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 چكيده
. با کيفيت بالا رشد داده شدKPb2(PO3)5.2K2Oخودی با استفاده از فلاکس  هسازی خودب به روش هسته KTiOPO4 (KTP)ق بلورهای در این تحق

برای رشد  مشهورترین فلاکس، K6P4O13گيری شد و با مقادیر مربوط به فلاکس اندازه KPb2(PO3)5.2K2Oميزان فراریت و گرانروی و حلاليت فلاکس 

کيفيت بالای  ،(ICP)آناليز شيمياییو (UV-VIS)، طيف سنجی نور مرئی (XRD)پراش اشعه ایكسبا انجام آناليزهای . مقایسه شد KTPبلورهای 

 .تایيد شد KPb2(PO3)5.2K2Oفلاکس  بابلورهای رشد داده شده 

 

 حلاليت ، فراریت، گرانروی ،فلاکس ، خودی سازی خودبه هسته :واژگان کليدی
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Abstract 

In this research, high-quality KTiOPO4 (KTP) crystals were grown by a spontaneous nucleation method using 

KPb2(PO3)5.2K2O as a flux. The volatility and solubility and viscosity of KPb2(PO3)5.2K2O was measured and the values 

associated with K6P4O13 flux than was most famous flux for the growth of KTP crystals, were compared. With X-ray 

diffraction analysis (XRD), visible light spectroscopy (UV-VIS) and chemical analysis (ICP) high-quality crystals grown 

by KPb2(PO3)5.2K2O flux confirmed. 
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که به اختصار  KTiOPO4پتاسیم تیتانیل فسفات با فرمول شیمیایی 

KTP شود، یک بلور نوری غیر خطی است که به خاطر شناخته می

داشتن ضریب نوری غیرخطی بالا، ناحیه وسیع عبوردهی، پایداری 

به طور گسترده در صنایع  [4]آستانه آسیب نوری بالا و حرارتی بالا

با  Nd:YAGالکترواپتیکی به عنوان دو برابر کننده بسامد لیزرهای 

 .دروبه کار میهاسوئیچQو  nm4531طول موج

دمای خوددر  قبل از رسیدن به دمای ذوب KTPبلورهای 

بنابراین  .گردنددر آرگون تجزیه می 4401℃در هوا و 4413℃

. توان این بلورها را با استفاده از روش رشد از مذاب رشد دادنمی

روش : وجود دارد KTPدو روش اصلی برای رشد بلورهای 

بدلیل پیچیده بودن تجهیزات [. 3]هیدروترمال و روش فلاکس

آزمایشگاهی، کوچک بودن اندازه بلورهای رشد یافته و وارد شدن 

وش هیدروترمال، به ساختار بلور در حین رشد به ر-OHیونهای

استفاده   KTPامروزه بیشتر از روش فلاکس برای رشد بلورهای 

 .شودمی

بااستتفاده از روش   KTPبلور  برای رشدی متفاوتیهاتاکنون فلاکس

به موارد ذیل اشاره  می توان از جملهاستفاده شده است که  فلاکس

 فلاکتتس، [9]پلتتی فستتفات، فلاکتتس تنگستتتات  فلاکتتس: نمتتود

-K6P4O13[4],K4P2O7 ,K5P3O10 ,K8P6O19[7هتتتتتای

5]KNaPO3F[8 ]و KBa2.(PO3)5:2K2O [9] 
هستتند کته    هایی عیبها دارای مزیت ها و  هر کدام از این فلاکس

روی کیفیتتت و ختتواص بلورهتتای رشتتد داده شتتده از آنهتتا تتتا یر  

مشهور ترین فلاکتس بترای   K6P4O13فلاکس .گذارند مستقیمی می

است که مهمتترین مشتکل ایتن فلاکتس      KTPرشد تک بلورهای 

بترای  [. 45]باشدمیcp 15-05آن بوده که در حدودگرانروی بالای 

بته ایتن    PbOرفع این مشکل امروزه مقداری مواد افزودنی ماننتد  

 [.44-49]کنند تا گرانروی آن کاهش پیدا کند فلاکس اضافه می

برای اینکه مشکل بالا بودن گرانروی فلاکس را حل کنیم      

ی رشد رابKPb2(PO3)5.2K2Oبا ترکیب فلاکسی را با پایه سرب

و در این انتخاب خود  انتخاب کردیمKTPتک بلورهای 

هایی چون گرانروی و فراریت کم فلاکس و نیز حلالیت بالا  ویژگی

بر واکنش این فلاکس روابط شیمیایی حاکم .را مد نظر قرار دادیم

 :به صورت زیر است

 

