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 اهداء
لى من ب لنجاحي وكرسا لياليهما لرإحتي،في كل خطوة أ خطوها تنير بركتهما دربي،مبعث  لا حياتهماذإ 

 إلنور في حياتي وسر كل توفيق في مشوإري،وإلدي إلغاليين

خوتي وأ خوإتي إل عزإء. لى إلس ند إلوإقف معي دوما ، من أ س تمد منهم عزمي وقوتي ، إ   إ 

لى رفقاء إلدرب ، إلذين  لى إ  بقربهم هانت كل إلصعاب وتبدلت إلدموع إ 

 بسمات،صديقاتي،أ صدقائي ،زملائي.

لى كل من دعمني ومد يد إلعون خاصة إس تاذي "مهيريس جمال إلدين" وإل س تاذ "مقدم عبد  إ 

جتهادي ،رإجية إلمولى عز وجل  إلحكيم"، لى كل هؤلاء أ هدي هذإ إلعمل إلمتوإضع ثمرة جهدي وإ  إ 

 إلتوفيق فيه. 

 مينةأ

ليك يا وإلدي إلغالي أ   لى إلذي سقاني حبا وجهدإ من عرق جبينه إ  هدي هذإ إلعمل إ 

 يا من سهرت إلليالي ،ولكي يا من إنجبت وربت، إليك يامن إترحم على ترإبه 

خوتي الله تاجا فوق رأ سي كيمدإيومي هذإ، أ  وتسعد بنجاحي في  لتكون معي  وإلى كل إ 

 وخطيبي إلذي كان معي دإئما.

لى جميع إلذين دعمونا وساندونا في نجاحنا إهديكما  خاصة إلس يد "عبد  هذإ إلعمل إ 

 إلمالك صكاك".

 زهرة
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 شكر

تمامإلجود وإلفضل إلكبير على توفيقه لنا  ونشكر إلمولى إلقدير ذ هذإ  لا 

 إلعمل.

لى إل س تاذة إلمشرفة "علمي كنزة " على  كما نتقدم بالشكر والاحترإم إ 

شرإفها على إلمذكرة وإقترإحاتها ونصائحها   إلتحضير للمذكرة. أ ثناءإ 

ل "إلعاقإل س تاذ إلفيزياء وبالخصوصقسم  أ ساتذةكما نشكر جميع 

"بوديب ،ولا ننسى إل س تاذة د"على قرإءة ومناقشة هذه إلمذكرةإلسعي

 على قبولها ترأ س لجنة إلمناقشة،ليلى" 

على رأ سهم  مشرفين على مخبر إلشرإئح إلرقيقةونتوجه بالشكر إلجزيل لل 

الاس تاذ "عبد إلوإحد شالة"،كما نتقدم بجزيل إلشكر لل س تاذ"وهاب 

 .عبد إلوهاب"

وكل من شارك في هذه إلمذكرة من قريب أ و  وأ صدقائناشكرإ لعائلاتنا 

إلذي سمح لنا إلقيام بهذإ  م إلمعنوي إلمس تمرمن بعيد لمساعدتهم ودعمه

 إلعمل.

 زهرة-إمينة



iii 
 

 الفهرس

iii ........................................................................................................ إھداء.........  

.......شكر............................................................................................................  

....الفھرس...........................................................................................................  

.......................................................................................................قائمة الجداول   

iii 

iii 

iii 

iii قائمة الصور ........................................................................................................  

iii مقدمة عامة .........................................................................................................  

 I. الفصل الاول: دراسة نظریة  

......................................................................................................... مقدمة. 1. 02 I 

....................................................................................... النانویة ھي المواد ما 02  .2. I 

............................................................................................ تقنیة النانو 02  .1.2. I      

............................................................................. تصنیف المواد النانویة .2.2. 03 I      

........................................................................طرق تصنیع المواد النانویة. 3.2. 05 I      

........................................................... تطبیقات تقنیات النانو والمواد النانویة .4.2. 06 I      

....................................................................النانویة وخصائصھاالجسیمات  .5.2. 07 I       

............................................................خصائص الجسیمات النانویة .1.5.2. 08 I           

09 I.3.  الاكاسید المعدنیة.........................................................................................  

10      I.1.3.  اكاسید النحاس وخصائصھ.....................................................................  

..........................................................................النحاس ........... 10  .1.1.3. I           

.............................................................................أكسید النحاس  10  .2.1.3. I           

12                 I.1.2.1.3 الأحاديأكسید النحاس O2Cu.....................................................  

14 .2.2.1.3.I                 أكسید النحاسCuO................................................................  

16      .2.3.I أكسدةO2Cu  الىCuO............................................................................  

16 I.4. ............................................ بحوث أنجزت على أكسید النحاس في المقیاس النانوي  

........................................................................................جل .- تقنیة الصول 19  .5. I 

........................................................... جل-المبدأ الأساسي لعملیة الصول 19  .1.5. I      

................جل في انشاء المواد النانویة -الدراسات المنجزة باستعمال تقنیة الصول. 2.5. 19 I      

...............................................................................................خلاصة ..... .6. 21 I 



iv 
 

 II.  :التشخیص طریقة العمل وتقنیاتالفصل الثاني  

........................................................................................مقدمة................. 23  .1. II 

23 II.2 .اختیار أكسید النحاس CuO..............................................................................  

..............................................................................................اختیار الطریقة 23  .3. II 

..........................................................................المساحیق الكیمیائیة المستعملة  23  .4. II 

............................................................................كبریتات النحاس المائیة 23  .1.4. II     

............................................................................ھیدروكسید الصودیوم  23  .2.4. II      

24 II.5 .بروتوكول تحضیر CuO ................................................................................  

....................................................................................تحضیر المحالیل.1.5. 24 II        

.............................................................................لمحلول الاول.ا 25  .1.1.5. II            

.........................................................................المحلول الثاني..... 25  .2.1.5. II           

27 II     .2.5 . طریقة تحضیر مسحوقCuO جل-نانوي بطریقة الصول.................................   

............................................................................................التوصیفتقنیات  30  .6. II 

30 II     .1.6 .باستخدام انعراج الاشعة السینیة التشخیص البنیوي(XRD) ...............................  

30 II          .1.1.6مبدأ العمل .....................................................................................  

31 II          .1.1.6 .تحدید حجم الحبیبات.......................................................................  

33 II          .2.1.6 ....................الإجھادات.................................................................  

33 II          .3.1.6 .......تحدید كثافة الانخلاع................................................................  

34 II     .2.6 . مجھر الماسح الالكترونيالتشخیص المرفولوجي بإستخدام SEM.......................  

34 II          .1.2.6 ...........مبدأ العمل..........................................................................  

36 II          .2.2.6 ..........................................الطاقة الطیفیة للأشعة السینیة المشتتة..........  

36 II     .3.6 ...خصائص بصریة.................................................................................  

36 II          .1.3.6.  التحلیل الطیفي للأشعةUV-Visible.................................................  

37 II               .1.1.3.6. مبدأ العمل............................................................................  

37 II                .2.1.3.6 .النطاق البصري....................................................................   

40 II          .2.3.6. ) طیف الأشعة تحت الحمراءIR(.......................................................  

42 II.7. خلاصة ......................................................................................................  

    



v 
 

III. :النتائج والمناقشات الفصل الثالث  

.........................................................................................................مقدمة.1. 44 III 

44 III.2.السینیة الأشعةباستخدام انعراج  التشخیص البنیوي(XRD) ......................................  

44 III     .2.1.(تلدین بطيء) المعالجة الحراریة البطیئة .....................................................  

45 III     .2.2. (تلدین سریع) المعالجة الحراریة السریعة ...................................................  

49 III     .2.3 . تحدید العوامل البنیویة(a,b,c,D, ε,δ)......................................................  

49 III     .2.4 . تحدید عوامل الشبكة(a,b,c,β)  ...............................................................  

50 III     .2.5 . تحدید حجم الحبیبات(D).......................................................................  

53 III     .2.6.  تحدید التشوهε)(..................................................................................  

54 III     .2.7. تحدید كثافة الانخلاعات(δ).....................................................................  

53 III.3 .التحلیل الطیفي للأشعة  UV-Visible............................................................... 

57 III     .1.3 .طیف النفاذیة...................................................................................... 

60 III     .2.3 .طیف الامتصاصیة............................................................................... 

63 III     .3.3 .النطاق البصري................................................................................... 

65 III.4.  الحمراء (طیف الأشعة تحتIR( ..................................................................... 

68 III.5 . التوصیف المورفولوجي بالماسح المجھري الالكترونيSEM................................... 

72 III     .1.5 . الطاقة الطیفیة للأشعة السینیة المشتتةEDS................................................. 

III.6 ....................................................................................................73 ..خلاصة 

57  ........................................................................................................لاصة عامةخ 

77   .......................................................................................................قائمة المراجع 

  .......الملخص....................................................................................................... 

 

 

 

 

 

 

 



vi 
 

لقائمة الجداو  

دراسة نظریةالفصل الاول:   

 .......................................................................تطبیقات المواد النانویة.  :I.1جدول  06

 .......................................................................بعض خصائص النحاس  :I.2جدول  10

 ................................................................... O2uCالخصائص البلوریة ل:I.3جدول  13

 .................................................................. O2uCالفیزیائیة لالخصائص  :I.4جدول 13

  …………………………………………………………CuO الخصائص البلوریة ل:I.5جدول 15

  ....................................................................CuOالخصائص الفیزیائیة ل:I.6جدول 16

  

 النتائج والمناقشاتالفصل الثالث: 

 ............................الوثائق المقارن بھا مع معاملات الشبكة الموافقة لكل عینة: III.1جدول  46

 .........رة التلدینابدلالة نوع ودرجة حر  CuOلمسحوق حجم الحبیبات تغیرات :III.2جدول  50

 .................رة التلدینابدلالة نوع ودرجة حر CuOقیم التشوه لعینات  تغیرات :III.3جدول  51

 .................رة التلدینابدلالة نوع ودرجة حر CuOقیم التشوه لعینات  تغیرات III.4: جدول 53

  ....رة التلدینابدلالة درجة حر CuOكثافة الانخلاعات لعینات  مسحوق  تغیراتIII.5: جدول 54

المحضرة بالتلدین السریع والبطيء عند  CuOلعینات  Eg تغیرات :III.6.جدول 63

(500,400,300)°C.........................................................................................  

     

  

  

  

  

  

  

  

 

  

  



vii 
 

     

  :لأشكالاقائمة 

    دراسة نظریةالفصل الاول: 

  03  .................................................صفریة الابعادلمواد نانویة SEM صورة  :I.1 الشكل

  04  ................................................ .أحادیة الابعادلمواد نانویة SEM صورة  :I.2 الشكل

  04  ...................................................ثنائیة الابعاد.لمواد نانویة SEM صورة  :I.3 الشكل

  05  ...................................................ثلاثیة الابعادلمواد نانویة SEM صورة  :I.4 الشكل

  07  .................................... الخصائص الفیزیائیة والكیمیائیة للجسیمات النانویة. :I.5 الشكل

  09  .............................................مخطط تزاید نطاق الطاقة في المقیاس النانوي :I.6 الشكل

  11  .............................................................)أوكسجین-مخطط الطور( نحاس :I.7 الشكل

  T 1000..................................  11/ بدلالة  O2log( P( ل  Ellinghamمخطط  :I.8 الشكل

  O2uC. ......................................................................  12أكسید النحاس   :I.9 الشكل

  O2uC.................... ....................................................  12تخطیط لبنیة  :I.10 الشكل

تم الحصول علیھ من الاستقراء الخطي  O2Cuقیمة النطاق للشرائح الرقیقة ل :I.11 الشكل

  ...................................................................... )hνمع محور الاحداثیات ( (αhν)2ل

 

14  

  CuO. .....................................................................  14أكسید النحاس  : I.12 الشكل

  CuO. .......................................................................  15تخطیط لبنیة  : I.13 الشكل

 ) بعد ادمصاص المثیلین2) قبل و1 النانویة CuO للجسیمات SEMـ صورة ل I.:14 الشكل

  ......................................................................................................... الأزرق.

 

17  

  ,a) 570, b) 600, c) 650, d) 675, E) 710النانویة عند ،CuO لـ صور  I. :15 الشكل

  ............................................................................................. درجة.  (f˚ 750و

 

18  

  hv. .............................................  21مع طاقة الفوتونات  hv(α(2التغیر في : I .16 الشكل

  22  .................................................... النانویة. CuOلجسیمات   XRDقمم  :I.17 الشكل

 SEM. ................................................  22جسیمات أكسید النحاس النانویة ب: I.18الشكل

  طریقة العمل وتقنیات التشخیص الفصل الثاني:

  23  ................................................... كبریتات النحاس المائیة.توضح  صورة :II.1 الشكل

  24  ..................................................... مركب ھیدروكسید الصودیوم. صورة :II.2 الشكل



viii 
 

  24  .........................................................شكل المحلول الاول. ورة توضحص :II.3 الشكل

  25  ........................................................صورة توضح شكل المحلول الثاني. :II.4 الشكل

  25  ....................................................... صورة توضح شكل المحلول الناتج.: II.5 الشكل

  26  ..........................................................صورة توضح تكون اكسید النحاس :II.6 الشكل

  27  ...............................................صورتین توضحان تبرید وترشیح المحلول.: II.7 الشكل

  CuO. .................................................................  27توضح سحق  صورة :II.8 الشكل

  29  ............................وطرق تشخیصھ CuOمخطط یوضح أھم مراحل تحضیر  :II.9 الشكل

  Bragg..................................  30: مجموعة من المستویات البلوریة في شروط II.10 الشكل

  Brag. ......................................................................  31مخطط انعراج : II.11 الشكل

  32  .............................من منحنى حیود الأشعة السینیة βصورة توضح تعریف : II.12 الشكل

  32  ....................................................................مبدا انعراج ثنائي الدائرة: II.13 الشكل

 34  ...........................................(XRD) انعراج الاشعة السینیةصورة لجھاز :II.14 الشكل

  35  .............................. مخطط لتفاعلات بین شعاع الالكتروني الوارد والعینة.: II.15 الشكل

  36  .................................(TESCAN-VEG03)مجھر الماسح الالكتروني : II.16 الشكل

  UV-Vis PerkinElmer-Lambda25) ( ..............................  40مطیاف  :II.17 الشكل

  41  ...................................... (FTIR-8400s)مطیاف الأشعة تحت الحمراء : II.18 الشكل

  42  .....................صور لبعض خطوات التوصیف بمطیاف الأشعة تحت الحمراء: II.19 الشكل

  : النتائج والمناقشاتالفصل الثالث

مختلف درجات  المعالجة بالتلدین البطيء عند CuOلعینات  XRDأطیاف  :III.1 شكل

  ..........................................................................................................الحرارة

  

44 

مختلف درجات  المعالجة بالتلدین السریع عند CuOلعینات  XRDاطیاف  : :III.2 شكل

  ..........................................................................................................الحرارة

  

45  

  46  .....................البطيء.التلدین بدلالة درجة حرارة  )020،-111(القمة  موقع: III.3شكل ال

  47  .......................سریعالبدلالة درجة حرارة التلدین  )002،-111(القمة موقع : III.4الشكل 

  C.................................  48°300 الملدنة بالطریقتین عند )-002،111(القمة : III.5شكل ال

  C.................................  48°400 الملدنة بالطریقتین عند )-002،111( القمة: III.6شكل ال

  C ................................  49°500 الملدنة بالطریقتین عند )-002،111( القمة: III.7الشكل 

   تغیرات حجم الشبكة البلوریة بدلالة درجة حرارة التلدین للطریقتین(بطیئة: III.8شكل ال



ix 
 

  50  ........................................................................................................وسریعة)

  52  .......................... حنى تغیرات حجم الحبیبات بدلالة درجة حرارة التلدینمن: III.9الشكل 

بدلالة درجة حرارة التلدین في الطریقتین(تلدین سریع  FWHMتغیرات: III.10الشكل 

  .........................................................................................................وبطيء)

  

52  

المعالج بطریقة التلدین   CuOغیرات التشوه وحجم الحبیبات لمسحوقت: III.11الشكل 

  .........................................................................حرارة التلدین بدلالة درجة البطيء

  

53  

الملدنة بالطریقة السریعة بدلالة  CuOلعینات وحجم الحبیبات  ɛ تغیرات: III.12الشكل 

  ................................................................................................درجات الحرارة

  

54  

غیرات التشوھات وكثافة الانخلاعات في حالة التلدین البطيء بدلالة درجة ت: III.13الشكل 

  .......................................................................حرارة التلدین............................

