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  ۱۳۹۲ زمستان، ۴، شمارة ۱۳  مجلة پژوهش فيزيك ايران، جلد

 
 
 
  

  

  دار هاي مختلف اكسيد بر خواص حسگري فيلم آلوميناي آندي نانوحفره تأثير لايه

 
  

  ۲ و علي خياطيان۲، عبدالعلي رمضاني۲، محمد الماسي كاشي۱حامد عباسيان

  علوم و فناوري نانو، دانشگاه كاشان ةپژوهشكد. ۱

  فيزيك، دانشگاه كاشان ةدانشكد. ۲

 khayatian_ali2008@yahoo.com: پست الكترونيكي

  

  

  )۳/۵/۱۳۹۲ :دريافت نسخة نهايي ؛ ۸/۱۰/۱۳۹۰ :دريافت مقاله(

  دهيچك

 سـاخته    ولـت  ۱۷۵ آنده مولار و با ولتاژ      ۶/۰دار و در اسيد فسفريك        نرم شتاب  ةآندروش   ة شده به وسيل   آندهدر كار حاضر، قالب اكسيد آلومينيوم       

 دقيقـه افـزايش داده   ۴۰ و ۳۲، ۱۶، ۸هـاي مختلـف     مولار و در مدت زمان۵/۰ها در اسيد فسفريك ها توسط سونش شيميايي نمونه    قطر حفره . شد

دهـاي  با لايه نـشاني الكترو    . يابد  ها با زمان سونش به صورت نمايي افزايش مي          نشان داد كه قطر حفره     الكتروني   رسي تصاوير ميكروسكوپ  بر. شد

هاي ساخته شده نسبت بـه رطوبـت         براي طيف سنجي امپدانسي، مشخصات حسگري نمونه       RCها و سپس با استفاده از يك مدار           نقره روي نمونه  

ها نشان داد كه بيشترين ميزان پاسخ حسگري نسبت به رطوبت مربوط به حسگر شاخته شده توسط نمونه بـا                    گيرياندازه. مورد بررسي قرار گرفت   

  . ثانيه بود۲  و۸ درصد و زمان پاسخ و بازيافت به ترتيب ۳۰رطوبت نسبي قابل آشكار سازي  ةبراي اين حسگر آستان. باشديقه سونش مي دق۴۰

  

  دار، حسگر رطوبت، سونش شيميايي، طيف سنجي امپدانسي ، آلوميناي نانوحفرهآنده :هاي كليدي واژه

  

  

  مقدمه .١

حــسگرهاي گــازي حــسگرهاي رطوبــت يكــي از انــواع مهــم 

كه فضاي اطـراف زمـين همـواره داراي           با توجه به آن   . باشند  مي

هـاي آب قابليـت       باشد و نيز مولكول     مقدار متفاوتي رطوبت مي   

گيـري و      لـذا انـدازه    .باشـند جذب بر سطوح مختلف را دارا مي      

كنترل رطوبت هوا نقش مهمـي را در بهبـود كيفيـت زنـدگي و               

حسگرهاي رطوبـت   ست كه    ا ها  لسا. نمايد  رشد صنعتي ايفا مي   

هاي مختلفي از قبيل انبـار        در حوزه به علت كاربردهاي گسترده     

مطالعــات ، دامــداري، كنــسرواسيون، مــواد غــذاييداري  و نگــه

داري تجهيـزات صـنعتي و غيـره مـورد            نگه،   هواشناسي ،فضايي

 ].۴-۱[ اند توجه قرار گرفته

 ةپاي يميايي برگري در حسگرهاي الكتروش حسسازوكار معمولاً   

. باشـد   سنجش مشخصه ولتاژ، جريان، رسانندگي يـا امپـدانس مـي          

گيرنـد    هنگامي كه اين حسگرها در معرض شارش گـاز قـرار مـي            

هاي گاز با سطح حساس آنها واكنش داده و با تغيير تعـداد            مولكول

آنها را  ) رسانندگي(هاي بار مقدار امپدانس     و يا ميزان تحرك حامل    

متناسب با تغيير ) رسانندگي(تغيير نسبي در امپدانس . دهندتغيير مي

البته ميزان تغيير   . باشدهاي گاز پيراموني مي   نسبي در تراكم مولكول   
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 ۳۴۲  حامد عباسيان، محمد الماسي كاشي، عبدالعلي رمضاني و علي خياطيان  ۴، شمارة ۱۳جلد 
  

