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هاي آلوميناي ساخته شده به روش آنديزاسيون سخت براي  نانوحسگرهاي گازي بر اساس نانوحفره
  حسگري رطوبت در دماي اتاق

 
  

  اشوندترك و غفار رمضانيعبدالعلي  الماسي كاشي، محمد زارعي، مجيد 

  كاشانان، دانشگاه كاش، گروه فيزيك
 almac@kashanu.ac.ir: پست الكترونيكي

  
  

  )۱۳/۳/۱۳۸۹ :دريافت نسخة نهايي ؛ ۱۱/۶/۱۳۸۷ :افت مقالهيدر(

  دهيچك
لف آلومينا هاي مخت هاي اسيدي موجود در قسمت براي بررسي اثر ميزان آنيون. هاي آلومينا به روش جديد آنديزاسيون سخت مطالعه شد          نانوحسگرهاي رطوبت بر اساس نانو حفره     

كيلوهرتز در   ۴۰ تا   ۳ ةاثر فركانس در باز   .  ولت ساخته شد   ۴۴ و   ۳۸بر حساسيت نانوحسگر، دو نوع حسگر ديواره و لاية سدي در دو چگالي جريان متفاوت با ولتاژهاي آنديزاسيون                   
يافت نانو حسگرها به روش طيف سنجي امپدانس در دماي اطاق بررسي شـده              هاي پاسخ و باز      درصد بر حساسيت و زمان     ۹۰تا   ۴۰هاي رطوبت نسبي      ولتاژهاي مختلف و در دامنه    

همچنين مشاهده شـد كـه حـساسيت بـا     . باشند  داراي حساسيت بيشتري مي،نشان داده شد كه حسگرهاي لاية سدي و حسگرهاي ساخته شده با جريان آنديزاسيون بالاتر          . است
  .حسگر اثري بر حساسيت آن نداردفركانس نسبت عكس داشته و تغيير ولتاژ اعمالي به 

  
  ون سختيزاسي آند، حفره داريناينانو حسگر، آلوم :ليديكهاي  واژه

  

  
  مقدمه .١

ساخت حسگرهاي گازي يكـي از موضـوعات مـورد توجـه در         

هاي اخير بـه جهـت كاربردهـاي گـستردة آنهـا در صـنايع                 دهه

مختلف غذايي، شيميايي، بهداشـتي، نظـامي و حتـي تحقيقـات            

ساخت حسگرهاي گازي رطوبـت بـا   ]. ٤-١[يي بوده است  فضا

استفاده از آلوميناي متخلخل تقريباً از پنجاه سال پيش با كـشف            

ها، مورد توجـه      اثر بخار آب بر روي خواص الكتريكي اين لايه        

اي بـراي بهبـود    زيادي قرار گرفته و تا كنون تحقيقـات گـسترده   

 لايـة  .]٧-٥[خواص حـسگري رطوبـت آن انجـام شـده اسـت         

 داراي يــك ســطح فعــال اســت كــه شــامل متخلخــلآلومينــاي 

Al هـاي  و يـون   −OH هـاي   هاي اسيدي، همراه با يون      آنيون +3 

هاست كه به طـور ذاتـي در طـول مـدت              نشين شده در حفره    ته

در مـدت زمـان تـشكيل لايـه،         ]. ۸[شـوند     رشد لايه ظـاهر مـي     

روي سـطح آلومينـاي بـا بـار مثبـت از طريـق پيونـد                هـا     آنيون

هاي اكسيژن    هاي هيدورژن مولكول آب و اتم       هيدروژني بين اتم  

ها به واسطة     شوند كه اين يون     هاي بزرگتر جذب مي     اكسي آنيون 

سطح . گيرند  يك غلاف آب جذب شده، دورتر از سطح قرار مي         

. شـود   يآلومينا در مجاورت بخار آب، پوشيده از هيدروكسيل م ـ        

Al هـاي    جـذب كـاتيون    −OH هاي  گروه  +H هـاي    و يـون   3+

Alهـاي     هاي اكسيژن شده و گـروه       جذب يون  OH−     بـا ديگـر

دهنـد    هاي آب جذب شده، پيوند هيدروژني تشكيل مي         مولكول

ها، سطح آلومينا بـه همـراه         اع يون به علت حضور انو   ]. ۱۰ و   ۹[

؛ به عبـارتي  ]۱۱[كند  آب جذب شده خواص الكتروليتي پيدا مي 

  ].۱۲[آورد  يك واكنش اسيدي در محلول آبي به وجود مي
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اي   دانشمندي هندي به نام نحار و همكارش، تحقيقات گسترده           

