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هاي نازك اكسيد روي، تهيه شده اي خواص ساختاري فيلممطالعه مقايسه
  ژل -با روش سل

 
   *1حسن آبسالان

  ، ايراناهر، فيزيكگروه مربي، دانشكده علوم پايه، دانشگاه آزاد اسلامي، واحد اهر،  -1
h-absalan@iau-ahar.ac.ir  *  

  )25/10/90: ، تاريخ پذيرش09/07/90: تاريخ دريافت(
  
  

  دهيچك
ژل و بـه   -هاي نازك اكسيد روي با استفاده از زينك استات دي هيدرات به عنوان پيش مـاده اصـلي و بـا اسـتفاده از روش سـل     فيلم

ها فيلمهاي پوشش براي تهيه تكنيك چنينهم و تهيه سل روش متفاوت 4. اندوري تهيه شدههاي فروكشي و غوطهكارگيري تكنيك
ژل بـا توجـه بـه روش تهيـه سـل و       -هاي نازك تهيـه شـده بـا روش سـل    ورفولوژي و خواص ساختاري فيلمم. كار برده شده استه ب

هاي نازك اكسيد روي و پودرها توسـط پـراش   ريزساختار فيلم. وري مطالعه شده استهاي رسوب گذاري فروكشي و غوطهتكنيك
كه پودرهـا داراي  باشند در حاليدر اين مطالعه، آمورف مي هاي نازك اكسيد روي تهيه شدهفيلم. سنج اشعه ايكس آناليز شده است

مورفولوژي فيلم با . شودها ديده ميهاي پراش اشعه ايكس آناند كه در نمونههاي پراش متفاوتاختار پلي كريستالي به همراه پيكس
قويـا بـه روش    ،نازك اكسـيد روي  هايمورفولوژي سطحي فيلم. استفاده از تصاوير ميكروسكوپ الكترون روبشي بررسي شده است

اي و زيـر  هـاي بانـد كنـاره   هاي نازك اكسـيد روي، گسـيل  هاي فوتولومينانس فيلمطيف. تهيه و تكنيك رسوب گذاري وابسته است
  .دهندنشان مينانومتر  465در حوالي باندي را 

  
   :يديكلهاي واژه
  ژل، خواص ساختاري -نازك، اكسيد روي، سل هايفيلم

  
  دمهمق -1

اسـت كـه داراي فاصـله     nاكسيد روي يـك نيمـه رسـاناي نـوع    
ــواري پهــن eV4.32.3ن ــوده و داراي ســاختار كريســتالي   − ب
ــال ــت  هگزاگون ــا ثاب ــت ب ــبكه ورتزي ــاي ش      و a=249.3ايه

205.5=c سـيد روي بـدليل   هـاي نـازك اك  فيلم. ]1[ باشدمي
دارا بودن شفافيت اپتيكي بالا در محدوده ناحيه مرئي، در ساخت 

 گـازي حسـگرهاي   و اپتـوالكترونيكي ماننـد  وسايل الكترونيكـي  
  هاي دستگاه ،]4[ رساناهاي شفاف ،]3[ خورشيدي هايسلول ،]2[

  
  . كاربرد دارند ...و ]SAW ]5)(سطحموج آكوستيكي 

ها را توان آنها، ميفيلممحدوده وسيع كاربردهاي اين  به با توجه
 هاي مختلف لايه نشاني مانند روش رسوب گـذاري توسط روش
و غيـره   ]8[ اسـپري پـايروليزز   ،]7[ اسـپاترينگ  ،]6[ بخارشيميايي

ژل بـراي سـاخت انـواع     -روش سـل  هاي اخيردر سال. تهيه كرد
اسـتفاده قـرار گرفتـه    طور قابـل تـوجهي مـورد    ههاي نازك بفيلم
هاي نازك اكسيد به پارامترهـاي  خواص ساختاري فيلم .]9[ است
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مانند تكنيك رسـوب گـذاري، فرآينـد خشـك سـازي،       مختلفي
. بسـتگي دارد ... محلول، غلظت محلـول و   PHدماي بازپخت،
هاي نازك اكسيد روي تهيه خواص ساختاري فيلم در اين تحقيق

