کنید تکرار د،وشتصویربردار   یتصادف ۀشد انتخاب رکپ 288از  یشکه ب یتا زمان ،را جو  ثمراحل     -چ

  کرد. یزرا بتوان آنال جداشده پرک 288 داقلحکه   طور به 

  ی،اندازه و شکل نانوذرا  از جمله اصول کل یعتوز یر گ اندازه  برارا  یمرجع کل  راهنما یک       ISOاستاندارد   -یادآوری

   دهد. یارائه م ،ها ذرا  و داده آنالیز یر،تصو بردار  داده، SEM کیفیتنمونه،   ساز آماده

 ها داده تحلیل 1-1-ب

که  پرک 288 حداقل  برا ها پرک یابعاد جانبشود  توصیه میشد،  یربردار تصو پرک 288از  یشکه ب یهنگام

گنجانلاده   مشخص یرتصو یکدر  آنالیز قابل  ها پرک  در آن هم و شود یین، تعاست انتخاب شده یطور تصادف به

هلاا و   پلارک طلاول(   یلار  گ پس عرض )عمود بلار انلادازه  طول و س ،ابتدا یر گ با اندازه پرکهر  یاندازه جانب شوند.

 یلاز ن پلارک )طول(  یر گ اندازه ینکه اول کنیدتوجه شود  توصیه میشود.  یمشخص م ،دو مقدار یانگینممحاسبه 

بر طول  منصف عنوان عمود عرض بهشود  توصیه می .یددست آ به نماینده عرض یر گ اندازه یکدهد تا  یم امکان

 درسلاتی و نادرسلاتی   یاز چگلاونگ   ا . نمونلاه نباشلاد   عملاود  ،علاد بُ  بیشلاین که  ییدر جا یحت ،نظر گرفته شود در
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 چشم باطول از  یانتخاب واضح پرککه شکل  ییجا . دراست شدهنشان داده  5-بدر شکل  پرک یک یر گ ازهاند

علارض درنظلار    عنلاوان  توان به یقطر فر  را م کمینهعنوان طول و  توان به یرا م 1 رِفِ قطر بیشینهدهد،  یارائه نم

 گرفت.

 

 

 

 

 

  

 

 

  

 

               

 

  

 

  SEM یرتصو ی  یبراشده  انجام ،پرک یجانباندازه  های یریگ از اندازه ییها نمونه -0شکل 

 ییهلاا  خصیصلاه شود  توصیه می یعنیها مبهم نباشد،  آن یبکه ترک شود یر گ اندازه  شود فقط موارد توصیه می

 پلارک کاملال  محیط که  ییها  پرکشود  توصیه میشوند. ن یر گ باشد، اندازه ها پرکط به مربورسد  ینظر نم که به

 یکلادیگر کلاه بلاا    ییها پرکشود  توصیه می شوند.ن یر گ اندازه ،یزننیست  مشاهده قابلها     پرک پوشانی هم دلیل به

 شوند.ن یر گ اندازه ،یزتماس دارند ن

 نگاشلات  بافلات صلاور    بلاه دسلات آملاده    هلاا  بلاه   محاسبهسبه شد، محا پرک 288 حداقل یکه اندازه جانب یهنگام

  .است شدهداده  نشاننگاشت  بافتنمونه  یک 9-بدر شکل  داده شوند. یشنما 2خانک 28 حداقلبا )هیستوگرام( 

                                                 

 - Feret 

 - Bin 

                            یهاگیریاندازه نمایش طرحواره -پ

 و نادرست  درست

 یافتنابتدا با گرفتن طول و سپس  درست، آنالیز   -الف

 منصفصورت عمود عرض به

 گیری نادرستاندازه -ب
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  یستوگرام(  

 

 

 

 

 

 

 

 یقشده از طر یینتع یتی،ماده گراف ی  یها پرک یجانب یها ندازهمحدوده ا نگاشت بافتاز  مثالی -5-بشکل 

  SEM یها یریگ اندازه

خود موجود در ها  یتمحدود جا  به ،ها پرک یاندازه جانب متوسط ییندر تع (یر سوگ) 3اریبیمنبع  ینتر بزرگ

مهم است که  یاربس ین،بنابرا. دکن یانتخاب م آنالیز  برا کاربراست که  ییها پرک دلیل به ور معمولط به ،دستگاه

 یرتصلاو  یلاک ممکلان را در    هلاا  پلارک بلکه همه  ،دنکن یر گ را اندازهها  پرک ویژه بهاندازه  یاشکل  یحاًکاربر ترج

 کند. آنالیزمشخص 

مانند شکل  یثبت کند و مسائل یاندازه جانب یر گ هر اندازه  را برا یقطعیت  عدم ،کاربر شود توصیه می ینهمچن

 .یردرا درنظر بگ دستگاه یبراسیونو کال یرتصو ها  یکسلپ  از، جداسپرک

 AFMآنالیز  0-ب

 کلیات 1-0-ب

نصب تیرک  یک  رو واست  یزس تأر یکدارا  است که در آن پروب روشی  AFM یپروب روبش ییکروسکوپم

 یجانب وان تفکیکتسطح با  یک یاز توپوگراف یربردار امکان تصو ،ارتفا  ییرا به تغ تیرک ینپاسخ ا. است شده

  رو ،یداکسلا   د یلیکونسلا  سلاطح صلاا ، ماننلاد    یلاک  رو که  یکند. هنگام یرا فراهم م نانو یاسمق در ارتفا  و

 کرد. یینگرافن از جمله ضخامت را تع پرک یکتوان ابعاد  یقرار دارد، م یلیکونس

                                                 

 - Bias 

  :راهنما

X پرک ابعاد جانبی، nm 

Y  ها  پرکتعداد 
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دست  به SEM  ها یر گ از اندازه یاندازه جانب  ها یر گ توان در کنار اندازه یضخامت را م یرمقاد طور معمول به

 کرد. یینتوان تع یرا م خواص ینا ینب یگونه همبستگ هر که طور  آورد، به

 یجلاانب   هلاا  پلارک انلادازه   گیدگسلاتر  در آن انجام شود کلاه  ا  ادهم  برا AFM ها  یر گ اندازهشود  توصیه می

با ضخامت  یارتباط اندازه جانب  برا AFM یجااز نت وانبت که طور  ، بهباشد شده یینتع SEMبا استفاده از پیشتر 

 متنلااظر  ،یجانب  ها اندازه محدودۀیک از  جداشده  ها پرک، شود توصیه می منظور ینا  استفاده کرد. برا پرک

 عنلاوان  بلاه شلاوند.   یربردار تصو AFM، با است شده یافت SEMاستفاده از  با که یابعاد جانبمربوط به محدوده  با

 شلاود  توصلایه ملای   نشلاان دهلاد،   μm38  و nm388  ینب یجانب  ها را با اندازه ییها پرک SEM یجماال، اگر نتا

 انجام شود. μm38  و nm388 ن یب یجانب  ها با اندازه ییها پرک  رو AFM یر گ اندازه

 گیری پروتکل اندازه 1-0-ب

در   نظلار ابعلااد   از AFM  هاروبشلاگر در حالت حلقلاه بسلاته کلاار کنلاد و      AFM سامانهشود  توصیه می -الف

 پللاه  ارتفلاا    اسلاتانداردها شده و  یبرهو کال یابیرد قابل یجانب  ها تور با استفاده از  X ،Y ،Z  ها جهت 

 هلاا  اجرایلای   رو را طبلاق   AFM یطلای، مح یطمتناوب در شرا یاستفاده از حالت تماس شوند. با یبرهکال 

 .یدبر کار به معمول لیاتیعم 

 یلاک    باشلاد کلاه رو   شلاده  یلتشلاک  ییهلاا  پرکشده باشد و از ناستفاده  قبلاً SEM نمونهشود  می توصیه -ب

 قلالارار  nm 58 یلالاا nm 188   یبلالااًتقر یدبلالاا ضلالاخامت اکسلالا یلیکونیسلالا زیرلایلالاه  رو ،یداکسلالا  د یلیکونسلالا

 یلااد  ز ادتعلاد  یلاد تول  بلارا  است شدهنشان داده  SEM وسیله بهنمونه که   ساز آماده رو  . ازاست گرفته

 داشته شود. نگهمحکم یکه طور به ،کنید نصب AFMدر  را . نمونهکنیدفاده است شده جدا  ها پرک

 AFM یربردار راملاان پلاس از تصلاو    سنجی یفط یشترب ها  یر گ اندازه  برا تواند ینمونه موجود  -1 

 سلانجی  یلاف طبتوان  همچناننصب شود که   ا گونه به زیرلایه شود توصیه می ینبنابرا باشد، الزامی  

 پس از آن انجام داد.را ان رام  

9-ببند رامان )به  سنجی یفط ها  یر گ ، اندازهرامان -AFM لفیقیت سامانهدرصور  استفاده از  -1 

 انجام داد. ،پرکهمان   رو AFMبلافاصله بعد از  توان ی( را مشودمراجعه   

کنیلاد   یمتنظرا نوسان  مدبساو  دهیدقرار  سامانهدر را متناوب مناسب  یبا حالت تماس AFM تیرک یک -پ

 شود. جبران تشدید پیک پهنا در نصف مقدار بیشینهاز  9%  یزانبه م تیرک یدتشد بسامداز  تا 

  پروب از رأس اندازه و kHz  258 یدتشد بسامد، ~N/m 58ثابت فنر شامل تیرک  معمول برا  پارامترها 

 nm 9  تاnm 39 .است 

کلاه در آن   را نمونلاه سلاطح   از  ا یلاه ناح ،AFM سلاامانه  بلار  مبتنی  نوریکروسکوپی م یربا استفاده از تصو -ت

 .کنید یینتع ،وجود دارد یفراوان جداشده  ها پرک 

 یلادار تا امکلاان بلاازخورد پا  کنید  یکبه سطح نزد ،دامنه نوسان ممکن کمینهبا استفاده از را  AFMپروب  -ث

 AFM دامنه نوسان فراهم شود. 48%  یمبا نقطه تنظ 
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تلاا امکلاان    کنیلاد  روبلاش را منطقلاه بلازرگ    یلاک و کنید  یمتنظ تیرکعمود بر طول  را یعسر روبش جهت -ج

 وجود داشته باشد. پرک ینچند ییشناسا 

 از دهد تلاا  یبزرگ را پوشش م یبه اندازه کاف ناحیه یک μm 28 ×μm 28روبشاندازه کلی  رطو به   -1

تلاوان  ب کلاه  طور  به یابد، یدست م یک لازمتوان تفککند، اما همچنان به  ایجاد یرتصو پرک ینچند

 بیشلالالالاینه تر از  ها بزرگ پرک. اگر  یگرد ادهم یاهستند  پرک ،ها خصیصهاین  یامشخص کرد که آ

مشلاخص کلاردن     بلارا   نلاور  هلاا   رو  یلاا  SEMاز   شود توصیه میهستند،  AFM روبش اندازه

 .کنیدها استفاده  پرک

 299×  لیکسلا پ 299 تلاوان تفکیلاک  با  μm/sec 38 ر ازکمت روبشسرعت خط از د وش توصیه می  -1

     یزملاان  همچنینشود،  یربردار تصو قبول قابلدر زمان  موردنظر ناحیهاستفاده شود تا از  لیکسپ      

 د.کنیفراهم  را یدارپا یربردار کند، امکان تصو یبالا عبور م یتوپوگراف ها  خصیصهاز  پروبکه      

  مناسلاب اسلاتفاده     بلاازخورد  دریافت و آزاد دامنه از 98 %  ≤یمنقطه تنظ یک از شود ه مییتوص  -1

 ینوسلاان  3رهلاا  ناخواسلاته  ثا یجادبدون ا یتوپوگراف ییرا به تغ یعسرپاسخ که تا حد امکان شود    

 دهد. ارائه   

    برا یاآ که ینا یینتع  را کاهش داد و برا یمتوان نقطه تنظ ی، مپرکاز  یربردار هنگام تصو  -1

                                یلار، خ یااست  یازن  کمتر یمتر به نقطه تنظ درستر و کمت رکضخامت پاندازه  رفتنگ اندازه       

 .پایش شودارتفا  پله  

 ،(آزاد دامنلاه  58% < یمنقطلاه تنظلا   یلاک  یعنلای ) یینپلاا  یاربس یم، مقدار نقطه تنظهرچند -1