Al را بــراي بررســي خــواص فيزيكــي حــسگر O2   متخلخــل و3

و ] ١٥-١٣[هاي حسگري رطوبت آن انجام دادند  توصيف مكانيسم

تونل زنـي  . ها پيشنهاد كردند دو مكانيسم حسگري را براي اين لايه      

و ) %٤٠زيـر   (هاي پايين     هاي آب در رطوبت     الكتروني بين مولكول  

هاي اسيدي و يونيزاسـيون       هاي ناشي از آنيون     )+H(انتقال پروتون   

) %۴۰بـالاي   (هـاي بـالا       در رطوبـت   AlO(OH)هاي    آب و گروه  

   .اساس اين دو مكانيسم متفاوت بود

 ١٩٩٥هاي آلومينا در سـال        هاي منظم نانوحفره    با ظهور آرايه     

، تحقيقـات جديـدي بـر روي        ]١٦[توسط ماسودا و همكارانش     

، ١٧[ست ها آغاز شده ا  اين نانوحفرهحسگرهاي گازي بر اساس

 بـا سـاخت دو حـسگر        ١٩٩٨نحار و همكـارش در سـال        ]. ١٨

هاي مشابه اسـيد سـولفوريك در دو چگـالي            يكسان در محلول  

ها در لايـة آلومينـا        جريان متفاوت، به بررسي اثر ميزان نفوذ يون       

آنهـا نـشان دادنـد كـه افـزايش          . بر روي حساسيت آن پرداختند    

فـره و در نتيجـه      چگالي جريان آنديزاسيون، چگالي سـطحي ح      

ي از عوامل مؤثر بر حـساسيت بـوده و بـا            ه يك تخلخل لايه را ك   

دهـد ولـي در عـوض         حساسيت نسبت مستقيم دارد، كاهش مي     

در . شـود  هاي آنيوني درون لايه مي   سبب افزايش ميزان ناخالصي   

هاي آنيوني نزديكتـر بـه        هاي بيشتر، مكان    هاي داراي آنيون    حفره

  ].١٧[ يابد  افزايش ميهم قرار گرفته و حساسيت

ين توانـايي حـسگري يـك مـاده را          از آنجا كه چگالش موي       

دهد، توزيع قطر حفره به عنوان يك پـارامتر مهـم در            افزايش مي 

تعيين حساسيت در يك بازة رطوبتي خاص بسيار مـورد توجـه            

در ] ١٨[ در تحقيقي كه توسط ديكـي و همكـارانش  ]. ١٦[ است

خت دو حسگر در اسيد اكساليك در  انجام شد، با سا٢٠٠٢سال 

 ولت و يك حسگر در اسيد سـولفوريك در          ٥٠ و   ٣٠ولتاژهاي  

 ولت بـه روش آنديزاسـيون نـرم، اثـر قطـر حفـره بـر                 ١٥ولتاژ  

هاي پاسخ و بازيافـت حـسگر مـورد بررسـي             حساسيت و زمان  

در اين تحقيق نشان داده شد كه قطر حفـرة كمتـر،            . قرار گرفت 

تـر را افـزايش داده ولـي          رطـوبتي پـايين    هاي  حساسيت به دامنه  

شود بـه     هاي پاسخ و بازيافت حسگر هم مي        باعث افزايش زمان  

هـاي پاسـخ و        ولـت بـا زمـان      ٥٠ك  يكه حـسگر اكـسال     طوري

، حـسگر   %٧٠هـاي بـالاي        ثانيه بـه رطوبـت     ٤٠بازيافت حدود   

 ثانيـه   ٥٠هاي پاسخ و بازيافت حدود         ولت با زمان   ٣٠اكساليك  

 ولـت بـا     ١٥ و حـسگر سـولفوريك       %٦٠ بالاي   هاي  به رطوبت 

هاي رطـوبتي      ثانيه به بازه   ١٠٠هاي پاسخ و بازيافت حدود        زمان

با ظهور روش آنديزاسيون سـخت       .باشند   حساس مي  %٢٠بالاي  

هاي آلومينـا     توان نانوحفره   ، مي ]١٩[كه اخيراً گزارش شده است      

بت را در چگالي جريان بسيار بالا براي ساخت حسگرهاي رطو         

هـا   در اين تحقيق بر اساس تجربة سـاخت نـانوحفره     . ايجاد كرد 

ها در ولتاژهاي مختلف      ، نمونه ]٢٠[به روش آنديزاسيون سخت     

هـاي مختلـف اسـيد سـولفوريك و اسـيد             با استفاده از تركيـب    

اكساليك بـه عنـوان الكتروليـت، بـه روش آنديزاسـيون سـخت         

يزاسيون يـا بـه     ساخته شده و اثر قطر حفره و چگالي جريان آند         

هاي اسيدي در لاية آلومينا بر حساسيت         عبارتي ميزان نفوذ آنيون   

هـاي مختلـف      هـا در بـازه      هاي پاسخ و بازيافت اين لايه       و زمان 

  .شود رطوبت، بررسي مي

هـاي    اي نانو حفـره     با توجه به گسترة وسيع پارامترهاي آرايه         

ت جديد هنوز   ها و تخلخل، انجام تحقيقا      آلومينا، نظير قطر حفره   

  .باشد به صورت قابل توجهي مورد نظر مي

  

  تجربيروش . ۲
مراحل تجربي شامل سـاخت و آمـاده سـازي نانوحـسگرها         

گيري و انجـام آزمـايش        گيري، طراحي سيستم اندازه     براي اندازه 

هـاي   هاي مختلف بـراي نمونـه    ها و فركانس    ها، ولتاژ   در رطوبت 

  .مختلف ساخته شده است

خت در سـه مرحلـة آنديزاسـيون، لايـه نـشاني و             فرايند سا    

ابتـدا ورقـة آلومينيـوم خـالص        . شـود   اتصال سـازي انجـام مـي      

بـرش  ) mm ۶قرصي به شعاع    (در اندازة مورد نظر     ) ۹۹/۹۹۹%(

داده شده و سپس به مدت چند دقيقه در استون تحت شستـشو             

ها و هرگونه آلودگي ديگر روي سطح         شود تا چربي    قرار داده مي  

براي داشتن يك سطح صاف و صيقلي جهت     . ه از بين برود   نمون

ها كه حداقل افت و خيز را         اي منظم از حفره     دست يابي به آرايه   

 .گيرد   مي  الكتروپوليش قرار   عمل تحت سطح نمونه  ،داشته باشند 

  طي اين مرحله، از تركيب اتانول و اسـيد پركلريـك بـه نـسبت              
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  ۳، شمارة دهمجلد    . . . هاي آلوميناي ساخته شده به روش نانوحسگرهاي گازي بر اساس نانوحفره  ۲۲۱

