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  چکیده

به منظور . شد سنتز) ي استات و نیترات ر پایهب(ي مختلف  به روش هم رسوبی با استفاده از دو پیش ماده) CdWO4(نانوپودر کادمیم تنگستات 
، طیف مادون قرمز تبدیل )PL(، فوتولومینسانس )XRD(هاي آنالیز پراش پرتوي ایکس  ي سنتز شده، از روش یابی دو نمونه مشخصه

داراي قله گسیلی در نزدیکی براساس آنالیز فوتولومینسانس هر دو نمونه . گیري شد بهره )SEM(و میکروسکوپ الکترونی روبشی ) FTIR(فوریه
ي پایه استات و پایه نیترات  بر اساس الگوي پراش پرتوي ایکس نمونه. نانومتر دارند که مطابق با طیف گسیل بلور کادمیم تنگستات می باشد 460

ابش ذرات آلفا با استفاده از تحت ت ها همچنین پاسخ سوسوزنی نمونه. نانومتر می باشند 0/30و  0/31به ترتیب داراي میانگین ابعاد بلورك 
نمونه  دوکانال مرکزي براي هر . نشان دادندهر دو نمونه حساسیت خوبی به ذرات آلفا  .بکرل اندازه گیري شد 3330فعالیت با  241Amي  چشمه

با توجه حساسیت مناسب . باشدي پایه نیترات می  بیشتر از نمونه% 7/17ي پایه استات  البته میزان شمارش نمونه .در یک محل تشکیل شده است
  .ات آلفا مورد استفاده قرار گیرندتوانند براي شمارش ذر هر دو نمونه به تابش ذرات آلفا، این دو ماده سنتز شده می

  

 .کادمیم تنگستات، سوسوزن، سنتز، نانو پودر، هم رسوبی :ژگان کلیدي وا

  مقدمه .1
هاي منحصر به فردش مانند  کادمیم تنگستات به دلیل ویژگی
و ضریب جذب ) g/cm39/7(ضریب شکست بالا، چگالی بالا 

بالاي پرتوي ایکس، پایداري بالاي شیمیایی، توان توقف بالا و 
هاي محبوب و تبدیل به یکی از سوسوزن ]1[تاب پایین  پس

س و توموگرافی ي آشکارسازي پرتوي ایک پرکاربرد در حوزه
بنابراین با توجه به کاربرد وسیع این . ]2[اي شده است رایانه

هاي  هاي مختلف و همچنین وابستگی مشخصه ماده در حوزه
اپتیکی و الکتریکی نانو ذرات کادمیم تنگستات در ابعاد نانو به 

ي  سنتز این پودر با میانگین ذراتی از مرتبه ،]3[مورفولوژي 

شدن  تردر واقع، کوچک. یی برخوردار استبالانانو از اهمیت 
گردد که  ابعاد ذرات موجب افزایش نسبت سطح به حجم می

یابد  افزایش می قابلیت تحرك ي آن چگالی حامل و در نتیجه
 . گردد که موجب افزایش رسانایی الکتریکی می

، ]4[ژل - هاي مختلفی مانند سل کادمیم تنگستات به روش
) metathetic(متاستیک   ، واکنش]6[مال، سلوتر]5[رسوبی هم

، ]8[) Spray pyrolysis(اسپري پیرولیز  ]7[حالت جامد 
  .سنتز شده است ]10[و هیدروترمال  ]9[نمک مذاب 

در این مطالعه پودر کادمیم تنگستات به روش هم رسوبی 
سنتز ) استات و نیترات(ي مختلف  با استفاده از دو پیش ماده
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هاي  یابی پودرهاي سنتز شده، از روش به منظور مشخصه. شد
، میکروسکوپ )XRD(پراش پرتوي ایکس تجزیه و تحلیل 
، و )FTIR(، طیف عبور مادون قرمز )SEM(الکترونی روبشی 
درنهایت با استفاده از . استفاده شد) PL(فوتولومینسانس 

241Am بکرل پاسخ نانو پودر کادمیم  3330ي  با اکتیویته
 .آلفا مورد بررسی  قرار گرفتتنگستات به ذرات 

یکی از عوامل تاثیرگذار در سنتز کادمیم تنگستات، میزان 
pH به طوري که به ازاي . استpHو  3تر از هاي کوچک

پودر کادمیم تنگستات حاوي ناخالصی خواهد  12بزرگتر از 
براي سنتز کادمیم تنگستات در  pHي  مقدار بهینه. ]4[شد
  . ]6و5[قرار دارد  3- 8ي  بازه