از آن  شود توصیه میشود و رها  ناخواسته ثامنجر به تواند  میپروب  رأسبه  یبآس یلدل به 

 شود. اجتناب 

 هلاا  پرک یعنینظر ) مورد یاز نواح AFM یتوپوگراف یر، تصاوشد یلتکم بزرگتر روبش یککه  آنپس از  -چ

را  امجلاز هلاا    پرک شود که انتخاب  ا گونه کوچکتر، به روبشبا استفاده از اندازه  ،بزرگتر روبش در (مجزا 

 .یردگ بر در 

 932× پیکسلال   932به  یرها در هر تصو یکسلتعداد پشود  توصیه میاست و  μm 2 یمعمول روبشاندازه  

 شود. فراهمها  تحلیل دادهدر طول  یشتر دقت بامکان تا  یابد یشافزا یکسلپ 

  را ج مرحله آمده دردست  به AFMبزرگتر  یرشده در تصو مشاهده نظرمورد ها  ناحیه یرسا  برا چمرحله  -ح

 .کنیدتکرار  

  هلاا  کلاه محلادوده انلادازه    ها پرک یجانببا اندازه  پرک 28 ا  از کمینهتا  کنیدتکرار را ج، چ و ح  مراحل -خ

 باشد. شده یربردار تصو با اطمیناندهد  یرا پوشش م SEM وسیله بهشده  داده  نشان یجانب 

                                                 

 - Artefacts  
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 شوند. تحلیل ها داده، ها پرک یاندازه جانب برابر درا ه پرکضخامت  یینتع  برا شود می توصیه سپس -د

باشد،   قو  نمونه از نظر آمار اندازهانجام شود تا  یشترب  ها پرک یر گ اندازهشود  توصیه می ،مطلوبدر حالت 

 بر خواهد بود. زمانکار  یناما ا

  تحلیل داده 1-0-ب

انلادازه   عنلاوان  بلاه عرض و طلاول   ها  یر گ اندازه نیانگیمحاسبه م  برا AFM یتوپوگراف یرتصاوشود  توصیه می

 شلاود،  یانجلاام ملا   SEM هلاا   یر گ اندازه  ها که برا تحلیل داده اجرایی با استفاده از همان رو  ها، پرک یجانب

را  پرکطول(  یر گ و سپس عرض )عمود بر اندازهید دست آور هبرا ابتدا اندازه طول  ،پرکهر   برا استفاده شود.

 امکلاان  نیلاز  پرک )طول( یر گ اندازه ینکه اولکنید توجه  .کنیدمحاسبه را دو مقدار  یانگینم .کنید  گیر اندازه

 یلار  گ انلادازه  درسلاتی یلاا نادرسلاتی   گی چگون از ماالی دهد. را می)عمود بر طول(  یندهعرض نمایک  یر گ اندازه

 .است شدهنشان داده  9-بدر شکل  پرک یجانباندازه 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  AFM یرتصو ی  یبرا ها پرک یاندازه جانب شدۀ انجام های یریگ از اندازه هایی مثال  -6-کل بش

 یافتنابتدا با گرفتن طول و سپس  درست، آنالیز -الف

 منصفد صورت عموعرض به

 گیری نادرستاندازه -ب

شده از همان فرایند بزرگ طرحواره -پ

 برای وضوح



 1011 سال :)چاپ اول( 11111-1 ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

13 

کلاه   هایی خصیصه یعنینباشد،  ابهام ها آن یبشوند که در ترک یر گ اندازه یصورت ها فقط در پرک شود می توصیه

از طلاول ارائلاه    یانتخاب واضح ،چشمبا   ،پرککه شکل  ییشوند. در جان یر گ باشند، اندازه پرکرسد  ینظر نم به

توصلایه   عنوان عرض درنظر گرفلات.  قطر فر  را به کمینهعنوان طول و  توان به یقطر فر  را م بیشینهدهد،  ینم

شلاوند.  ن یزهلاا، آنلاال   پرکهم قرار گرفتن   رو یلدل ندارند، به ا  مشاهده پیرامون کامل قابلکه  ییها پرکشود  می

از انحنلاا   یعلامت یچها ه سطح آن یعنیسطح صا  هستند،   که رو ییها پرکفقط  شود توصیه می ین،ا  بر علاوه

ضخامت ممکن است نادرست باشد،  یر گ صور ، اندازه ینا یرشود. درغ یر گ با سطح است، اندازه  ندارد و مواز

 شود. یمشاهده نم یممستقطور  بهاست که  کوچکتر قرار گرفته پرک یک  بزرگ رو رکپ یک یراز

 ،SEM یاندازه جانب یر گ مشابه اندازه یبه روش پرک یجانباندازه  یر گ مرتبط در هر اندازه قطعیت عدم یینتع 

 یبراسلایون و عواملال کال  یرتصلاو   هلاا  یکسلال پ  ، جداسازپرکشکل  ینظم یمانند ب یمسائل جا ینمهم است. در ا

 شود. یدرنظر گرفته م دستگاهی

شلاود تلاا    یلاین تع پلارک هلار   یقاز طر ارتفا  پروفایلسه  کمینه ر گرفتندرنظبا  پرکضخامت هر  شود توصیه می

ماال از حسگر  را ب نشده، پرداز   ها ها از داده دادهشود  توصیه میشود.  یینتع پرکهر   ضخامت برا متوسط

ل در شک که طور همانشوند.  گرفته یعسر روبشمحور ها در امتداد  پروفایل شود می توصیه .گرفته شوند Zمحور 

 ییلار تغ رأسدر  یلات و موقع پلارک در کنلاار  زیرلایلاه   ین، تفلااو  ارتفلاا  بلا   اسلات  شلاده ب نشان داده  نمودار ،9-ب

  هلاا  را در لبلاه  مشلاخص  متفلااو  ارتفلاا   اگر بتوان دو مقدار  .دکنی یر گ اندازه ،شدن پرک دلیل بهرا  یتوپوگراف

، در جایگزینعنوان روشی  به. ه شودنظر گرفت رد ،دو ینمقدار از ا ینکمترشود  توصیه میکرد،  یر گ ها اندازه پرک

قرار داد،  یرلایهو سطح ز پرکسطح  رو  اطمینانی قابلطور  را به یممستق یارتفا ، اگر بتوان دو خط افق پروفایل

 شلاکل ، همانطور که در شوداستفاده  درست یر گ اندازه  دو خط برا یناز تفاو  ب شود توصیه می ور ص یندر ا

 .است شدهداده  پ نشان نمودار،  9-ب
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  AFMگیری  مثالی از نتایج اندازه -7-شکل ب

اسلاتفاده   قطعیت تبط با عدمرتخمینی معنوان  به مقدار ضخامتدر سه  انحرا  از معیار استانداردشود  توصیه می

مقدار کمتلار از  ، این الحلّ یماندهباق یا زیرلایه یواقع  زبر یا دستگاهارتفا   تفکیک توان یلدل به کهینا شود، مگر

 د.استفاده شو RMS  از زبر شود توصیه میصور   ینا باشد، در یرلایهز RMS  زبر

 یلات قطع عدمشود  توصیه می، است شدهنشان داده  ب نمودار ،9-بدر شکل  گیر  اندازهدو نقطه  با که گونه همان

 یلال دل بلاه  بنلاابراین علادم قطعیلات   و هلاا محاسلابه شلاود     پلارک   لب یبش یاز اندازه جانب پرکهر  یاندازه جانبدر 

  است. پرکدر محل لبه  قطعیت عدم یا دستگاه یجانب یر گ اندازه یتقطع عدم

 

  :راهنما

X  ،بعد جانبیμm 

Y  ، ارتفاnm 

   پ و ب نمودارهایر د شدهدادهتفصیل نشانبه با مقطع خط آبی  AFMتصویر توپوگرافی -الف

برجسته کردن  ،الفشکل از  AFMارتفاع  پروفایل -ب

 یو قرمز( برا ی)مثلث آب یریگاندازه یتدو موقع

 ضخامت یریگاندازه

دو خط )خطوط  دهندهنشان AFMارتفاع  پروفایل -پ

 پرک، بیانگر ی  پرک گرافیتی یینتع یو قرمز( برا یآب
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 اقلحدنمودار رسم شود، با  ،نمونه  برا شود توصیه می، است شدهداده  نشان 4-بکه در شکل   گونه همان سپس

 دهد. ی( نشان مX)محور  یجانب بعد متوسط برابر( را در Yها )محور  پرکداده که ضخامت   نقط 28

 11از  یشب مجزا یها پرک یبرا AFM یریگ اندازه یها از داده پرک یجانباندازه  برابردر  پرکضخامت  -8-ب شکل

  SEM یهاول های یریگ موجود در اندازه های پرک یجانبمحدوده اندازه  ۀدربرگیرندمونه، ن ی در  پرک

کلاه  ~nm 15/8 ها، با ضخامت پرکگرافن در   ها یهاز تعداد لا ینیارائه تخم  توان برا یمقدار ضخامت را م ینا

 ا  یمانلاده باق زیرلایلاه  ودخلا  گلارافن و  ین، ممکن است بهرچندگرافن است، استفاده کرد.  یهلا تک یک اب تناظرم

 ها یههنگام محاسبه تعداد لا شود توصیه میکه  باشد نشده  نمونه حذ  ساز باشد که در مرحله آماده  وجود داشته

هلاا   پرک ینا وقعیتمشود  توصیه می نظر گرفته شود.کمتر است، در یا~ nm1 ها  که ضخامت آن ییها پرک  برا

تعیلاین   منظلاور  بلاه  را هلاا  پلارک رامان، همان  یسنج یفه بتوان با استفاده از طثبت شود ک  ا گونه به زیرلایه  رو

 یقطراز   نور ییکروسکوپم بابه بهترین شکل توان  یرا م  گیر  اندازه ین. اکرد یر گ اندازه ،ها یهتعداد لا درست

 ینهمچن .ام دادانجرامان  یسنجیفطو  AFM  ها دستگاهدر  ختیساختار نورشنابا استفاده از  3یژگیو نگاشت

را ی معملاول ارتفلاا   شود،  میاعمال  )جامعه آمار ( یتجمع  که برا ا  یماندهباق دلیل به تواند یم گیر  اندازه ینا

 تلفیقلای  دسلاتگاه ها با اسلاتفاده از   پرک  رامان رو سنجی یفط یگر،د یروشعنوان  بهشود  توصیه میکند. جبران 

AFM-شود.  انجام رامان 

 .یسترامان لازم ن یسنج یفکمتر نباشد، ط یا nm 1ضخامت   شده دارا یر گ اندازه  ها کپراز  یک یچاگر ه

                                                 

 - Feature mapping 

  :راهنما

X  پرکاندازه جانبی ،nm 

Y  ،ضخامت پرک nm 
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 سنجی رامان طیف   5-ب

 کلیات   1-5-ب

از اسلاتفاده از  تلاا   ،استفاده شود پرک یک ها  یهاز تعداد لا درست شناختارائه   برا تواند یرامان م سنجی یفط

AFM  یعملاا  پراکنلاه  چلاون  .کنلاد  یملا  یر گ اندازه یمطور مستق به ها یهتعداد لا  جا را به پرکضخامت صرفاً که 

فقلاط   شود توصیه می ،شود داده می رسوب زیرلایه یک  که رو شود یها م پرک انباشت بازمنجر به  طور معمول به

 یراز تصلااو  تلاوان  یملا  یلارا شوند، ز یزرامان آنال سنجی یفاند با ط شده یابیارز AFM یقاز طر پیشترکه  ییها پرک

AFM یلار  گ و اندازه وقعیتم بهاگر  استفاده کرد. ،هستند بررسیحال  در مجزا ها  پرکفقط  که ینا ییدتأ  برا 

ضلاخامت   یراز مقاد شود توصیه می یافت، توان دست ینمرامان  یسنج یفبا استفاده از ط   یکسانها پرک درست

AFM یوستطور که در پ همان ،لایه کمگرافن و  هلای کتگرافن   عدد  کسرها یافتن  ها برا یهتعداد لا  جا به 

 .استفاده شود ،است شدهداده  یحتوض ت

 یجلاانب   ها با اندازه ییها پرک رو  و nm1  ≤ ضخامتبا   ها پرکهمه  رو رامان  سنجی یفط شود توصیه می