  

55  

غیرات التشوھات وكثافة الانخلاعات في حالة التلدین السریع بدلالة درجات ت: III.14الشكل 

  .........................................................................................................حرارة.ال

  

55  

  57  .....................................البطیئةبالطریقة عند العینات المحضرة النفاذیة  :III.15الشكل 

  57  ..................السریعة..................بالطریقة عند العینات المحضرة النفاذیة  :III .16الشكل

  C..................................  58°300للعینات المحضرة بالطریقتین عند النفاذیة  :III.17الشكل

  C..................................  59°400للعینات المحضرة بالطریقتین عند النفاذیة  :III.18الشكل

  C..................................  59°500للعینات المحضرة بالطریقتین عند النفاذیة  :III.19الشكل

  60  ........................البطیئة......بالطریقة عند العینات المحضرة  الامتصاصیة :III.20 شكلال

  61  .............................السریعةبالطریقة عند العینات المحضرة  الامتصاصیة :III.21 الشكل

  C.........................  61°300.للعینات المحضرة بالطریقتین عند یة متصاصالا :III.22 الشكل

 C..........................  62°400للعینات المحضرة بالطریقتین عند یة متصاصالا: III.23 شكلال

  C..........................  62°500للعینات المحضرة بالطریقتین عند یة متصاصالا :III.24 الشكل

مختلف التلدین السریع والبطيء عند المحضرة ب CuO عیناتل Egطاقة ال: III.25 الشكل

  .................................................................................................حرارةدرجات 

  

63  

  64  ........................بدلالة درجة حرارة التلدین السریع والبطيء  Egتغیرات : III.26 الشكل

المعالج بالتلدین البطيء عند  CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق  :III.27 الشكل

300°C.........................................................................................................  

  

65  

  د المعالج بالتلدین البطيء عن CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق  :III.28 الشكل



x 
 

400°C.........................................................................................................  66  

 المعالج بالتلدین البطيء عند  CuO: طیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق :III .29 الشكل

500°C.........................................................................................................  

  

66  

المعالج بالتلدین السریع عند  CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق  :III.30 الشكل

300°C.........................................................................................................  

  

67  

المعالج بالتلدین السریع عند  CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق : III.31 الشكل

400°C.........................................................................................................  

  

67  

المعالج بالتلدین السریع عند  CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق  :III.32 الشكل

500°C.........................................................................................................  

  

68  

  C........  69°300المحضرة بالتلدین البطيء عند  CuOلمسحوق  SEM صور: III.33 الشكل

  C........  69°400المحضرة بالتلدین البطيء عند  CuOلمسحوق SEM  صور :III.34 الشكل

  C........  69°500المحضرة بالتلدین البطيء عند  CuOلمسحوق  SEM صور: III.35 الشكل

  C.........  70°300المحضرة بالتلدین السریع عند  CuOلمسحوق  SEM صور :III.36 الشكل

  C.........  70°400المحضرة بالتلدین السریع عند  CuOلمسحوق  SEMصور : III.37 الشكل

  C.........  71°500المحضرة بالتلدین السریع عند  CuOلمسحوق  SEM صور: III.38 الشكل

عند  والبطيء المحضرة بالتلدین السریع CuOلمسحوق  SEM صور: III.39 الشكل

500°C.........................................................................................................  

  

71  

  C.....................  72°500للعینة المحضرة بالطریقة البطیئة عند  EDSتحلیل  :III.40الشكل 

  C....................  73°500للعینة المحضرة بالطریقة السریعة عند  EDSتحلیل  :III.41الشكل 

III.6. :73  ..............................................................................................الخلاصة 

 75 ................................................................................................. خلاصة عامة:

  77  ............................................................................................... قائمة المراجع:

 

 

   

  

  



xi 
 

  

 

 

 

  

 

 
 



xii 
 

 مقدمة عامة

 :على حد سواء مھمة ومثیرة للاھتمام، مھمة لأنھاالبحثي الكبیر  الإقبالقت المواد النانویة لا          

مثل المواد النانویة التي تملك خصائص اكثر استعمالا لم تعرض من قبل الانظمة الجزیئیة الصغیرة ولا 

كالعمل على المقاییس فوق الجزیئیة الذي یثیر تحدیات  :جسیمات المواد الكبیرة. مثیرة للاھتمام

اصطناعیة ویسمح باستكشاف العلاقة بین الذرات والجزیئات والانظمة الكبیرة. تصغیر المواد 

الالكترونیة واستخدام الاشیاء النانویة ھي ایضا واعدة في علوم المواد والھندسة والمجالات الطبیة بفضل 

یمیائیة للمادة في المقیاس النانوي مقارنة مع نظیرتھا في المواد ذات البنیة الخصائص الفیزیائیة والك

 .الكبیرة

في الوقت الذي تبدو فیھ المواد النانویة كمجال بحث جدید الذي ظھر فقط في العقود الاخیرة            

اقة التي تظھر على وجھ الخصوص المواد الشبھ ناقلة بسبب الانخفاض الكبیر في الابعاد ومستویات الط

ن الخصائص طیف متقطع وسطي بین الذرة وبنیة عصابات الطاقة. ھذا التاثیر الكمي للحجم یعبر ع

یة للمواد عن طریق التلاعب في الحجم والشكل والتركبیة ومورفولوجیة الالكترونیة والالكتروضوئ

أكاسید المعادن المتاحة في المواد ضمن البعد المیكرومتري الى النانومتر، بشكل عام ھناك العدید من 

الطبیعة ولكن البعض منھا فقط اكثر فائدة في تطبیقات علوم الحیاة والتكنولوجیا، ففي الجدول الدوري 

وتطبیقاتھا متعددة في مجالات مختلفة والتي اثارت ثورة تكنولوجیة من  عدد المعادن الانتقالیة كبیر

  وجھتي النظر الاساسیة والتكنولوجیة.

الانتقالیة تعتبر قسم مھم من أشباه الموصلات التي لدیھا  تطبیقات في وسائط  لمعادناكاسید ا

. من بین ھذه الاكاسید 3]2[التخزین المغناطیسي، تحویل الطاقة الشمسیة، الالكترونیات الدقیقة والمحفزات

انھ یتصرف مثل اشباه أكسید النحاس الذي على الرغم من ان تفرد جزیئاتھ یعتبر معدنا إلا المعدنیة، نجد 

تحظى جسیمات أكسید النحاس بأھمیة خاصة نظرا  الموصلات عندما یكون في الحجم النانوي، و

مما  3]3[لمزایاھا مثل اللا سمیة ، الوفرة، معامل الامتصاص البصري العالي والنطاق الطاقي المنخفض

، أقطاب ]45[یوت التشحیمتجعلھا مرشح محتمل لتطبیقات مختلفة كالطلاءات الموصلة وإضافات ز

ذات التأثیر الحقلي، أیضا تطبیقات كمضادات المیكروبات وأجھزة  ت) الترانزستوراLi-ionبطاریات (

بالإضافة إلى كفاءتھا كسائل نانوي في تطبیق نقل الحرارة. الحجم والبنیة  [35]الاستشعار الكیمیائیة

ة تؤثر بشدة على أدائھا في التطبیقات المذكورة ومع والتركیبة الكیمیائیة لجزیئات أكسید النحاس النانوی

نانوي قلیلة نسبیا مقارنة من اكاسید المعادن  CuOذلك فان التقاریر عن إعداد وتوصیف بلورات 
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، مما یعزز 3]2[الانتقالیة الأخرى مثل أكسید الزنك ثاني أكسید التیتانیوم ثاني أكسید القصدیر وأكسید الحدید

  في شكل مسحوق. CuOاھتمامنا لدراسة 

تقنیة النانویة منھا  CuOھناك العدید من الطرق و التقنیات التي تمكننا من تحضیرمساحیق   

، وطریقة MOCVD ،]27[تفاعلات المادة الصلبة، إشعاعات المیكروویف ، التحلل الحراري،جل- الصول

التقنیة الأنسب والتي تمتلك جل -. من بین جمیع الطرق المذكورة تعتبر طریقة الصول]26[ سونوكیمیائیة

في درجات حرارة  عالیة النقاوة ومتجانسة جل التي تمكننا من إنتاج مواد-محاسن عدة. فقط تقنیة صول

تحضیر أي ب تقوم تقریبا فھي  .التصنیع المحتملة ضغط جوي مما یقلل من تكالیفالفي  منخفضة للغایة

المحضرة وأیضا التحكم الدقیق في خصائصھا الفیزیائیة  مادة، والتحكم الدقیق في البنیة المجھریة للمواد

میكرومتر,  8إلى  0.05ھي مابین  CuOجزیئات  MOCVDفي حالة ف .]27[والمیكانیكیة والكیمیائیة

نانومتر إلى عدة میكرومتر، في حین لبعض النتائج تظھر في بعض  10طریقة سونوكیمیائیة حوالي 

  . 3]5[نانومتر 10-1جل في حدود -المحضر بطریقة صول CuOـ المراجع أن الجسیمات  النانویة ل

بالاضافة الى انھا طریقة التحضیر الاكثر بساطة والاقل تكلفة من حیث المحالیل والادوات المستعملة، 

ذات كفاءة عالیھ  في أشكال مختلفة (طبقات رقیقة، مساحیق، ...).والتي تمكن من تحضیر مساحیق 

  جعلنا نعتمد علیھا في تحضیر عیناتنا من مسحوق النحاس في الدراسة الحالیة. ھذا ماوبكمیات معتبرة. 

 في المقیاس CuOنحاس  أكسیدامكانیة تحضیر وتشخیص عن  سنبحثفي سیاق ھذا البحث       

النانوي.و ندرس تأثیر طریقة ودرجة حرارة التلدین على خصائصھ البنیویة و الضوئیة و 

النحاس و قمنا بعملیة  أكسیدالمورفولوجیة. من اجل ذلك  اخترنا طریقة الصول جال لتحضیر جزیئات 

  .البطيءتلدین العینات بدرجات حرارة مختلفة باستخدام طریقة التلدین السریع و 

   : ذه المذكرة في ثلاث فصولسیتم تقدیم ھ

الفصل الاول یقدم فكرة وأھمیة المواد ذات المقاییس النانویة ،ویعرض كیف ولماذا یؤثر حجم 

النحاس بنوعیھ.یتضمن كذلك أھم المفاھیم  أكسید بالأخصالحبیبات على خصائص الاكاسید المعدنیة 

 وتقنیة الصول جال CuOالنحاس  یدأكسالمنجزة حول  الأعمال،كما یلخص بعض الصول جالحول تقنیة 

  .الأكسیدفي تحضیر ھذا 

الفصل الثاني یصف المراحل التجریبیة لاعداد اكسید النحاس بتقنیة الصول جال ویلخص مختلف تقنیات 

  ) . IRو  UV-vis،الضوئیة SEM،المورفولوجیة  XRDالتشخیص المستعملة (البنیویة
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متحصل علیھا من التشخیص البنیوي والضوئي الفصل الثالث یعرض ویناقش اھم النتائج ال

  والمورفولوجي للعینات المحضرة .

المتحصل في الاخیر خلاصة عامة تتضمن التذكیر بالھدف الرئیسي لھذه المذكرة وتلخص اھم النتائج 

  .علیھا
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I.1. قدمة م: 

وكان  1959في عام  (ریتشارد فاینمان ) ألقاه في خطاب تعتبر المناقشة المنھجیة المبكرة لتقنیة النانو  

التلاعب والسیطرة  أھمیةحیث ناقش في ھذا الخطاب فاینمان ، عنوانھ "ھناك الكثیر من الفراغ في القاع"

بالاھتمام البالغ بالظواھر الغریبة التي تحدث في  إخبارنا وكیف یمكنھم ،على نطاق صغیر الأشیاءعلى 

ستخدم مصطلح وأ الحالات المعقدة ووصف كیف تغیر الظواھر الفیزیائیة مظاھرھا اعتمادا على الحجم.

عرفھا  الذي 1974تشي) في ورقة عام من قبل العلماء الیابانیین (نوریوتا نیجو أولا "تكنولوجیا النانو"

  .[1]على انھا تكنولوجیا الإنتاج التي تتیح الوصول الى الدقة الفائقة و تخلق أشیاء متناھیة في الصغر

نانویة تلقى الكثیر من الاھتمام البحثي بسبب الخصائص  تولیف وتصنیع بنى ،الأخیرةفي السنوات   

بنى نانویة من اكاسید الفلزات  :المتمیزة والتطبیقات المحتملة لھذا النوع من المواد على سبیل المثال

  . ]2[كبریتید ،ھیدروكسیدات ،الانتقالیة

 أشباه وإعداد لإنشاءمؤخرا  زهاحرإالتقدم الذي تم  صل كان حولفي ھذا الفتركیزنا الرئیسي    

یتناول ھذا حیث  ،نانوي الذي یدخل بقوة في العدید من التطبیقات في مجالات مختلفة CuOموصلات من 

كما سنتطرق إلى مفھوم الاكاسید والمواد النانویة وخصائصھا.  ،الفصل عمومیات حول تقنیة النانو

سنتحدث و ،یةئفیزیاالو ،كترونیةلالا ،بنیویةھم خصائصھ الأوأكسید النحاس النانوي المعدنیة وبالتحدید 

  جل. - حصیلة بعض الدراسات السابقة حول أكسید النحاس وتقنیة الصولعن  أیضا

I.2 . ؟المواد النانویةماھي  

 أونطاق الذري الالتي تتحكم في المادة على  ھي جمیع المواد التي تتم صناعتھا بتكنولوجیا النانو  

المواد تصنع  أنیمكن  ترتیب ذراتھا لتصنیع جزیئات بمواصفات جدیدة محددة. إعادةالجزیئي عبر 

 أن في حین .من مركب كیمیائي أو )الكربون النانویة أنابیبمن عنصر كیمیائي واحد مثل (النانویة 

أي  ،(متعدد بلورات) صورة موادوجد في یوقد  ،أحادي البلورة أو ،لابلوريیكون  أنیمكن ترتیبھا الذري 

 أوكھربائیة  ،مغناطیسیة ،مرئیةخصائص . ولھا من ترتیب محدد للذرات بشكل عشوائي تمتلك أكثر

  .جد مھمة خصائص أخرى

I.1.2 .تقنیة النانو :  

حیث تھتم تقنیة  ،تتطلب تكنولوجیا النانو تقنیات تسمح بھیكلة المواد إلى أحجام متناھیة في الصغر

وھو جزء من الألف من المیكرومتر أي  ،تقاس أبعادھا بالنانومتربتكار تقنیات ووسائل جدیدة إالنانو ب

  نانومتر.  100إلى  1جزء من الملیون من المیلیمتر. عادة تتعامل تقنیة النانو مع قیاسات بین سءؤ
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I.2.2 .ةتصنیف المواد النانوی:      

   :]3[أصناف أربعوھي  أبعادھاتصنف المواد النانویة حسب 

 مواد صفریة الابعاد  :   

على ھذه المواد (النقاط  الأمثلةمن  .نانومتر 100اقل من  أبعادھاھي المواد التي تكون جمیع و

  .)I.1 الشكل( ) التي دخلت مؤخرا في صناعة الترانزستور وبعض خلایا الطاقة الشمسیةالكمومیة

  

  .]4[كرات نانویة : Bنقاط كمومیة ، : A  صفریة الابعاد لمواد نانویة SEM صورة :I.1 الشكل

  بعادالا أحادیةمواد : 

 تلعب ھذه المواد دورا مھما أنالنانویة. یمكن  یافالنانویة وال الأنابیبعلى ھذه المواد  الأمثلةمن 

  .)I.2 الشكل ( في صناعة الالكترونیات

B 



 نظریة  دراسة                                                                                                I      لالفص
 

4 
 

  

  . [4]نانویة انابیب :Bاسلاك نانویة  :A الابعاد یةأحاد لمواد نانویة SEMصورة  :I.2 الشكل

 مواد ثنائیة الأبعاد:  

كبسولات ة المستشعرات والوتدخل في صناع ،النانویةالرقیقة  على ھذه المواد الطبقات  الأمثلةمن 

  .)I.3 الشكل( النانویة

 

  .[4]سداسیات نانویة :Bصفائح نانویة، :A دیة الابعاثنائ لمواد نانویة SEMصورة  :I.3 الشكل

 

A B 

B 
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  الأبعادمواد ثلاثیة : 

العالمي وذلك لتعدد  الإنتاجفي  الأولىتحتل المراتب  ،أمثلتھا حبیبات ومساحیق المعادن من

  .)I.4 الشكل( ماتھااستخدا

 

  .مخروط نانوي :Bازھار نانویة، : Aالأبعاد  ثلاثیة لمواد نانویة SEM صورة :I.4 الشكل

I .3.2 . النانویةطرق تصنیع المواد: 

  :]5[ قسمین رئیسین إلىھناك طرق كثیرة لصناعة المواد النانویة وقد قسمت 

  الأسفل إلى الأعلىمن (top-down) :  

الحفر  :عدة طرق منھا باستعمال ،وصولا إلى البنیة النانویةیة شیئا فشیئا ولحیث تكسر المواد الأ

  .الخالتفتیت ...، القطع ،الضوئي

 من أسفل إلى أعلى (bottom-Up) :  

 للوصول إلى الحجم والشكل النانويترتب  ،لنانویة انطلاقا من ذرات وجزیئاتحیث تبنى المادة ا

والحصول على روابط قویة للمادة النانویة  ،الطریقة بصغر حجم المواد المنتجة. تتمیز ھذه المطلوب

  جل.-على طرق كیمیائیة كطریقة الصول أساساوتعتمد  ،نتجةالم

  

A B 
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I.4.2 . مواد النانویةالو النانوتقنیات تطبیقات:  

وبالتالي  .أن كمیة قلیلة من المادة تمكننا من تغطیة مساحة كبیرة تتمثل فيمیزة المواد النانویة 

 ،والتطبیقات التكنولوجیة الھامة تحضیر بنى نانویة من المواد لھ أھمیة كبیرة بسبب خصائصھا الأساسیة

 ).I.1جدول ال(بعض تطبیقات المواد النانویة موضحة في 

  .]6[تطبیقات المواد النانویة  :I.1 جدول

  التطبیقات  المواد

 ،فحص للكائنات الحیة الدقیقة أداة ،الإضافات الورقیة ،المتحسسات  جسیمات الألمنیوم النانویة 

  بطاریات ذو سعة عالیة. ،الأنسجةھندسة 

زیوت  ،مضاف في الدھانات ،الالكترونیات الدقیقة ،متحسس حیوي  النانویةجسیمات أكسید النحاس 

  المنسوجات والوقود. ،البلاستیك ،سوائل نقل الحرارة ،التشحیم

 ،مضافة للمطاطات ،الطلاءات الواقیة ،مستحضرات التجمیل  جسیمات الكربون النانویة 

  الحبر. ،متحسسات

 ،الضوء ومركبات المواد الصلبة ،تخزین الطاقة ،متحسس حیوي  أنابیب الكربون النانویة 

  ترشیح المیاه. ،الخلایا الشمسیة ،الالكترونیات الدقیقة

  مضاف للبلاستیك. ،رتفاع درجة الحرارةعلاج ا ،العلاج الجیني  جسیمات أكسید الحدید النانویة 

العلاجات  ،المنسوجات، طلاء السطح ،العلاج الجیني ،متحسسات  جسیمات الذھب النانویة

  المائیة.