شـده   و مقايسـه  ژل بررسـي  -مختلـف روش سـل   شرو 4 شده با
داراي نحوه تهيه سل يكسان و تكنيك  S3و S1هاينمونه. ستا

 S2 ،S3سـه نمونـه   ). وريفروكشـي و غوطـه  ( انـد تهيه متفـاوت 
  . انـد يكسـاني  نيز داراي روش تهيه سـل متفـاوت و تكنيـك    S4و
  اده از اي با اسـتف دليل محدوديت تكنيك فروكشي، فيلم پيوستههب

  .نيامده استبدست  4و  2هايروش
زود خاصـيت   دليل اينكه سل تهيه شده خيلـي هتكنيك ، باين در 

امكــان  رد،چســبندگي مناســبي نــدا دهــد وخــود را از دســت مــي

  .ها بسيار كم استساير فروكشيبراي سل از  دوبارهاستفاده 
  روش تحقيقمواد و  -2

وي بـا اسـتفاده از روش   هاي نـازك اكسـيد ر  فيلمدر اين مطالعه، 
بـر   وريهـاي فروكشـي و غوطـه   و بكـارگيري تكنيـك   ژل -سل

مختلـف بـراي    نمونـه  4. انـد اي تهيه شـده هاي شيشهزيرلايهروي 
)). 1(شـكل (هاي نازك اكسيد روي استفاده شده اسـت  تهيه فيلم

ــه   ــن نمونـ ــام ايـ ــدرات   در تمـ ــتات دي هيـ ــك اسـ ــا از زينـ  هـ
]2.)([ 2223 OHCOCHZn )(ZAD     به عنـوان پـيش مـاده

  . استفاده شده است
  

ايزو پروپيل دي هيدرات

زينك استات دي هيدرات

تركيب 

محلول شفاف 

تكنيك فروكشي تكنيك غوطه وري

اسيد استيك

اتانول

 ساعت2حمام آبي به مدت 

مونو اتانول امينتركيب دي اتانول امين

فيلم خيس

فيلم هاي نازك اكسيد 
روي

ايزو پروپيل دي هيدرات

محلول شفاف 

 تركيب

محلول شفاف 

فيلم خيس

فيلم هاي نازك اكسيد 
روي

 دقيقه30هم زدن، 

 ساعت2هم زدن ، 

 ساعت24ماندگاري، 

 دقيقه 30هم زدن  

 دقيقه20 هم زدن

 ساعت2ماندگاري

1نمونه 
3نمونه 2نمونه 

4نمونه 

تكرار  تكرار 
 خشك كردن دقيقه30 دقيقه30 خشك كردن

  
  ژل -هاي مختلف روش سلها و تكنيكهاي نازك اكسيد روي با استفاده از نمونهفلوچارت تهيه فيلم): 1(شكل 

  
 150در ZADگـرم  9/4 ابتـدا  ،(S1)براي تهيـه سـل نمونـه اول   

)(ليتر ايـزو پروپيـل دي هيـدرات   ميلي OHpr i  پـس  . حـل شـد
سپس . بدست آمد شيري رنگ محلولي،هم زده شدندقيقه  30از
ــي 8 ــين  ميل ــانول ام ــو ات ــر مون )]([ليت 422 OHHCNHMEA   
به آن اضافه شد تا اينكه محلول شفافي بدست صورت قطره قطره هب

درجه سلسيوس هم  60و در دماي ساعت  2محلول به مدت . آمد
زده شد و سپس بـه منظـور بدسـت آوردن يـك محلـول پايـدار،       

. ساعت در دماي اتاق نگهداري شد 24شفاف و روشن، به مدت 
تكنيك فروكشي بـر روي  در نهايت، سل تهيه شده، با استفاده از 

  . آماده شده، رسوب گذاري گرديدهاي زيرلايه

 100در داخـل   ZADگـرم  4/4 ،(S2)براي تهيه دومـين نمونـه  
)(ليتر اتانولميلي 52 OHHC    دقيقـه   30ريخته شـد و بـه مـدت