از  نظملای  بلای سطح که  طور   ( انجام شود، بهμm 3تا  μm 9/8 طور معمول به)  ر از اندازه پروب رامان نورگتبزر

 ،شلاود  یلاین تعهلاا   پلارک   هلاا  لبلاه از  D نلاوار  سلاهمی از  هیچ بدون دتوان یم G (ID/IG)و  D نوارها شد  نسبت 

  وجود خواهد داشت. نظمی بینادرست از سطح  یشنما یکصور   ینا یردرغ

 گیری پروتکل اندازه   1-5-ب

 یپراکنلادگ  پلاس  هندسلاه یلاک  راملاان در   جیسن یفط، S/Nنسبت  ینبهتر منظور فراهم آوردن به شود توصیه می

 آن ثبلات شلاود.   یلاا  جزئ بهتلار اسلات   کلاه انجام شود  (≤ 99/8NA) برابر 388 یا برابر 98 یئیش یبا عدس °348

لاملاپ   یلاک  یلاا ) لامپ نئلاون  یکطور منظم با استفاده از  به سامانهکامل  یفیط یبراسیونکال یک شود توصیه می

روزانه قبل از استفاده انجام شلاود،   خودکار یبراسیونکال یکانجام شود و  (یابیرد قابل ها  خصیصهبا  یگرد  گاز

  هلاا  همه داده است لازم استفاده شود. و تور  یزرل یکهر طول موج تحر  مرتبه اول برا Si پیکماال از   برا

شلاوند،    آور اتلااق جملاع    در دما ها یر گ همه اندازه شود توصیه میشوند.  یحتصح یفیط یتخام براساس موقع

 یاسلات کلاه دملاا در طلا     یلان ثبت شود. نکته مهم ا یشو هم رطوبت در زمان آزما یشگاهآزما  هم دمااست  لازم

   .بماندباقی  (C  2±°ثابت ) یر گ اندازه اجرا  رو 

  رو ،یداکسلا   د یلیکونسلا   گلارافن رو   ( بلارا eV 11/2) nm 912 ملاوج  سبز با طلاول  یزرل یکشود  توصیه می

  هلاا  ملاوج   رامان با استفاده از طول سنجی یفط ها  یر گ که اندازه توجه شوداستفاده شود.  ،یلیکونیس زیرلایه

در  nm 912 با طول ملاوج موردنظر ر یزکرد. اگر ل یسهگرافن مقا  برا یممستق طور به توان یمختلف را نم یزر ل

 یزرموج ل ر تمام موارد، طولدشود  توصیه میاستفاده کرد.  nm 935با طول موج  یزرتوان از ل یدسترس نباشد، م

 رامان ثبت شود. یفهمراه با ط

  لک توان  یکاز شود  توصیه می ی،موضع یشاثرا  گرما یقرساندن به ماده گرافن از طر یباز آس یر جلوگ  برا
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 بلاردار   دادهو زملاان   یشلاتر ب یلاا  nm988  یلازر ل  قطر لک یک  برا mW 3 کمتر از رو  نمونه( فرود ) کل یزرل

 سلانج  تلاوان ر بلاا اسلاتفاده از   یزتوان لکه ل یاز،د. درصور  نشواستفاده  ،یر گ اندازه یتموقعبرا  هر s 18 کمتر از

نمونه  یکآل  یدهدر حالت ا یاورقه گرافن  /پرکبا استفاده از لبه  یزرل لکهقطر شود  توصیه می شود و یر گ اندازه

 شود. یر گ اندازه ینانولوله کربن

 G  ، بانلاد D( -cm 3198~)  بانلاد ] طبلاو مرانتخاب شود که خطوط رامان   طور فییمحدوده طشود  توصیه می

(cm
D (cm (، باند ~3948 -

قلارار   جداگانلاه  یلاف در دو ط یلاا  یلاف ط هماندر  یامرتبط   هاعرض ([ و~2988  -

cm  ≤ یفیط توان تفکیک را  دستیابی بهب شود توصیه می. باشند داشته
 .ودشمناسب استفاده   تور یکاز ، 1  -

cmمحدوده   رامان برا یفط یک، طور معمول به
cmتلاا   3398  -

هنگلاام   یلاژه و بلاه  یلاد، آ یدسلات ملا   بلاه  1388  -

cmمرتبلاه دوم   یلیکونیسلا  یکاز پ یراز یلیکونی،سزیرلایه  یک رو  یر گ اندازه
کنلاد.   یملا  یر جللاوگ  ~3888  -

cm یلیکونسلا  یلاک ها، مرتبه سلاوم پ  سنج یفط ینتر ، در حساسهرچند
توصلایه  مشلااهده اسلات.    ابلال ق ~3598  -

  .ه نشودکربن مرتبط با گرافن اشتباه گرفت یکپ یچبا هپیک  یناشود  می

 صلاا  باشلاد و   کلاه  کنیلاد  محکلام   طوررا نمونه  ،شود میجا  هنمونه جاب روبش یندر حکه سطح  هنگامی -الف

 جا نشود. هجاب سطح نسبت به 

در کلاه   AFM هلاا   یلار  گ اندازه  انجام شوند که برا هایی یتهمان موقع در ها یر گ اندازهشود  توصیه می -ب

 مشلاخص ، شلاود  یلار  گ اندازه که بایدرا  یپرک. محل مناسب و شوند یاستفاده م ،شده دادهشرح  5-ب بند 

 کنید. 

بلاا  را  Z کلاانونی  یلات موقع ،دهیلاد  قرار پرکدر مرکز را و نقطه پروب  کنیداستفاده   نور ییکروسکوپاز م -پ

تلاا   کنیلاد  یم، تنظلا Zمختلف، با توجه بلاه محلاور    ها  یترامان در موقع سنجی یفط ها  یر گ انجام اندازه 

 .شود یینتع سیگنال رامان ینبالاتر یتموقع 

  در  پرک /یرلایهسطح ز که طور  به ،بزنید  تخمین  نور یکروسکوپبا استفاده از مرا  کانون یتموقع -1

 باشد. کانون 

 کنید یمتنظ  طوررا ، دستگاه Zکردن دستگاه در جهت  کانونی با سیگنالقدر   ساز  ینهبه  برا -1

 کلاانون  یلات موقع تر از پایین μm 3 که μm 2 پیمایشِ ناحیه، در کل Zرا در محور  یتموقع 33که  

 nm 988  ≥با قطلار  یزر ل لکه را ب mW 3 ≤  یزربا استفاده از توان ل، بالاتر است μm  3 تا  نور 

حلاداقل   S/N، اما اگر نسبت شوداستفاده  s 9 یر گ از زمان اندازه شود میتوصیه . کند یر گ اندازه 

 یلان بلاه ا  یابیدسلات   بلارا  تلار   یطلاولان  یر گ از زمان اندازه ارائه نشود، D  و G ها  یکپ  برا 38 

  .شودنسبت استفاده  

بلاا   شلاود،  یملا  یافلات  پکلاه در مرحللاه    سیگنال رامان ینبالاتر یترامان در موقع سنجی یفط یر گ اندازه -ت

 .شودانجام  ،یافتهبهبود S/Nنسبت   برا تجمع دوو  s 38 ینورده 

   استفاده شود. بدر مرحله  یزراز همان توان ل ،S/N نسبتبرا   28مقدار به یابیدست  براشود  توصیه می 
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 .کنید استفاده  تر یطولان یاز زمان نورده ،یازدرصور  ن ،است 28کمتر از  S/Nاگر نسبت  

 ،اسلات  شلاده  یلاین تع بکلاه در مرحللاه    طلاور  هملاان  یلار  گ انلادازه  یتدر هر موقع پرکهر   برارا   له مرح -ث

 .را انجام دهید پکانونی شدن مرحله  گیر  اندازهقبل از هر  ،کنیدرتکرا

 آنلاالیز  ینظملا  یهلاا و سلاطح بلا    یلاه تعلاداد لا  یینتع  ها برا ، داده یفدست آوردن ط هاز ب پس شود توصیه می -ج

 شوند. 

 شود. یشناخته م یزن G' پیکعنوان  به یگاه D پیک  -ورییادآ

 تحلیل داده 1-5-ب

cm یبترت به یفیط  ها یتموقع) G و D   یکنظر پ مورد یهناحشود  توصیه می، ابتدا
cm و ~3198  -

-  3948~ ،)

D (cm  یکو پ
و  یلاین ر تعموردنظ یههر ناح  خط مبنا برا یک جداگانه استخراج شوند. آنالیز  برا (~2988   -

کلاه   درصلاورتی  بهتر است و  دهید  مطابقت D  و D، G  ها پیک را با یلورنتس  پیک  ها  سپس شکل ،کنید کسر

نیلااز   ممکلان اسلات   هک شودتوجه  .دداشته باش لازم یلورنتس پیک یک طفق Gپیک ، وجود داشته باشد D پیک

cm در موقعیت طیفی که یزن 'Dپیک باشد 
درنظلار  دارد، وجلاود   معیلاوب گرافن  ه علتبو  گرفتهقرار  ~3928  -

 یصها را تشختوان آنینم ینشود، بنابرایادغام م Gپیک  با 'Dپیک  ،بالا یاربس ینظم یبدر سطوح  .گرفته شود

 داد.

 د عبارتند از:نمحاسبه شو یفهر ط  برا شود توصیه میکه  ید کل  پارامترها

   ها پیک پیکِنسبت شد   D و G ،I D/IG؛ 

 ها یکپ  برا یک  پنسبت شد  D  وG ،ID/IG؛ 

 پیکبا  براز   برا لازم یلورنتس  ها پیکتعداد  کمینه  D. 

استفاده شود که ابعاد  ییها پرک  گرافن فقط برا نظمی یسطح ب سنجیدنیعنوان  به ID/IGمقدار شود  توصیه می

 (.μm 3  تا nm 988 معمولطور  بهرامان است ) سنجی یفتر از اندازه پروب دستگاه ط ها بزرگ آن یجانب

 ی،علاامل   هلاا  گروه امکان حضور یلدل بهاین احتمال وجود دارد که مشاهده شود،  2/8از  زرگترب ID/IGاگر نسبت 

ممکلان اسلات   موضلاو    یلان دسلات آورد. ا  بلاه  ادهاز ملا  یکلاامل  شلاناخت تا بتلاوان   باشدلازم  یمیاییش یابی مشخصه

 شلاوند.  ملای  یمعرفلا  یعلاامل   هلاا  آن گلاروه  در کلاه  باشد یگر د ایندفر یا یمیاییالکتروش  بردار یهدهنده لا نشان

از  هلاا  پلارک راملاان، بلاه ضلاخامت     سلانجی  یلاف از ط هلاا  لایلاه تعلاداد   اسلاتنتاج   جلاا  به شود توصیه می یب،ترت ینا به

مطمئن تعلاداد   یر گ اندازه  رامان برا سنجی یفاز ط که بتوان این قبل از یراد، زشواشاره  AFM ها  یر گ اندازه

  لازم است. یشتر ، مطالعا  بشوداستفاده  ها پرک ینا ها  یهلا

هلاا    پلارک   جلاا  به از انباشت برنال هستند، ( کهاست شدهمشخص  AFMطور که با  )همان ها  مجزا پرک  برا

 لازم یلورنتس ها  یکو تعداد پ I D/IG یکاز نسبت شد  پ کنند، که از محلول رسوب می شده هنگامی بازانباشت

 دتوان یم D  یکپ یه،لا تک  ها پرک  برا .شود یاستفاده م پرک ها  یهتعداد لا یینتعو  D  یکبا پ  براز  برا
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بلاا   ID/IGنسلابت   اگلار  ،است نشان داده شده 5-ب که در شکلگونه  و همانشود  یفتوص یلورنتس پیک یک تکبا 

 ID/IG نسلابت  اگلار  ،سلات ا شلاده نشلاان داده   5-ب در شلاکل کلاه  گونه  همانو شود  یفتوص یلورنتس پیک تک یک

   کلاه در شلاکل   طلاور  هملاان ، هرچنلاد . تاس < I D/IG 2 شود یمشاهده م ،باشد 2/8کمتر از  یعنیتوجه نباشد،  قابل

  نامتقلاارن بلارا   D  یلاک پ یلاک و    > I D/IG ، اسلات  شلاده داده  نشلاان  لایه کمگرافن و  گرافن دولایه  برا 4-ب