  .المحفزات ،المتحسسات  جسیمات البلاتینیوم النانویة

 ،الحساب الجزیئي ،المتحسسات ،اللیزر وأجھزة انبعاث الضوء  النقاط الكمیة 

  الخلایا الشمسیة.

 إضافات ،الدھانات ،الالكترونیات الدقیقة ،مستحضرات التجمیل  جسیمات السیلیكا النانویة

  حمایة للأشعة فوق البنفسجیة,  ،الأدویةمساحیق  ،ورقیة

  التئام الجروح. ،الالكترونیات، المحفزات ،طلاء مضاد للمیكروبات  جسیمات الفضة النانویة

 ،الدھانات، الالكترونیات الدقیقة ،المنتوجات الطبیة ،المحفزات  جسیمات أكسید الزنك النانویة

  حمایة للأشعة فوق البنفسجیة

التیتانیوم  جسیمات ثاني أكسید

  النانویة

  الخلایا الشمسیة. ،الالكترونیات الدقیقة ،منتوجات التنظیف
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I.5.2. الجسیمات النانویة وخصائصھا :  

- 1یاس النانو المتراوح مابین (في مق الأقلأنھا أجسام ذات بعدین على بف الجسیمات النانویة تعر

ھذا یرجع إلى  ،يمقدار كبیر من الاھتمام البحث الأخیرةحیث تلقت على مدى العقود الثلاثة  ،نانومتر 100

  على حجم جسیمات النانویة. أساساتعتمد  التي الخصائص الفریدة

 أنتركیبة التي یمكن بالالخصائص الكیمیائیة والفیزیائیة للجسیمات النانویة لاتتعلق فقط بالحجم إنما أیضا 

 یؤثر خلیط مابینھما. كذلك الشكلأو أكسید..)  ،لاعضویة (معدن دھون ). أو ،تكون عضویة (بولیمیر

  .)I.5 الشكل( على الخصائص الفیزیائیة للجسیمات النانویة أیضا

  

  .النانويالخصائص الفیزیائیة والكیمیائیة للجسیمات  :I.5 الشكل

 ،الضوئیة، في الخصائص البنیویة تناقص حجم الجسیمات إلى المستوى النانوي یغیر تغییر جذري

  .]6[ الالكترونیة وخصائص السطح للمواد

 الحجم

 الشكل

 شحنة السطح

 التركیز

 البنیة

 التركیب
 توزیعة الحجم

 وظائف السطح
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I.1.5.2. خصائص الجسیمات النانویة :  

  :الحجم الصغیر للجسیمات النانویة المعدنیة یعطیھا خصائص ممیزة حسب 

  السطحیة  التأثیراتالخصائص التحفیزیة الناتجة عن.  

 رفولوجیة والخصائص البنیویة والم.  

 الخصائص الالكترونیة. 

 

 السطحیة تأثیراتال :  

ص السطحیة ئحیث ترتبط الخصا ، (s/v)حجم المادةواد إلى زیادة في المساحة نسبة لیؤدي تقسیم الم

من  عاملتستمد من ھذین الخاصیتین حیث  ،والبنیویة بطریقة ماارتباطا وثیقا بالتشكیلات الالكترونیة 

 الإجماليعوامل الانخفاض في حجم التشتت الكبیر (النسبة المئویة من الذرات على السطح بالنسبة للعدد 

  من ذرات الجسیمات النانویة ).

ذه الجسیمات تشتت ھ ،لمتناھیة في الصغراذات الشكل الكروي على سبیل المثال من اجل الجسیمات 

. نانومتر 1من اجل قطر  % 95 الأكثرعلى ونانومتر  10من قطر  %15النانویة على السطح حوالي 

استقرار من ذرات الطبقات  الذرات السطحیة ضعیفة التنسیق وتكوین الروابط اقل وبالتالي تكون اقل

  .]7[ من الحجم  أكثرالسطحي ھو السائد  التأثیرالسفلى, مما یدل على أن 

 رفولوجیةموخصائص بنیویة و :  

، بشكل جید بسبب انخفاض الحجم المواد البلوریة ھي أنظمة مستقرة ذات بنیات بلوریة محددة   

 أنالاستقراریة الدینامیكیة الحراریة الضعیفة والتغیرات التي تحدث على مستوى ثوابت الشبكة یمكن 

تصبح المواد  أنبنفس الطریقة یمكن  ،یةالاستقرارذه ھتحدث تحولات للبنیة البلوریة للتعویض عن عدم 

  .]7[ذات الاستقرار المنخفض مستقرة جدا في شكل جسیمات متناھیة في الصغر

على  أیضافي المقیاس النانوي التأثیرات الكمومیة ھي الغالبة و لاتعتمد فقط على ترتیب الذرات ولكن 

أشكال وبنیات الجسیمات  نم )8موجود في ( Ino & Owagerھراظ .شكل الجسیمات النانویةو حجم 

  .]8[تكون مختلفة عن تلك الموجودة في المیكروكریستال  أنالنانویة یمكن 

  لكترونیة:الإالخصائص  

یتمیز ھذا الاختلاف  .تغییر في البنیة الالكترونیة ھامن اجل تحضیر مادة على الشكل النانوي یتبع

. حاملات الشحنة لم تعد مجمعة في نطاق التكافؤ وتقسیمات في مستویات الطاقة فجوة الطاقةباتساع في 

  .]I.6(]7صورة (والنطاق الممنوع بل حسب مستویات طاقة مكممة 
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  .]7[نطاق الطاقة في المقیاس النانوي مخطط تزاید :I.6 الشكل

 الحجم) ھناك تغییرات في تفاعل الجسیمات النانویة-(السطح التأثیراتوبصرف النظر عن ھذه 

قد یؤدي ھذا التغییر النوعي في البنیة الالكترونیة إلى خصائص  ،الكمومي صرالناتجة عن تأثیر الح

وقد  ،تحفیز غیر عادیة في الجسیمات النانویة التي تختلف تماما عن سلوك المواد ذات البنیة الكبیرة

 5البنیة الالكترونیة للمجموعة المعدنیة الأقل من حوالي  أنقیقات الطیف الضوئي فوتوغرافیا أظھرت تح

   . ]9[یختلف عن  المعدن ذو البنیة العادیة (الكبیرة) ،نانومتر

الذرات  الجسیمات النانویة والتي ھي غالبا ینظر إلیھا على أنھا حالة منفصلة ومتوسطة بین

في ھذه الأنظمة من الذرات المنفصلة إلى المواد الكبیرة یتم تحدید مجال الطاقة  ،الفردیة والمواد الكبیرة

منخفضة تحت درجة لوحظ فقط في درجة الحرارة ال .بین المدارات الالكترونیة للموادبمدى التداخل 

عطي الالكترونات الغیر مستقرة یمكن ان تنتقل إلى حالة طاقیة عالیة بسھولة ھذا مای ،الحرارة العادیة

  .]9[طبیعتھا الموصلة كھربائیا للمواد 

I.3. المعدنیة الاكاسید:  
 نوع أو Nیمكننا تصنیف اكاسید المعادن إما وفقا لطبیعة التوصیل بالالكترونات والثقوب (نوع 

P(، على ما إذا كانت بسیطة أو مركبة أو اعتمادا.  

لنطاق التوصی  

 نطاق الممنوع 

ؤنطاق التكاف  
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بالإضافة إلى النشاط الكیمیائي مما  ،مغناطیسیة وبصریة، على خصائص عازلةالمعادن اكاسید تحتوي 

. معرفة النوویةالالكترونیات الدقیقة أو المواد  ،یعطیھم دورا ھاما في مجالات مختلفة مثل التحفیز

 . ]10[كاسید ھي خطوة مھمة للغایة لتحقیق مواد أكثر كفاءةلخصائص البنیویة والالكترونیة للأا

I.1.3. ااكاسید النحاس وخصائصھ: 

I.1.1.3 .النحاس:  

مثلا یضاف للذھب لإعطائھ النحاس ھو عنصر كیمیائي یدخل في تركیب العدید من السبائك ف

في المقیاس النانوي یتمیز بمنطقة سطح مھمة وموصلیة  ،وھو من المعادن الانتقالیة المعروفة  ،الصلابة

وصا في الالكترونیات  وتستخدم خص ،عالیة .مما یجعلھا مھمة للتطبیقات الكھربائیة مثل الطلاء الموصل

   .[16] الدقیقة

   . )I.2جدول ال(بعض خصائص النحاس موضحة في 

 .]11[بعض خصائص النحاس : I.2جدول ال

 a= 3.615(°A)  ثابت الشبكة 

  ) A47.24°3 (  الحجم

  mol 3 (cm7.11.- 1(  الحجم المولي 

  g.cm8.935)-3(  الكتلة الحجمیة

  4  العدد الذري

                                                

I.2.1.3.النحاس أكسید:  

لكن اثنین منھما فقط مستقرین  ،المختلفة الأطوارلى العدید من ع Cu-Oیحتوي نظام 

للنحاس الذي یوافق تكافئ مختلط للنحاس  أخرلكن ھناك أكسید  O2Cuو OuCھما تارمودینامیكیا 

IuIICuC،  12[وبالتالي نادرا ما یلاحظ وجودهوھو غیر مستقر[ .  

وعدم قابلیتھ للذوبان في محلول مائي یسمح أیضا باستخدامھ في الزجاج والسیرامیك  CuOاستقراریة  

  ).I.7 الشكل( 16][وكذلك في الالكترونیات الدقیقة 
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  . 1]3[)أوكسجین-نحاس (مخطط الطور :I.7 الشكل

 باستخدام O2Cuو CuO أطوارتحدید المجالات التارمودینامیكة لوجود  أیضایمكننا 

 .)I.8 الشكل(  Ellinghamمخطط

 

 T1000.]3[1/  بدلالة  O2log( P( ـل  Ellingham مخطط :I.8 الشكل

لذلك عندما یتأكسد النحاس لایكون على اتصال مع الأكسید   O2Cuب Cuیفصل عن  CuOیلاحظ أن 

  .1]3[ الغني بالأكسجین أبدا. ھذا مایسمى ''أكسید في المقیاس''
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I.1.2.1.3. الأحادي النحاس  أكسیدO2uC:   

لھ خصائص ضوئیة عالیة مما یسمح باستخدامھ  ) I.9 الشكل(ھو مسحوق احمر یمیل إلى البني 

 .كصبغة حمراء في المینا والنظاراتفي تصنیع الخلایا الشمسیة یستخدم بشكل شائع 

  

  .O2uC أكسید النحاس  :I.9 الشكل

 یةنیوب خصائص :      

لدیھ  .Pn3m  الزمرة البلوریة في O) 2(Cuالكوبریت أكسیدالتكافؤ أو  أحاديالنحاس  أكسیدیتكون 

شبكة  تشكل الأوكسجینذرات ، حدةایة على ستة ذرات لكل خلیة وبنیة مكعبة بحیث تحتوي بنیتھ البلور

 الشكل( أوكسجینممركزة في حین ذرات النحاس في رؤوس رباعي السطوح حول كل ذرة  مكعبة

I.10(]13[.    

 

   .O2uCتخطیط لبنیة  :I.01 الشكل

من الموقع  CFCفي شبكة  Cuیتكون من ایونات  O2Cuبنیة متناظرة للشبكة البلوریة لأكسید النحاس 

 في ھذه البنیة تتبع ذرات )3/4،3/4،3/4(في الموقع CCفي شبكة   O-2وایونات  )1/4، 1/4، 1/4(
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الخصائص البنیویة موضحة في  .]10[النحاس خطیا بذرتي أوكسجین وبالتالي تشكل بنیة ثلاثیة الأبعاد

  .)I.3 الجدول(

         .]O2uC ]11ـیة للورالخصائص الب: :I.3جدول 

  تكعیبیة  البنیة

  a=4.269(°A)  ثابت الشبكة عند درجة حرارة المحیط

  mol323.44 cm.-1  الحجم المولي

  143.092g mol-1  الكتلة المولیة

  Z  2العدد الذري 

  فیزیائیة:خصائص  
) وبكثافة 1.2إلى  eV )1.9ذو نطاق طاقي   Pھو نصف ناقل نوع  O2Cuأكسید النحاس الأحادي 

)3-6.10 g cm.(  

 O2Cuلـالخصائص الفیزیائیة  أھم ،تختلف الخصائص الكھربائیة لأغشیتھ باختلاف طرق التحضیر

  .)I.4 (جدولفي موضحة 

  .]O2uC ]41الخصائص الفیزیائیة ل :I.4جدول

  g cm 6.10-3  الحجمیةالكتلة 

  C˚1235  نقطة الانصھار

  7.5  ثابت العزل النسبي

  e0.98m  كتلة الإلكترون عند نطاق التوصیل

  e0.58 m  كتلة الثقب عند نطاق التكافؤ

  Cu-O  1.85(°A) طول الرابطة

  O-O  3.68 (°A)طول الرابطة

  Cu-Cu  3.02 (°A)طول الرابطة

  70j /( kg K)  السعة الحراریة

  W/ k 5.5  الناقلیة الحراریة

  s20.015 cm /  ( α ) الحراري الانتشار

 طاقة النطاق الممنوع في درجة حرارة المحیط

(Eg)  

2.09 Ev  

  

 خصائص كھربائیة:  

 O2uC ـلحسب طریقة تحضیره في الواقع النطاق الممنوع  O2uC ـلیختلف النطاق الطاقي    

وقد فسر ھذا من  ،ھناك تزاید في قیمھ أنلوحظ الرقیقة  الأفلامبینما في  ةفي الحالة الكبیر  2eVحوالي
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وع في مالحبس الكمومي المتعلق أساسا بانخفاض أو تناقص حجم الجسیمات للنطاق المن تأثیرخلال 

  ).I.11 الشكل( [15]الرقیقة الأفلام

  

مع  (αhν)2ـالخطي ل الاستقراءمن تم الحصول علیھ  O2Cuـقیمة النطاق للشرائح الرقیقة ل :I.11 الشكل

  .)hνمحور الاحداثیات (

I.2.2.1.3 .النحاس  أكسیدCuO :  

لھ  ،)ev 1.2-1.4( ذونطاق طاقي Pھو مسحوق اسود نصف ناقل من نوع أكسید النحاس 

خصائص مشابھة جزئیا لتلك الخاصة بالنحاس في حین خصائصھ الموصلیة مختلفة واستخدامھا یتعلق 

الموصلات التي  أشباهھو احد  CuOبالإضافة إلى ذلك أساسا بالمحفزات الصناعیة والكیمیاء الكھربائیة  

  .)I.21 الشكل (]10[ تعبر عن خصائص معینة في درجة حرارة عالیة

  

  .CuOأكسید النحاس   :I.12 الشكل
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  بلوریةخصائص: 

 ،O-2محاط بأربعة ایونات   Cu+2ایون  حیث كل c2C/المیلان  أحادیةعلى بنیة  CuO یحتوي       

في مركز  الأوكسجینبینما تكون ذرات  الأوكسجینتكون ذرات النحاس في وسط مستطیل من 

  .]I.13(]12 الشكلرباعي السطوح النحاسي (

  

  .CuOتخطیط لبنیة  : I.13 الشكل

ھي أنھا قادرة على امتصاص نسبیا عدد كبیر من ذرات الأوكسجین في  CuO ـھناك خاصیة مھمة ل

                          .]I .5 (]10الجدول ( فيالبنیویة  الخصائص أھم ،Pالحجم وفي السطح مما یجعلھا نصف ناقل من نوع 