  

هـاي گـاز، بـه نـوع و قـدرت           در امپدانس علاوه بر تراكم مولكول     

هاي گاز با سطح حساس حسگر نيز بستگي     كنش بين مولكول   برهم

تـوان پاسـخ و       ناسـب مـي   پس با انتخـاب سـطح حـساس م        . دارد

تميزپذيري حسگر را براي يك گـاز مـشخص اصـلاح و بـه حـد               

هـاي اخيـر بخـش        بنـابراين در سـال    . استاندارد مورد نظـر رسـاند     

اي از تحقيقات انجام شده بر روي حسگرها، به طراحـي و              گسترده

ساخت مادة مناسب براي حسگري با قابليت تميزپذيري يك نـوع           

توان  از جمله اين حسگرها مي .ده استخاص از گاز معطوف گردي

اين .  اشاره نمود]  ۸ و ۷[ سراميكي و] ۶ و ۵[ حسگرهاي پليمريبه 

 بيش   پايين آنها  نسبتاً ة هزين وسهولت در ساخت    به علت   حسگرها  

  .ندا هاز ساير حسگرها مورد استفاده قرار گرفت

ــشرفت     ــرغم پي ــد     علي ــه تولي ــده در زمين ــل ش ــاي حاص ه

هـاي اخيـر بـا        هاي نازك، در سال     لايه ةر پاي سنسورهاي گازي ب  

رشد و توسعه فناوري نانو و بهينه ساختن حسگرهاي گازي بـه            

كمك نانوساختارها از جمله سـاختارهاي نـانوحفره و نانوسـيم           

رود پارامترهاي مهم حسگري نظير پاسخ و زمان پاسخ           انتظار مي 

اي  لاحظهبه دليل افزايش نسبي سطح مؤثر در آنها به طور قابل م         

  .بهبود يابند) ها مرتبه تا ده(

پيش استفاده از آلوميناي آندي به عنوان حـسگر       ةاز چند ده     

دار بـا سـطح       رطوبت به دليل برخورداري از سـاختار نـانوحفره        

هاي نيمه رسـانايي مطلـوب مـورد          مؤثر بسيار زياد و نيز ويژگي     

Al حسگر   .]۱۳-۹[ توجه بوده است   O2 به عنـوان يـك ابـزار        3

گيـري و كنتـرل رطوبـت در صـنايع و        مهم و كاربردي در اندازه    

كنـون   تـا . هاي كنترل شرايط محيطي شناخته شده اسـت         سيستم

تحقيقات زيادي در زمينـه اصـلاح و افـزايش پاسـخ ايـن نـوع                

حـسگر انجـام شـده اسـت تـا قابليـت آن را بـراي فعاليــت در        

هاي مختلف صنايع، كـشاورزي      هاي رطوبتي خاص و حوزه      بازه

همچنـين بـه    . و نيز فرايندهاي كنترلي افزايش و بهبـود بخـشند         

 ـ         فـيلم آلومينـاي     ةعلت اهميت اسـتراتژيك حـسگرهاي بـر پاي

دار، مطالعات وسيعي بـراي درك و شـناخت عملكـرد و              نانوحفره

 حسگري در آنها انجام شده و خصوصيات حسگري اين          سازوكار

 در  ].۲۱-۱۴[ تعددي گزارش شده اسـت    ساختار توسط محققان م   

ايــن تحقيــق بــا ســاخت حــسگرهاي بــر پايــه فــيلم آلومينــاي 

دار ساخته شده بود تأثير        نرم شتاب  آندهدار كه به روش       نانوحفره

كـردن   آنـده هاي مختلف اكسيد تشكيل شده در طي فرايند           لايه

  .ها مورد مطالعه قرار گرفت بر روي خواص حسگري نمونه

  