  

  

    

  
  .ياييطرحواره يك سلول الكتروشيم. ۱شكل

  

 .ط ساخت نانوحسگرهايشرا. ۱جدول

  اسيونزمان آنديز  نوع حسگر ساخته شده

(min) 
  اسيونولتاژ آنديز

(V) 
  نمونه  نوع الكتروليت

 ۴۴ ۱۰  لاية سدي
  M ۴/۰ مخلوط اسيد اكساليك

  M ۰۷/۰ و اسيد سولفوريك
۱N 

 ۳۸ ۷  لاية سدي
  M ۴/۰ مخلوط اسيد اكساليك

  M ۱۵/۰ ۲N و اسيد سولفوريك

 ۴۴ ۱۰  ارهديو
  M ۴/۰ مخلوط اسيد اكساليك

 M ۰۷/۰ ۳Nو اسيد سولفوريك 

 ۳۸ ۷  ديواره
  M ۴/۰ مخلوط اسيد اكساليك

  M ۱۵/۰ و اسيد سولفوريك
۴N 

  

ك بـه عنـوان محلـول الكتروپـوليش اسـتفاده           ه ي حجمي چهار ب  

فرايند الكتروپوليش و تمامي مراحل بعدي آنديزاسيون،       . شود  مي

شـيميايي كـه بـه صـورت طرحـواره در      داخل يك سلول الكترو  

جهـت انجـام فراينـد      . گيـرد    نشان داده شده، انجام مـي      ۱ شكل

 تنظـيم   V۲۰الكتروپوليش ابتدا ولتاژ منبع تغذيه بر روي مقـدار          

كه قرص آلومينيومي  گردد به طوري شده و سپس مدار وصل مي 

اي از جنس پلاتين بـه قطـب منفـي منبـع              به قطب مثبت و تيغه    

 بـالا بـرده     mA۵۰حال جريان از صفر به حدود       . ندشو  وصل مي 

كند تـا بـه       شود، بعد از چند ثانيه ولتاژ شروع به بالا رفتن مي            مي

علت اين افزايش   .  كه از قبل تنظيم شده است برسد       V۲۰مقدار  

ولتاژ در جريان ثابت صيقلي شدن سطح آلومينيم است كه باعث           

ها از سطح نمونـه      نرخ كنده شدن يون   . گردد  افزايش مقاومت مي  

 ثانيـه   ۲۰-۳۰اي است كه جريان پس از گذشت حـدود            به گونه 

 دقيقه پس   ۳حدود  . كند  ك مقدار حدي ميل مي    ه ي افت كرده و ب   

از افزايش اوليه ولتاژ، مدار را قطع كرده و نمونه بـا آب دو بـار                

تقطيــر شستــشو داده شــده و بــراي مرحلــة آنديزاســيون آمــاده 

  .شود مي

ك سطح صاف و صـيقلي      ه ي الكتروپوليش نمون بعد از عمل       

هاي آن بـه حـد نـانومتر رسـيده و             خواهد داشت كه افت وخيز    

با استفاده از روش آنديزاسـيون  . جهت انجام آندي مناسب است   

ها بـر روي قـرص آلومينيـوم          ، نانو حفره  ۱ جدولسخت مطابق   

آماده شـده، در مخلـوط اسـيدهاي سـولفوريك و اكـساليك در              

در ايـن روش ابتـدا      . شوند   سانتيگراد ايجاد مي   ةرجصفر د  دماي

  شـود تـا بـستر      اي در ولتاژ ثابت انجام مي        دقيقه ۵يك آندي نرم    
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 منحنـي   (b) ،هاي ولتاژ و جريان بر حـسب زمـان          منحني (a) . ۲شكل

بار بر حسب زمان براي آنديزاسيون سخت در مخلوط اسيد اكساليك           

M ۴/۰      و اسيد سـولفوريك M ۰۷/۰     در ولتـاژ V۴۴ .از  اسـيون يزآند 

 نرم در ولتـاژ ثابـت   اسيون دقيقه آنديز۵ شروع شده، به مدت      ۵۰ثانية  

  .شود  انجام شده و پس از آن وارد فاز سخت ميV۳۰حدود 

 منحني بار   (b) ،هاي ولتاژ و جريان بر حسب زمان        منحني (a)  .۳شكل

  اكـساليك   بر حسب زمان براي آنديزاسيون سـخت در مخلـوط اسـيد           

M ۴/۰     و اسيد سولفوريك M۱۵/۰    در ولتاژ V۳۸ .از ثانية   اسيونآنديز 

 نرم در ولتاژ ثابت حـدود      اسيون دقيقه آنديز  ۵ شروع شده، به مدت      ۵۰

V۳۰شود  انجام شده و پس از آن وارد فاز سخت مي.  