  . CuO ـالخصائص البلوریة ل:I.5جدول

  المیلان أحادیة  البنیة

  ˚α=4.69Ǻ,b=3.42Ǻ ,c=5 .13Ǻ ,β=99.54  ثابت الشبكة عند درجة حرارة الغرفة

  Z  4العدد الذري 

 
 :خصائص فیزیائیة 

غیر  ،وبسماكة عالیة g cm 6.4-3ھو عبارة عن مادة صلبة سوداء بكثافة  OuCأكسید النحاس النقي 

  غیر خطر.قابل للذوبان في الماء و

 إمكانیة النقل الكیمیائي بالبخار).( CVT ،الرش ،كسدة الحراریةطرق لتحضیره كالأ ھناك عدة

  . كھر وكیمیائیةتكلفة منخفضة وخصائص  ذوبواسطة طرق  إنتاجھ
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  .OuC ]4[1ـالخصائص الفیزیائیة ل:I.6جدول

 g cm 6.4-3  الكتلة الحجمیة 

  g mol 79.55-1  الكتلة المولیة 

  C˚1134  نقطة الانصھار

  12.0  السماحیة النسبیة

  e0.46 m-0.16  عند نطاق التوصیل الإلكترونكتلة 

  e3.7 m-.54 0  كتلة الثقب عند نطاق التكافؤ

   Cu-O  1.95(°A) طول الرابطة

  O-O  2.62(°A)طول الرابطة

  Cu-Cu    2.90(°A)طول الرابطة

  k 1-460±10 j kg-1  السعة الحراریة

  W k 17-1  الناقلیة الحراریة

  s 20.015 cm-1  الانتشار الحراري

  0M0.24 الكتلة الفعالة للثقوب 

  1.4 قرینة الانكسار 

 Vs210cm-0.1/ حركیة الثقوب 

  1.2eV النطاق الممنوع في درجة حرارة المحیط

  مباشر النطاق الممنوع 

I.2.3كسدة. أ  O2Cu  إلى CuO: 

 CuOحیث یتم تشكیل  )c˚300في درجة حرارة ( O2Cuانطلاقا من  CuOیتم الحصول على 

ھو دائما  O 2Cu. اونطالبي تشكیل النحاس المعدني مباشرة أكسدةولیس عن طریق  O2Cuانطلاقا من 

  .]CuO ]12نطالبي تشكیل واقل من ا

I.4 .بحوث أنجزت على أكسید النحاس في المقیاس النانوي:   

بشكل عام على شكل مساحیق نانویة ذات جسیمات  یتم تسویق الجسیمات النانویة لأكسید النحاس

  .1]6[نانویة بھندسة كرویة

ة من الخصائص المثیرة للاھتمام والتي یمكن استغلالھا بشكل كامل في لكاسید النحاس سلسأتقدم 

كاشفات الغاز وأنظمة  ،أنظمة التسخین ،الموصلات الفائقة ،العدید من المجالات منھا الخلایا الشمسیة

  .]17[جراثیمللمضادات الاكسدة ومضاد ، ]44[الحرارة الضوئیة

 Ghulam Mustafa  ورفقاؤه اعتمدوا على طریقة الترسیب في محلول لتحضیر أكسید نحاس نانوي

كعامل استقرار مما أعطى إنتاج واسع النطاق  NaOHباستخدام كبریتات النحاس كمادة أولیة و



 نظریة  دراسة                                                                                                I      لالفص
 

17 
 

أن بنیة ھذه  نتائجالللجسیمات النانویة لأكسید النحاس التي تستخدم في إزالة صبغ المثیلین حیث بینت 

التركیز ودرجة الحرارة.  ،بالإضافة إلى ذلك تم دراسة تأثیر التحسین في الوقتجسیمات أحادیة الطور ال

الجسیمات النانویة لأكسید النحاس بواسطة مائي في محلول   المثیلینوقد تم تقییم إزالة صبغة ازرق 

 . 1]8[ %88.93باستخدام التقنیة الطیفیة وقد لوحظ الحد الأقصى لإزالتھا ھو

  
  ) بعد ادمصاص المثیلین الأزرق 2) قبل و1النانویة  CuO للجسیمات SEM صور :I.14 الشكل

 جسیمات نانویة لـCuO   حضرت من قبل الباحثین نانومتر 63بحجم Mohammad Hossein 

Habibi و Bacharehkarimi ص البنیویة خصائال .استخدام اسیتات النحاس كمادة أولیة ب قاماحیث

 ،رفولوجیةووأظھرت النتائج ان ھناك اختلافات كبیرة في الخصائص المCuO لـ أظھرت البنیة المكعبة

النطاق  البنیویة والضوئیة للبنیة النانویة المحضرة في درجات حرارة تلدین مختلفة. وقدر ،البلوریة

تغیر في حجم الجسیمات  أنویتغیر مع زیادة درجة حرارة التلدین التي یمكن  1.4eVبحوالي الممنوع

 . ]19[تالنانویة للعینا

 لـ الكفاءة التحفیزیة الجیدة CuOاختبرت من قبل   لازرق المثیلین و رودامین Bing yang و Ding 

chen  في مقالھما على طریقة الموجات فوق الصوتیة مع كرة الطحن لتحضیرCuO  نانوي في درجات

 20النانوي أحادي الطور مع جسیمات نانویة بحجم  CuOحیث أكدت النتائج أن ة حرارة منخفض

 rhodamine)نانومتر, النشاط التحفیزي للعینات اختبر بواسطة تكمیم تناقص ازرق المثیلین ورودامین 

B) B ]0[2. 

 Faride Yousefi  و Changiz Karami حضراCuO  نانوي في درجات حرارة مختلفة

الدراسة  بطریقة التحلل الحراري حیث أظھرت ،لمدة ساعتین )750˚ ،710˚، 675˚،600˚،570˚(

كرویة واسطوانیة مع أقطار  ،أن الجسیمات النانویة لأكسید النحاس ذات أشكال بیضویة المرفولوجیة

إلى أن ھذه الطریقة یمكن ان تستعمل  اونتیجة لھذا توصلو ،نانومتر على التوالي 700إلى  100وأطوال 

 .I. 15(]1[2 الشكل( طریقة رخیصة لإنتاج أكسید نحاس نانوي نقيفي المجال الصناعي ك

1 2 
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   ,a) 570, b) 600, c) 650, d) 675, E) 710النانویة عند CuO ـصور ل :I.15 الشكل

 درجة.  (f ˚750و  

 Seyed Javod Davarpanab قھ قاموا بتحضیر جسیمات نانویة لـوفریCuO  نانوي في الشبكة

إلى  50العكسیة مما سمح بتحضیر جسیمات متناھیة في الصغر للأكسید المعدني في حجم متراوح بین 

كمخفف للتوتر السطحي. واعتبروا ھذه الطریقة سھلة وفعالة  Tween80نانومتر وتم إضافة  60

  2]2[لتحضیر الجسیمات لأكسید النحاس في درجة حرارة الغرفة

 Rojeshwariشاط المضاد للمیكروبات للجسیمات النانویة لأكسید النحاس من طرف تم تأكید الن

Sivaraj ـبتحضیر جسیمات نانویة ل احیث قامو، ورفقاؤهCuO  المستقرة والكرویة باستخدام

وتم تكوین جسیمات أكسید النحاس النانویة  من مستخلص أوراق نبات توبیرنیمونتانا %50تركیز

وكحد  ،نانومتر 4±48الجسیمات النانویة لأكسید النحاس بحجم  أنوتشخیصھا وكشفت جمیع التحالیل 

 للجسیمات النانویة لأكسید النحاس lg/ml 50أقصى لتنشیط مسببات أمراض المسالك البولیة یقدر ب 

]3[2. 

 Lucile Martin حضر طبقات رقیقة من  ،في أطروحتھCuO التردد  بطریقة الرش المھبطي ذو

 سم بدرجة نقاوة 7.5حیث استعمل صفیحة نحاس تجاریة قطرھا  (radio fréquence) الرادیوي

 )10.4-5( فراغ بقیمةحیث غرفة الرش تحت  ،كسجینوون والأرغتحت جو تفاعلي من الأ 99.99%

للأفلام الرقیقة كشف عن شكل عمودي یشیر إلى تكدس الصفائح بقطر   التحلیل المورفولوجي ،باسكال

درجة مئویة  360˚والشرائح الرقیقة المحضرة عند درجة  حرارة ، نانومتر 150إلى  100حوالي 

  . ]42[نانومتر 70تظھر أعمدة على شكل قضیب یبلغ قطرھا  TAوالشرائح الرقیقة المحضرة في 
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I.5 .جل- قنیة الصولت:  

بتطویر مجموعة كبیرة ومتنوعة من الاكاسید تحت ) ھلام-(سائلجل -تسمح طریقة الصول

كبیرة في المجلات التكنولوجیة  أھمیةمساحیق) ھذا التنوع یعطي لھا  ،رقیقة أفلامتكوینات مختلفة (

 إلىمیزة الكیمیاء اللینة والقدرة  إلىبالإضافة  ،والمواد الحیویة ،الالكترونیات ،المختلفة مثل البصریات

  .]52[ الوصول الى مواد نقیة ستكیومتریة

  :جل بصفة عامة بعض السلبیات منھا-ن لتقنیة الصولبالرغم من ذلك فإ

  تتطلب عدة خطوات في عملیة التحضیر للحصول على مساحیق متناھیة في الصغر. -

 كمواد أولیة. الالكوكسیداتالتكلفة المرتفعة لغالبیة  -

 الوقت الذي تستغرقھ التقنیة طویل. -

  .المنتوجات الطیارة الناتجة عن التفاعلات الكیمیائیة  و التي تكون احیانا خطرة -

I.1.5 .جل-المبدأ الأساسي لعملیة الصول :  

: مراحل ھي أربعتعتمد على لتحضیر اكاسید المعادن حیث  جل-الصول تستخدم طریقة عادة ما

بالكحول أو ل بالماء لتتح كمتفاعلاتتستخدم  معدنیة) لا أونیة د(مع الأولیةالمادة حیث  التحلل المائي

حیث تكثف الھیدروكسیدات بتناقص  ،]8[فینتج عنھا الھیدروكسید ویتبع ھذه الخطوة التكثیف حسب التفاعل

فتأتي مرحلة  ،نتحصل على جل مساميعندما یتجمع الھیدروكسید  ،نتج شبكة ھیدروكسید معدنيفتالماء 

مرحلة المعالجات الحراریة  أخیراالمعدن ثم  ص من جزیئات المذیب من ھیدروكسیدبالتخل التجمیع وذلك

یمكن التعبیر عن التفاعل الكلي من خلال  ، ][26رالتلدین فنحصل على مسحوق متناھي في الصغ أو

  :]8[  المعادلة

/2). H2O → MOy/2+xHOR +(xxM(OR)  

I.2.5. نانویةفي إنشاء مواد  لج-باستعمال تقنیة الصول المنجزة دراساتال:  

 Saja Mahsen Jabbar  حضراCuO طریقة الترسیب باستعمال  الأولىالطریقة  ،نانوي بطریقتین

وھیدروكسید  3(CH(COOHحمض CO)O2).H13CH2 Cuالھیدرات  أحادياستیتات النحاس 

 ،)CuCl 2( جل باستخدام كلورید النحاس-الصول الطریقة الثانیة طریقة أما )NaOH( الصودیوم 

 لأكسیدبنیات نانویة مختلفة  المرفولوجیة نتائجال أظھرت). O6H2C(  الایثانول ھیدروكسید الصودیوم و

حجم  أنجل على التوالي. حیث وجد -النحاس یمكن تشكیلھا بطریقة الترسیب أو طریقة الصول

عند أعلى قیمة  الأخیرةحجم ھذه  أننتائج  أظھرتفي حین  ،میكرومتر 2الجسیمات النانویة اقل من 
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 ما  cm-3 610الامتصاص عند  أن أظھرت IR)-(FTإلى نتائج  بالإضافة ،نانومتر 15.93یساوي 

 .2]7[المحضر نقي  CuO أنیؤكد 

 J.Jayaprakach بتحضیر  قاموافریقھ وCuO نانوي نقي ومطعم بZn جل بواسطة -بطریقة الصول

حیث تم  c˚80في الماء المقطر عند  ) (Urea ایالھیدرات مع الیور أحاديالنحاس  تیاستتفاعلات 

 الأشعةنتائج حیود  وأظھرتc˚400 تحضیر العینات بتراكیز مختلفة لكن نفس درجة حرارة التلدین 

المطعم  و النقي CuO ـالمیلان. وحجم الجسیمات ل أحادیة  CuOـنیة أن بنیة الجسیمات النانویة لالسی

على التوالي . حیث یستخدم كلا نانومتر  [22.7-17.3]و  نانومتر [31.2-13.3]في المجال زنك بال

والخلایا  ،الالكترودات ،استشعار الغاز, الخلایا الكھروكیمیائیة أجھزة ،منھما في تطبیقات المحفزات

  .]82[الشمسیة

 P. Mallick وS.Sahu  قاما بتحضیر الجسیمات النانویة لأكسید النحاس باستخدام مذیبات مختلفة

جل المنخفضة التكلفة -الصول طریقةكمادة خام  اعتمادا على Cu(NO3)H2O و  بروبانول)-(ایثانول

وأشار  ،النحاس أكسیداستخلص مسحوق  الأخیرفي  ،المحلول المستخلص ترك مدة یوم لتشكل الھلام

وجد تحلیل إلى أن حجم البلورات باستخدام البروبانول كمذیب أعلى من حجمھا باستخدام الایثانول حیث 

مع نطاق ممنوع  nm28.57 حجم الجسیمات النانویة حوالي ،باستخدام الایثانول كمذیب أن

روبانول حین حجم الجسیمات النانویة باستخدام البفي  .eV 1.18ونطاق غیر مباشر eV3.57مباشر

 . ]eV1.21]29وغیر مباشر eV 3.57ونطاق طاقي مباشر ، nm 36.76كمذیب حوالي

  
 . hvمع طاقة الفوتونات  (αhv)2في  التغیر: I.16 الشكل

 
 Jagdeep M.Kshirsagar قاموا بتحضیر  الأعضاءباقي وCuO جل - نانوي بواسطة الصول

مثل الماء المنزوع الایونات   مائع اعتمادا علىCuO لـ   مائع نانويالمخفضة التكلفة وكذلك لتحضیر

 الأخیرةوحدد ھذه  ،شرر-على صیغة دیباي بالاعتمادحیث تم تحدید حجم الجسیمات النانویة 
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یة مع تراكیز وزن لمائع النانويلتم دراسة خصائص التدفق الحراري الحرج  ، نانومتر  20.4054ـب

وتم %57.26  إلى الأخیروكشف العمل التجریبي عن زیادة ھذا  CuOـ لمختلفة من الجسیمات النانویة 

 خشونة السطح ما وضح زیادة في قیمة المائع النانويمن قیاس مساحة السطح لجمیع  التراكیز الوزنیة 

 aR ]03[. 

  قام كل منA.Asha Radha Krishnan وB.Baskaran Beena   بتولیف الجسیمات النانویة

كعامل استقرار  NaOHكمادة أولیة و 4CuSOجل البسیطة باستخدام -لأكسید النحاس بطریقة صول

ونطاق طاقي  nm19 النحاس بحجم لأكسیداظھر الشكل الكروي للجسیمات النانویة  تشخیص العینات

 . eV 1.2غیر مباشرو eV2.4مباشر

 الباھظةنحاس نانوي بدون مذیبات عضویة والمواد الخام  أكسیداستخدام ھذه الطریقة مكنھما من تحضیر 

مرتبة  ،سھلة أنھاالجسیمات النانویة بھذه التقنیة ھي  إنتاججانب البساطة فان میزة  إلىالثمن ومواد معقدة 

 . ]13[وفعالة من حیث التكلفة وخالیة من التلوث ،سریعة

 

  . SEMجسیمات أكسید النحاس النانویة ب :I.18 الشكل النانویة           CuO لجسیمات  DRXقمم  :I.17 الشكل

I.6 .خلاصة : 

سحوق شائعا في على شكل طبقات رقیقة او في شكل م CuOاستخدام  أصبح في الوقت الحاضر

 ناقل جید ،كاشف ،كمحفزالمثیرة للاھتمام البحثي الفریدة ووذلك بفضل الخصائص المجال التكنولوجي 

وفرتھ في الطبیعة ویستخدم على نطاق واسع ومجالات عدة سواء في التطبیقات  إلى بالإضافةغیر سام 

في  : أشكالالنحاس في ثلاث  أكسیدیوجد  .غیرھاأو الكیمیاء أو نیات الدقیقة الفوطوفولطائیة والالكترو

في شكل جسیمات نانویة ومع التقدم الكبیر الذي أو في شكل شرائح رقیقة  ،الشكل العادي (المادة الكبیرة)

مضادات المیكروبات  ،النحاس في مجال الطب لأكسیدنویة تكنولوجیا النانو تدخل الجسیمات النا أحدثتھ

  .مادة مفتاحیة للتقدم التكنولوجي بالتالي فھو ،ت وخلافھا من التطبیقات المتنوعةومستشعرات الغازا
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II.1 .قدمةم:  

في ھذا الفصل سنتحدث عن المواد الكیمیائیة المستخدمة في التجربة، والبروتوكول التجریبي 

كما  ).وتلدین سریع بطيءحراریا باستعمال طریقتین (تلدین  تھالنحاس ومعالج أكسیدتحضیر المتبع في 

حیود التوصیف البنیوي باستعمال  :في توصیف العینات المتحصل علیھاالمستعملة  التقنیات إلىسنتطرق 

التوصیف البصري باستعمال المطیاف ، (SEM) الماسح الالكتروني الضوئي، (XRD) الأشعة السینیة

(UV-Visible) والتحلیل الطیفي بالأشعة تحت الحمراء(IR) .  