  دارا در نتیجلاه و  یتگراف D مشابه شکل با نوار   ها پرک  شود. برا یمشاهده م یهلا یکاز  یشبا ب  ها پرک

 AFM هلاا   یلار  گ انلادازه  یلاق از طرکلاه   مربلاوط  یلات قطع ضخامت و عدم شود توصیه می ،است یشترب یا یهسه لا

 استفاده شود. شود، می یینتع

 تلاک  یلورنتسلا  پیلاک  یلاک  D  پیلاک  .یابد یها کاهش م یهتعداد لا یشاست و با افزا یشترینب لایه گرافن تک  برا   I D/IGرامان یکنسبت شد  پ -یادآوری

 یلال دل بلاه  طلاور معملاول   بلاه  ،D یکاست. پ لایه کمگرافن و  گرافن دولایه  برا یلورنتس پیک یکاز  یشب  حاو D  پیککه  یحال است، دریه لا گرافن تک  برا

 .است شدهماال نشان داده  یک عنوان به یزن لایه کمگرافن  یف، در طپرکلبه  یر گ اندازه

با استفاده از خط  ،لایه کمگرافن و گرافن دولایه ، لایه گرافن ت  یها پرک انباشت برنال یرامان برا یفط -9-ب-شکل

  nm 511 یزرل ی تحر

 با تعداد توان یم است شده یینتع AFMکه با استفاده از را نمونه  ینا در ها پرکرو ، ضخامت  ینبا استفاده از ا

 AFMاسلاتفاده از   بلاا  ،از پلایش کلاه   ییهلاا  پلارک   راملاان بلارا   سلانجی  یلاف با طکه  گونه   همانمرتبط کرد،  ها یهلا

 شده بودند. یر گ اندازه

 .است شدهداده  یح[ توض نامتقارن در مرجع ] D پیک در مورد  یشتراطلاعا  ب -یادآوری

  :راهنما

X جایی رامان،  جابهcm-  

Y دلخواه  هایکاشده، شد  نرمال                                                                                                                              
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 پیوست پ

دهنده( آگاهی)  

 TEM  با استفاده از یساختار یابی مشخصه

 کلیات 1-پ

  لایلا   تراز همها و  یهتعداد لا ی،جانباندازه  یینتع  برا TEMبا استفاده از  یر گ پروتکل اندازه یک پیوست ینا

 دهد. یگرافن ارائه م  ها پرک

 :22451شلاماره   استاندارد مللای ایلاران  به  TEM وسیله بهاندازه نانوذرا   یعاندازه و توز یر گ پروتکل اندازه  برا

 ست. ا دستگاه یمدر مورد تنظ ید شامل اطلاعا  مف این استاندارد ین. همچنشودمراجعه  ]1[ 3155سال 

 در TEMsتوان تفکیلاک  و  یدد یدانم یتمحدود یلدل به ،μm 1 از یشها بزرگ باشد، مالاً ب پرک یجانب  ها اگر اندازه -یادآوری

  بلارا   تنهلاا  TEMملاورد،   یلان باشد. در ا یرممکنغ یابر  زمان تواند یم یندهنما  پرک 288 یاندازه جانب یر گ بزرگ، اندازهدید   یدانم

     مناسب است. یهلا تراز  همها و  هیلا تعداد یینتع

 TEMسازی نمونه برای  آماده   1-پ

 اسلالاتفاده ~μm 3 قطلالار  هب ییها مرتب از سوراخ ا  یهمتشکل از آرا mm 1 با قطر TEM پایهتور   یکاز  -الف

 تور  .شود یم نگهدار مس(  برا  ماال)  فلز 2بند دانه یک رو  و 3شکل بیکربن  یلمف یک درکه  کنید

TEM  با دملاا  خلأو در  کنید یزال مشابه تمحلّ یاتازه  یزوپروپانولدر ا شوبا شسترا  °C 288  ملاد      بلاه

 .قرار دهید 1پختبرا  چند ساعت 

 بلاا  را پراکنلاه شلاوند.   نصلاب  TEM نگهدارندهتور    رو ساده چکانی قطره رو ها با  پرک شود توصیه می -ب

نصلاب    بلارا  پلات  پلای  یلاک با  μl 288 تا μl 388 سرعت به و سپس کنیدمخلوط  طورکامل بهتکان دادن  

 .کنیداستخراج  TEM تور   رو 

 لازمشدن یرتبخ  برا یطولان ۀ زمانییک دورال اگر حلّ ویژه ها، به پرک کلوخگیاز  یر جلوگ  برا -1

گلارم   یلاا و/  گلاذار  پلاس از رسلاوب   تور  یرینمحلول از قسمت ز نشت شود توصیه می، داشته باشد 

 انجام شود. چکانی قطره طول انجام رو در  ر تو کردن 

وجود داشته باشد اما  پرک یاد تعداد ز ،تور که در هر مربع  آید دست می به یآل زمان یدهپوشش ا -1

 ینتخملا   بلارا   نلاور  ییکروسلاکوپ داشته باشلاند. از م  پوشانی هم مجزاها   پرککه  یادقدر ز آننه  

 ،اسلات  شلاده  مشلاخص  3-پطور کلاه در شلاکل    همان. دکنینمونه استفاده   ساز مناسب بودن آماده 

  رو شلاده    چکانلاده  پراکنلاه  یلازان م یلاا و/ پراکنه لظتغ یمنمونه را با تنظ  ساز درصور  لزوم، آماده 

 .یددست آ به یآل یدهتا پوشش ا دیکنتکرار  تور  

                                                 

 - Amorphous 

 - Mesh 

 - Bake 
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بلاه   یآللاودگ تلاا احتملاال ورود   کنیلاد  خشلاک   ورکاملال  ط بلاه را ، نمونلاه  TEMدر  تلاور    قبل از بارگلاذار  -پ

در  ~C 398° کار با حرار  دادن ینا شود توصیه می. یابدکاهش  یربردار تداخل در تصو و یکروسکوپم 

 نمونه انجام شود.  ساعت بلافاصله قبل از بارگذار 4مد   به خلأ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .دهند یرا نشان م شده کلوخه  ها پرکبا  یحضور مناطق یآب ها  یضیب -1یادآوری 

  و رو رسلاند  ینظر ملا  که روشن به دهند یرا نشان م میکرومتر اندازه در  هاپرکوجود پ  -3 -پو شکل  ب -3-پ شده در شکل مناطق بزرگ -1ادآوری ی

 .است  قرار گرفته TEM تور  یمعمول  ها سوراخ

  TEM پایهی تور ی  یروشده  ریخته چکانی قطرهصورت  بهگرافن  یها پرکاز  بهینه ینور یرتصاو -1-شکل پ

 

 وریتکم از کل  ییبا بزرگنما یرتصو -الف
TEM 

 TEM یربرداریتصو یبرا ینهبهغیرگرافن،  یهاپرک یبالا یاز پوشش با چگال مثالی -ب

 TEM یربرداریتصو یبرا پرکپوشش مناسب  -پ
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 گیری پروتکل اندازه   1-پ

حلاداقل   TEM تصلاویر  توان تفکیکشود  توصیه می. بریدکار  بهرا  TEM ،اجرایی معمول ها  مطابق رو   -الف

nm 2/8 .باشد 

کلاردن نمونلاه    کلاج بلاه   یلااز  ن یلارا ، زکلارد استفاده  ییدوتا یا یدار تک یبنمونه ش  ها توان از نگهدارنده یم -ب

 .وجود دارد ،ه شودداد قرار پایه تور   رو صا   ها پرک که  انامک این یست،ن 

 نمونه یبتخر از یناش 3 ا  ضربه یبآستا احتمال  دکنیکمتر استفاده  یا kV 48 دهنده ولتاژ شتاب یکاز  -پ

 .شود داده کاهش دارد، یازن یتابش الکترون بالاتر  دوزهابالا که به  توان تفکیکبا  یربردار تصو مد  در

و  هلاا  عیباست، )اولیه(  2گرافن بکر  برا ضربه یبآسکمتر از آستانه  kV 48که اگرچه  کنیدوجه ت -1

  هستند. پذیر یبآس یزن kV 48در  یدارند و حت  ها آستانه کمتر لبه

بگلاذارد )بلاا    یرگلارافن تلاأث    هلاا  پلارک  1پلاذیرفتار  ممکن است بر  یزن یکروسکوپدر م خلأ یفیتک -1

UHV  ها دستگاه
  (.شود یمشاهده م  کمتر یبآس میزان 5 

 ینتلاا اوللا   کنیلاد  روبشمتوسط،  ییبا بزرگنما 9(BFروشن ) یدانم TEM یربردار در حالت تصورا  تور  -ت

بلاا اسلاتفاده از    اسلات  شلاده  یربردار که تصو ییها یتموقع شود ه مییتوصشوند.  ییگرافن شناسا  ها پرک 

  ها ماییبزرگتر به بزرگن  ها پرک  شوند. برا گیر در TEMافزار کنترل  در نرم آزمونه گیر رد  ابزارها 

  است. یازکم ن نسبت  به 

 دشوار است. پرکمشاهده  طور معمول به ،باشند( یاتم یهتا سه لا یک)نازک  یارها بس پرکاگر   -1

 یکربنلا  پایلاه  یلمفلا را نسبت بلاه   تباین ،کوچک ئییش دریچه یکقراردادن  ،روشن یدانم TEMدر   -1

 بخشد. یبهبود م

تلاا   کنیلاد ، ثبلات  دهلاد  ملای اختصلااص   پرکخود به  را تصویر یشترب که ییبا بزرگنما پرکاز کل  یر تصو -ث

 مشخص شود. پرک یجانب اندازه 

 یلالاهناح دریچلالاه ین. کلالاوچکترکنیلالاد پیلالادا را پلالارکصلالاا  از  یلالاهناح یلالاک، TEM یربردار در حاللالات تصلالاو -ج

و  برداریلاد درصلاور  وارد کلاردن   را  ئییشلا  دریچلاه . ببریلاد و به حاللات پلارا    وارد را موجود  ۀشد انتخاب 

 .کنیداز نمونه ثبت  را یشش ضلع (SAED) یانتخاب ناحیه یپرا  الکترون  الگو مشخصه 

 للازوم  صور  درشود  توصیه می ،یفضع شد  پرا  با  ها یکپ یلدل بهنازک  یاربس  ها پرک  برا   -1

 .کنیداستفاده  یطولان یپرا ، از نورده  الگو یزآم یتثبت موفق  برا 

                                                 

 - Knock-on 

 - Pristine 

 - Susceptibility 

 Ultra High Vacuum - 
 

 - Bright Field 
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CCD یندوربلالابلالاه  یباز آسلالا یر جللالاوگ  بلالارا -1
، از درپلالاو  روشلالان  مرکلالاز باریکلالاه ازحاصلالال  3

 متوسلاط  ،پلارداز    و بلاا پلاس   آوریلاد دسلات   بلاه  را  متعلادد  هلاا   ینلاورده  یلاا  کنید استفاده باریکه

 آورید.  دست را به ها آن

 .آوریددست  به کپرمختلف  ها  احیهن  برا یشترب یا یپرا  الکترون  الگوده شود  توصیه می -چ

دهنده  نشان  مرکز به پرتو یکپرا  نزد  ِدر الگو nm 15/8 (882)  ها که وجود لکه کنیدتوجه  -1   

 شود.نضخامت استفاده  یینتع  برا ها ناحیه یناشود از  توصیه میها است و  پرک خوردگی ینچ  

 یر ثبت شود و تصلاو  یزن اظرتنروشن م یدانم TEM یرپرا ، تصو  هر الگو  براشود  توصیه می -1  

 پرا  استفاده شود.  ها داده یرمنظور کمک به تفس شده به  انتخاب یهناح دریچه یتاز موقع  

 پلارا     الگوهلاا  منلااطق  یلان متفاو  باشلاد، لازم اسلات از هملاه ا    تباینبا  مناطقی  دارا پرکاگر    -1

 استفاده شود.نظر  انتخاب مناطق مختلف مورد  برا SAED دریچهشود و از  گرفته  

      شلاده   )محلادود  شلاود  یمحدود م nm 388 به یباًتقر SAED منطقه یک یکه ابعاد جانب کنیدتوجه    -1

  و کند یم یجادنمونه ا منطقه یابی کوچک در مکان  خطا یککه   انحرا  کرو 2راهی بیا وسیله به 