  

هاي بالا    آلوميناي مقاوم براي رفتن به فاز سخت و تحمل جريان         

 ولت بـر ثانيـه افـزايش داده     ۶/۰ولتاژ با نرخ    فراهم شود، سپس    

طي افزايش ولتاژ، جريان در ولتاژ خاصي كه اصطلاحاً         . شود  مي

شود، افزايش فوق العـاده سـريعي پيـدا           ولتاژ شكست ناميده مي   

هـاي    منحنـي . يابـد   ي كـاهش مـي    يكرده و بعد از آن به طور نما       

ر دو ولتاژ   ولتاژ، جريان و بار بر حسب زمان براي آنديزاسيون د         

 نـشان داده شـده      ۳ و   ۲هـاي    شكل ولت به ترتيب در      ۴۴ و   ۳۸

شود بيشينة جريان آنديزاسـيون       گونه كه مشاهده مي     همان. است

 ولتي به دليـل غلظـت بـالاتر اسـيد سـولفوريك             ۳۸براي نمونة   

 بوده در   ۲mA/cm ۹۵۴موجود در محلول الكتروليت آن، حدود       

ــالي ــة      ح ــراي نمون ــدار ب ــن مق ــه اي ــدود  ۴۴ك ــي در ح  ولت
۲mA/cm ۵۱۷باشد  مي.  

در روش آنديزاسيون سخت مدت زمان آندايزاسيون خيلـي            

كوتاه است زيرا به دليـل چگـالي جريـان بـسيار بـالا، سـرعت                

شـود بـه      ها به سرعت زيـاد مـي        حفاري زياد بوده و عمق حفره     

جا شده را به عنوان معيـاري از ميـزان    همين دليل مقدار بار جابه    

شـود    يون قرار داده و زمان آندايزاسيون طوري تنظيم مي        آنديزاس

در اين روش .  باشد۲cm/ C۳۱كه مقدار بار در تمام موارد برابر 

هـاي    به علت وجود چگـالي جريـان بـسيار بـالا، مقـدار آنيـون              

بيشتري در لاية اكـسيد آلومينـا نفـوذ كـرده و در نتيجـه انتظـار                 

اين روش نسبت بـه     رود كه رفتار حسگرهاي ساخته شده با          مي

  .روش آنديزاسيون نرم تفاوت محسوسي داشته باشد

هـاي يـك نمونـة         از ديوارة حفـره    SEM عكس   ۴ شكلدر     

  آندايزاسيون شده به روش آنديزاسيون سخت كه ابتدا تحت يك          
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هـاي ايجـاد شـده بـه روش            از ديـوارة حفـره     SEM عكـس    . ۴شكل

  .آنديزاسيون سخت

  

اي قرار گرفته، نشان داده شده است و  ه نرم چند دقيقاسيونآنديز

 ۵ شكلدر . در آن حدود فاز نرم و سخت به خوبي نمايان است         

 ۴۴ و   ۳۸هـاي دو نمونـة         از كف و ديـوارة حفـره       SEMعكس  

  .ولتي نشان داده شده است

با ساخت دو نوع حسگر ديواره و لايـة سـدي بـه وسـيلة دو                   

 شـده كـه     اسيونديزهاي آن   طرح مختلف لايه نشاني بر روي نمونه      

تـوان بـه اثـر مقـدار          شـوند، مـي     به ايجاد دو نوع خازن مـي       منجر

ها و لايه سدي بـر حـساسيت          هاي اسيدي موجود در ديواره      آنيون

ها براي لايه نـشاني    پس از پايان مرحلة آنديزاسيون، نمونه     . پي برد 

اي نازك با توجـه بـه نـوع حـسگر، بـا روش                لايه. شوند  آماده مي 

هـاي انباشـت      كـي از روش   ه ي وسيلة باريكة الكتروني ك ـ   تبخير به   

در حسگر نوع    .شود   بر روي نمونه نشانده مي     فيزيكي بخار است،  

ها به صورت يك خازن مسطح بـا سـطح    هاي حفره  ديواره، ديواره 

دهند و بـراي سـاخت        مقطع مستطيلي عمل حسگري را انجام مي      

وي نمونـه    بـر ر   mm۴mm×۱آنها دو نوار كوچك موازي به ابعاد        

 mm۲اي بـه شـعاع        شود و در نوع ديگر، يك طرح دايره         ايجاد مي 

بر روي نمونه ايجاد شده و به ايـن ترتيـب لايـة انباشـته شـده و                  

ها بـه همـراه       آلومينيوم بستر، سطوح خازن را تشكيل داده و حفره        

مـادة مـورد اسـتفاده      . دهنـد   لاية سدي عمل حسگري را انجام مي      

باشد كه ضخامت لاية نقره بـراي          خالص مي  براي لايه نشاني نقرة   

هاي لاية سدي      و براي نمونه   nm ۲۰۰هاي ديواره در حدود       نمونه

از آنجا كه احتمـال بـسته شـدن دهانـة           .  است nm ۱۰۰در حدود   

لايـه كمتـر در   ها در حسگر نوع دوم وجـود دارد ضـخامت           حفره

  شــود تــا حــدي كــه فقــط ســطح لايــه       نظــر گرفتــه مــي  

  