  تروش ساخ. ۲

 آندهدار از   هاي آلوميناي نانوحفره    در اين فعاليت براي ساخت فيلم     

هـاي    ، فـيلم   كـردن  آنـده پـيش از    . دار استفاده شد    نرم شتاب كردن  

 و داراي ضـخامت و قطـر        %۹۹/۹۹با خلوص   (آلومينيومي خالص   

توسـط اسـتون و آب دوبـار تقطيـر          ) متر   ميلي ۱۲ و   ۵/۰به ترتيب   

هـا در      صاف و صيقلي، نمونه    املاًبراي ايجاد سطحي ك   . شسته شد 

آمپـر    ميلي ۱۰۰ركلريك و در جريان ثابت      مخلوط اتانول و اسيد پ    

نـرم  كـردن    آندهبراي انجام   . ندشدمتر مربع الكتروپوليش      بر سانتي 

اي طراحي شد كه سـطحي از         به گونه كردن   آنده راكتور   ،دار  شتاب

ر نمونه كه در معرض اسيد فسفريك اسـت در دمـاي ثابـت صـف              

كه دماي پـشت نمونـه       حالي داشته شود در    گراد نگه   سانتي ةدرج

در محـيط اسـيد     كـردن    آنـده . از قابليت تغييـر برخـوردار باشـد       

  :  مولار و در طي مراحل متوالي زير انجام شد۶/۰فسفريك 

 ةكه دماي جلو و پشت نمونه در صفر درج ـ          حالي  در :اول ةمرحل

 دقيقـه تحـت     ۵بـه مـدت     گراد نگهداشته شده بـود نمونـه          سانتي

كردن  آندهدر اين مرحله از     .  گرديد آنده ولت   ۲۵اختلاف پتانسيل   

 ـ    اكـسيد روي سـطح نمونـه امكـان آن فـراهم             ةبا تشكيل يك لاي

شود تا بتوان در مراحل بعد، ولتاژ آنـدي را بـدون وارد آمـدن                 مي

 بدون ايجـاد تغييـر      :دوم ةمرحل. هيچ گونه آسيبي به نمونه بالا برد      

 ۲۵ماي جلو و پشت نمونه، ولتـاژ اعمـالي بـا نـرخ ثابـت از               در د 

.  دقيقـه افـزايش داده شـد       ۵ ولت و در مـدت زمـان         ۱۷۵ولت تا   

 در اين مرحله دماي پشت نمونه با نـرخ ثابـت يـك              :سوم ةمرحل

ايـن  . گراد بالا برده شـد  سانتي ة درج۲۳درجه در دقيقه از صفر تا      

گـراد ثابـت      سانتي ةدرجدرحالي بود كه دماي جلو نمونه در صفر         

كـردن   آنـده از اين زمان به بعد      : چهارم ةمرحل. داشته شده بود   نگه

گـراد،    دماي جلو نمونـه صـفر درجـه سـانتي         (تحت شرايط ثابت    

)  ولـت  ۱۷۵گراد و ولتاژ آندي       سانتي ة درج ۲۳دماي پشت نمونه    

 ثانيـه طـول     ۹۰۰۰ بـه مـدت       كردن آندهاي كه     ادامه يافت به گونه   

  نمونـه بـا شـرايط       بـالا، پـنج   روش شرح داده شـده در       به  . كشيد
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  ۴ة ، شمار۱۳جلد   دار هاي مختلف اكسيد بر خواص حسگري فيلم آلوميناي آندي نانوحفره تأثير لايه  ۳۴۳

  

  