II.2. المساحیق الكیمیائیة المستعملة:  

II.1.2. كبریتات النحاس المائیة:  

عندما یكون خماسي ویكون على شكل مسحوق بلورات زرقاء  4CuSOمركب كیمیائي لھ الصیغة 

  ینحل بشكل جید في الماء. O2+5H 4CuSOھیدرات 

  .مول \غ 249.6المولیة  الكتلة -

  .C°110درجة حرارة الانصھار  -

  .C650°درجة حرارة الغلیان  -

  

  كبریتات النحاس المائیة. توضح صورة :II.1 الشكل

II.2.2. ھیدروكسید الصودیوم:  

  .درجة ذوبانھ في الماء عالیة جدا NaOHمركب كیمیائي قوي لھ الصیغة الكیمیائیة 

  .مول \غ40الكتلة المولیة  -

  .C°318درجة حرارة الانصھار  -
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  .C°1390درجة حرارة الغلیان  -

 

  مركب ھیدروكسید الصودیوم. صورة :II.2 الشكل

II.3.  بروتوكول تحضیرCuO:  

II.1.3. تحضیر المحالیل:  

  :[10]ھما أساسینالنحاس النانوي على محلولین  أكسیدتحضیر  اعتمدنا في 

II.1.1.3. المحلول الاول:  

موضوعین في  4CuSOغرام من  2كتلة  إلیھیضاف  المؤینمل من الماء  20عن  ةوھو عبار

 ،) دقائق في درجة حرارة الغرفة3ى إل 2خلط بواسطة محرض مغناطیسي لمدة (النقوم ب ،بیشر زجاجي

 ).II.3 الشكل( ،C=0.4 mol/lبتركیز فنحصل على محلول متجانس 

    

  الاول.شكل المحلول  صورة توضح :II.3 الشكل
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II.2.1.3. المحلول الثاني:  

بنفس  الخلطویتم  NaOHغرام من   8 إلیھمل من الماء المؤین یضاف  200یتكون من والذي 

 .)II.4 الشكل( ،C=1 mol/lانس فنحصل على محلول بتركیز جحتى یت الطریقة السابقة

 

  توضح شكل المحلول الثاني. صورة:II.4 الشكل

II.2.3.  طریقة تحضیر مسحوقCuO جل.-نانوي بطریقة الصول  

 محلول  كبریتات النحاس المائیة ( ،في ھذه الطریقةCuSO4 الذي قمنا بتحضیره یوضع في بیشر (

محلول جدید  فنتحصل على )محلول ھیدروكسید الصودیوم(المحلول الثاني  إلیھمل یضاف  250

مع التحریك  واحدة ساعةلمدة  C°100عند درجة حرارة  نضعھ على صفیحة تسخین

 . [47]المغناطیسي

  

 توضح شكل المحلول الناتج. :II.5 الشكل

یصبح لونھ اسود  أنویستمر في التغیر إلى نلاحظ تغیر لون المحلول إلى الرمادي الفاتح  الأمرفي بدایة 

 .)II.6 الشكل( كما نلاحظ تشكل حبیبات صغیرة جدا
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  .تكون اكسید النحاستوضح صورة  :II.6 الشكل

  باستعمال  رشیحھقمنا بتثم من اجل التبرید  آخر بیشربعد ھذه المعالجة الحراریة نقلنا المحلول إلى

 . )II.7 الشكل( رشیحتورق ال
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  صورتین توضحان تبرید وترشیح المحلول.: II.7 الشكل

 

  100یتم تجفیف المادة الصلبة التي تبقى فوق ورق الترشیح في درجة حرارة°C  لمدة ساعة واحدة

  وبالتالي نكون تحصلنا على أكسید النحاس.

  نحاس الأكسید مسحوق  جیدا لنتحصل على المنتج نقوم  بطحنCuO الشكل( نانويال II.8(. 

 

  

  .CuOتوضح سحق  :II.8 الشكل

منھما یقسم المنتج إلى قسمین یعالج كل  یخضع المسحوق النانوي إلى طریقتین من المعالجة الحراریة:

  بطریقة مختلفة.

 (تلدین بطيء) معالجة حراریة بطریقة بطیئة:  
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ثلاث عینات. تدخل كل عینة إلى الفرن بدرجة حرارة مختلفة إلى القسم الاول و فیھا یتم تقسیم 

(500,400,300)°C عندما یصل الفرن إلى درجة الحرارة المحددة تبقى العینة لمدة ساعة (تسخین

  .لتبرد داخل الفرن ثم یتم إخراجھا (تبرید بطيء)بطيء), تترك العینات 

 تلدین سریع) معالجة حراریة بطریقة سریعة:  

عندما یصل الفرن إلى لكن . السابقة الحرارة وعند نفس درجات سابقةتقسم العینات بنفس الطریقة ال

یتم إخراجھا تبقى العینة لمدة ساعة في الفرن ثم  ،ندخل العینة (تسخین سریع)المحددة درجة الحرارة 

  تعالج العینات بالصدم الحراري. أي، مباشرة (تبرید بطيء)

  .)II.9 الشكل(الموضح في  خص كل الخطوات السابقة في المخططنل
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 معالجة حراریة عند
ساعةلمدة ° 100  

 تبرید + ترسیب

ساعةلمدة ° 100تجفیف عند   

 معالجة حراریة
د:طریقة التبرید السریع عن  

(500,400,300)°C 

نیويالتوصیف البصري والب  

XRD 

    تشخیصالوطرق  CuOمراحل تحضیر  أھموضح مخطط ی :II.9 الشكل

2g  منCuSO4 +20ml من 

H2O 2مع التحریك المغناطیسي  

 دقائق.

g8  منNaOH +20ml من H2O مع

 دقائق.  2التحریك المغناطیسي 

د:طریقة التبرید البطيء عن  

(500,400,300)°C 

     طحن بواسطة 
      ھاون     

SEM UV-Visible Infraroug

e 
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II.4 (تقنیات التوصیف:  

  .ھذه التقنیات عملوصیف عیناتنا ، فیما یلي ، سوف نذكر مبادئ العدید من التقنیات لت نامستخدإ

II.1.4 .ة باستخدام انعراج الاشعة السینی التشخیص البنیوي(XRD) لمسحوق اكسید النحاس : 

سواء في شكل  ،ة تسمح بتحدید البنیة البلوریة للموادیھي تقنیة تحلیل XRDالسینیة  الأشعةحیود 

  أو طبقات رقیقة.، مساحیق ،مواد صلبة ضخمة

بالتوزیع ثلاثي الأبعاد في لفضاء ذو النمط الذري. ھذا التوزیع المرتب تتمیز الحالة البلوریة 

). hklویتم تحدیدھا بواسطة مؤشرات میلر ( ،یشكل مستویات متوازیة متساویة تسمى مستویات شبكیة

  .]38[ حیود الأشعة السینیةھذه العوامل الممیزة للبلورة یمكن حسابھا بفضل 

II.1.1.4مبدأ العمل .:  

 في جمیع الاتجاھات رنتش، فإن قسما منھا یتشعیع المادة بحزمة الأشعة السینیةعند 

(في نفس رة لھا علاقات طوریة نتشالأشعة الم بواسطة الالكترونات الموجودة.)  Rayleighانتشار(

ھذه  ،معینة بینھا) د أیة نقطة باتجاه انتشار الموجةاللحظة أشعة حقلھا الكھربائي بنفس القیمة والاتجاه عن

ر، لكن في بعض الاتجاھات الانتشاالعلاقات الطوریة ھي كالتداخل الھدام الذي یحدث في معظم اتجاھات 

  .]II.10(]38 الشكل( القلیلة یأخذ التداخل البناء دوراً في تشكل الأشعة المنعرجة

   (Brag) : لتدخل البناء بواسطة قانون براغیتم توفیر الشروط الملائمة ل

PP’=PO + OP’ = (OO’. Sinθ) +  (OO’. Sinθ) = 2 (OO’. Sinθ) =2d. sinθ = n.λ 

  

 .Bragمجموعة من المستویات البلوریة في شروط  :II.10 الشكل
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 : (hkl)من اجل المستویات البلوریة المؤشرات 

.sinθ = n.λhkl2d  )II.1(  
  

  

 .Braggمخطط انعراج  :II.11 الشكل

  :حیث 

n :  عدد صحیح. أيیأخذ  أنیدل على مرتبة الانعراج ویمكن  

λ :  الطول الموجي للفوتوناتX.  

θ : .وھي زاویة الانعراج وعادة ما یقاس بالرادیان  

hkld : وھي المسافة البینیة التي تفصل بین المستویات التي تحددھا مؤشرات میلر(hkl) Miller]62[.  

II.1.1.4 . الحبیبات:حجم تحدید  

استخدمنا من قیم من حجم الحبیبات  التأكدالانعراج ومن اجل  أطیافیتم تحدید حجم الحبیبات من 

 : Scherrer علاقة شیریر

�(��) =
�. � × �(��)	

�(��) × ����(���)
 

)II.2(  

 

  :حیث 

D :حجم الحبیبات .  

β :.الشكلوھو موضح بالعرض بنصف الارتفاع معبرا عنھ بالرادیان)  II.12:( 
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  .]50 [من منحنى حیود الأشعة السینیة βصورة توضح تعریف  :II.12 الشكل

 ،تدویر الكاشف أثناءفي مقیاس الانعراج بالنسبة للمساحیق تم تثبیت مصدر الأشعة السینیة 

 إجراء, ثم یتم θبینما یدور مقیاس الزوایا الذي یحمل العینة بزاویة  θ2وبالتالي فإن الكاشف یدور بزاویة 

حیث تكون علاقة براغ محققة.  (hkl)مسح للزاویة. عندما تكون الزاویة المقابلة لمجموعة من مستویات 

شحنة كھربائیة ثم  إلىیحولھا العداد یسجل الكاشف زیادة في كثافة الانعراج. بمجرد اكتشاف الفوتونات 

جھاز كمبیوتر لیعطي مظھر  إلىالكھربائیة  الإشارة إرسالیتم تضخیمھا بواسطة نظام الكتروني یتم 

 .]II.13(]38 الشكل( الطیف مع قمم الانعراج المختلفة

  

  .مبدا انعراج ثنائي الدائرة :II.13 الشكل
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  :]14[ایسمح بمعرفة العدید من المعلومات منھ XRDتحلیل 

 البلوریة (وضعیة القمم). الأطوار والطور أ 

  عرض القمم بنصف الارتفاع  ةالداخلی اتالإجھادحجم البلورات أو)β.( 

 .(شكل القمم) عیوب التراص 

 .(غیاب أو وجود انعكاسات) اتجاه البلورات   

II.2.1.4 .جھاداتالإ:  

ھي القوى الداخلیة المطبقة على المادة. إذا كانت كل البلورات ) constraints( جھاداتالإ

ھذه  تسببت ایتم تركیبھا مع بعضھا البعض. إذ تتداخل القمم المجاورة التي .تتعرض لضغوط مختلفة

، )dالقوى في حدوث تشوه في الشبكة البلوریة (تشوه مرن) ، فإنھا ستغیر المسافات بین الشبكیة (

من العینة.  لاجھاداتوبالتالي تغیر موضع القمم. إذا قمنا بقیاس تحول القمم ، فیمكننا استنتاج حالة ا

  .]39[تكون مصادر للعیوبھذه القیود الداخلیة یمكن أن 

 الصیغة التالیة:تعطى ب ijkl(C( ثوابت المرونةو  )k lɛ(والتشوھات  ) i j σ(الإجھادات العلاقة بین 

k lɛ.i j k l =C i j  σ  ) II.3(  

 :4]0[بواسطة الصیغة التالیة ɛ الإجھاداتیتم حساب 

� =
�����

�
 

) II.4  

β : نصف الارتفاع بالرادیان العرض الى (width at half hieght) .  

θ : زاویة الانعراج.  

II.3.1.4 .تحدید كثافة الانخلاع:  

 nsowilliam صیغة باستخدام  بلورات یمكننا تقدیر كثافة الانخلاعمن خلال معرفة قیم حجم ال

 . ]Smallman]51و

δ = 
�

��
  ) II.5(  

لمخبر بحث  Rigaku MiniFlax600في دراستنا ھذه استعملنا جھاز انعراج الأشعة السینیة 

)، الأشعة السینیة الناتجة عن مصدر II.14الشرائح الرقیقة جامعة محمد خیضر بسكرة (الشكل 

  .15mAوحقل  .40Kvمع شدة تسارع  λ=1.5405Ǻبطول موجة  Cu-Kαالاشعاع 
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  .(XRD) انعراج الاشعة السینیةصورة لجھاز: II.14 الشكل

II .2.4. مجھر الماسح الالكتروني رفولوجي بإستخداموالتشخیص الم : SEM  

 (Scanning Electron Microscopes)      التصویر المجھري التي لھا الكثیر  أجھزة أھمھو من و

وھو تقنیة توصیف غیر مدمرة توفر معلومات عن  من التطبیقات الرئیسیة والمھمة في مجال علوم المواد.

وطریقة  ،مكوناتھا الكیمیائیة) ،(دراسة أسطح العینات وتركیباتھا الدقیقة التشكل للعینة المراد تحلیلھا

والكثیر من  ا لتقدیر أحجام البلورات التي تشكل العینة و للوصول إلى سمك العینةنوأحیا ،تبلورھا

  .4]8[الأخرىطبیقات تال

 .]38 [ة من حجم العینةمر 100000یتمیز ھذا المجھر بقوة تضخیم عالیة جدا تصل إلى 

II.1.2.4 .العمل: مبدأ  

 حزمة بواسطة تالیةفي خطوط متللعینة المراد تحلیلھا من مسح سطحي  SEMمبدأ  مثلیت

ود إلى شاشة الكاتنقل إشارة الكاشف ثم ، )(tungstèneن استتنبعث من خیوط التنغ ترونیة عالیة الطاقةلكإ

  ة .الوارد اتالإلكترون حزمةمع تماما الذي یتزامن مسحھ 

) مع سطح العینة الأولیةالالكترونات  حزمة یؤدي تفاعل شعاع الإلكترونات الواردة (تسمىس

، للالكترونات المرن وغیر المرنار نتشلاوا RXالمراد تحلیلھا إلى ظھور العدید من الظواھر مثل إنتاج 

، Augersأیضًا إلى إنتاج إلكترونات  نشیر. بجانب ھذه الظواھر، إلى انتقال الإلكترونات الإضافةب

 .)II.14 الشكل( الثانویة والمبعثرة
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   لتفاعلات بین شعاع الالكتروني الوارد والعینة. مخطط: II.15 الشكل

 حیث 

 re : .الالكترونات البعثرة                               

 se: .الالكترونات الثانویة  

Ae :  أوجیھإلكترونات Auger . 

C : ) الاستضاءة بالأشعة الكاتودیة cathodoluminescence ( 

RX : الأشعة X.  

، مما الحركیة إلى ذرة العینة الرئیسي الذي یمر عبر ذرة بنقل جزء من طاقتھیقوم الإلكترون 

یمكن أن یتفاعل الإلكترون الأساسي أیضًا  ،تسبب في تأینھا عن طریق إخراج ما یسمى الإلكترون الثانوي

 لذلك سیكون مبعثرًا بعمق أكبر عمومًا من عمق الإلكترونات الثانویة ،مع الذرة عن طریق الاصطدام

حتى تسھم بشكل أكبر في تكوین التباین على عكس الإلكترونات الثانویة التي تھدف إلى للتصویر. یتم 

جمع الإلكترونات المرتدة عن بعد والثانویة المنبعثة من العینة بشكل انتقائي بواسطة أجھزة الكشف التي 

  .4]8[ترسل إشارة إلى شاشة الكاتود

من مخبر   (TESCAN-VEG03)من نوع في ھذا العمل مجھر المسح الإلكتروني المستخدم 

  .)II.15 الشكل( في جامعة محمد خیضر بسكرة  (LPCMA)بحث الشرائح الرقیقة وتطبیقات 

 شعاع الإلكترونات الواردة

  )OE(الطاقة 

Ae 

Xe 

RX 

Se 

C 

te 

 العینة
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  .  (TESCAN-VEG03) مجھر الماسح الالكتروني: II.16 الشكل

II.2.2.4 .: الطاقة الطیفیة للأشعة السینیة المشتتة  

في تحدید التركیبة  أساسا EDS (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy) یستخدم 

  بعد المسح بالمجھر الإلكتروني.للمادة  الأولیة

في طریقة التحلیل ھذه ، تكون حزمة الأشعة السینیة المنبعثة من عینة متعددة الطاقة سواء كان 

المجمعة في سلسلة لھا طاقات متشابھة  Xنبعاثات الذرة أو متعدد الذرات (خطوط الإ الھدف أحادي

من الضروري  ،بیعة العینة. لتحدید عناصر العینالمنبعثة على ط X الإنبعاثاتللغایة). تعتمد خطوط 

 یتمثل في قاط ھذه الخطوط مع كاشف محددإجراء تشتت الطاقة لحزمة الأشعة السینیة المنبعثة. یتم الت

المغطى باللیثیوم) قادر على قیاس الطاقة لكل الأشعة السینیة بدقة  ونكالسلیكاشف أشباه الموصلات (

  .]7[جیدة

II.3.4. :خصائص بصریة  

II.1.3.4.  للأشعة  يالطیفالتحلیلUV-Visible:  

الطیف الضوئي المرئي للأشعة فوق البنفسجیة عبارة عن تقنیة للتوصیف البصري غیر المدمر 

طریقة وھي  اتعینھذا ینطبق على عدد كبیر جدا من ال ،الموادالذي یسمح بالعمل على كمیات صغیرة من 

تستخدم على نطاق واسع لتحدید الفجوة الضوئیة للمواد ولتمییز الأطوال الموجیة (الطاقات) التي تمتصھا 
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مواد). وھو یعتمد على قدرة الجزیئات على امتصاص نطاق الطاقة لل(وجود العیوب یمكن أن یغیر  المواد

  الإشعاع الضوئي بطول موجة معینة. 