اسـيد  ) گـرم  4/0در حـدود  (سپس مقـدار كمـي   . مخلوط گرديد
][اسيتيك 3COOHCH  دقيقـه   20به آن اضافه شد و به مدت

محلـول شـفاف    .ديـد درجه سلسيوس مخلـوط گر  40ماي دو در 
درجـه سلسـيوس بـه     65بدست آمده، در حمام آبـي و در دمـاي   

سپس به منظور بدست آوردن يك . ساعت نگهداري شد 2مدت 
سـاعت نيـز در دمـاي اتـاق      2محلول شفاف و صـاف، بـه مـدت    

وري لايـه  غوطـه  نمونه دوم بـا اسـتفاده از تكنيـك   . نگهداري شد
  . نشاني گرديد
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همان روش تهيـه نمونـه اول بدسـت آمـد     با  (S3)سل نمونه سوم
وري براي تهيه فيلم نـازك اسـتفاده   ولي اين بار از تكنيك غوطه

مـورد  اول روش تهيـه   ،(S4)هبراي تهيـه چهـارمين نمون ـ  . گرديد
در  ZADگـرم  3/3استفاده قرار گرفت با اين تفاوت كه اين بار 

درات ريخته شد و به جاي ميلي ليتر ايزو پروپيل دي هي 70داخل 
ــي 8 ــين،  ميل ــانول ام ــو ات ــر مون ــر  4ليت ــي ليت ــيندي ميل ــانول ام  ات

])[ 242 OHHHNC )(DEAاســتفاده بــه عنــوان پايدارســاز 
وري براي تهيه فيلم نازك مورد استفاده سپس تكنيك غوطه. شد

تيك و اسـيد اس ـ  DEAوMEAبدليل غلظت پـايين . قرار گرفت
گيـري  هـا انـدازه  سلPHبراي تهيه سل، تغييرات اندكي در بكاررفته
  .آورده شده است )1( اين تغييرات در جدول. شده است

  
 هاي نازك اكسيد روي تهيه شده درفيلمPHمقاديرمورفولوژي و  ):1( جدول

  ژل -هاي متفاوت روش سلها و با تكنيكنمونه
PH تكنيك نمونه  مورفولوژي 

فروكشي 1 1/7  متخلخل 
5/6 غوطه وري 2  زبر 
1/7 غوطه وري 3  ريز شكاف 
8/6 غوطه وري 4  صاف 

  
اي توسـط مـواد شـوينده شسـته شـده و سـپس       هاي شيشـه زيرلايه

ينده فراصـوتي در تركيبـي از   توسط آب يونيزه شده در يك شـو 
هـاي  تكنيكهاي نازك، براي تهيه فيلم .الكل و استن تميز شدند

سـانتي متـر بـر دقيقـه انجـام       8وري در سـرعت  فروكشي و غوطه
درجـه سلسـيوس و    100هاي پوشش يافته، در دمـاي  فيلم. گرفت

دقيقه خشك شده و سپس بـه منظـور بدسـت آوردن     30به مدت 
در . مرتبـه تكـرار شـد    9ر، ايـن عمليـات   ظ ـهـاي مـورد ن  ضخامت

درجه سلسيوس و در داخل  400هاي نازك در دماي نهايت، فيلم
هــا محلــولPH.كــوره تحــت عمليــات بازپخــت قــرار گرفتنــد 

 )tan.BriG 3505−Jenwayمــدل(ســنج PHتوســط
ي هـا مشخصـات سـاختاري پـودر و فـيلم    . ه استگيري شداندازه

    XRD)(بـــا اســـتفاده از پـــراش ســـنج اشـــعه ايكـــس  نـــازك
ــدل( PW−1840مــ PHILIPS ــابش  ) ــا تــ αKبــ Cu 

52از =θتـــاo60)o05.0 step=( بدســـت آمـــده اســـت .    
ها با استفاده از تصاوير ميكروسـكوپ  فيلم ريخت شناسي سطحي

30XLمدل(SEM)(روبشي الكتروني PHILIPS ( بررسي
ــا اســتفاده از نيــز هــاي فوتولومينــانس طيــف و    راســپكتروفوتومتب
انـدازه   )نـانومتر  5و با پهنـاي   JASCOFP-6200,Japan مدل(