  
هـاي    گيـري ويژگـي      تصوير سيستم تزريق رطوبـت و انـدازه        .۱شكل  

  .حسگري رطوبت

  

  
 ـ     تصوير ميكروسكوپ نيروي اتمي از كف حفره       .۲شكل    ةها در نمون

  ).µm۳×µm۳تصوير ( شده و بدون سونش آنده

  

 ۴هـا،     زايش قطر حفره  به منظور بررسي تأثير اف    . يكسان آنده شدند  

نمونه به طور جداگانه داخل محلول اسيد فسفريك نـيم مـولار و             

 ۳۲،  ۱۶ ،   ۸هـاي     گراد و در مدت زمـان       سانتي ة درج ۳۰در دماي   

 دقيقه سونش شدند و يك نمونه بدون تغيير قطـر نگهداشـته             ۴۰و

هـاي    هـا توسـط ميكروسـكوپ       حفـره  ةريخت سطح و انداز   . شد

  . ي روبشي مورد بررسي قرار گرفتنيروي اتمي و الكترون

ها به عنوان حسگر، به روش تبخير بـه    براي استفاده از نمونه      

وسيله باريكه الكتروني دو الكترود به شكل نيم دايره و از جنس            

ها نشانده شد و سپس توسط چسب نقـره   نقره روي سطح نمونه 

بـه منظـور بررسـي      . دو سيم مسي به الكترودها متـصل گرديـد        

ها نسبت به رطوبت، از سيستم نشان         هاي حسگري نمونه    ويژگي

  حسگرها در مـدار الكتريكـي      .  استفاده شد  ۱ شكلداده شده در    
  

 
هـاي    ها كـه در مـدت زمـان          از سطح مقطع نمونه    SEM تصاوير   .۳شكل  

 به ترتيب) e( و )b( ،)c( ،)d(بدون سونش و ) a(. اند مختلف سونش شده

  . دقيقه۴۰ و ۳۲، ۱۶، ۸هاي سونش شده به مدت  مربوط به نمونه

  

شــامل يــك منبــع ولتــاژ متنــاوب قــرار داده شــدند و تغييــرات 

گيـري    هاي مختلف اندازه    ها و فركانس    امپدانسي آنها در رطوبت   

  .گرديدند

  

  ها نتايج و بررسي. ۳

شده هاي نمونه آنده       تصوير توپوگرافي از كف حفره     ۲ شكلدر  

ون سونش كه توسط ميكروسكوپ نيروي اتمي تهيـه شـده   و بد 

اي در اين نمونـه حـدود         بين حفره  ةفاصل. نشان داده شده است   

  .باشد  نانومتر مي۳۵۰

 تصاوير ميكروسكوپ الكتروني از سـطح مقطـع         ۳ شكلدر     

بـا اسـتفاده از تـصاوير       . هاي مختلف نشان داده شده است       نمونه

محاسـبه و   ي سـونش شـده  هـا هـا در نمونـه    قطر حفره۳ شكل

  گونـه   همان . آورده شده است۴ شكلبرحسب زمان سونش در 
  

b 

c d 

e 

a 
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 ۳۴۴  حامد عباسيان، محمد الماسي كاشي، عبدالعلي رمضاني و علي خياطيان  ۴، شمارة ۱۳جلد 
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اي بـودن   ها و درصد حفـره       منحني تغييرات اندازه قطر حفره     .۴شكل  

  .برحسب زمان سونش

  