 و إعلامنا في بعض الحالات بسمك العینة. ،أحجام البلوراتیمكنھ أیضا أن یوفر معلومات عن 

  .]14[بالتالي یمكنھ تأكید النتائج التي تم الحصول علیھا بواسطة حیود الأشعة السینیة

II.1.1.3.4. العمل مبدأ:  

تم امتصاص جزء یعتمد مبدأ ھذه التقنیة على تفاعل الضوء المنبعث مع العینة المراد تحلیلھا. سی

في النطاق فوق البنفسجي إرسالھ بواسطة العینة. عندما تمتص المادة الضوء  من شعاع الوارد أو

فإن الطاقة الممتصة تسبب اضطرابات في التركیب الإلكتروني للذرات أو الأیونات أو  ،والمرئي

الجزیئات. واحد أو أكثر من الإلكترونات تمتص ھذه الطاقة للقفز من مستوى منخفض للطاقة إلى مستوى 

نانومتر والأشعة فوق  800إلى  350من  ,مرئيطاق نالفي  تكون لكترونللإلتحولات اطاقة أعلى. ھذه 

  .نانومتر 350و  200البنفسجیة بین 

 صمام یتجھ نحو )، poly chromatic( الألوان، یكون الضوء متعدد المصدر الخروج منعند 

یھدف إلى جعل الحزمة أحادیة اللون. عند إخراج الأخیر، یتم إرسال الحزمة على مرآتین ، یمر كل من 

القیاس حیث یتم وضع العینة أو اللوحة المرجعیة. ثم یتم إرسال الحزم اثنین الحزم الناتجة إما عبر شفرة 

  .]7[على المضاعف الضوئي

II.2.1.3.4 . :النطاق البصري  

  ھناك عدة طرق لتحدید النطاق البصري نذكر منھا:

  :طریقة المشتق الثاني لدالة الامتصاصیة

صري الضوئیة عن طریق رسم مشتق الامتصاص البتتمثل طریقة المشتق الثاني في تحدید قیمة الفجوة 

لذي یمثل ویتم تحدید الحد الأقصى من الطاقة الممتصة المقابلة للانتقال الأول ا ،الثاني كدالة لطاقة الفوتون

 :[7]استخدام الحد الأدنى لقیمة المنحنى الذي یمثل المشتق الثانيالبصري بواسطة  نطاقال

�� =
�	�

����
=

�����

����(� )̊
	(��) 

 

) II.6(  

  حیث: 

Eg النطاق البصري :(eV).  
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h.ثابت بلانك :  

C.سرعة الضوء في الفراغ :  

  ) :Taucطریقة معامل الامتصاص (نموذج 

  :Taucفي ھذه الطریقة, یعتمد تحدید الفجوة البصریة على النموذج الذي اقترحھ 

Eg  مرتبط بمعامل الامتصاصα [52] بالعلاقة التالیة: 

mEg) –αhν=A(hν   ) II.7(  

) الجزء الخطي من Extrapolationمن استقراء ( Egیمكن تحدید قیمة  hνبدلالة  αhνبرسم المنحني 

  . ھذه الطریقة تعتمد اساسا على سمك العینة.hνالمنحني و ذلك بتمدیده نحو المحور 

  طریقة دالة الامتصاصیة

و لكن باستعمال دالة الامتصاصیة لیس معامل الامتصاص.  تعتمد ھذه الطریقة كذلك على نموذج توك

  انطلاقا من نموذج توك

                                           mEg) –αhν=A(hν   

  مع:

αت مبیرول-علاقة بیر: معامل الامتصاص المعبر عنھ بLambert’s)-(Beer ]42[: 

�(�) =
�;������(�)

�
 

) II.8(  

 ).λبدلالة الطول الموجي ( αیكمن كتابة 

�(�) = �(��)���� × �
�

�
−

�

��
�

�

 
 

) II.9(  

 :كالتالي (3)كتابة المعادلة إعادةیمكن  Beer-Lambert’sباستخدام قانون 

��� = ��� × �
�

�
−

�

��
�

�

+ �� 
 

) II.10(  

  حیث 
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��(  . و لوھو مھمثابت الانعكاس : ��  = �(��)��� ×	
�

�;���
(  

m:  من اجل نطاق مباشرحسب نوع الانتقالات الالكترونیة حیث  مختلفةقیم  یأخذ أنثابت یمكنm=1/2 ,

 .]m=2 ]13ومن اجل نطاق طاقي غیر مباشر 

Abs.الامتصاصیة :  

Aلمتبلورةدرجة اضطراب البنیة الصلبة غیر  : ثابت یعكس.  

  طول الموجة المقابل لنطاق البصري.:��

 .من خلال طیف الامتصاص ��	من خلال ھذه العلاقة یمكننا حساب النطاق البصري 

�	م قیمة النطاق تحدد من رس
���(�)

�
�
�/�

�حتىالاستقراء  ثم λ/1	بدلالة
���(�)

�
�
�/�

= 0	 

 CuO نصف ناقل بنطاق نطاق طاقي مباشر اي m=1/2 4( تصبح العلاقة إذن( : 

�
���(�)

�
�
�

= �� × �
�

�
−

�

��
� 

 

(11.II)  

تم إجراء قیاسات الكثافة الضوئیة التي أجریت في درجة حرارة الغرفة على عیناتنا بواسطة جھاز      

 UV-Visible (PerkinElmer-Lambdaي (جھاز جامعة محمد خیضر) من نوعقیاس الطیف الضوئ

نانومتر. یتكون مقیاس الطیف 800 نانومتر إلى  270الطیفي على مدى یتراوح من  نطاقفي ال،   (25

، ونظام لاثة أجزاء رئیسیة: مصدر الإشعاع، حامل العینة والمرجعالمرئي للأشعة فوق البنفسجیة من ث

  ).II.16 الشكل(القیاس 
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  .)(UV-Vis  PerkinElmer-Lambda25 مطیاف :II.17 الشكل

II .2.3.4. طیف الأشعة تحت الحمراء )IR(: 

ستخداما لتوصیف الروابط الطیفیة ا الأدوات أكثرتحت الحمراء احد  للأشعةیعتبر التحلیل الطیفي         

. في الواقع یرتبط موقع نطاقات الامتصاص مباشرة بقوة الربط بین النواة الذریة. ونظرا لان الجزیئیة

ھرومغناطیسي, سیتم الك للإشعاعمعظم ترددات الاھتزاز الجزیئي تتوافق مع مدى الأشعة تحت الحمراء 

ترددات الجزيء. یسمح تحلیل نطاقات  لأحدامتصاص الموجة الواردة عندما یكون ترددھا مساویا 

  بنیة الجزیئات . إلىالامتصاص بالعودة 

فان طریقة التوصیف ھذه حساسة نسبیا وغیر مدمرة. وھي  ،سرعتھ في التنفیذ إلى بالإضافة        

مادة صلبة معینة. كما انھ یوفر معلومات دقیقة  أولتحدید المجموعات الوظیفیة في محلول  أساساتستخدم 

  .[49]عن التنظیم البنیوي للمادة

لجامعة  (FTIR-8400s)في حالتنا استخدمنا مطیاف الأشعة تحت الحمراء لتحویل فورییھ من النوع 

  .)II.18 الشكل( CuOبسكرة لتوصیف -محمد خیضر
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  . (FTIR-8400s)مطیاف الأشعة تحت الحمراء : II.18 الشكل

  قمنا بالخطوات التالیة:حیث 

  .KBrمن كابیار  0.2وزن  -

 النانوي. CuOمن  0.01وزن  -

 .داخل ھاون  المسحوقین مع بعضخلیط سحق  -

 وضع خلیط المسحوق في قالب. -

في الاخیر  تحصللن لجامعة محمد خیضر بسكرة  Sepecac)  (من نوع ضغط  آلةغط بواسطة الض -

 تحت الحمراء السالف الذكر. الأشعةالتي شخص فیما بعد داخل مطیاف  صاقرأعلى 
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-   

  صور لبعض خطوات التوصیف بمطیاف الأشعة تحت الحمراء.: II.19 الشكل

II.5.خلاصة : 

لتحضیر عینات مسحوق أكسید النحاس و طرق و تقنیات  مبعد شرح مفصل لكل خطوات العمل اللاز

تشخیصھا التي استوفت كذلك الشرح المبسط و الدقیق لیس فقط عن الكیفیة و إنما كذلك عن الأجھزة 

المستعملة, نوعھا, خطوات أدائھا و كذا مبدأ عملھا, سنقوم في الفصل الأتي بعرض و مناقشة النتائج 

  لمعروض في ھذا الفصل.المتحصل علیھا نتیجة العمل ا
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III.1 .مقدمة: 

ي ھذا الفصل سنعرض ونناقش النتائج المتحصل علیھا من تشخیص العینات المحضرة ف

وذلك بالتشخیص  C°(500,400,300)جات الحرارة تلدین سریع) في در، بطيءن (تلدین بالطریقتی

  مورفولوجي.الو الضوئي ،البینیوي

III.2.السینیة الأشعةباستخدام انعراج  التشخیص البنیوي(XRD)  النحاس أكسیدلمسحوق :  

المحضرة بطریقة التلدین السریع السینیة لعیناتنا  الأشعةانعراج نتائج في ھذا الجزء سنوضح 

بلورات للجسیمات المن اجل تحدید بنیة وحجم  C°(300 ,500,400)والبطيء عند درجات حرارة 

 Cu,Kα) باستخدام Rigaku MiniFlex600( واسطةالسینیة تم التقاطھا ب الأشعةحیود  أطیافالنانویة. 

درجة مع  80الى 20 الانعراج منمجال  . 40kvوبمولد عند )A1.5416° السینیة ( للأشعة كمصدر

  . min/°0.5سرعة المسح الضوئي 

III.2.1. تلدین بطيء المعالجة الحراریة البطیئة)(:   
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(-
1
 1

 1
)

(2
 0

 2
)

(3
 1

 1
)

(-
2

 2
 0

)

(-
3

 1
 1

)

(-
1
 1

 3
)

(0
 2

 0
)

(-
2
 0

 2
)

(2
 0

 0
) 

(1
 1

 1
)

(0
 0

 2
) 

(1
 1

 0
)

3 0 0  ° C

2  ( ° )

  

4 0 0  ° C
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  .مختلف درجات الحرارة عند ءالمعالجة بالتلدین البطي CuOلعینات  XRD أطیاف: III.1 شكلال



 النتائج والمناقشة                                                                                          III      الفصل
 

45 
 

 في درجات الحرارة البطيء العینات المحضرة بالتلدین أطیاف )III.1الشكل( الشكلیبین 

(500,400,300)°C ھذه القمم موافقة للمستویات ، ثللعینات الثلانلاحظ وجود قمتین واضحتین ، حیث

 )200 111-( المستوي رت المفضل ھوااتجاه تنامي البلو مما یدل على ان .)200,111( ،)002، 111-(

، (202-) ،(110)ونلاحظ كذلك وجود قمم ضعیفة الشدة نسبیا المتمثلة في المستویات  .)200,111و(

یبین  مما من اجل نفس العینات مع وجود اختلاف طفیف في الزوایا (311)، (220-)، (113-)، (020)

  . المحضرةعینات لل ة متعددة البلوراتتركیبال

III.2.2. (تلدین سریع) المعالجة الحراریة السریعة :  
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)
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)
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 0
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)
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 3 0 0 ° C
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 5 0 0 ° C

  

 

  .الحرارةمختلف درجات  المعالجة بالتلدین السریع عند CuOلعینات  XRDاطیاف  :III.2 شكلال

في درجات الحرارة  سریع) العینات المحضرة بالتلدین الIII.2 الشكل(یبین الشكل 

(500,400,300)°C. .نلاحظ وجود  حیث نفس الملاحضات نجدھا في المنحنیات ذات التلدین السریع

، -111اتجاه تنامي البلورات المفضل ھو في المستوي ( تدل على انقمتین واضحتین للعینات الثلاث، 

على التوالي عند درجات  θ2=38.77°و θ2=35.52°الموافقة للزوایا  ) الموافقة200، 111) و(002

  . C°500و C°400عند  وجود اختلاف طفیف في الزوایامع  C°300 الحرارة
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)، 020)، (-202)، (111ونلاحظ كذلك وجود قمم ضعیفة الشدة نسبیا المتمثلة في المستویات ( 

  .)، من اجل نفس العینات 311)، (-220)، (-113(

، استنتجنا ان مساحیق أكسید النحاس CuOلـ  ASTMبمقارنة مواقع انعراج الأشعة مع وثائق  

مع مجموعة فضاء متناضرة  (monoclinique)ذات نظام بلوري أحادي  بكلتا الطریقتین, المحضرة

/c)2(C. الجدول التالي یلخص الوثائق المقارن بھا مع معاملات الشبكة الموافقة لكل عینة.  

  :الوثائق المقارن بھا مع معاملات الشبكة الموافقة لكل عینة: III.1جدول 

  (°)β 

  

C 

(°A) 

  

b 

(°A)  

a 

(°A) 

 

  النوعیة

 درجة

 الحرارة

(°C)  

 
  رقم الوثیقة

  

99.5060  5.1294  3.4908  4.6833  C  300  01-080-1268  تلدین

  S  400  00-048-1548  4.6883  3.4229  5.1319  99.5060  بطيء

99.5060  5.1303  3.4257  4.6853  S  500  00-045-093  

99.2620  5.1362  3.4314  4.6797  C  300  01-080-0076   تلدین

  S  400  00-005-0664  4.6840  3.4230  5.1320  99.4700  سریع

99.5200  5.1320  3.4230  4.6850  I  500  00-041-0254  

  

300 350 400 450 500
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2
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  .البطيءالتلدین بدلالة درجة حرارة  )020،-111(القمة  موقع :III.3 شكلال
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 2درجة)

 

2











جة
در

)

T (°C)

  سریع.الالتلدین بدلالة درجة حرارة  )002،-111(القمة موقع : III.4 كلالش

) مع تغیرات 111،002- (شدة  الأكثرتغیرات في مواقع القمة وضح ی) III.3 شكلال( شكلال

قلیل و C°(300-400)  في المجال  یكون واضحا θ2نلاحظ تناقص في . البطيءدرجة حرارة التلدین 

في  θ2نلاحظ زیادة في  )III.4الشكل( الحراریة السریعةبینما في حالة المعالجة . .C°400بعد  الوضوح

، C°(500-400)  في المجال ثم تناقص ، °0.12 یكون ب حیث انزیاح القمة ، C°(300-400)المجال

  .°0.06 یكون ضعیفا حوالي حیث انزیاح القمة

عملیة التبلور  أثناءفي داخل البلورة  تاجتھادا) بوجود -111،200(یمكن ان نبرر انزیاح القمة 

اما في حالة  .بتمدد في حالة التلدین البطيء الإجھاداتبحیث تتمثل ھذه  الناجم عن زیادة درجة الحرارة،

  .عالیة درجة حرارةمن اجل  طفیف ثم تمدد C°400انضغاط الى غایة ب یبدأالتلدین السریع 
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  . C°300 الملدنة بالطریقتین عند )-002،111(: القمة III.5شكل ال
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  . C°400 الملدنة بالطریقتین عند )-002،111(: القمة III.6شكل ال
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  . C°500 الملدنة بالطریقتین عند )-002،111(: القمة III.7شكل ال

بزیادة درجة الحرارة ینحرف  ان III. (7الشكل III. ,6الشكل III. ,5الشكل ( الشكلنلاحظ من 

 مما یدل على شدة نحو الیمین، الأكثرطیف انعراج العینات الملدنة بالطریقة السریعة وانزیاح القمة 

الانضغاط یقل مع ارتفاع درجة وھذا  الملدنة بالتلدین البطيء، حدوث انضغاط للعینات مقارنة بتلك

درجة الحرارة كلما كانت شدة الانعراج اكبر في طریقة التلدین السریع  دتكما نلاحظ كلما زا الحرارة.

  مقارنة بالطریقة الاولى|.