(1) KH2PO4 + TiO2               KTiOPO4 +H2O                           

 

(2) 5KH2PO4 +2PbCO3      KPb2 (PO3)5.2K2O +2CO2 +5H2O   

 

رابطه شیمیایی حاکم به صورت زیر  K6P4O13و برای فلاکس 

 :است
(9) 2KH2PO4 + 2K2H PO4                         K6P4O13+3H2O            

        

 

 فراریت فلاکس
فراریت فلاکس باعث ایجاد مشکلاتی چون هسته سازی خود به 

-طح محلول و یکنواخت نبودن رشد میخودی در روی س

مقایسه ای مناسب از این ویژگی بین  بتوانیم برای اینکه[. 45]گردد

انجام دهیم میزان K6P4O13لاکسفو KPb2(PO3)5.2K2Oفلاکس

 :فراریت این فلاکس ها را به صورت زیر محاسبه کردیم

ای هابتدا نسبت 

       از(45الی9)معینی

           
  

       

           
وزن کرده و    

ریزیم سپس وزن بوته ها را قبل از قرار دادن در  درون بوته می

بوته ها را به طور جداگانه در کوره تک . گیریم کوره اندازه می

قرار می دهیم و بعد از  فلاکسناحیه ای در شرایط یکسان برای هر 

انجام فرایند رشد بوته ها را از کوره خارج می کنیم و آنها را وزن 

توانیم میزان فراریت فلاکس در هر حالت  می9رابطهمی کنیم و طبق 

 .را بدست آوریم

(9)           

 
    

وزن بوته بعد از رشد  Bوزن بوته قبل از رشد و Aدر فرمول فوق 

نتایج حاصله در . است و نتیجه به صورت درصد بدست می آید

 .نمایش داده شده اند 4شکل
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 نمودار فراریت فلاکس ها:  1شكل

 

به وضوح مشخص است که میزان فراریت   

در مقایسه با فلاکس KPb2(PO3)5.2K2Oفلاکس

K6P4O13 باشد و این یک مشخصه مهم برای این  میکمتر

از  تریگردد در فرایند رشد درصد بالا فلاکس است که سبب می

 .ل شوندمواد استحلا

 

 گرانروی فلاکس
میزان گرانروی یک فلاکس تا یر زیادی روی فرایند رشد و مدت   

هایی  زمان رشد و کیفیت بلورهای رشد یافته دارد و همواره فلاکس

. ترند که دارای گرانروی پایین تری هستند برای فرایند رشد مناسب

بنابراین میزان گرانروی این فلاکس ها را بدست آورده  و با هم 

 (.3شکل)کنیم مقایسه می

 
 نمودار گرانروی فلاکس ها:  2شكل

 

دیده می شود فلاکس 3همانطورکه در شکل  

KPb2(PO3)5.2K2O  دارای گرانروی پایین تری از فلاکس

K6P4O13 است و این ویژگی علاوه بر این که مدت زمان فرایند

رشد را کاهش می دهد تا یر زیادی روی کیفیت بلورهای رشد داده 

 .شده می گذارد
 

 حلاليت فلاکس

 دمای محاسبهبا را KPb2(PO3)5.2K2Oحلالیت فلاکسنمودار 

      اشباع فلاکس برای نسبت های مختلفی از 

       
 دودهتتدر مح

 (.9شکل)رشدبدست آوردیم های متعدد طی آزمایش 5.4 – 4 

 
 نمودار حلالیت فلاکس ها :3شكل
 

به وضوح مشخص است که میزان حلالیت  9با توجه به شکل  

در محدوده دمایی یکسان بیشتر از  KPb2(PO3)5.2K2Oفلاکس 

است که به طور مستقیم روی کیفیت بلورهای  K6P4O13فلاکس

با توجه به نتایج بدست آمده به وضوح .رشد داده شده تا یر دارد

دارای ویژگی  KPb2(PO3)5.2K2Oمشخص است که فلاکس 

 KTPبرای رشد تک بلورهای  K6P4O13های بهتری از فلاکس 

 .باشد می
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 رشد بلور 
 درKPb2(PO3)5.2K2Oفلاکس ازKTPبرای رشد تک بلورهای 