در گزارشات مربوط به سنتز کادمیم تنگستات به روش هم 
گرم کادمیم تنگستات در هر مرحله سنتز  5رسوبی حداکثر تا 

افزایش مقدار تولید کادمیم تنگستات در هر . ]5[شده است 
ي سنتز با مشکلات مختلفی از جمله خارج کردن  مرحله

زمایش و در این مطالعه با بهبود روش آ. ناخالصی روبرو است
ي  گرم کادمیم تنگستات در هر مرحله 100پارامترهاي آن تا 

  .سنتز به صورت موفقیت آمیزي تولید شد

  روش انجام آزمایش .2
 ها روش تهیه نمونه. 1.2

ز سنتز پودر کادمیم تنگستات به روش هم رسوبی با استفاده ا
در ابتدا به منظور سنتز پودر  .ي مختلف انجام شد دو پیش ماده

ي نیترات، از سدیم تنگستات و کادمیم  کادمیم تنگستات بر پایه
به عنوان مواد اولیه %) 98(نیترات با درجه خلوص آنالیز 

رم سدیم تنگستات در گ 56/91به این منظور . استفاده شد
سی از آب دوبار یونیزه شده در دماي اتاق حل  سی 1000
سپس بر اساس نسبت استوکیومتري، کادمیم نیترات در . گردید
. سی آب دوبار یونیزه شده در دماي اتاق حل گردید سی 1000

محلول تنگستن به آرامی به محلول کادمیم که توسط یک 
. دماي اتاق اضافه گردید شد، در همزن مغناطیسی هم زده می

رسوب بدست آمده در این مرحله توسط آب دو بار یونیزه 

رسوب . شده و الکلی با درجه خلوص بالا، به خوبی شسته شد
حاصله به منظور خارج شدن آب موجود در رسوب، در آون با 

. ساعت قرار گرفت 48ي سلسیوس به مدت  درجه 80دماي 
فاز خالص نانو پودر کادمیم در نهایت به منظور بدست آوردن 

درجه  600ساعت در دماي  3تنگستات، این پودر به مدت 
براساس گزارشات  .سلسیوس تحت محیط هوا پخت گردید

ترین فاز کادمیم تنگستات به ازاي دماي ئه شده، خالصارا
 .]5[درجه سلسیوس بدست آمده است  600پخت 

ي استات،  همچنین براي سنتز کادمیم تنگستات بر پایه     
) 98(%سدیم تنگستات و کادمیم استات با درجه خلوص آنالیز 

گرم از  56/73. قرار گرفتعنوان مواد اولیه مورد استفاده  به
سی از آب دوبار یونیزه شده در  سی1000سدیم تنگستات در 

سپس بر اساس نسبت استوکیومتري، . دماي اتاق حل گردید
دوبار یونیزه شده در  سی آب سی1000کادمیم استات نیز در 

ي روند سنتز پودر کادمیم  ادامه. دماي اتاق حل گردید
ي  تنگستات بر اساس استات، دقیقاً مطابق روش سنتز بر پایه

در این گزارش پس از پایان شستشو محلول . نیترات انجام شد
 .بود pH ،5/4نهایی هر دو نمونه داراي 

تنگستات به سوسوزنی پودرهاي کادمیم  براي بررسی پاسخ
میلی گرم از هر پودر به طور جداگانه در  40تابش ذرات آلفا، 

دقیقه در حمام التراسونیک  30مقداري اتانول حل و به مدت 
به منظور دست یابی به یکنواختی بیشتر، محلول . قرار گرفت

ساعت توسط یک همزن مغناطیسی هم زده  2حاصل به مدت 
بستري است که به خوبی بستر مناسب براي این آزمایش، . شد

. نور مرئی حاصل از سوسوزنی کادمیم تنگستات را عبور دهد
. به عنوان بستر استفاده شد  بر این اساس از پلکسی گلاس

 1ضخامت  سانتیمتر و 5/2ها داراي قطر  پلکسی گلاس
میلی متر و  2اي به عمق آنها حفره نبودند که دروسانتیمتر 

حلول حاصل با استفاده از یک قطره م. سانتیمتر تعبیه شد 2قطر 
ریخته و در   چکان میکرولیتري در دفعات متوالی درون پلکسی

پس از خشک شدن، هر دو نمونه . مجاورت هوا خشک گردید
به منظور اندازه . داراي مقدار چگالی سطحی یکسانی بودند