نـانومتر تنظـيم شـده     325طول موج برانگيزش در . اندگيري شده
  .بود

  
  نتايج و بحث -3

 400هاي نازك بازپخت شده در دمـاي  ي فيلمXRDآناليزهاي
درجـه   500و 200درجه سلسيوس و پودرهاي بازپخـت شـده در   

  .شوندديده مي )2( سيوس در شكلسل

  
ها، هاي نازك اكسيد روي و پودرهاي آنفيلم XRDآناليز  :)2( شكل

  بازپخت شده در دماهاي مختلف
  

زك اكسـيد روي داراي  هـاي نـا  فيلمطور كه ديده مي شود همان
ها ديـده  هستند و هيچ پيكي در فاز كريستالي آن آمورفساختار 

انـد نيـز   هايي كه تحت اين شرايط تهيـه شـده  تمام نمونه. شودنمي
هاي پودرهـاي  نمونه. بدين صورت داراي ساختار آمورف هستند

هـاي مختلـف نشـان    هاي پراشـي را در جهـت  اكسيد روي، پيك
، )100( هـاي انـد و پيـك  عمدتا پلـي كريسـتالي   پودرها. دهندمي

 شـدت . اهده كـرد توان مش ـرا مي )110(و ) 102(، )101(، )002(
 شـكل  .يابـد ها با افزايش دمـاي بازپخـت افـزايش مـي    نسبي پيك

هـاي نـازك رشـد يافتـه در شـرايط      توپوگرافي سطحي فيلم، )3(
  . دهدمتفاوت را نشان مي
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هاي نازك اكسيد فيلمميكروسكوپ الكتروني روبشي از  تصاوير): 3( شكل

   ترتيب برايهب )د( و )ج(،) ب( ،)الف(روي تهيه شده در شرايط متفاوت 
  ) S4و  S1،S2 ، S3 هاينمونه

  
. دهـد ، يك ساختار ناهموار و متخلخل را نشان ميS1سطح نمونه

نيز داراي ساختار متخلخل است ضمن اينكـه نـاهمواري    S2نمونه
، سـاختار  S3نمونـه بـراي  . و زبري سطح در آن بالاتر رفتـه اسـت  

اف به همراه كمـي  متخلخل و ناهموار از بين رفته و يك سطح ص
كـاملا صـاف و    S4نمونهسطح . ترك خوردگي ايجاد شده است

شـكل   .شودهمگن است و هيچ ترك و شكافي در آن ديده نمي
ــف، )4( ــو طيـ ــو تلالـ ــاي فوتـ )min(هـ escancephotolu  

هاي نازك اكسيد روي تهيه شده در شرايط مختلف را نشـان  فيلم
ژل  -سل شده با روش هاي نازك تهيهفيلم PLهايطيف. دهدمي

هـاي عبـوري   انـد، شـامل طيـف   جاد شدهكه در شرايط متفاوت اي
ها با تغيير شرايط تهيه فيلم، تغيير اند كه شدت و مكان آنمتفاوتي

يك . دهدمي دو پيك عبور فوتو تلالو را نشان ،S1نمونه .كندمي
نانومتر جايگزين شده است كه به گـذار   379پيك تيز در حوالي 

)(ربــه نــوانــوار  bandtoband پيــك دوم، . اشــاره دارد−−
) سـبز  -سـبز بـه زرد   -عبـور سـرخ  (يك نوار پهن در ناحيه مرئي 

هاي نازك اكسيد روي دليل نقايص سطحي عمق فيلمهاست كه ب
  لبــه  شــدت تيــزپهــن شــدگي نــوار و چنــين هــم. ]11-10[ اســت
)(ايكناره edgebandnear تخلخـل  ناشي از سـاختار م −−

نانومتر، يـك   388يك گسيل برانگيخته شده در  .]12[ فيلم است
نانومتر، و يك پيـك   400پيك عبوري باند به باند پهن در حدود 