  
 ۴۴هاي نمونة      كف و ديوارة حفره    (b) و   (a) از   SEMعكس  .  ۵شكل

 ةانـداز .  ولتـي  ۳۸هـاي نمونـة        كـف و ديـوارة حفـره       (d) و   (c) ،ولتي

 ۱۰۰ (d) ميكرومتر مربـع و انـدازه شـكل          ۴ (c) و   (b)،  (a)هاي    شكل

  .ميكرومتر مربع است

  

پس از لايه   .  باشد ايجاد شده پيوسته بوده و در تمام نقاط، رسانا        

تـوان از رسـانندگي       ها مـي    نشاني، با هدايت سنجي سطح نمونه     

  .سطوح ايجاد شده مطمئن شد

دانيم كه در طول مـدت رشـد لايـة اكـسيد آلومينـا مقـدار             مي   

هـا نفـوذ    هاي بيشتري در لاية سدي نسبت به ديـوارة حفـره           آنيون

يسة ميـزان   كنند؛ بنابراين با ساخت حسگرهاي لاية سدي و مقا          مي

تـوان تـأثير ميـزان نفـوذ      حساسيت آنها با حسگرهاي ديـواره مـي      

هاي اسيدي بر حساسيت حسگر رطوبـت را مـورد بررسـي              آنيون

پس از لايه نشاني، يك رشـته سـيم مـسي بـسيار نـازك          . قرار داد 

براي قرار گرفتن در مدار بر روي هر طرح ايجاد شده، بـه وسـيلة             

هـاي لايـة سـدي، قطـب          ر نمونه د. شود  چسب نقره چسبانيده مي   

بايد كاملاً دقت شود كـه از       . شود   وصل مي  ديگر مدار به آلومينيوم   

ايجاد هر گونه اتصال كوتاه در مدار از طريق تماس چسب نقره و             

در . يا سيم مسي به نـوار آلومينيـوم كنـار نمونـه جلـوگيري شـود       

هـا و     هاي لاية سدي، نفوذ چسب بـه درون حفـره           برخي از نمونه  

  . گردد رسيدن آن به لاية سدي باعث تخريب حسگر مي

گيـري، سـامانة      هاي سيـستم انـدازه      ترين قسمت  يكي از مهم     

(d

(a) (b)

(c) 
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 ۲۲۴  بدالعلي رمضاني و غفار تركاشوندمجيد زارعي، محمد  الماسي كاشي، ع  ۳، شمارة دهمجلد 
  

  

توليد رطوبت است زيرا بايد طـوري طراحـي شـود كـه بتـوان               

رطوبت را در دماي ثابت اتاق و بـا درصـدهاي مختلـف توليـد               

در اين قسمت كنترل چگالش بخـار بـسيار حـائز اهميـت             . كرد

م در  است زيرا بايد رطوبت را در دماي اتـاق بـه اشـباع برسـاني              

بـراي كـار    . ي وجود دارد  كه چگالش بخار آب در هر دماي        حالي

كردن با گازهاي ديگر اين مشكل وجود ندارد بـه عنـوان مثـال              

   اسـت و هيـدروژن در دمـاي        -C ۱۰۰دماي چگالش آمونياك  

C۲۰۰-  رمـايي،  اين سـامانه شـامل منبـع گ       . شود   چگاليده مي

بالن، سردكنندة بخار و كپسول گاز آرگون بـه همـراه اتـصالات             

منبـع گرمـايي يـك دسـتگاه گـرم كـن و هـم زن                . باشد  آنها مي 

مغناطيسي است، همزن باعث ايجاد بخار بيشتر در دمـاي نـسبتاً            

گردد، زيرا بايد تلاش شود كه دماي بخار توليد شـده    كمتري مي 

راي رساندن دماي بخـار آب      همچنين ب . در حد دماي اتاق باشد    

به دماي اتاق از يك لولة سرد كننده كه بـر سـر راه بخـار قـرار                  

داشته و آب با دماي ثابت، معادل دماي اتاق در آن جريان دارد،             

هـايي كـه درون       گاز آرگون ابتدا از درون لولـه      . شود  استفاده مي 

حمام با دماي اتاق قرار دارند عبور كرده و سـپس وارد سيـستم              

 محفظة محتوي نمونـه     ةگاز آرگون همچنين براي تخلي    . شود  مي

رطوبت بـه طـور پيوسـته       . رود  گيري به كار مي     پس از هر اندازه   

شود و دماي     وارد محفظة محتوي حسگر شده و از آن خارج مي         

  .ماند درون محفظه در حدود دماي اتاق ثابت مي

  

  گيري و بحث در نتايج  اندازه. ۳
ها از روش طيف سنجي       ان حساسيت نمونه  گيري ميز   براي اندازه 