D
ow

nl
oa

de
d 

fr
om

 r
sm

.k
as

ha
nu

.a
c.

ir 
at

 1
8:

59
 +

04
30

 o
n 

T
ue

sd
ay

 A
ug

us
t 1

4t
h 

20
18

http://rsm.kashanu.ac.ir/article-1-152-fa.html


  

 11                                     ...یابی نانوپودر سوسوزن کادمیم تنگستات بر پایه استات و نیترات  سنتز و مشخصه                       4جلد سوم، شماره 

ي  پالس و بازدهی شمارش، از چشمه گیري طیف ارتفاع
241Am کرل،ب 3330ي با اکتیویته PMT  2020دو اینچ مدلxp 

 مجموعه طیف نگاري ساخت انستیتو و Photonisشرکت 
، پیش 8100فیزیک کاربردي شامل منبع تغذیه ولتاژ بالا مدل 

، تقویت کننده طیف نگاري مدل 3001تقویت کننده مدل 
  ).1شکل (استفاده شد  4110مدل  MCAو  3600

  
  

  .طیف ارتفاع پالس چیدمان آزمایش اندازه گیري ):1(شکل 

  مشخصه یابی نمونه ها. 2.2
و  XRD ،SEM،  PLپودرهاي سنتز شده توسط دستگاههاي 

FTIR در کار حاضر دستگاه. یابی شدندمشخصه XRD  مدل
PANalytial  با استفاده از تابشCuKα5/0روبش  ، با نرخ 

مورد استفاده قرار ) 2θ(درجه  70تا  10ي درجه بر ثانیه در بازه
 SU3500توسط دستگاه SEMهمچنین تصاویر  . گرفت

Hitachi طیف . ثبت گردیدPL  با استفاده از دستگاه
PerkinElmerLS55 گی با  در دماي اتاق تحت برانگیخته

توسط دستگاه  FTIRنانومتر، و نیز طیف  290طول موج 
Nicolet560 گیري شد اندازه .  

  نتایج و بحث .3
هاي  ، قله)2شکل (بر اساس الگوي پراش پرتوي ایکس 

مشاهده شده در این الگو براي هر دو پودر مطابق با الگوي 
با ساختار ولفریمیت  (JCPDS card No. 14-676)استاندارد 
ي نیترات،  کادمیم تنگستات بر پایه  هاي شبکه ثابت. می باشند

آمدند که  ي ولفریمیت بدست ي ساختار شبکه بر اساس معادله
در ضمن . آنگستروم a ،74/5=b ،03/5=c=94/4عبارت اند از 

نانومتر  0/31ها   ي شرر میانگین ابعاد بلورك بر اساس معادله
ي استات،  همچنین پودر کادمیم تنگستات بر پایه. برآورد گردید

آنگستروم  =76/2cو  =99/4a= ،2/5bي  هاي شبکه با ثابت
 0/30ها حدود  ندازه بلوركمیانگین ا سنتز گردیده است و

، DLSبر اساس آنالیز نانومتر براي این پودر بدست آمد 
ي کادمیم تنگستات بر اساس استات داراي ذراتی با قطر  نمونه

 ).3شکل (باشد  نانومتر می 100میانگینی در حدود 
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ي نیترات،  بر پایه) بالا(پودر کادمیم تنگستات  XRDالگوي ): 2(شکل 
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ي  پودر کادمیم تنگستات بر پایه DLSتجزیه و تحلیل  ):3(شکل 

  .استات

. ه استه شدئااین دو پودر ار SEMتصویر  4در شکل 
همانطور که در شکل نشان داده شده، دو پودر داراي 

بر اساس . اي  است مورفولوژي یکنواخت با ساختار نانومیله
) الف.4شکل (هاي پودر پایه استات ، نانو میلهSEMتصویر

هاي کادمیم و نانو میله نانومتر 100اي در حدود  داراي اندازه
اي در  ندازهداراي ا) ب.4شکل (ي نیترات  تنگستات بر پایه

هاي پودر کادمیم  بنابراین نانو میله. نانومتر است 200حدود 
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. اند ي استات با ابعاد کوچکتري سنتر شده تنگستات بر پایه
 XRDتر بودن ابعاد ذرات محاسبه شده با الگوي  کوچک

به این دلیل است که در  SEMنسبت به ابعاد ذرات در تصویر 
شود در حالی که در  ابعاد تک بلورك محاسبه می XRDالگوي 
تصویري از ذرات ارائه می شود که این ذرات از  SEMتصویر 