مشـاهده   S2 نانومتر بـراي نمونـه   537در حدود  تقريبا پهن عميق
رسد كه پيك عبوري باند به باند پهن به علـت  به نظر مي. شودمي

  .جمله ناهمواري سطح فيلم باشد نقايص غير جايگزيني از
ممكن است  S3نانومتر براي نمونه  375پيك گسيل فرابنفش در 

به دليل فرايند فونوني بازتركيبي برانگيزشي نزديـك سـطوح لبـه    
نـانومتر بـه    404پيك تقريبا پهـن در   .]13[ نوار اكسيد روي باشد

بانـد   علت انتقال باند به باند بوده و پهن شدگي جزئي پيك انتقال
ــكاف      ــز ش ــزش ري ــل برانگي ــه دلي ــن اســت ب ــم ممك ــد ه ــه بان  ب

)(microcrack537ر پيـك تـرازي عميـق د   . سطح فيلم باشد 
  . هاي روي نسبت دادحفرهتوان به نانومتر را نيز مي

نانومتر، يك پيك انتقال  376يك پيك برانگيزشي در ،S4نمونه 
 517يك ضعيف نسـبي در  نانومتر و يك پ 381تيز باند به باند در 

نـد حفـره روي اسـت را    نانومتر كه به علت نقص سطحي فـيلم مان 
  .دهدنشان مي
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  شرايط مختلف
  

نمونـه  . اندبا استفاده از سل يكسان تهيه شده S3و  S1هاي نمونه
S1 ي و نمونــه بــا اســتفاده از تكنيــك فروكشــS3  بــا اســتفاده از

در طـي تكنيـك فروكشـي،    . انـد وري ايجـاد شـده  تكنيك غوطه
 شـود و سـل از پـائين بـه بـالا حركـت      زيرلايه ثابت نگهداشته مي

در اين حالت، اختلاف معناداري ميـان تبخيـر حـلال در    . كندمي
         در تكنيـــك . طـــي حركـــت ســـل و بعـــد از آن وجـــود نـــدارد

ــه ــاوغوط ــل    وري، تف ــي مراح ــلال در ط ــر ح ــي در تبخي ت مهم
در مرحلـه تبخيـر، حـلال بـه     . فروكشي و بخار شـدن وجـود دارد  
در تكنيـك   شـود در حـالي كـه   سرعت در اطراف نمونه بخار مي

   بـه علـت   .گيـرد فروكشي، تبخيـر حـلال بـه آرامـي صـورت مـي      
مونــــو اتــــانول هــــاي پليمــــري ضــــعيف و شــــكننده پيونــــد

ها استفاده شـده  كه به عنوان پايدار كننده در نمونهMEA)(امين
  خيــر، پليمرهــا شكســته شــده و از بــين اســت، در طــول مرحلــه تب

  .روندمي
  
  گيرينتيجه -4
هـاي نـازك اكسـيد    توان فـيلم كه مي شودمياين تحقيق نتيجه  از

ژل و  -هاي مناسب روش سـل روي متخلخل را با استفاده از رويه
ــي فرو  ــك پوشش ــي بدســت آورد تكني ــاختاري . كش ــواص س       خ

هـا بسـتگي   هاي نازك تهيه شده، به شدت به شرايط تهيـه آن فيلم
چنـين  با تغيير روش تهيه سل و هـم  ،هاي نازكساختار فيلم. دارد

زمـاني كـه از اتـانول و اسـيد     . دكن ـتكنيك لايه نشاني تغييـر مـي  

شود، سطح تيك بترتيب به عنوان حلال و كاتاليزور استفاده مياس
دي اتـانول امـين بـه    از  اگر. آيدفيلم نايكنواخت و زبر بدست مي

روي نيز بكار جاي مونو اتانول امين استفاده شود و تكنيك غوطه
  هــا كــاملا يكنواخــت و صــاف بدســت گرفتــه شــود، ســطح فــيلم

هـاي نـازك اكسـيد روي    در ايـن مطالعـه، سـاختار فـيلم    . آيدمي
ل و تكنيـك لايـه نشـاني بسـتگي     آمورف بوده و به روش تهيه س

  . دارد
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