III.2.3. تحدید العوامل البنیویة (a,b,c,D, ε,δ):  

) من 111،200( )،002،  -111وافقة للمستویات (مشدة ال الأكثرفي دراستنا ھذه اخترنا القمتین 

  .اجل حساب كل عوامل الشبكة البلوریة

III.2.4 . تحدید عوامل الشبكة(a,b,c,β) :  

 ASTMمن اجل تصحیح عوامل الشبكة المستخرجة من الوثائق  CELREFتم استعمال برنامج 

 الجدولعوامل الشبكة لعیناتنا موضحة في  المتحصل علیھا. XRD أطیافالموافقة لكل طیف من 

  .)III.2 الجدول(
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  .رة التلدینابدلالة نوع ودرجة حر CuOعوامل الشبكة لمسحوق  تغیرات: III.2 الجدول

  يءتلدین بط  تلدین سریع

درجة حرارة   300  400  500  300  400  500
 (C°)التلدین

4.6779  4.6840  4.6833  4.6840  4.6834  4.6788  a(°A)  

3.4255  3.4250  3.4296  3.4266  3.4283  3.4206  b(°A)  

5.1249  5.1290  5.1345  5.1288  5.1273  5.1241  c(°A)  

99.5000  99.4700  99.5600  99.3900  99.4600  99.5600  (°)   β  

81.0000  81.1700  81.3200  81.2200  81.2100  80.8700  )3Vm(°A  
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  تغیرات حجم الشبكة البلوریة بدلالة درجة حرارة التلدین للطریقتین(بطیئة وسریعة).: III.8 شكلال

 المیل أحادیةزیادة درجة الحرارة. لكن قیم حجم الشبكة  معفي قیم عوامل الشبكة  تغیراحظ نلا

Vm ع زیادة حیث نلاحظ م زیادة درجة الحرارة،اسب مع سلوك موضع القمتین بدلالة المحسوبة تتن

بینما یتناقص حجم ھذه  یزداد حجم الشبكة، (معالجة حراریة بطیئة) الأولى درجة الحرارة في الطریقة

  ریعة).مع زیادة درجة الحرارة في الطریقة الثانیة (معالجة حراریة س الأخیرة

III.2.5 . تحدید حجم الحبیبات(D):  
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بالاعتماد على علاقة  )β(نصف الارتفاع  إلىانطلاقا من العرض  تم حساب حجم الحبیبات

و  ])-111(،)002([ل شدة (الثانیة والثالثة) الموافقة  الأكثرشرر من اجل القیمتین - دیباي

المحضرة بالطریقتین  مساحیقالحبیبات حجم  قیم .CuO ـل الأحاديللنظام البلوري  ])111(،)200([

 .)III.3 الجدول( رة مختلفة موضحة في الجدولاالتلدین السریع) في درجات حر ،(التلدین البطيء

  .رة التلدینانوع ودرجة حربدلالة   CuOلمسحوق حجم الحبیبات تغیرات: III.3 الجدول

  
متوسط 

 حجم 
الحبیبات
(nm) 

  
حجم 

  الحبیبات
(nm) 

 
FWHM      

(°) 
 
  

 
 (hkl)المستوي

 
(°)θ2  

 درجة
    حرارة

التلدین 
(°C) 

19.80  21.75  0.3838  (002,-111)  35.63  300                    
                         

      
     

  تلدین بطیئ

17.84  0.4723  (111,200)  38.87  

29.98  31.41  0.2657  (002,-111)  35.57  400  

28.54  0.2952  (111,200)  38.78  

31.56  31.41  0.2657  (002,-111)  35.57  500  

31.71  0.2657  (111,200)  38.78  

25.11  28.27  0.2952  (002,-111)  35.57  300             
       
      

تلدین    
  سریع

21.95  0.3838  (111,200)  38.75  

27.13  25.71  0.3247  (002,-111)  35.69  400  

28.55  0.2952  (111,200)  38.96  

26.04 28.28  0.2952  (002,-111)  35.63  500  

23.79  0.3542  (111,200)  38.84  

 

 nm 31.56لایتجاوزنلاحظ ان حجم الحبیبات من اجل الطریقتین (معالجة حراریة بطیئة وسریعة)    

  تكتسب بنیة نانویة.المساحیق المحضرة  أن یدل على وھذا ما

رسم قمنا ب ،تلدین على حجم الحبیبات لعیناتناطریقة التلدین ودرجة حرارة ال تأثیرمن اجل ملاحظة 

   ).III.9الشكل الطریقتین ( حرارة التلدین لكلا ةالمنحنى الذي یوضح حجم الحبیبات بدلالة درج
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  .حرارة التلدین حنى تغیرات حجم الحبیبات بدلالة درجةمن: III.9 شكلال
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  بدلالة درجة حرارة التلدین في الطریقتین(تلدین سریع وبطيء). FWHMتغیرات: III.10 شكلال

ین یوضح تغیرات حجم الحبیبات بدلالة درجة حرارة التلدین للطریقت )III.9 كلالش(لشكل ا

  .(معالجة حراریة سریعة وبطیئة)

من القیمة نلاحظ  زیادة في قیم حجم الحبیبات مع زیادة درجة حرارة التلدین في التلدین البطيء 

.والذي یتوافق مع تناقص  C°500نانومتر من اجل 31.56 الى  C°300نانومتر من اجل  19.80

  .)III.10 شكلال( للقمم )β( نصف الارتفاع إلىالعرض 
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الزیادة في حجم الحبیبات بظاھرة اعادة التبلور و تنامي البلورات لعیناتنا تحت  هیمكن ان نفسر ھذ

  الناتج متبلور جیدا في درجات حرارة مرتفعة. CuO.اذن مسحوق  [7] تاثیر زیادة درجة حرارة التلدین

ثم ، C400°نانومتر عند  27.13 الى C°300نانومتر عند  25.11بینما یزداد حجم الحبیبات من 

والذي یتوافق مع نقصان ثم زیادة  .في التلدین السریع C°500نانومتر عند  26.04یتناقص الى 

FWHM  )شكل الIII.10(.  التلدین طریقة بعض التشوھات الناتجة عن حدوث ذلك الى إرجاعیمكن 

  .ةلعینا على عملیة تبلور أثرتو التي °) 500السریع في درجات حرارة عالیة (فوق 

III.2.6. تحدید التشوه ε)( :  

الجدول  (القیم المتحصل علیھا موضحة في الجدول ، II.4)التشوھات انطلاقا من العلاقة ( حسابتم 

4.III(.  

 .رة التلدینابدلالة نوع ودرجة حر CuOعینات قیم التشوه ل تغیرات III.4: الجدول

  تلدین بطیئ  تلدین سریع
500 
  

 (C°)درجة الحرارة  300  400  500  300  400

 التشوه  0.176  0.115  0.109  0.140  0.128  0.134
)2-10(ε 
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بدلالة  المعالج بطریقة التلدین البطيء  CuOلمسحوقغیرات التشوه وحجم الحبیبات ت: III.11 شكلال

 .حرارة التلدین  درجة
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ات بدلالة درج ةالسریع طریقةبال لدنةالم CuO عیناتلوحجم الحبیبات  ɛ تغیرات: III.12 الشكل

 .حرارةال

یمكن القول ان ھناك تناظر بین منحنى . III.(12شكل ال ,III.11شكل ال ( الشكلطلاقا من ان

قیم في حالة التلدین البطيء نلاحظ ان تغیرات التشوه وتغیرات منحنى حجم الحبیبات في كلتا الطریقتین. 

 و بالتاليیترافق مع زیادة في حجم الحبیبات  انھذا النقص، التشوه تتناقص مع زیادة درجة حرارة التلدین

بینما تتناقص قیم التشوه عند  .]43[ي یؤثر ایجابا على الحالة البلوریةالذو نقصان في حدود الحبیبات 

400°C  500تم تزداد عند°C  400 حتىیرافقھ زیادة حجم الحبیبات  مافي حالة التلدین السریع°C 

یمكن القول ان ھناك  ،درجات حرارة اعلى من ذلك. مما یؤثر على طریقة  تبلور العینة ونقصانھا عند

  منحنى تغیرات التشوه وتغیرات منحنى حجم الحبیبات في كلا الطریقتین.تناظر بین 

III.2.7. تحدید كثافة الانخلاعات(δ):  

 ، النتائج المتحصل علیھا موضحة فيII.5)حساب كثافة الانخلاعات انطلاقا من العلاقة ( تم

 ).III.5الجدول (

 .رة التلدینابدلالة درجة حر CuO مسحوقلعینات   كثافة الانخلاعات تغیراتIII.5: الجدول

  تلدین بطیئ  تلدین سریع
500 
  

درجة   300  400  500  300  400
 (C°)الحرارة

كثافة   25.51  11.13  10.04  15.86  13.59  14.75
 الانخلاعات 

2-)m14(10δ  
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البطيء بدلالة درجة حرارة غیرات التشوھات وكثافة الانخلاعات في حالة التلدین ت: III.13 شكلال

  التلدین.

300 350 400 450 500

0,128

0,130
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0,134
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0,138

0,140  

m-2

T (°C)
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16,0


*1

0
1

4
m

-2

  

  حرارة.ال حالة التلدین السریع بدلالة درجات غیرات التشوھات وكثافة الانخلاعات فيت: III.14 شكلال

تغیر التشوھات وكثافة الانخلاعات وجود توافق بین  )III.14شكل ال ،III.13شكل ال( الشكل بین

لعینات المعالجة بالتلدین البطيء بالنسبة ل  حیث نلاحظكلتا الطریقتین. بدلالة درجة حرارة التلدین في 

زیادة حجم  إلىتناقص في كثافة الانخلاعات بزیادة درجة حرارة التلدین  وذلك راجع  )III.13الشكل(

المتمثلة في الفراغات بین حدود الحبیبات كما ذكرنا سابقا  الحبیبات الذي یتوافق مع نقصان العیوب

  بالنسبة للتشوھات.
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في كثافة الانخلاعات عند زیادة ظ ) نلاحIII.14 الشكلبینما في العینات المعالجة بالتلدین السریع (

عند درجات الحرارة  احتمال حدوث صدم حراري إلىوھذا راجع ) C°400عالیة (فوق  حرارةدرجات 

 الملاحظ سابقا.حدود الحبیبات  من حجم الحبیبات وزیادة  إنقاصنھ من شأ الذي العالیة 
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III.3 . التحلیل الطیفي للأشعةUV-Visible:  

جل -المحضر بطریقة الصول CuOتم دراسة الخواص البصریة لمسحوق أكسید  النحاس 

وقد تم حساب  .بدرجات حرارة مختلفة ئةبطیبطریقة وتلدین  ةسریعبطریقة والملدنة بطریقتین تلدین 

النفاذیة كدالة للطول الموجي للفوتونات الساقطة ضمن و الثوابت البصریة من خلال طیفي الامتصاصیة 

  .nm(800-300)المنطقة الممتدة بین 

III.1.3طیف النفاذیة . 
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  البطیئة.بالطریقة عند العینات المحضرة النفاذیة  :III.15 شكلال
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  السریعة.بالطریقة عند العینات المحضرة النفاذیة  :III .16شكلال
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 طیفي النفاذیة للعینات المحضرة بطریقة التلدین )III.16 شكلالو  III.15شكلال( یمثل الشكلین

  .C°(500,400,300) الحرارة السریع على الترتیب بدرجاتالتلدین البطيء و

دخولا في نانومتر  325الطول الموجي ابتداء من  یات النفاذیة زیادة مفاجئة وقویةتبدي منحن

الطریقتین ب C°(500,400,300) حرارةالات ن اجل كل العینات الملدنة بدرجملك وذ ،المجال المرئي

ث تزداد النفاذیة بزیادة درجة الزیادة في النفاذیة مرتبطة بدرجة التلدین حی كما ان. البطیئة والسریعة

سمح تالزیادة في نفاذیة العینات في المجال المرئي،  التلدین وذلك ما توضحھ تقریبا كل العینات. ھذه

تقع في المنطقة كنافذة بصریة للخلایا الشمسیة لان المنطقة الطیفیة الفعالة في الخلایا الشمسیة باستخدامھا 

  المرئیة من الطیف الكھرومغناطیسي.
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  . C°300للعینات المحضرة بالطریقتین عند النفاذیة  :III.17شكلال
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  . C°400للعینات المحضرة بالطریقتین عند النفاذیة  :III.18شكلال
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  . C°500للعینات المحضرة بالطریقتین عند النفاذیة  :III.19شكلال

مقارنة بین طیفي النفاذیة  )III.19، الشكلIII.18، الشكلIII.17الشكل(یمثل كل من المنحنیات 

على  C°(500,400,300) للعینات المحضرة بالطریقة البطیئة والسریعة من اجل نفس درجات الحرارة 

  الترتیب.
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اكبر من  نفاذیة   C°400و  C°300تبدي العینات المحضرة بالطریقة البطیئة في درجة حرارة 

بالنسبة لدرجة  أما العینات المحضرة بالطریقة السریعة في نفس درجات الحرارة.تلك المبینة من طرف 

المحضرة  نفاذیة العینة المحضرة بالطریقة السریعة اكبر من تلك أن، فإننا نلاحظ  C°500الحرارة 

المعالجة  ھي العینةنفاذیة  أعلى العینة التي تمتلك إذن.  %75 الةححیث تفوق في ھذه ال بالطریقة البطیئة

التلدین الحراري السریع في درجة حرارة عالیة   إذن طریقة التلدین السریع.ب C°500 بدرجة حرارة

  النحاس. أكسیدیعمل على زیادة النفاذیة البصریة  لعینات 

III.2.3 .طیف الامتصاصیة  

واسعة من  من خلال دراسة طیف الامتصاصیة لمجالات یمكن دراسة العدید من الثوابت البصریة

شعاع الساقط ، وطول موجة الالمادة سمكمتصاصیة المواد بعوامل عدة مثل الأطوال الموجیة حیث تتأثر ا

  ....الخولون المادة

التالیة تمثل تغیر طیف الامتصاصیة كدالة لطول الموجي  )III.21الشكل  ،III.20(الشكل  المنحنیات

      . باختلاف طریقة ودرجة حرارة التلدین
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  البطیئةبالطریقة عند العینات المحضرة  الامتصاصیة :III.20 شكلال
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  .السریعةبالطریقة عند العینات المحضرة  الامتصاصیة :III.21 شكلال

في منطقة  أي الأقصرالموجیة  الأطوالبشكل سریع في منطقة تزداد  قیم الامتصاصیة  أننلاحظ 

الطاقات  في منطقة  أيالموجیة الطویلة  الأطوال و تصبح الزیادة بطیئة في منطقة الأعلىالطاقات 

التلدین  طریقة ب  C°(500,400,300)رجة حرارة و ذلك بالنسبة لكل العینات المعالجة بد الضئیلة

 تأثیراالتلدین الحراري  بكلتا الطریقتین یؤثر  أننلاحظ   أخرىعلى حد سواء. من جھة  و السریع البطيء

بزیادة درجة  ان )III.21، الشكلIII.20الشكل( المنحنیاتنجد من  إذواضحا في خاصیة الامتصاصیة 

   رارة عالیة. من اجل درجات ح أكثر التأثیرھذا  ھرلتلدین تنقص قیمة الامتصاصیة و یظحرارة ا
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  C°300.للعینات المحضرة بالطریقتین عند یة متصاصالا :III.22 الشكل
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  .C°400للعینات المحضرة بالطریقتین عند یة متصاصالا: III.23 شكلال

300 400 500 600 700 800

0,10

0,12

0,14

0,16

0,18

0,20

0,22

A
 (

%
)

 (nm)

 500 °C بطیئ�����������������������������ة
 500 °C س��������������������ریعة

  

  .C°500للعینات المحضرة بالطریقتین عند یة متصاصالا :III.24 شكلال

امتصاص العینات المعالجة  )III.24 شكلال ،III.23 شكلال ،III.22 شكلال( تمثل المنحنیات     

من اجل نفس درجة حرارة التلدین. نلاحظ انھ من اجل الطریقة السریعة و الطریقة البطیئة  ،بطریقتین

 أكسیدلعینة  ن التلدین السریع یزید من قیمة الامتصاصیةفإ C°400 اقل او تساويدرجة حرارة تلدین 

 تأثیر) فان C°400. لكن من اجل درجة حرارة تلدین عالیة (فوق البطيءبالمقارنة بالتلدین  النحاس

ظ تناقص ملحوظ  للامتصاصیة للعینة المعالجة حیث نلاح ،التلدین السریع على الامتصاصیة ینعكس

في نفس درجة  البطيءبالمقارنة مع تلك المعالجة  بالتلدین  C°500بتلدین سریع في درجة حرارة 

من  أعلىجات من ھذه النتیجة یجب القیام بتضییق مجال زیادة درجة الحرارة و فحص در للتأكدالحرارة. 