، EDSبراساس آنالیز . اند ترکیب چند بلورك بوجود آمده
ي  نسبت تنگستن به کادمیم در پودر کادمیم تنگستات بر پایه

الف قرار داده شده  4بود این طیف در شکل  05/1استات، 
  . تاس

ي  پودر کادمیم تنگستات بر پایه SEMبالا؛ تصویر ) الف( ):4(شکل 
پودر پایه استات،  EDSتجزیه و تحلیل و پایین؛ طیف  استات

  .ي نیترات پودر کادمیم تنگستات بر پایه SEMتصویر )ب(

طیف فوتولومینسانس هر دو پودر سنتز شده را در  5شکل 
به طور کلی شدت فوتولومینسانس . دماي اتاق نشان می دهد

 ،]5[محلول  pHکادمیم تنگستات به پارامترهایی مانند 
براي هر دو . وابسته است ]8[و دماي پخت ]6[مورفولوژي 

  . نانومتر مشاهده شد 458نمونه قله گسیلی در 

ایی که بلور کادمیم تنگستات در دماي اتاق داراي از آنج
، این طیف به خوبی با ]4[نانومتر می باشد 460قله گسیلی در 

باتوجه به شکل شدت . ارائه شده انطباق دارد هايگزارش
باشد که می  ي پایه نیترات می ي پایه استات کمتر از نمونه نمونه

. ي پایه استات باشد تواند به دلیل کوچکتر بودن ذرات نمونه
براي کادمیم تنگستات مرکزهاي لومینسانس، ساختار 

 2pهاي  باشند و انتقال بار بین اربیتال می WO6اوکتاهدرال 

یون مرکزي تنگستن، مسئول این  dهاي خالی  اکسیژنو اربیتال
  . ]8[لومینسانس می باشند
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طیف فوتولومینسانس پودر کادمیم تنگستات بر پایه نیترات و ): 5(شکل 
نمونه در شرایط یکسان با طول موج برانگیختگی  طیف هر دو. استات

 .نانومتر در دماي اتاق اندازه گیري شدند 290
  

هر دو نمونه استات و نیترات را در  FTIRطیف 6شکل 
هاي  مطابق شکل، قله. نشان می دهد  cm-14000 -400ي  بازه

ه شده ئهاي ارا تشکیل شده براي هر دو نمونه منطبق با گزارش
ارتعاشات کششی . ]11و10 [نگستات استبراي کادمیم ت
WO4در گروه  W-O-Wمتقارن پیوند 

 cm-1با نواري در 2-
 cm-1609و  cm-1455نوارهاي. نشان داده شده است  813

WO4اي گروه  هاي درون صفحهجایی مربوط به جابه
است  2-

قرار دارد مربوط به ارتعاشات  cm-11514نواري که در . ]10[
-cmنوارهایی که در . متقارن و نامتقارن گروه کربوکسیل است

گروه  CH2اند مربوط به مدهاي کششی  قرار گرفته 12923
CH3CH2OH نوار جذبی که در . استcm-1 3868  قرار دارد
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ي لایه  براي سطح هیدراته H-Oمربوط به ارتعاشات پیوندهاي 
 cm-1 3444ي  ي جذب شدیدي که در ناحیهنوارها. هاست

بوده، و نوارهاي  Hواقع شدند مربوط به ارتعاشات کششی 
-Hواقع شدند مربوط به ارتعاشات خمشی 1635جذبی که در  

O-H  با توجه به شکل هر دو نمونه داراي طیف  . ]11[هستند
FTIR ها و شدت  در واقع محل تشکیل قله. یکسانی می باشند

  .باشند سان میجذب آنها یک
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پودر کادمیم ) FTIRطیف (طیف مادون قرمز تبدیل فوریه ): 6(شکل 
  . تنگستات بر پایه نیترات و استات

  

نشانی شده لایه هر دو نمونه طیف ارتفاع پالس سوسوزن
ي پلکسی گلاس تحت تابش چشمه آلفاي  در نگهدارنده

241Am 7شکل (بکرل اندازه گیري شد  3330ي  با اکتیویته .(
توجه  با. هر دو نمونه حساسیت خوبی به ذرات آلفا نشان دادند

حمام التراسونیک و استیر گرفتن در به اینکه به مدت زمان قرار
گرم هر دو نمونه میلی 40حل کردن (اي هر دو محلول شدن بر