  ها پرک  براشود  وصیه میت یجه،(. در نتگیرد یمنشاء م شده از آن انتخاب منطقهپرا    ها داده 

 شود.  یجادکوچک ا یارنقطه بس یکشود تا کوچک استفاده  1همگراساز دریچهکوچک از  یاربس 

  هلاا  پلارک شلابکه   تفکیلاک تلاوان   یلاابی  مشخصلاه تا  دهید افزایش را ییبزرگنما و را بردارید یئیش دریچه -ح

 .شودانجام  گرافن 

  در ولتاژها یکتفک توانشبکه وجود ندارد.  5ها  هلبامکان رفع   TEMsاز یکه در برخ کنیدتوجه  -1

  یلاک تفکتلاوان  حلاد    سازنده بلارا  مشخصا  بهشود  توصیه میتر است و  یفضع ،کمتر دهنده شتاب

 شود. مراجعهمناسب 

 یپرکلا  خلاورده  ینچلا  منلااطق ( در 882) nm  15/8 لبلاه فاصلاله   تلار،  یمضخ یا یهدولا  ها نمونه  برا -1

 ینا شود توصیه میقرار دارند.   فرود یبا پرتو الکترون  صفحا  مواز ینکه ا ییجا شود، یمشاهده م

 تممکلان اسلا   هلاا  پلارک از  یکه برخ ییشوند. از آنجا یربردار تصو پرکضخامت  ییدتا  برا ها نمونه

تلاوان   یرتصلااو  یلان ارتبلااط ا  شود چگلاونگی  توصیه میباشند، متفاو    ها ضخامت با یشامل مناطق

پلارا     کلام و الگوهلاا   یینملاا  با بلازرگ  یرتصاو شده در مشاهده رکِپ شناسی ریختبا   شبکه تفکیک

 ثبت شود. یالکترون

 یلان وجلاود دارد، ا  ییبزرگنملاا  یشملارتبط بلاا افلازا     یراگر چرخش تصو شود توصیه می ین،بر ا علاوه -1

  .ثبت شود یزن موضو 

                                                 

 - Charge-Coupled Device 

 - Aberration 

 - Condenser  

 - Fringes 
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 شود. ار بردیرتصو ر وت مربع یندر هم  بعد پرکشود  توصیه می، پرک یر گ پس از اندازه -خ

 شود. یر گ در هر نمونه اندازه پرک 288 حداقل در مجمو  شود توصیه می -1

 شود. یربردار تصو تور در مربع  پرکاز هر   ،قبل از رفتن به مربع بعدشود  توصیه می -1

 ۀتعلاداد نقلااط داد   یلاد تول  بلارا  تلاور    هر مربع ،است شده  اشاره بالا که در 3مورد  ،خدر مرحله  اگر -1

درصلاور    ،هلاا بلاه مرکلاز(    مربلاع  تلارین  یلاک )نه تنها نزدباشد  اشتهند یربردار به تصو ز یان نظر مورد

 ینب  ها فاصله که ییها مربع شود توصیه می، نمونه چکانی قطره  ساز آماده یلدل به ییرا  موضعیتغ

   .دنانتخاب شواست،  یادزها  آن

 ی، پلارا  الکترونلا  (ثو   رحللاه  م)متوسط  ییبا بزرگنما یربردار شده، تصو ییشناسا یهلا هر  برا -0

 .یدرا تکرار کن( حمرحله ) شبکه توان تفکیکبا  یربردار و تصو (چو  جمرحله )

 دادهتحلیل  0-پ

کلاه   یدباش یشش ضلع یپرا  الکترون  الگو  مشخص دنبال ، بهاست شدهداده  نشان ،2-پکه در شکل  طور همان

 آن ۀاداثر انگشت بدون ابهام است که ملا  یک ین. ایدآ یدست م شود، به یمشاهده م (883)گرافن در جهت  یوقت

 فاصلاله و  nm 231/8 (388) در صلافحه است. فاصله شبکه  یتگراف /لایه کمگرافن  /گرافن دولایه /لایه گرافن تک

 یبا پرا  الکترون لایه کمو گرافن  یهدولاگرافن  از یهلا گرافن تک یصتشخ  است. برا nm 321/8( 338شبکه )

TEM  یشلاش ضلالع    هلاا  شلاد  لکلاه   یه،لا گرافن تک  برا .کنید یسهمقارا حلقه اول و دوم نقاط پرا  ، شد 

 یرونلای ب یشد  شش ضلالع  یه،گرافن دولاها   پرک  است. درمقابل، برا یداخل  ها کمتر از لکه یابرابر  یرونیب

و  یلاه لا تلاک رافن گلا هلاا    پرک  پرا  را برا  الگوها ،ب -2-پو شکل  الف -2-پاست. شکل  یاز درون یشترب

با  تر یمضخ  ها نمونه  دهد. برا یم رنگ نشان هم ها  پیکان ینب متناظرشد   پروفایلبا  یبترت به یهدولاگرافن 

  .کنند یم یداپ یشتر شد  ب یداخل ها  لکهنسبت به  یرونیب  ها گرافن، لکه یهلا از دو یشب
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 .است شدهپرا  نشان داده   الگو یرِها در ز پیکان ینشده ب گرفته  شد وفایلپر  نمودارها -یادآوری

 شده   مشخص یپراش از نواح یدر کنار الگوهامیدان روشن  TEM  شده گرفته یرتصاو 1-شکل پ

  را براها  یهلا یقتواند تعداد دق یکند اما نم ییرا شناسا لایه کمو  یهدولا یه،لا تواند گرافن تک یم یپرا  الکترون

تلاوان  بلاا   TEM/STEM یربردار انجلاام داد کلاه تصلاو    یتوان درصلاورت  یرا م ینکند. ا یینتر تع یمضخ  ها نمونه

کلاه در شلاکل    طلاور  همانباشد.  یابیدست قابل ،ها پرک ۀشد تا  ها مشاهده لبه یق( از طرnm) 15/8 شبکه تفکیک

 TEMدر  شود. یر گ عداد خطوط در لبه اندازهبا شمار  ت یهشماره لاشود  توصیه می ،است شدهداده  نشان 1-پ

صلاور    به توانند یگرافن م یکه صفحا  اتم یمعن ینبه ا ،رخ دهند توانند یم 3تباین  ها معکوسروشن،  یدانم

  و انحنلاا  یرتصلاو  کانونتر، بسته به  روشن ینهزم در پس یرهت ها  یهحاش یا یرهت ینهزم روشن در پس ها  یهحاش

 ±3ضلاخامت    تواند منجر به خطلاا  یم 2تباین ارونگیو ینا یلدل به یر گ خطا در اندازه یکظاهر شوند.  یموضع

                                                 

 - Contrast reversals 

 - Contrast inversion 

 لایهگرافن ت  -الف

 گرافن دولایه -ب
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 یرتصلاو  ینشلاده معملاول   یحتصلاح  TEM یلاک در  3شرزر ناکانونیدر که  ینازک  ها آزمونه رود یانتظار م شود. لایه

در  یلاره ت هلاا   یهحاشلا  صلاور   بلاه گلارافن   ها  یهلا ،رو یننشان دهند و از ا یکرا تار یاتم ها  یتموقع شوند، یم

 ین(. اگر در حمشاهده شود ،1-پ)شکل  شوند یشمار  م یرهت ها  یهو حاش شوند یتر ظاهر م روشن ینهزم پس

 یحصح شدن کانونیاز   ارائه شواهد  برا یکانون مجموعه یک شود توصیه مید، وش ایجاد یمشکلات شدن کانونی

انجام  یرتصو  ساز یهفاز با کمک شب تباین TEM  ها داده مطلقِ یمکّ یرتفس شود توصیه می، هرچند شود. یهته

دهی شیمیایی فاز  رسوب در یافته گرافن رشد  ها از ورقه تر یمشده اغلب ضخ بردار  یهلا یتیگراف  ها پرکشود. 

 هلاا   یهحاشلا  طلاور معملاول   بلاه  شلاود،  یمشاهده ملا  1-پکه در شکل  طور   همان ین،هستند، بنابرا 2 (CVD) بخار

 .گیر  کنید اندازه پرک 28 حداقل  ها یهمشاهده است. تعداد لا ها قابل پرک در لبه یشتر ب

 یلارا ز شوند، یشمار  م هیرت ها  یهمورد، حاش ینشود. در ا یینشد  تع پروفایلاز  یممستقطور بهها  یهشود که تعداد لا یباعث م یشترب ییبزرگنما -یادآوری

 .شود یم یداپ یههفت لا رکضخامت پ ین، بنابرااست شدهن  اصلاح رکانونی شرزنا

 پرک ی از لبه  TEM میدان روشن  یرتصاو -1-شکل پ

متوسلاط    ملاوارد لازم اسلات    یلان باشلاند. در ا  یلار بلاا ضلاخامت متغ   یمنلااطق   تواننلاد دارا  یاغلب م مجزا  ها پرک

 شود. گرفتهبالا  ن تفکیکاتوبا  یربردار ت آمده از پرا  و تصودس هضخامت ب یر گ اندازه

                                                 

 - Scherzer  

 - Chemical Vapor Deposition  

  :راهنما

X ابعاد جانبی ،nm 

Y  ، دلخواه یکا شد 

A  nm15/8 
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 هشلاد  انباشلات  بلااز   هلاا  پلارک   ها اغلب حلااو  ، نمونهپرکدر طول رسوب  انباشت بازکاهش   ها برا تلا لیرغم ع

 ستند.ه

 یطلاور تصلاادف   دارنلاد بلاه   یلال تما شلاوند،  یملا  یلاده خلاورده نام  یچپلا  لایلاه  کمکه گرافن  شده انباشت باز  ها پرک ینا

و بلاا حضلاور نقلااط پلارا       شناسلای  ریخلات  هبلاا مطالعلا   تلاوان  یملا  ،ینبنلاابرا  .کننلاد  یر گ جهت یکدیگرنسبت به 

 9  پلارا  بلاه جلاا     ( لکلاه در هلار حلقلا   25 یلاا  34 یلاا ) 32ملاورد   یلان در ا کلارد.  ییرا شناسلاا  انباشت باز، متعدد

کلاه در   طلاور  د. هملاان وجلاود دار  ملانظم  برنلاال  شلادۀ  انباشلات  یلات گراف یلاا  یلاه لا گرافن تلاک   شده برا مشاهده  لک

  ، الگوهلاا مجلازا هلاا    پلارک خلاوردگی   چلاین  ینهلاا و همچنلا   پلارک  انباشلات  بلااز ، است شدهداده  نشان 5-پشکل 

 .کند یم یجادا ،2یکتوربواسترات یتبه گراف یهشب را پ  ها داده و بزرگ یتناوب 3همویر

 طلاور کلاه در شلاکل    هملاان . کنیلاد  یر گ  روشن اندازه یدانم TEM یراز تصاو را یجانب پرکاندازه  ،یممستقطور به

و سپس  کنید یر گ اندازهرا شده طول و عرض )عمود بر طول(  مشاهده پرک هر  برا، است شدهداده  نشان 9-پ  

 را در هلار نمونلاه   پلارک  288 حلاداقل  رکپلا . انلادازه  بگیریداندازه را متوسط  یاندازه جانب  دو مقدار برا توسطم

  .کنید یر گ اندازه

 ها  پرک  ها ، که محدوده اندازهپرک 28 حداقل ها  یهو تعداد لا یشترب یا پرک 288 یجانبکه اندازه  یهنگام

و نملاودار   یجلاانب   پلارک   هلاا  از اندازه نگاشت بافت یک، است شده یینتع دهند، یشده را پوشش م مشاهده یجانب

 ،اسلات  شلاده داده   شلارح  یلصتف به ت یوستدر پکه  گونههمان ،پرک یجانباندازه  برابرها در  پرکضخامت  پراکنه

 ثبت شود. »TEM»عنوان  به یر گ رو  اندازهشود  توصیه می. کنید یهته

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                 

 - Moiré 

 - Turbostratic  
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 خورده یچپ لایه کماز گرافن  TEM یرتصاو -0-شکل پ

 

 

 

 

 برداری یهلا ایه پرک یجانب یها اندازه شده گذاری نشانه های یریگ اندازهروشن با  یدانم TEM یرتصاو -5-شکل پ