 KH2PO4مواد.خودی استفاده کردیم هب سازی خود روش هسته

,TiO2وPbCO3 با توجه  (شرکت مرک%)33.33با درصد خلوص

      ودر نظر گرفتن نسبت 3و4به روابط شیمیایی 

       
وزن  1 

با ترتیب  ml05با حجم  (رودیوم% 0)کرده و درون بوته پلاتینی

در  4فرایند سنتز و رشد طبق جدولمعینی می ریزیم و برای انجام 

پس از پایان فرایند سنتز و رشد . دهیم ای قرار می کوره سه ناحیه

بوته را از کوره خارج کرده و بعد از رسیدن به دمای محیط مواد 

دهیم تا بلورها از فلاکس جدا  درون بوته را با آب گرم شستشو می

 (.1شکل)شوند
 بلور رشد سنتز و شرایط فرایندهای:  4جدول

گرادیان 

دمایی در 

 طول

آهنگ سرد 

 کردن کوره

بازه دمایی 

 رشد

سنتز شرایط  Run 

℃5.1 ℃/h 4 ℃ 355-

4405 

T=4405℃H=41
h 

No.1 

 

 
ریخت (:c)بهترین بلور بدست آمده (:b)شکل مواد بعد از فرایند (:a):4شكل

 شناسی بهترین بلور

 

مشخص است بلور بدست آمده  1همان طور که در شکل     

دارای اندازه و کیفیت ظاهری و شفافیت مناسبی است و با توجه به 

دارای بیشترین  (455)،(544)ریخت شناسی این بلور صفحات

 .می باشندگستردگی 

 (ICP)آناليز شيميایی
مشخص شد که میزان نفوذ سرب به ساختار بلور ICPبا انجام آنالیز

 .می باشد که مقدار بسیار ناچیزی است 5.443% در حدود 

 

 

 (XRD)آناليز پراش اشعه ایكس
 XRDبلور بدست آمده با حالت ایده آل آنالیز  XRDنتیجه آنالیز 

ای  در توافق بسیار خوبی بود و ساختار شبکه KTPبرای بلور 

با استفاده از  (.0شکل)شده است رومبیک تشخیص دادهوارت

های  ابت KTPبلور  xهای بدست آمده در الگوی پراش اشعه  داده

که با حالت  شبکه با روش کوچکترین مربع کامل محاسبه شد

 .(3جدول)استاندارد توافق خوبی دارد

 

 

  ابت های شبکه بلور بدست آمده: 3جدول

c(Ǻ) b(Ǻ) a(Ǻ) ابت های شبکه  

 بلور رشد داده شده 43.153 3.914 45.01

 بلور ایده آل 43.143 3.933 45.011

 

 
 .نمودار پراش اشعه ایکس بلور :5شكل

 

(UV-VIS)مرئی  رونطيف سنجی 

در  SHIMADZU1650PC-UVستنج  از طیت  برای ایتن آنتالیز   

استتتتتتفاده nm4455-905دمتتتتتای اتتتتتتاق و در محتتتتتدوده   

است و جذب  nm930در طول موجCut-offمنحنی(.3شکل)یمکرد

مربوط به رودیوم است که از ساختار بوته  nm005-105در محدوده

مربتوط بته    nm195در وارد ساختار بلور شده و جذب بستیار کتم   

 .سرب است که از فلاکس به دورن ساختار بلور نفوذ کرده است
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 بلور نور مرئی طی  سنجینمودار : 6شكل

 

 نتيجه گيری
از  KPb2(PO3)5.2K2Oمیتتزان فراریتتت و گرانتتروی فلاکتتس      

لاوه بتر ایتن میتزان حلالیتت     باشد و ع کمتر می K6P4O13فلاکس 

از فلاکتتتتتتس  KTPبتتتتتترای KPb2(PO3)5.2K2Oفلاکتتتتتتس

K6P4O13ین ویژگی ها تتا یر مستتقیمی روی   بیشتر است و جون ا

 KPb2(PO3)5.2K2Oشود کته  اندازه و کیفیت بلور دارن باعث می

لاکس برای رشد ایرفلاکس های متداول مناسب ترین فنسبت به س

پتراش اشتعه   باشد واین موضوع بتا آنالیزهتای    KTPتک بلورهای

.تایید گردید(UV-VIS)و طی  سنجی نور مرئی( XRD)ایکس
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