طيـف  . شـود  استفاده مي) Impedance Spectroscopy(امپدانس 

سنجي امپدانس يك روش نسبتاً جديد و توانمند براي مشخص          

هاي الكتريكـي مـواد و فـصل مـشترك      كردن بسياري از مختصه   

اساس امپدانس سنجي، تجزيه    . باشد  آنها با الكترودهاي فلزي مي    

 امپدانس سيستم، تحت فركانس اعمالي و سيگنال القاء         و تحليل 

اين آناليز اطلاعـات كمـي در مـورد رسـانندگي،           . باشد  شده مي 

هاي اسـتاتيكي فـصل مـشترك يـك           ثابت دي الكتريك، مختصه   

سطحي يا پديدة   سيستم و تغييرات ديناميكي آن در نتيجة جذب         

  . سازد ر ميانتقال بار را ميس

ونة مـورد نظـر درون محفظـه و وصـل           پس از قرار دادن نم       

 با دامنه و فركانس مـشخص       )mV(نمودن مدار، ولتاژ مورد نظر      

ــونده        ــل ش ــدة قف ــت كنن ــتگاه تقوي ــك دس ــيلة ي ــه وس   را ب

)Lock-in amplifier (    اعمال كرده، مقدار رطوبـت را تـا انـدازة

 ۷۰يك مقاومـت    . شود  گيري انجام مي    مطلوب بالا برده و اندازه    

ــا نمونــه در مــدار قــرار داده و   كيلــو اهمــي بــه طــور ســري ب

V)( هاي حقيقي   قسمت V)(  و موهـومي   ′  ولتـاژ خروجـي دو      ′′

سپس با استفاده از روابط مربـوط       . شود  سر اين مقاومت ثبت مي    

هـاي حقيقـي و       ، قـسمت  RC امپـدانس يـك مـدار        ةبه محاسـب  

بـا  . آيد  موهومي و در نهايت اندازة امپدانس حسگر به دست مي         

Z (هــاي حقيقــي توجــه بــه شــكل مــدار آزمــايش، قــسمت ′( ،

Z (موهومي   :امپدانس عبارتند از  و اندازة)′′

)۱(   ,mV V
Z

V V

′⎛ ⎞′ = −⎜ ⎟
′ ′′+⎝ ⎠2 2

7 00 00 1  

)۲(  ,mV V
Z

V V

′′⎛ ⎞′′ = − ⎜ ⎟
′ ′′+⎝ ⎠2 2

7 0 0 0 0  

)۳(   .Z Z Z′ ′′= +2 2  

تـوان در     ها به رطوبـت را مـي        از نمونه ميزان حساسيت هر كدام     

هـا در     تمـامي نمونـه   . هـاي مختلـف سـنجيد       ولتاژها و فركانس  

 ولـــت و ۱ و ۷/۰، ۵/۰، ۳/۰، ۱/۰، ۰۵/۰ولتاژهـــاي مختلـــف 

 كيلوهرتز  ۴۰ و   ۲۰،  ۱۰،  ۵،  ۳هاي متفاوت     همچنين در فركانس  

مـورد آزمـايش و مطالعـه       % RH۹۰ %- RH۱۰در بازة رطـوبتي     

  . اند قرار گرفته

هاي مربوط به طيف امپدانس هر كـدام از            منحني ۶ شكلدر     

 در V ۵/۰حسگرها بر حسب درصـد رطوبـت نـسبي در ولتـاژ     

  .  نشان داده شده استkHz ۳فركانس 

ها در    شود امپدانس اولية اين نمونه      طور كه مشاهده مي     همان   

غياب رطوبت از مرتبة دهم مگا اهم بوده و با يكديگر متفـاوت             

بيـشترين   داراي   ۴N داراي كمتـرين و حـسگر        ۲Nحسگر  است،  

تر بودن امپـدانس نانوحـسگرهاي لايـة         ينپاي. باشند  امپدانس مي 

هاي ديواره، به علـت ظرفيـت خـازني           سدي در مقايسه با نمونه    

كــوچكتر ايــن نانوحــسگرهاست كــه ناشــي از ضــخامت چنــد 

   با  در مقايسه  ۲Nبراي نمونة   . ميكروني لاية آلوميناي آندي است    
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 طيف امپدانس حسگرها بر حسب درصد رطوبت نـسبي بـا             .۶شكل

  .kHz ۳ در فركانس V ۵/۰ولتاژ اعمالي 

 حساسيت حسگرها بر حسب درصد رطوبت نسبي با ولتـاژ           .۷شكل

   .kHz۳ و فركانس V۵/۰اعمالي 

  