 یعفاز ما یمعمول

 یکادر نارنج، TEM یرتصو -الف

 یالگو یمورداستفاده برا یهدهنده ناحنشان

  شکل بپراش در 

گرافن  رکپ دهندهنشان TEM یرصوت -پ

  همویر یو الگو خوردهچین

 ،نقطه 11 دهندهنشان پراش یالگو -ب

از شکل الف  ینارنج کادر یهاز ناحشده تهیه

(°7/15(Ɵ = 

 رکیپ دهندۀ ساختارنشان ،TEM یرتصو -ت

  مویره یشده و الگولولهمانند طومار



 1011 سال :)چاپ اول( 11111-1 ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

59 

 پیوست ت

 دهنده( )آگاهی

 محاسبه اندازه جانبی و کسر عددی

 کلیات   1-ت

محاسلابه    بلارا را  یکلارد  انجام شلاود و رو  یدبا پرک یمحاسبه متوسط اندازه جانب  براکه  یمراحل پیوست ینا

 .دهد یشرح م ،ونونه موردآزمدر نم کمتر یاگرافن  یهها با ده لا پرکو   یهلا تکها   پرک عدد کسر 

 پرکاندازه جانبی  توسطم   1-ت

هلاا    پلارک کلاه   درصلاورتی  ،کلارد  یینتع AFM یا SEM ،TEM  ها توان از داده یرا م پرکاندازه جانبی  متوسط

علادد   288شلاوند   یلار  گ اندازهشود  توصیه میکه  ییها پرک کمینه. تعداد باشد شده یر گ اندازهبا آن رو   یکاف

 .شود یانجام م SEMاحتمالاً با استفاده از  گیر  اندازه یناست. ا

تلاابع   یکبا را ها  . دادهکنیدرسم را  3- شده در شکل  داده  نشان نگاشتِ بافتصور   به پرک یاندازه جانب یعتوز

 یجلاانب ه . متوسط اندازکنید یینتعرا  انحرا  از معیارو  یانهمقدار م ،. از براز دهید براز  نرمال  لگاریتم یعتوز

 است. از معیار و محدوده انحرا  یانهگزار ، مقدار م  برا پرک

  تلار  از تابع مناسلاب شود  توصیه میباشد، نداشته ها  داده  برا مطلوبیبراز   ،نرمال  لگاریتم یعتابع توز یکاگر 

 استفاده شود.
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 ( وB) یانهمقدار مشده با  نشان داده ،لگاریتم نرمال یعبا توز پرک یاندازه جانب یعتوز نگاشت بافت نمونه -1-شکل ت

قرار  Cو  A  ینبدر  مقادیر از 68 % که  یی، جایصورت خطوط عمود ( بهCو  A) یانهاز م انحراف از معیار استاندارد

   گیرد می

 کسر عددی   1-ت

 کلیات 1-1-ت

 ونکمتلار در نمونلاه موردآزملا    یلاا  یلاه بلاا ده لا  ادهو م یهلا گرافن تک عدد کسر  یینتع  توان برا یم رو  از سه

 ی،موردبررسلا  که با توجه به نو  ملااده  کنیداستفاده  یاست، از روش یبیو معا یامزا  استفاده کرد. هر رو  دارا

دسلات   به  ها داده یسهتوان با مقا یرا م  کسر عدد دهد. میارائه  یبازه زمان ینتر رو  را در مناسب ینتر درست

 عبارتند از: است شدهن ذکر یتاولو یبکه به ترت یکرد. سه روش یینمختلف تع  ها آمده از رو 

 ؛(2-1-)زیربند    AFMفقط  -الف

 (؛1-1-)زیربند   است بسته هم TEM یا SEM  ها داده با AFMضخامت  یر گ اندازه -ب

 است بسته هم TEM یا SEM  ها با داده AFMضخامت  ها  یر گ با اندازه یسهرامان در مقا سنجی یفط -پ

 (.5-1-)زیربند   

 

  :راهنما

X ابعاد جانبی ،nm 

Y  ها پرکتعداد 

A انحرا  از معیار استاندارد -میانه 

B میانه 

C  + انحرا  از معیار استانداردمیانه 
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 AFMفقط  1-1-ت

 ضلاخامت  شلاود  یاسلات و فلارض ملا    پلارک  288 حلاداقل  یلار  گ انلادازه   بلارا  AFMرو  مستلزم استفاده از  ینا

 ( است.nm15/8 ) نظر همان مقدار  یهلا گرافن تک  رو شده یر گ اندازه

  مسلااو  یلاا با ضلاخامت کمتلار     ها پرک. تعداد ترسیم کنید پرکضخامت متوسط  برابردر را  پرک یاندازه جانب

nm 15/8یلار  گ انلادازه   هلاا  پلارک بلار تعلاداد کلال     یمعلادد تقسلا   ینا یهلا گرافن تک  . کسر عددکنید یینتع را 

 یابا ضخامت کمتر   ها پرکتوان از تعداد  یکمتر را م یا یهبا ده لا  ها پرک عدد مشابه، کسر  طور به .است شده 

 ها محاسبه کرد. پرکبر تعداد کل  یمتقس nm 5/1  مساو

 که درطور  همانشود  یمبر است که باعث   زمان یاربس AFM وسیله به پرک 288دست آوردن  به  شده برا زمان صر  -1یادآوری 

 استفاده شود. ،طور معمول رو  به ینکه از ا باشد یدبع، است شدهاشاره  2یادآور  

( و شودمراجعه  5-1-زیربند  مطابقت دارند )به   نظر یرندر  با مقاد به ،یهلا دهو  یهلا ضخامت تک یردر واقع، مقاد  -1یادآوری 

 است. مینهکمقدار  یک حداقل جا ینشده در ا گزار   کسر عدد ینبنابرا

 TEMیا   SEMشده با  لفیقت  AFM 1-1-ت

 یلاا ( مراجعلاه شلاود   1-بند ب)به  SEMبا  شده تلفیق( مراجعه شود 5-به بند ب) AFM  ها رو  از داده ینادر 

TEM انلادازه  ینها ب پرک  را برا یخط یهمبستگ یکرو   ین. اشود ی( استفاده مشودمراجعه  پ یوست)به پ 

 فنشده گرا یر گ که ضخامت اندازه شود یفرض م ینرو  همچن ینادر . گیرد یر مدرنظ و ضخامت پرک یجانب

 است. یکسان  نظر یربا مقاد لایه کم یا یهلا تک

دست آمده از   ضخامت به  ها داده در برابررا  پرک یجانباندازه  ،است شدهنشان داده  2- که در شکل  طور همان

AFM  اسلات  شدهنشان داده  ،2- که در شکل  رطو همان. کنید براز  ها به داده یمخط مستق یکو  کنیدرسم، 

 یلال دل بلاه  که شود یمشاهده م پرک یجانبو اندازه  پرکضخامت  ینب یمابت خط یهمبستگ یک طور معمول به

 شود. یاستفاده م طور معمول بهکه است  ییناز بالا به پا یعما فاز  بردار یهلا یدرو  تول

بند انجام شود )به  AFMبا استفاده از  یشتر ب ها  یر گ اندازهشود  توصیه مید، مشاهده نش یهمبستگهیچ اگر 

 همبسلاتگی  یچه یماده موردبررس که ینا یامابت وجود دارد  یهمبستگ یا( تا مشخص شود آشودمراجعه  ،5-ب

 یر گ اندازه پرک 288از  یشبتوصیه می شود دوم،  یر گ یجهنت  ندارد. برا و ضخامتها  پرک یجانباندازه  ینب

 بلادون » شلاود  توصیه میمشاهده نشد،  ی، همبستگپرک 288از  یشب  ضخامت برا یر گ پس از اندازهشود. اگر 

 تلاوان  یرا ملا   کسر عدد ،است شده هداد یحتوض 2-1-زیربند  که در  طور همانگزار  شود. سپس  »یهمبستگ

  محاسبه کرد. ،است شده یر گ ازهاند AFMکه با استفاده از  یپرک 288از  یشبا ب ییها نمونه  برا

 را AFMشلاده  یر گ اندازه رکِپ یجانب، اندازه فرض کنید شده براز   ها از داده یم،مستق یخط یهمبستگ یک

 رکِپلا  یجلاانب انلادازه   یناسلات. همچنلا  ( nm15/8 )گرافن  یهلا تک یک  با ضخامت نظر تناظرکه م کنید یینتع

. در مالاال  کنیلاد  یلاین ( اسلات، تع nm5/1 گلارافن )  یلاه ضلاخامت ده لا  انلااظر بلا  تمکه را  AFMشده با  یر گ اندازه

 است. nm  559تقریباً اندازه ین، ا2- شده در شکل  داده نشان
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 یمحاسبه اندازه جانب یمورداستفاده برا یجانبندازه ا برابرشده در  یریگ اندازه پرکضخامت  AFMمثال  -1-شکل ت

  یهلا 11و  لایه ت گرافن  پرکضخامت  متناظر با ییها پرک

شلاود   توصلایه ملای  دست آمد،  به لایه کمگرافن و لایه  گرافن تک اب تناظرم پرک یجانبکه دو مقدار اندازه  یهنگام

، شلاود  یسلاه مقا ،اسلات  شده  یر گ اندازه TEM یا SEMده از که با استفا یجانب پرکاندازه  یعبا توز ها گیر  اندازه

اسلاتفاده از   اشلاده بلا   یلار  گ انلادازه   هلاا  پلارک . تعلاداد  اسلات  شلاده  یلار  گ ها انلادازه  پرکاز  یشتر که تعداد ب ییجا

 عدد خواهد بود. 288 حداقل ،یالکترون ییکروسکوپم

 ،شلاود  یملا  یینتع AFM  ها که از داده لایه کمگرافن  یا لایه گرافن تک پرک یجانبمقدار اندازه شود  توصیه می 

کمتلار از آن مقلادار هسلاتند اسلاتفاده شلاود.       یلاا کلاه برابلار    SEM  ها از دادهحاصل   ها پرکدرصد  یافتن  برا

 رو   صلاور  خطلاوط عملاود    بلاه  یرمقلااد شلاود   توصلایه ملای  ، اسلات  شدهنشان داده  ،1- که در شکل  طور همان

 یلاا ضلاخامت   یلان از ا یپرکلا  یچاگر ه .یرندقرار گ یالکترون یروسکوپیکحاصل از م پرک یجانب دازهان نگاشت بافت

  هلاا  دادهاز  ثبلات شلاود.   صفر درصلاد  عنوان به  کسر عددشود  توصیه می، باشد هنشد یر گ اندازه AFMکمتر با 

SEMبلاا  رابطه در  شده یینشده )تع یممقدار تنظ یک یرز  ها پرک   ازتعداد با ضخامتِ توان یرا م  ، کسر عدد

 یلاان صلاور  درصلاد ب   به را  ها محاسبه کرد. کسر عدد پرکبر تعداد کل  یم( تقسSEMتا عرض  AFMمت ضخا

 پلالارک 288مجملالاو  در کلالاه  سلالاتاخانلالاک  28بلالاا  نگاشلات  بافلالاتنملالاودار  یلالاک ،1- مالالاال، شلالاکل  بلالارا . کنیلاد 

 .است شده  یر گاندازه SEMبا استفاده از  ،پرک یدر اندازه جانب nm2888 تا صفر شده، در محدوده  یر گ اندازه

  :راهنما

X پرک ابعاد جانبی ،nm 

Y  ها،  پرکضخامت nm   

A  ا  لایه 38 پرکضخامت 
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است. مشخص شد که  nm 559 یرو ز یهلا 38گرافن   برا پرک یجانب، مقدار اندازه AFMضخامت   ها از داده

هلاا گلارافن    پرکاز تعداد کل  9/91 % ینهستند و بنابرا nm 559 یرز پرک ۀانداز  دارا ،پرک 288از  پرک 329

 . است شده یانب صور  درصد به لایه کمن گراف  تر( هستند که مقدار کسر عدد نازک یا) لایه کم

 

 

 

 

 

 

 

 

 پرک یجانباندازه  نگاشت بافتاز  لایه کمگرافن و  لایه گرافن ت  یاز محاسبه کسر عدد یمثال -1-شکل ت

 SEMشده با استفاده از  یینتع

( و شلاود  مراجعلاه  5-1-زیربنلاد   مطابقت دارند )به   نظر یرندر  با مقاد به یهلا 38و  یهلا ضخامت تک یردر واقع، مقاد -یادآوری