500°C. 
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III.3.3 .النطاق البصري:  

استخدمنا طیف الامتصاصیة وفقا للطریقة الموضحة في  النطاق البصريمن اجل تحدید قیمة 
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درجات مختلف التلدین السریع والبطيء عند المحضرة ب CuO عیناتل Egطاقة ال: III.25 شكلال

 .حرارة
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  . C°(500,400,300)التلدین السریع والبطيء عندالمحضرة ب CuOلعینات  Eg تغیرات :III.6.جدول

  (C°)درجة الحرارة   300  400  500
  تلدین بطيء  3.56  3.51  2.74

(eV)gE   
  تلدین سریع 3.76  3.99  3.93

(eV)gE   
 

300 350 400 450 500

2,6

2,8

3,0

3,2

3,4

3,6

3,8

4,0

E
g

 (
e
V

)

T (°C) 

بط����������يء 
س���������������ریع 

  

 .بدلالة درجة حرارة التلدین السریع والبطيء  Egتغیرات : III.62 شكلال

تغیرات فجوة الطاقة بدلالة درجة الحرارة عند التلدین السریع و  )III.6جدول.( یمثل الجدول

 - eV)3.76تتغیر في مجال  ،بالنسبة لطریقة التلدین السریع Egالبطيء. نلاحظ من الجدول أن قیم 

. C°400عند درجة حرارة  ev3.99 ـتصل ال أن إلىحیث تزید قیمتھ بارتفاع درجة الحرارة  ،)3.93

طریقة التلدین السریع تؤثر تأثیرا ایجابیا  أنفي النقصان. مما یدل على  Egقیمة  تبدأفوق تلك الدرجة 

. الشأندقة في ھذا  أكثرذلك یجب خوض دراسة  لإثباتعلى فجوة الطاقة عند درجات حرارة عالیة و 

 كلالشفي التلدین السریع اكبر من تلك المتحصل علیھا بالنسبة لطریقة التلدین البطيء ( Egوتبقى قیم 

III.26(،  الأخیرةحیث تتناقص قیم فجوة الطاقة في ھذه ) 3.39بزیادة درجة الحرارة في المجال طاقوي -

قد یفسر ذلك ارتفاع قیمة الامتصاص عند  .C°500من اجل درجة حرارة  ev2.73  ىإل). وتصل 2.74

فإمكانیة حدوث انتقالات الكترونیة بین حزمتي  .)III.24(الشكل ھذه الدرجة التي لوحظت في الشكل

 بطيءالتلدین الالى زیادة واضحة في قیمة الامتصاص بالنسبة للعینة المعالجة ب أدتالتكافؤ و التوصیل 

  مقارنة بالعینة المعالجة بالتلدین السریع عند نفس درجة الحرارة. C°500عند  الدرجة 
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III.4 .طیف الأشعة تحت الحمراء )IR(  

من جل التاكد من الطبیعة الكیمیائیة للمركب المتحصل علیھ ومدى خلوه من الشوائب یتم اللجوء 

سریعة  والتي تم تلدینھا بطریقتین طریقةالى اطیاف الأشعة تحت الحمراء للعینات التي تم الحصول علیھا 

  .على عوامل المعالجة اعتمادا التغیرات التي قد تحدثوبطیئة من اجل تحدید الروابط المختلفة ولرؤیة 

مخبر جامعة محمد خیضر ل (FTIR-8400s) لیل استخدمنا مقیاس الطیف الضوئيفي ھذا التح

العینات التي تم تحلیلھا في  mc4500 -1-cm (500-1(بسكرة حیث تم تحلیل العینات في نطاق طیفي 

 بالأشعة(مادة مرجعیة تستخدم من اجل التحلیل الطیفي  KBrو  CuOمصنوعة من خلیط  اقراصشكل 

  تحت الحمراء).

 الشكل,III.31 الشكل III.30 الشكل ,III.29 الشكل ,III.28 الشكل, III.27 الشكل( المنحنیات تمثل

III.32 ( لمركبنا. تحت الحمراء الأشعةنطاقات امتصاص  

  

  .C°300المعالج بالتلدین البطيء عند  CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق  :III.27 شكلال
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  .C°400د المعالج بالتلدین البطيء عن CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق  :III.28 الشكل

  

  .C°500 المعالج بالتلدین البطيء عند  CuO: طیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق :III. 29 الشكل
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  .C°300المعالج بالتلدین السریع عند  CuOطیف الأشعة تحت الحمراء لمسحوق  :III.30 شكلال

 

  .C°400المعالج بالتلدین السریع عند  CuOتحت الحمراء لمسحوق  الأشعةطیف  :III.31 شكلال
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  .C°500المعالج بالتلدین السریع عند  CuOتحت الحمراء لمسحوق  الأشعةطیف  :III.32 شكلال

توافق  cm 3440-1واسعة تقع في  اتنطاق حیث  تظھر  تبدي نفس التغیرنلاحظ أن جمیع المنحنیات 

 انتقع ذوات الشدة  ، كما نلاحظ كذلك قمیتن ]55[ الأكسیدلجزيء الماء الممتص على سطح  OHتجمع 

  .OH-Cu ]56 ,55 ,54[وھما ینتسبان لنطاق التجمع  cm 1358-1و   cm 361-1حوالي في 

موافق  cm 250-1حوالي ذو شدة اكبر بكثیر من النطاقات السابقة یقع في  أخرنطاق واسع 

  .[53] النحاس أكسیدللتجمع، ویدل على تكوین  O-Cuللتجمع 

الدلیل  ،شدة CuOویزداد نطاق  Cu-OH بزیادة درجة الحرارة یتناقص نطاق التجمع أننلاحظ 

 وخاصة بالنسبة للتلدین السریع أكسیدكل شوائب تكون  لإزالةغیر كافیة  C°500على أن الدرجة 

III.5 . بالماسح المجھري الالكتروني  المورفولوجيالتوصیفSEM: 

  منحنیاتSEM  میكرومتر المحضرة بطریقة التلدین البطيء 10و 5بتكبیر:  
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  .C°300المحضرة بالتلدین البطيء عند  CuOلمسحوق  SEM صور: III.33 الشكل

  

  .C°400المحضرة بالتلدین البطيء عند  CuOلمسحوق SEM  صور :III.34 الشكل

  

  .C°500المحضرة بالتلدین البطيء عند  CuOلمسحوق  SEM صور: III.35 الشكل
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  منحنیاتSEM  میكرومتر المحضرة بطریقة التلدین السریع 10و 5بتكبیر:  

  

  .C°300التلدین السریع عند ب المحضرة CuOلمسحوق  SEM صور :III.36 الشكل

  

  .C°400التلدین السریع عند المحضرة ب CuOلمسحوق  SEMصور  :III.37 الشكل
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  .C°500التلدین السریع عند ب المحضرة CuOلمسحوق  SEM صور :III.38 الشكل

لعینات للعینات المختلفة  شكلا مورفولوجیا (SEM)سح المجھري الالكتروني الما صورةتظھر 

، حیث بدرجات حرارة مختلفة  عند المعالجة الحراریة بطریقتین (بطیئة، سریعة) CuOالنحاس أكسید 

  .بأبعاد مختلفةشكل صفائحي لجزیئات متناثرة بشكل عشوائي  لاحظنا

  منحنیاتSEM  والتلدین السریع  میكرومتر المحضرة بطریقة التلدین البطيء 2بتكبیر: 

 

عند  (B) والبطيء ) A( المحضرة بالتلدین السریع CuOلمسحوق  SEM صور :III.39 الشكل

500°C. 

ة عند الدرجالسریع و البطيء ن طریقة التلدیبتین الملدنتین للعینمیكرومتر  2التكبیر بسلم 

500°C  الشكل الصفائحي لجزیئات أكسید النحاس المحضرة بالطریقتین. أكثرتوضحان  

A B 
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ة بالطریقة البطیئة ق بین جزیئات أكسید النحاس المحضریمكننا من تمییز الفر ھذا السلم كذلك لا

تین أن سمك وتلك المحضرة بالطریقة السریعة لكن نستطیع أن نلاحظ في بعض المناطق من العین

  .الصفائح یؤول إلى المقیاس النانوي

III.1.5 .الطاقة الطیفیة للأشعة السینیة المشتتة EDS:  

المحضرة بالطریقتین (تلدین  C°500  عندیبین الجدول نسبة وجود كل عنصر كیمیائي في العینة 

  بطيء، تلدین سریع).

  

  C°500ة عند للعینة المحضرة بالطریقة البطیئ EDSحلیل ت :III.40 الشكل
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  C°500للعینة المحضرة بالطریقة السریعة عند  EDSالصورة  لتحلیل :III.41 الشكل

في مسحوق أكسید  الأولیةالعناصر الكیمیائیة  دسمح لنا بتحدیالذي  EDSتحلیل لنا الصورة تقدم 

أن نسب النحاس والاوكسجین بالنسبة حیث وجدنا  C°500ي تم تحضیره وتلدینھ عند الذ CuO النحاس

  لطریقتین متقاربتین .

النحاس بعناصر كیمیائیة نلاحظ أن المسحوق لیس ستوكومتري وھذا راجع إلى ارتباط ذرات 

  اطیاف الأشعة تحت الحمراء اخرى كما اثبتھ تشخیص

III.6. :الخلاصة  

المرفولوجي،  و قمنا في ھذا الفصل بعرض النتائج المتحصل علیھا من التشخیص البنیوي، الضوئي

حرارة  معالجة حراریا في درجاتجل وال-المحضرة بطریقة الصول CuOللمركب المحضر لعینات 

(500 ,400,300)°C النتائج المعروضة بشكل منحنیات، جداولبطریقة التلدین السریع والبطيء . 

تم مناقشتھا بالنسبة لتأثیر درجة الحرارة وبالنسبة لتأثیر طریقتي التلدین على خصائص  (MEB)وصور 

  المركب المحضر.



 



 خلاصة عامة
خواصھا المیكانیكیة والحراریة وكذلك الخصائص  للأكاسید المعدنیة و الجسیمات النانویة

جعلت منھا محط اھتمام الباحثین لتطویر التكنولوجیا ومواكبة متطلبات العصر.  البصریة والكھربائیة

ھناك عدة دراسات أنجزت في ھذا المجال للبحث عن أنجع الطرق التي تمكن من تحضیر ھذه المركبات 

  بخصائص جیدة تجعلھا موادا واعدة في مجال التطبیقات التكنولوجیة.

عند درجات حرارة مختلفة على الخصائص  قة التلدینثیر طریأتدراسة  ھو لعملالغرض من ا

. لتحقیق ذلك قمنا بتحضیر CuOالنانوي لاكسید النحاس مسحوق و المورفولوجیة لل البنیویة والضوئیة

جل انطلاقا من المواد الاولیة , كبریتات -النانوي بطریقة الصول CuOعینات من مسحوق اكسید النحاس 

4CuSO   وھیدروكسید الصودیومNaOH  ثم قمنا بتلدین بعض منھا بطریقة التلدین البطیئ و اخرى

نعراج الأشعة السینیة إ. لتشخیص العینات استخدمنا جھاز عند درجات حرارة مختلفةبالتلدین السریع 

(XRD) الماسح المجھري الالكتروني للتوصیف الموفولوجي  ، خصائص البنیویةالدراسة ل(SEM) ،

والتحلیل الطیفي للأشعة تحت ، (UV-Visible) مرئیة للتوصیف البصريالاشعة فوق البنفسجیة ال

   .(FTIR)الحمراء 

لھ بنیة  المحضر بالطریقتین توضح اطیاف انعراج الاشعة السینیة ان مسحوق أكسید النحاس

الزیادة  تؤدي الى التلدین البطيء في ، زیادة درجة حرارة),111-002احادیة المیل واتجاه وفقا للمستوى (

بالنسبة للتلدین السریع یبدأ حجم الحبیبات في  في حجم الحبیبات وانخفاض في التشوھات والانخلاعات.

النقصان عند درجات حرارة عالیة و ذلك یرافقھ نقصان ثم زیادة في التشوھات وكثافة الانخلاعات. یبقى 

) نانومتر أقل من 26.04إلى25.11( ینحجم الحبیبات للعینات الملدنة بالتلدین السریع الذي یتراوح ماب

  ) نانومتر.31.56إلى19.80( تلك الملدنة بالتلدین البطيء التي یتراوح حجمھا بین

 یوافق روابط  cm250-1یقع في التحلیل الطیفي للأشعة تحت الحمراء یوضح وجود نطاق ممیز

O -Cu ة درجة الحرارة تزداد شدة النطاق.بزیاد CuO  بلكلتا  وتقل الشوائب في العینات المعالجة

طریقتي التلدین المستعملة. توضح ھذه الطریقة ایضا ان مسحوق النحاس الملدن بالطریقتین لم یصل 

  . C°500لدرجة النقاء عند درجة 
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میكرومتر یبین وجود جزیئات لھا شكل  10و 5و 2بتكبیر التوصیف المرفولوجي للعینات 

 بین وجود خلل في الستوكومتریة نتیجة لوجود نسبة من EDS.تحلیل  2μmمن صفائحي ذات بعد أقل 

  كسید النحاس و ذلك بالنسبة للطریقتین  .ھیدرو

بین أن بزیادة درجة   (C-500°C°300)التشخیص الضوئي لعیناتنا في مجال درجة الحرارة

ارة العالیة تفوق نسبة الحرارة تنقص الامتصاصیة وتزداد نسبة النفاذیة,  حیث أن في درجات الحر

للعینة المعالجة بالتلدین السریع مقارنة بتلك المعالجة بالتلدین البطيء. في التلدین البطيء %75  النفاذیة   

.بینما یتغیر في C°500عند  2.73eVإلى   C°300عند 3.39eVیتناقص النطاق البصري من 

  ) في التلدین السریع. 3.93eVإلى 3.76eVالمجال(

انطلاقا من النتائج المتحصل علیھا, نستنتج أن التغییر في طریقة التلدین والزیادة في درجة حرارتھ یؤثر 

من اجل نتائج اكثر دقة, . CuOعلى الخصائص البنیویة والضوئیة للجسیمات النانویة لأكسید النحاس 

یر ھامش تغیر ننصح بخوض نفس الدراسة مع توسیع مجال درجة الحرارة الى درجات اعلى وتصغ

  درجة الحرارة.
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  :ملخص
في ھذا البحث تمت دراسة تأثیر التلدین على الخواص البنیویة والبصریة لمسحوق أكسید النحاس 

CuO بواسطة جل. حضر المحلول -المحضر باستخدام تقنیة الصول(5H2O+CuSO4)  كمادة
 C°(300,400,500)اساسیة، وتم تلدینھ بطریقتین (تلدین سریع، تلدین بطيء) بدرجات حرارة 

تبین أن ، (XRD,MEB)لمدة ساعة واحدة. تم دراسة الخصائص البنیویة من خلال تحلیل 
المسحوق أن لھ بنیة أحادیة المیلان، و جزیئات العینات لھا شكل صفائحي.في التلدین البطيء حجم 

 26.04إلى  25.11نانومتر،في التلدین السریع یتغیر من  31.56إلى  19.80الحبیبات یتغیر من
حیث بینت النتائج ان   (UV-Visible, IR)ر. اما الخصائص البصریة تم فحصھا ب نانومت

، أما في التلدین  %65إلكترون فولط، والنفاذیة حوالي  2.74إلى  3.56النطاق البصري یتغیر من 
في  %75إلكترون فولط، والنفاذیة تفوق  3.93إلى  3.67السریع فان النطاق البصري یتغیر من 

 . C°400درجات حرارة تفوق 

  جل، طرق التلدین. - مساحیق نانومتریة، صول أكسید النحاس، الكلمات المفتاحیة:

Résumé : 
Dans cette étude, Nous avons étudié l’effet de la méthode de recuit sur les 
propriétés structurelles, optiques et morphologiques de CuO sous forme de 
poudre. L’élaboration de notre composé s’est fait en utilisant la technique 
sol-gel. Les échantillons sélectionnés de notre produit obtenus ont été 
traités thermiquement à des températures différentes (300°C, 400°C, 
500°C) par deux méthodes de recuit ; la méthode de recuit lente et rapide. 
La caractérisation de nos échantillons a été faite en utilisant DRX, MEB, 
spectroscope UV-Visible, et spectroscope infra-rouge. A travers Les 
résultats obtenus, le recuit lent nous a permet d’obtenir une taille du grain 
qui variée entre 19.80 et 31.56 nm, un gap optique qui varié entre 3,56 et 
2,74 eV, avec une transmittance qui peut atteindre 65%. En revanche, le 
recuit rapide donne une taille du grain qui variée entre 25.11 et 26.04 nm, 
un gap optique qui varie de 3,67 à 3,93 eV et une  transmittance qui peut 
dépasser le 75% à des températures supérieures à 400°C.  
Mots-clés : CuO, sol-gel, nanopoudre, méthode de recuit.  

Abstract: 

In this study, the effect of annealing on the structural and optical properties 
of CuO powder prepared using the sol-gel technique was investigated. The 
obtained samples were Treated in two methods (rapid and slow annealing) 
at different temperatures (300°C,400°C,500°C). Samples were caracterized 
by means of XRD, MEB, UV-Visible and IR spectroscopy. The main 
results show that in slow-annealing, the crystallite size varies from 19.80 to 
31.56 nm, optical gap varies from 3.56 to 2.74 eV. as for the transmittance, 
it can rich 65%. Whereas, rapid annealing changes the crystallite size from 
25.11 to 26.04 nm, and the optical gap from 3.67 to 3.93eV. However, the 
transmittance, in this case can exceed 75% beyond  400°C. 
Key-words : CuO, sol-gel, nanopowder, annealing methods. 
 

 