دي به علـت جريـان بـالاتر آنديزاسـيون آن،           نمونة ديگر لاية س   

يابد،  ضخامت لاية اكسيد بيشتر شده و ظرفيت خازني كاهش مي

 . در نتيجه امپدانس آن كوچكتر است

) منحني حساسيت،    ۷ شكلدر      ) /f i iZ Z Z−    بر حـسب ،

 V ۵/۰ با ولتاژ اعماليkHz ۳تغييرات رطوبت نسبي در فركانس    

  .از حسگرها نشان داده شده استبراي هر كدام 

هــاي رطوبــت   از دامنــه۲N و ۱Nحــساسيت حــسگرهاي    

 به  ۴N و   ۳Nشود و حسگرهاي      آغاز مي % RH۴۰پايين حدود   

حـساس بـوده و      RH۶۰%هـاي رطـوبتي بـالاتر حـدود           دامنه

هاي رطـوبتي پـايينتر       حساسيت خوبي هم دارند ولي در دامنه      

علت ايـن   . شود  ده نمي تغيير محسوسي در امپدانس آنها مشاه     

باشـد زيـرا در       پديده تفاوت سـاختاري دو نـوع حـسگر مـي          

هاي بخار آب بـه محـض         حسگرهاي نوع لاية سدي مولكول    

ايـم، بـين     اي كـه بـر روي سـطح پوشـانيده           عبور از لاية نقره   

گـذارد    صفحات خازن قرار گرفته و بر تمام حـسگر اثـر مـي            

ايـد وارد حـسگر     هاي ديواره، رطوبت زيـادي ب       ولي در نمونه  

 شـكل خـازن را   - شود تا تمام فضاي بين صـفحات مـستطيل     

  .بپوشاند

هاي پاسخ و بازيافت حسگر كه به ترتيـب عبارتنـد از              زمان   

 سـيگنال   %۹۰مدت زمان لازم براي رسـيدن سـيگنال اوليـه بـه             

نهايي در يك رطوبـت نـسبي معـين و مـدت زمـان لازم بـراي                 

هاي   سيگنال اوليه، از پارامتر    مقدار   %۱۰رسيدن سيگنال پاسخ به     

  . روند كليدي يك حسگر به شمار مي

هاي پاسـخ و بازيافـت بـراي ايـن چهـار               زمان ۲ جدولدر     

هاي   ها به صورت ميانگين زمان      اين زمان . حسگر بيان شده است   

پاسخ و بازيافت براي هر حسگر در شـرايط مختلـف، محاسـبه             

هـاي    و بازيافت نمونهشود زمان پاسخ چنان كه ديده مي   . اند شده

۳N   ۴ وN      دليل اين موضوع ناشـي     .  از دو نمونه ديگر بهتر است

ــا ) حــسگر نــوع ديــواره( از نــوع حــسگري آنهــا در مقايــسه ب

در . باشـد  مـي ) حـسگر نـوع لايـه سـدي       (۲N و   ۱N هـاي   نمونه

هاي ديواره بـا نفـوذ اولـين مقـادير رطوبـت ضـريب دي                 نمونه

ير نموده و حـسگري آغـاز   الكتريك و خواص هدايت خازن تغي    

هـاي لايـة سـدي بـراي شـروع            شود در حالي كـه در نمونـه         مي

 سـدي در انتهـاي      ةحسگري لازم است كه رطوبت به محل لاي ـ       

ــره ــد حف ــوذ نماي ــا نف ــان پاســخ و بازيافــت در  . ه ــابراين زم بن

هاي پاسـخ     دليل تفاوت زمان  . حسگرهاي نوع ديواره كمتر است    

ــراي حــسگرهاي ســاخته  ــانو بازيافــت ب ــاي   شــده در جري ه

تـوان ناشـي از حـساسيت سـاختار           آنديزاسيون متفـاوت را مـي     

  ]. ۱۹[آلوميناي آندي به جريان دانست

اثر تغييرات فركانس در يك ولتاژ ثابـت بـر حـسب درصـد               

 در  ۱Nهاي نسبي مختلف، بـر مقـدار امپـدانس حـسگر              رطوبت

  .  نشان داده شده است۸ شكل
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  .و بازيافت براي حسگرهاهاي پاسخ   زمان .۲جدول

  نمونه (sec)زمان پاسخ  (sec)زمان بازيافت

۱۳ ۲۱ ۱N 

۹  ۱۹  ۲N  
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RH%   
 بـا فركـانس بـر حـسب     ۱N منحني تغييرات امپدانس حسگر    .۸شكل

  .V۳/۰درصد رطوبت نسبي در ولتاژ 

  