 است. کمینه مقدار یک حداقل ینجاشده در ا گزار   کسر عدد ینبنابرا

 TEM یا SEMو  AFMبا  شده تلفیقرامان  یسنج یفط 0-1-ت

ارتفلاا    ییلاد با تأ  محاسبه کسر عدد درستیبهبود   برا تواند ی( مشودمراجعه  9-بند برامان )به  سنجی یفط

   هلاا  پلارک هملاان    راملاان رو  سلانجی  یلاف طشلاود   توصلایه ملای  استفاده شود.   یهلا تکها   پرکشده  یر گ اندازه

 ینلاان تلاا اطم  هسلاتند هلاا جلادا    پرک یراز سا یخوب ها به پرک که جایی ،انجام شود AFM وسیله به  شده یر گ اندازه

را  یلاه لا تک  ها پرک ییشناساامکان رامان  یسنج یفط است. تک پرکِ یکاز  سیگنال رامانحاصل شود که هر 

 وسلایله  بلاه  شلاده  یلار  گ کند. ضخامت انلادازه  یها را فراهم م پرک ینضخامت ا یر گ اندازه AFMو  کند فراهم می

AFM  ی،کل طور ه. بکنید یین، تعاست  رامان  یسنج یفاستفاده از طبا شده   یرگ اندازها   یهلا تک متناظر باکه را 

 سلانجی  یلاف ط یسهبا مقارا  یهضخامت لا ینباشد. همچن nm 15/8  تر از مقدار نظر یمضخ ستممکن ا لایه ینا

 .کنید یینتع AFM  ها رامان و داده

  :راهنما

X پرک ابعاد جانبی، nm 

Y ها پرک تعداد 
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اسلاتفاده   1-1-زیربنلاد   در   کسلار علادد    ( در محاسبا  بلارا nm 15/8  )به جا را یدمقدار ضخامت جد ینا

رامان نشلاان داده   سنجی یفط با ،گیر  شوند اندازه nm 8/3 ،ها پرکاندازه   AFMهوسیل هبماال، اگر  را ب. کنید

گلارافن   یعنلای )   بعلاد  هلاا   یلاه لا  برا nm 15/8 پلهبا ارتفا  متناظر  طور به هستند، یهلا د که گرافن تکنشو می

 جلاا،  یلان در ا ه اسلات. محاسب قابل، Nها،  یه(، تعداد لادارد امتضخ ~nm 94/3 لایه گرافن سهو  ~nm 15/3 دولایه

  بلارا  پلارک  یجانباندازه  متوسطمقدار  2- و شکل  1-1- زیربند از  خواهد بود. nm 89/5 یهلا 38ضخامت 

کلاه در   طلاور  همان ،آید دست می به nm 911 یهلا 38  برا یهلا یجانبو اندازه  nm 398به  اکنون لایه گرافن تک

 .است شدهنشان داده  5- شکل 

 یلاا و/  یلار در ز فعلاال  حطسماده مانده  یال باقاز وجود حلّ یتواند ناش یم یهلا ضخامت تک  و نظر یتجرب مقدار ینتفاو  ب -یادآوری

ضلاخامت   بلاا  در ارتباط یتقطع عدم موضو  یندر هر ذره داشته باشد، ا یکسانتواند ضخامت  ینم یماندهباق  یلا ینباشد. ا یهلا  بالا

 .دهد نشان میرا ها  یهاز لا یشخصتعداد م باها  پرکشده همه  یر گ اندازه

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .شود یدتول یهلاده و لایه  گرافن تک  برا پرک یاز اندازه جانب ید جد متوسط یرتا مقاد است شده  مجدد محاسبه 2- شکل  -یادآوری

 پرک یجانباندازه  نگاشت بافت ی از  لایه کمگرافن و  لایه گرافن ت  یاز محاسبه کسر عدد یمثال -0-شکل ت

   AFM های یریگ رامان و اندازه سنجی یفبا استفاده از ط هشد یینتع

توان محاسبه کلارد.   یرا م یهلا ده تا لایه گرافن تک  ، کسر عدداست شدهنشان داده  9- که در شکل  طور همان

اسلات   1/99%  لایه کمگرافن   عدد کسر و است 5/4%  برابر با لایه کگرافن ت  ، کسر عدددوباره محاسبه یناز ا

 شود. یم یانصور  درصد ب که به

  :راهنما

X پرک ابعاد جانبی، nm 

Y پرک ضخامت،  nm 
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به  شدهمنجر 0-تدر شکل  لایه کمگرافن و  لایه گرافن ت  پرکِ یجانب یها اندازه یصدر تخص ییراتتغ -5-شکل ت

  عددی یکسرها یشده برا نظر یدتجد یرو مقاد 1-تدر شکل  ییراتتغ

بلاراز   شلاده از   محاسبه یباستاندارد در ش  توان از خطا ی، معدد   در کسرها یتقطع سطح عدم یینتع  برا

(. در مراجعلاه شلاود   5- شکل  یا 2- شکل به استفاده کرد ) پرک یجانبضخامت در برابر اندازه  یخط یمنحن

، 9- اسلات. در ملاورد شلاکل     1/5% اسلاتاندارد    خطا یعنی است، 8898/8 ± 8881/8 یب، ش5- مورد شکل 

 ،nm 29 ± 911 پلارک  یجلاانب اندازه   برا  کسر عددشود  توصیه میبدان معناست که  ینا لایه کمگرافن   برا

   یلاب رتت حاصل به یجمورد نتا ینشود، در ا فراهممرتبط  یتقطع، محاسبه شود تا عدم nm 998 و nm 989 یعنی

صور   کند که به یم یجادرا ا 99 ± 2%   لایه کمگرافن  یینها  کسر عدد یکرو   ینا. است 2/94% و  %5/95 

  و خطلاا  یلارد گ یرا درنظلار ملا   یتصلاادف   فقلاط خطلاا   یلات قطععلادم  یلان کلاه ا  توجلاه شلاود  شود.  یم یاندرصد ب

 .یردگ یرا در نظر نم 3سیستماتیک

  بزرگتلار از خطلاا   یاربسلا  تغییلار  ایلان . است شده داده نشان 99 % به 91 % از لایه کم  گرافن در کسر عدد ییرتغ

رامان  یسنج یفط  ها از دادهحاصل ضخامت  برابرها در  یهتعداد لا دوبارهمحاسبه  یلدل شده به استاندارد محاسبه

مسلائله   یکها  یهبا تعداد لا AFM وسیله بهشده  یر گ ارتباط ضخامت اندازه یاست که درک چگونگ یهیاست، بد

رامان  سنجی یفط یاآ که ینا شود توصیه می ین،است. بنابرا عدد  کسر یتقطع عدمهنگام درنظر گرفتن  ید کل

 یلاا » SEM/AFM» یعنلای گنجانلاده شلاود )   یجدر خلاود نتلاا   ،یلار خ یا است شدهاستفاده  یجنتا درستیبهبود   برا

 »(./SEM/AFMرامان»

                                                 

 - Systematic 

  :راهنما

X  پرکابعاد جانبی ،nm 

Y  ها پرکتعداد 
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 پیوست ث

 دهنده( )آگاهی

  تلر(-ایمت-)برونر BET روش 

 کلیات    1-ث

    دهد.یارائه م تلر(-ایمت-)برونر BET با استفاده از رو  سطح ویژه مساحت  ریگ اندازه  برا یروش پیوست نیا

 نیلای ترس در واحلاد جلارم نمونلاه را تع   دسلا قابلال استفاده است و سطح  قابلخشک   پودرها  رو  فقط برا نیا

خواهد بود و نلاه   انبوهه ای کلوخه ویژهمساحت سطح  نیاست، ا دهدارخ  انبوهش ای کلوخگیکه  یی. در جا  کند یم

 .هیذرا  اول

    ایلا  K 99) 3یشلا زای زم  تلاا دملاا   شده  هیلوله نمونه تخل کیشده موجود در  ییزدا گاز  نمون کی ش،یدر طول آزما

K 49آرگون قلارار   ای تروژنین زیشده در معرض گاز آنال کنترل قاًیدق  فشارها مجموعه کیو در  شود ی( خنک م

( بلاا  Pتعلاادل ) فشلاار   .ابلاد ی یم شیسطح افزا  وشده ر گاز جذب  ها فشار، تعداد مولکول شی. با هر افزاردیگ یم

نمونلاه   وسیله بهشده  ( همراه با مقدار گاز جذب P/Pها ) آن یشود و نسبت فشار نسب یم سهی( مقا P) فشار اشبا 

عنلاوان حجلام آن در دملاا و فشلاار      بلاه  طلاور معملاول   بلاه شلاده   جذبربشود. مقدار گاز  یدر هر فشار متعادل ثبت م

STP)استاندارد 
2، C°8، torr 998از کمتلار ملاالاً  بلاا سلاطح کلام )    ییهلاا  نمونه  شود. برا ی( گزار  م m

 
/g 3 ،)

 عیما تروژنین  در دما پتونیگاز کر از آنالیزموارد  نیدر اشود  توصیه میاست و  یاغلب ناکاف دستگاه تیحساس

 آن انجام شود.  جا به

اطلاعلاا     مناسلاب بلارا  مرجعی عنوان به [3]3153: سال 35929ملی ایران شماره شود به استاندارد  توصیه می

  شود. مراجعه ، بردار نمونه باره در

گلارافن   ماننلاد   ملاواد و  ردیگ یمرا درنظر  تی/گرافلایه کملایه/گرافن دولایه/گرافن  گرافن تک ادهفقط م استاندارد نیا -1یادآوری 

 .گیرد را درنظر نمی دیاکس تیگراف ای دیاکس

تلاوان بلاه    یرا نملا  رو  نیلا ، اهرچنلاد پودر استفاده کلارد،   کی ژهیسطح ومساحت  نییتع  توان برا یرا م BETرو   -1یادآوری 

 درون پودر استفاده کرد.  ها پرک گرافنِ  ها هیارائه اطلاعا  در مورد تعداد لا  برا جداگانهصور  

 گلارِ ید  ها که با استفاده از رو  پرکو ضخامت  یجانباندازه  عیتوزمقدار با  نیا سهیو مقا ویژهسطح مساحت  نییتع -1یادآوری 

 ها شود. پرک کلوخگیدرک سطح  موجب تواند یم ،دست آمده به 3در شکل داده شده   شرح

 ایی نمونهدگازز    1-ث

                                                 

 - Cryogenic  
 - Standard Temperature and Pressure 
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 یلای زدا ها گاز شده از سطح آن جذببر یندهحذ  هرگونه آلا  ها برا جذب گاز، نمونه آنالیزقبل از  شود توصیه می

 3شوند. 

 ،بلالالاالا   در دملالالاا خلالالالأ در  ییگلالالااززدا -3کلالالاار وجلالالاود دارد:   یلالالان انجلالالاام ا  دو رو  مختللالالاف بلالالارا 

حلالالاذ    بلالالاالا. بلالالارا  ( در دماهلالالاایتلالالاروژنل نامالالالابلالالارا  اثلالالار ) یگلالالااز بلالالا یلالالاانجر تحلالالات ییگلالالااززدا -2

 است. یازن  گاز جار یا خلأها به  آلاینده

نمونه  یزها را داخل لوله آنال . نمونهکنیدثبت  را ها وزن شده و جرم آن یخال  نمون یزآنال  ها لولهشود  وصیه میت

 یلاک به  طور معمول بهدارند،  یکم یکه چگال یتیگراف  ها نمونه یت. با توجه به ماهکنیدثبت  را قرارداده و جرم

دارد،  یبلاه مسلااحت سلاطح ملااده بسلاتگ      است شده یر گ اندازه که ا  هاست. مقدار نمون یازن بزرگتر ا  لوله حباب

m حداقلکه   مقدار طور معمول به
m تا 9 

آرگلاون فلاراهم    یلاا  یتلاروژن ن یزهلاا  آنال  از سطح کلال را بلارا   38  

  ا مقدار نمونه به اندازهاست  لازم ین،بر ا است. علاوه یازموردن یپتونکر یزآنال  برا  کند، اما سطح کل کمتر یم

 (.g 3/8حداقل  یکل جرم را فراهم کند )به طور درست یر گ د که اندازهباش

 ییلار گونلاه تغ  یچهلا  کلاه  یلان تا حد امکان بالا باشد بلادون ا  دماشود  توصیه می. کنید یینرا تع ییزدا دما و زمان گاز

 یعنلای ) یسلانج  یلاف مطالعه ط ،سنجی گرماوزن آنالیزتوان از  یشود. دما را م یجاددر نمونه ا یمیاییش یا  ساختار

در  ییهلاا  کارآزملاایی از  یلاا قبل و بعد از قرار گرفتن در معرض دملاا( و/  یکسا پرتوفوتوالکترون  یسنج یفط آنالیز

فاده اسلات   شلاده ن دار عامل یتیمواد گراف  برا C 188°  توان از دما یم طور معمول بهکرد.  یینمختلف تع  دماها

 کرد.