بنابراین هر دو محلول داراي یکنواختی . یکسان بود) در اتانول
   .یکسانی بودند

همچنین لایه نشانی براي هر دو نمونه به طور همزمان و      
همچنین به منظور مطمئن شدن . تحت شرایط یکسان انجام شد

پلکسی  ي لایه نشانی شده، وزن از یکسان بودن مقدار ماده
کانال . گیري شد لایه نشانی اندازه ها قبل و بعد از گلاس

ل شده است اما نمونه در یک محل تشکی مرکزي براي هر دو
بیشتر از % 7/17میزان شمارش سطح زیر قله پودر پایه استات 

ه بازدهی شمارش براي دو نمونه پای. باشدپودر پایه نیترات می
براي  π2گرفتن زاویه فضایی استات و پایه نیترات با در نظر

% 3/52و  %6/61 آشکارساز، به ترتیب برابر با-هندسه چشمه
حساسیت مناسب هر دو نمونه به به  با توجه .محاسبه شد

توانند براي شمارش میت آلفا، این دو ماده سنتز شده تابش ذرا
تر رسد کوچکبه نظر می. د استفاده قرار گیرندذرات آلفا مور

ي استات  بودن ابعاد ذرات پودر کادمیم تنگستات بر پایه
موجب بهبود حساسیت و افزایش میزان بازدهی شمارش این 

تر با کوچک. ي پایه نیترات شده است قایسه با نمونهنمونه در م
ه ازاي بنابراین ب. یابدشدن ذرات، چگالی پودر کاهش می

 ي پایه یکسان، نمونه) متر مربعگرم بر سانتی(چگالی سطحی 
باشد در نتیجه با تابش آلفا به هاي بیشتري می استات داراي لایه

آلفا توسط لایه  ي پایه استات تقریبا تمام انرژي ذرات لایه
جذب شده و موجب بهبود عملکرد سوسوزنی این نمونه شده 

ي پایه  ي پایه نیترات در مقایسه با لایه حالیکه در لایه در. است
بخشی از انرژي ذرات آلفا از لایه عبور کرده است که  ،استات

  .موجب کاهش عملکرد سوسوزنی این نمونه شده است
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0

1000

2000

3000

4000

co
un

ts

channels

 with acetate based
 wit nitrate based

  
طیف سوسوزنی حاصله از هر دو نمونهلایه نشانی شده در ): 7(شکل 

در مدت زمان 241Amپلکسی گلاس تحت تابش ذرات آلفاي چشمه 
  .ثانیه 400

  نتیجه گیري .4
در این مطالعه نانو پودر کادمیم تنگستات به روش هم رسـوبی  

. ي مختلف در دماي اتاق سـنتز شـد   با استفاده از دو پیش ماده
ي بلـورك   الگوي پراش پرتوي ایکس میانگین انـدازه بر اساس 
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نـانومتر محاسـبه    30ها براي هر دو نمونه یکسان و در حـدود  
با اسـتفاده از تصـویربرداري میکروسـکوپ الکترونـی     . گردید

ي اسـتات داراي   روبشی مشاهد شد که پودر سنتز شده بر پایـه 
 ي پایـه نیتـرات   تـري در مقایسـه بـا نمونـه     یکنواختی مناسـب 

نـانومتر   290ها با برانگیختگی توسط طول موج نمونه. باشد می
نـانومتر از   458در دماي اتاق قله گسـیل فوتولومینسانسـی در   

. باشـد گزارشات سـایرین مـی   دهند که مطابق با خود نشان می
گیري پاسخ سوسوزنی هر دو نمونـه تحـت تـابش ذرات    اندازه

حـل تشـکیل   نشان داد کـه م  241Amي  آلفاي حاصل از چشمه

کانال مرکزي براي هـر دو نمونـه یکسـان بـود در حـالی کـه       
توجه بـه   با. بیشتر بود% 7/17بازدهی شمارش پودر پایه استات

ي  ي نهایی سنتز پـودر کـادمیم تنگسـتات بـر پایـه      اینکه هزینه
ي نهـایی بـراي سـنتز پـودر کـادمیم       استات تقریباً نصف هزینه

نیز پاسـخ سوسـوزنی پـودر    ي نیترات بوده و  تنگستات بر پایه
تري  کادمیم تنگستات بر پایه استات به ذرات آلفا، پاسخ مناسب

ي اسـتات بـه    می باشد، بنابراین پودر سوسوزن کادمیم بر پایـه 
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