 حـساسيت ايـن     شـود،   گونه كه در نمودارها ديـده مـي         همان   

هاي كمتر بيشتر     هاي پايينتر نسبت به رطوبت      حسگر در فركانس  

است و دامنة حساسيت به رطوبت بـا فركـانس نـسبت عكـس              

 ۱N طيف امپدانس و منحني حساسيت حـسگر         ۹ شكلدر  . دارد

 بـر حـسب تغييـرات       kHz ۳در ولتاژهاي مختلف در فركـانس       

امنـة ولتـاژ    تغييـر د  . درصد رطوبت نسبي نشان داده شده اسـت       

اعمالي تأثير چنداني بر اندازة امپدانس مـدار و در نتيجـه ميـزان              

هـاي امپـدانس بـر حـسب          حساسيت اين حسگر ندارد و طيف     

گيـري شـده      درصد رطوبت نسبي براي تمـام ولتاژهـاي انـدازه         

اين تغييرات جزئي نشان دهندة اين      . داراي تغييرات جزئي است   

گيـري    ازة ولتاژهـاي انـدازه    موضوع است كه هدايت آلومينا در ب      

شده ثابت است و از قانون اهـم تبعيـت نـسبتاً كـاملي را نـشان                 

  .دهد مي

 ۱۰ شـكل  در   ۱Nمنحني پاسخ بازيافت مربـوط بـه حـسگر             

و فركانس  V ۷/۰طيف امپدانس، در ولتاژ   . نشان داده شده است   

kHz ۱۰              بر حسب تغييرات متنـاوب رطوبـت بـه دسـت آمـده 

  .است

شود حسگر رطوبت سـاخته       ه در شكل ديده مي    طور ك   همان   

شده كاملاً برگشت پذير بوده و پس از هر بـار رطوبـت دادن و               

بـه خـوبي    . گـردد   تخليه كردن دوباره به مقدار اولية خود باز مي        

شود كه مقدار امپدانس با افزايش رطوبت، كاهش يافتـه            ديده مي 

اسـت و   و تغييرات آن با مقدار ناچيز رطوبت به خوبي مـشهود            

  . ماند در يك رطوبت ثابت همواره بدون تغيير مي

دست آمده از حسگرهاي رطوبت ساخته شده         اگر نتايج به     

ــه روش     ــده ب ــاخته ش ــسگرهاي س ــا ح ــق را ب ــن تحقي در اي

شود كه حـسگرهاي       ديده مي  ]۱۸[آنديزاسيون نرم مقايسه كنيم   

نسبت به حسگرهاي سـاخته شـده    ۲N و ۱N  سديةاز نوع لاي 

 ة نـانومتر از آسـتان     ۵۰ تـا    ۳۰ ة حفر ةد اكساليك با دهان   در اسي 

 ـ   . حسگري خيلي بالاتري برخوردارنـد      ةچـون حـسگرهاي لاي

باشد ولي حسگرهاي سـاخته      مي% RH ۳۵سدي داراي آستانه    

 نانومتر به   ۵۰ و   ۳۰ ةشده در الكتروليت اسيد اكساليك با دهان      

 .باشـد  مـي % RH ۷۵و % RH ۶۵  حسگريةترتيب داراي آستان  

از لحاظ زمان پاسخ و بازيافت، حسگرهاي از نـوع ديـواره بـا     

 ثانيه از حسگرهاي خيلي سريع      ۱۳ تا   ۹زمان پاسخ و بازيافت     

آيند و ازحسگرهاي ديواره ساخته شده بـا اسـيد     به حساب مي  

ــا دهانــ ــانومتر كــه داراي زمــان پاســخ و ۳۰ ةاكــساليك و ب  ن

 ايـن حـسگرها     همچنين.  سريعترند ،باشند   ثانيه مي  ۲۰بازيافت

 نانومتر كـه بـراي آنهـا زمـان          ۵۰ ة حفر ةحسگرهاي با دهان   با

 رقابـت    ثانيه گـزارش شـده اسـت كـاملاً         ۱۰پاسخ و بازيافت    

  . ]۱۸[دارند
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  ۳، شمارة دهمجلد    . . . هاي آلوميناي ساخته شده به روش نانوحسگرهاي گازي بر اساس نانوحفره  ۲۲۷

  

  

1

2

3

4

5

6

 

 

(a)

 0.1v
 0.3v
 0.5v
 0.7v
 1v

|Z
|(o

hm
)*

10
5

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0
 

(b) 0.1V
 0.3V
 0.5V
 0.7V
 1V

se
ns

iti
vi

ty

RH%  
 بـا   ۱N  حـساسيت حـسگر    (b) ، امپدانس (a) منحني تغييرات     .۹شكل

  .kHz ۳ولتاژ اعمالي و درصد رطوبت نسبي در فركانس 

  

  گيري نتيجه. ۴
هـاي   چگالي جريان آنديزاسيون به نفوذ آنيون ا كه افزايشاز آنج

شـود، حـسگرهاي      اسيدي بيشتر به درون لاية آلومينا منجـر مـي         

هـاي يكـسان،      ساخته شـده در ولتاژهـاي بـالاتر در الكتروليـت          

افزايش غلظت اسيد سـولفوريك سـبب       . حساسيت بهتري دارند  

 بيــشتر افــزايش بيــشينة جريــان آنديزاســيون و در نتيجــه نفــوذ

شود و اين در حالي است كه قدرت نفـوذ            هاي اسيدي مي    آنيون

هـاي اسـيدي      هاي اسيد سولفوريك نسبت بـه ديگـر آنيـون           يون

توان گفـت كـه افـزايش غلظـت           بسيار بيشتر است، بنابر اين مي     

  . شود اسيد سولفوريك منجر به افزايش حساسيت حسگر مي
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 و فركـانس    V۷/۰ در ولتاژ    ۱Nبازيافت حسگر   /ي پاسخ  منحن .۱۰شكل

kHz۱۰ در بازة رطوبتي RH ۷۰ %RH - ۱۰ .%  

  

حسگرهاي لايـة سـدي در مقايـسه بـا حـسگرهاي ديـوارة                 

ساخته شده در شرايط يكـسان آنديزاسـيون، بـه دليـل دخالـت              

هاي اسيدي بيشتر در عمل حسگري، حـساسيت بيـشتري            آنيون

ي به مراتب زمـان پاسـخ و بازيافـت          نسبت به رطوبت داشته ول    

هاي مختلـف     حساسيت حسگرها در فركانس   . تري دارند  طولاني

يابـد    متفاوت است و با كم شدن فركانس، حساسيت افزايش مي         

كه تغييـرات دامنـه ولتـاژ سـيگنال ورودي تـأثيري بـر                در حالي 

شـود حـسگر      طور كه در شكل ديده مـي        همان. حساسيت ندارد 

كاملاً برگشت پذير بوده و پس از هـر بـار           رطوبت ساخته شده    

رطوبت دادن و تخليه كردن دوبـاره بـه مقـدار اوليـة خـود بـاز                 

شود كه مقدار امپـدانس بـا افـزايش           به خوبي ديده مي   . گردد  مي

رطوبت، كاهش يافته و تغييرات آن با مقدار نـاچيز رطوبـت بـه              

ثابت همواره بدون تغييـر     خوبي مشهود است و در يك رطوبت        
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