آن بر  یرتأث پایشو  ییزمان گاززدا ییربا تغ یصور  تجرب آن را به توان یدارد و م یبه ماده بستگ ییزمان گاززدا

 یهبلاالا توصلا   ملاواد بلاا سلاطح     بلارا  در مد  یک شب ییزدا گاز ی،کل طور  کرد. به یینماده تع مساحت سطح ویژه

 شود. یم

در هنگلاام  ود شلا  توصلایه ملای  . دهیلاد شده انجام  یینتع یشاز پ  شده در دما یینتع یشزمان از پ  برارا  ییگاززدا

 یتلای گراف یملاواد کربنلا    گاز برا یاننرخ جر یا پایین یهها، از نرخ تخل شدن نمونه سلهواامکان  یلدل به یی،گاززدا

را هلاا   برسلاند و نمونلاه   یطمحلا   تا به دما کنیداثر خنک  یگاز ب یا خلأدر را ها  استفاده شود. پس از اتمام، نمونه

 استفاده شود. یزآنال  شده برا ییزدا ونه گازنم جرمشود  توصیه می. کنیدوزن  دوباره

نمونلاه اسلاتفاده کلارد،     یزلوللاه آنلاال   رو  خلالأ اعمال توان از  ی، ماست شدهکامل  ییزدا گاز یاآ که ینا یبررس  برا

اسلات کلاه     ا دهنده نمونلاه  نشان یقهدق 18تا  یقهدق 39تقریباً  یدارفشار پا د.شو پایشو فشار  جداساز محفظه 

ناقص  ییزدا دهنده گاز  نشان ینشود، ا مشاهده پایدارفشار  اندازهفشار تا  یش. اگر افزااست شده ییزدا گاز یخوب به

 در خط باشد. یدهنده نشت تواند نشان یمداوم فشار مشاهده شود، م یشاست، اگر افزا

 روش    1-ث

                                                 
3  
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قلارار   ،شلاود جلاذب وصلال    لیزگربه درگاه آنلاا  و سپس لوله نمونه ده شوددست آور هجرم نمونه ب یی،زدا پس از گاز

ور  غوطه یشزای زمحمام در  یزمد  زمان آنال  . لوله نمونه براحداقل برسد به در معرض هوا نمونه دوباره گرفتن

بلاا   یپتون/آرگون/کریتروژنن دمایی همشود.  پایش آنالیز( در طول  Pفشار اشبا  ) یاحمام   دمالازم است . شود

  طور معمول بهدر آن معتبر است ) BET یهکه نظر یدر محدوده فشار جزئ ردار ب دادهچهار نقطه  حداقلمجمو  

P/P  89/8 تا P/P  1/8 کمتلار  یتلای گراف  هلاا  کلاربن   طور بالقوه برا اما به :P/P  83/8    تلااP/P  29/8 .)  توصلایه

 باشد. 55/55%  یکسر حجم حداقلخلوص گاز مورداستفاده شود  می

مسلااحت  توانلاد منجلار بلاه     یملا  تروژنی. استفاده از نردیدقت موردتوجه قرار گ به زیانتخاب گاز آنال شود توصیه می

 یخاصلا   ریگ که جهت یسطح لیدروکسیهر مولکول هکه،  لیدلاین   شود به  بالاتر  ظاهر BET ژهیسطح و

 نیلا . ادیآ یم دست بهکند،  یها القا م آن  کنش عمود برهم لیدل ( را به3یقطب )ممان چهار تروژنین  ها از مولکول

. بلاا اسلاتفاده از آرگلاون    شلاود  یملا   بالاتر  ظاهر BET ژهیسطح ومساحت   ریگ منجر به اندازه  ریگ جهت اثرِ

 کرد.  ریمشکل جلوگ نیتوان از ا یم

 زیبعلاد از آنلاال   ایلا )کلاه قبلال    ومیجذب هلبر زیآنال قیاز طر ای نمونه( وسیله به نشده اشغالآزاد )حجم   حجم فضا

لازم زده شلاود.   نیتخملا  ،شلاده  زیماده جاذب آنال یبا دانستن چگال ایشود( محاسبه شود  یمانجام  تروژنیجذب ن

 شود. جذببر زیمنافذ ر ونطور بالقوه در تواند به یم ومیکه هل ه شودنظر گرفت در است

 تحلیل    0-ث

اسلات،   P/P  1/8 تلاا  BET ،P/P  89/8 ۀژیسطح ومساحت  نییتع  مورداستفاده برا یمحدوده معمول فشار جزئ

 .P/P  29/8 تا P/P  83/8عنوان ماال  تواند کمتر باشد، به یمحدوده م نیا یتیگراف  ها کربن  اما برا

 محاسبه شود: 2جذب  هادما هم  برا BETمواد با اعمال رو   BET ژهیسطح ومساحت  شود توصیه می

 3-ث
 

 [(
  
   )]

 
 

   
 
   

   
(
 

  
) 

 درآن:که 

V  یشده در فشار نسبجذببرحجم گاز P/P  ؛( استییدما همآمده از دست)به 

Vm ؛است هیلا پوشش تک اب تناظرحجم گاز م 

P ؛( استییدما همدست آمده از  گاز )به یفشار تعادل 

P   ؛( استدیآ یدست م به دمایی همفشار اشبا  )که از 

C  ثابتBET .است 

                                                 

 - Quadrupole 

 - Sorption isotherms: 
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 رنمودا  صور هب( 3-ث) فرمول جینتا
 

 [(
  
 
  )]

در برابر  
 

  
 کیلا نملاودار   نیلا ا شلاود  توصلایه ملای  د. کنیلا رسم را  

 حلاداقل  یهمبستگ بیشود( با ضر یآن اعمال م  رو BETکه  ی)در محدوده فشار نسب یمابت خط یهمبستگ

 با:برابر  3نقطه تقاطعو  انیگرادیک مابت و با  C، مقدار 5555/8

: (i) طعنقطه تقا
 

   
  

: (s)گرادیان 
   

   
 

cmبرحسلاب  را  Vm ب،یو ش نقطه تقاطع  ها فرمول تلفیق. با است شدهداده  نشان ،3-ثماال در شکل  کی
بلاا    

 :کنید نییتع (2-ث) استفاده از فرمول

                                                            2-ث 
 

   
 

m، درBET ،Stotمحاسبه مساحت سطح   برا Vm ه،یلا از حجم تک
 

 :کنید( استفاده 1-ثبا استفاده از فرمول ) 

 

                                                  1-ث
               

  
       

 در آن:

Sadsorptive حسب بر سطحی جاذب یعرض سطح مقطع nm
 ؛است   

NA  ثابت آووگادرو (mol
 ؛است (822/9×3821  -

VM  شرایطدر  سطحی جاذب یحجم مول STP ( استcm
 
mol

 (.تروژنین  برا 22535  -

m( بر حسب 5-ثرا با استفاده از فرمول ) ژهیمساحت سطح و
 
g

 :کنیدمحاسبه   -

                                                            5-ث
    

 
 

 جرم نمونه برحسب گرم است. w ،در آن که

و  آنلاالیز   دما ،ییگاززدا طیشود: شرا انیب ریز طیشرا شود توصیه می، BET یمعمول  ریگ گزار  اندازه کیدر 

 گاز جاذب، جرم نمونه. عرضی سطح مقطع ری، مقادBETبودن نمودار  ی، محدوده خطپروبگاز 

. سلاپس  است شدهالف نشان داده -3-ثدر شکل  یتیکربن گراف رو  K 99 در تروژنیجذب ن دمایی هماز  ماالی

بلاا اسلاتفاده از یلاک بلاراز  خطلای      ، کلاه  (مراجعه شلاود  ب-3-ثبه شکل ) BETمحاسبه نمودار   برا دمایی هم

mبرابر با   BETسطح مساحت ماال در شکل،   . برااست شدهاستفاده  ،شده براز 
 
/g 993ثابت ، C  295 ربرابلا 

                                                 

  - Intercept 
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با  یتیفمواد گرا یبرا یتروژنجذب ن دمای هم -الف

دهنده  نشان توخالی یسطح بالا )نمادهامساحت 

 دفع(

 

با  یتیمواد گراف یبرا یتروژنجذب ن دمای هم -الف

 دهنده دفع( نشان باز یسطح بالا )نمادهامساحت 

 یبا برازش خط BETنمودار  -ب

 

 یبا برازش خط BETنمودار  -ب

cm برابر با   (Vm)هیلا و حجم تک
 
/g 395  در شرایطSTP  عرضلای  محاسبه شد. تمام محاسبا  با سطح مقطلاع 

nm تروژنین یمولکول
 انجام شد. 392/8  

nmبرابر با  یتروژنعبارتند از: ن Sadsorptive  برا یمعمول یرمقاد -1یادآوری 
     بلاا  برابلار  یپتلاون کر ؛352/8 برابر با آرگون ؛392/8  

nm
  238/8. 

   .یافت[ 3و در مرجع ] 3153: سال 35929استاندارد ملی ایران شماره  توان در یمرجع را م یرمقاد -1یادآوری 

 

 توخالی یسطح بالا )نمادهامساحت با  یتیمواد گراف یبرا نیتروژجذب ن دمایی هماز  ییها نمونه -1-شکل ث 

یازش خطربا ب BET است( و نمودار واجذبدهنده  نشان

  :راهنما

X فشار نسبی ،P/P  

Y   برحسب شده،  جذببرمقدارcm /g  شرایط درSTP 
Y   /[V(P /P- )] 



 1011 سال :)چاپ اول( 11111-1 ایران شمارۀ  ملیاستاندارد 

95 

 پیوست ج

 دهنده( )آگاهی    

 یفرکردن و یزو تم یهدر ته یداکس ید یلیکونس  -تکمیلینمونه  یساز آمادهبرای  بیشتر یها پروتکل

 یلیکونیس

بلاا ضلاخامت    یلیکونیسلا  یفلار و یلاک ، از cm 3×cm  3 عنوان ماال به یاز،ردنبخش کوچک به اندازه مو یک -الف

 .دهیدبر   ،الماس قلم یکبا استفاده از  nm  188یا nm58 یداکس 

احتلای  بلاه ر آسلاان گلارافن    ساختکه در  یمطلوب  نور یطشرا یلدل به یدضخامت اکس یناشود  توصیه می 

 شود. استفاده ،مشاهده است قابل 

آب در مرحللالاه  یلالاکو سلالاپس  دهیلالادقلالارار  فراصلالاو  یقلالاهدق 9ر اسلالاتون بلالاه ملالاد    درا  زیرلایلالاه -ب

 بلادون  یقلاه دق 9بلاه ملاد     3(IPA) ایزوپروپیلال الکلال   در یلات و در نها یقلاه دق 9ملاد    بلاه  شده زدایی یون

 .دهید، انجام است شدهنشان داده  3-ج در شکلکه  گونه  همانها  الحلّ ینب زیرلایهکردن  خشک

 

 

 SEM/AFM یها یریگ اندازه یبرا لیکونیس یفرکردن و یزتم والیت -1-شکل ج

 .دکنیگاز آرگون خشک  یا یتروژنبا استفاده از منبع تحت فشار ن را زیرلایه -پ

 یلالاا ( nm 988 ≥)  ا ذره یاکه آ دشوتا مشخص  کنید یبررس را یرلایهز  نور ییکروسکوپبا استفاده از م -ت

 .یرخ یاشود( وجود دارد  یمشاهده م یرلایهز زمتفاو  ا یعنوان رنگ ال )بهحلّ یماندهباق 

  .کنیدتکرار  ب از مرحلهرا کردن  یزتم فرایند ی،درصور  وجود آلودگ

                                                 

 - Isopropyl Alcohol 

 IPA استون

 

N2/Ar 
 هشدزداییآب یون
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