توان يك منحني نمايي صـعودي        كه از نمودار مشخص است مي     

اي بـه صـورت        از رابطـه   از نقاط مـشخص شـده عبـور داد كـه          

/t cD A Be= به ترتيب   t و   Dدر اين رابطه    . نمايد   پيروي مي  +

 C و   A   ، Bقطر حفره و مدت زمـان سـونش شـيميايي و             ةانداز

 و  ۵۱۱۳/۵۴،  ۴۴۸۹/۲۵باشند كه به ترتيب برابـر         مقادير ثابتي مي  

ها با زمـان سـونش        افزايش نمايي قطر حفره   .  هستند ۰۰۴۵۸/۳۲

دهد كه سرعت حـل شـدن فـيلم اكـسيد آلومينـا در                ن مي نشا

همچنين ايـن   . يابد  ها با گذشت زمان افزايش مي       حفره ةديوار

ها به    دهد كه حل شدن آلومينا در ديواره حفره         پديده نشان مي  

هـاي    صورت لايه لايه بـوده و نيـز سـرعت حـل شـدن لايـه               

توان    بيان شد مي   بالااز آنچه كه در     . باشد  مختلف متفاوت مي  

هـاي مختلـف      نتيجه گرفت كه جنس و تركيب شيميايي لايـه        

اند به تـدريج       تشكيل شده   كردن آندهآلومينا كه در طي فرايند      

هـا در برابـر       اي كـه مقاومـت لايـه        نماينـد بـه گونـه       تغيير مي 

ها كاهش و لذا      حفره ةخوردگي از سطح به سمت عمق ديوار      

ي مختلـف   هـا جـنس لايـه   . يابـد   سرعت انحلال افـزايش مـي     

هـاي فـسفات در       آلوميناي آندي وابسته به ميزان نفـوذ آنيـون        

هاي سطحي كه ميـزان نفـوذ       در لايه . آنها متفاوت خواهد بود   

اسـت ميـزان    ) تـر  خـالص (هـاي داخلـي     آنيون بيشتر از لايـه    

شايان ذكر است كه تغيير     . باشد اكسيد بيشتر مي   ةاستحكام لاي 

يـز گـزارش شـده       و همكـارانش ن    جـوي ها توسط   جنس لايه 

 ].۲۲[ است
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هـا    منحني تغييرات پاسخ برحسب رطوبت نسبي براي نمونه       . ۵شكل  

  .Hz ۱۱۰هاي عريض شدگي متفاوت در فركانس  با زمان

  

توان ميزان تغييرات تخلل سطح را توسط كميـت درصـد        مي  

  :مشخص نمود) ۱( ة با رابطPاي بودن حفره

  سطح تخلخل
)۱(  ( ) %

C

r
D

π= ×22
100

3
 

P  سطح ياخته = 

  در . اي اسـت  بين حفره  ة فاصل DC شعاع حفره و     rدر اين رابطه    

اي بودن برحـسب زمـان سـونش         تغييرات درصد حفره   ۴شكل  

 ، دقيقـه  ۴۰با افزايش زمان سونش از صـفر تـا          . نشان داده است  

  .افزايش يافته است % ۸/۳۴به  % ۶/۴اي بودن از درصد حفره

سطحي حسگرها نقش اصلي را در خـواص         ةاز آنجا كه لاي      

نمايند لذا پيش بيني شد كـه حـسگرها بـا             حسگري آنها ايفا مي   

هـاي    لايـه (سطوح متفاوت از لحاظ جنس و تركيـب شـيميايي           

از  .بايد داراي خواص حسگري متفاوتي باشـند      ) مختلف آلومينا 

اي بودن بـا پاسـخ حـسگر        گفت كه درصد حفره   توان  طرفي مي 

  .ارتباط مستقيم دارد

هـاي مختلـف آلومينـا بـر      به منظور بررسي تأثير جنس لايـه        

خواص حسگري، پاسخ حسگرهاي مختلف نـسبت بـه مقـادير           

 منحنـي تغييـرات     ۵ شـكل در  . گيري شد   متفاوت رطوبت اندازه  

 هرتز  ۱۱۰ها برحسب رطوبت نسبي كه در فركانس          پاسخ نمونه 

در اينجـا تغييـر نـسبي       . گيري شده نشان داده شـده اسـت       اندازه

تفاوت . امپدانس به عنوان پاسخ حسگر در نظر گرفته شده است         

 در . بسيار جزيي اسـت    %۵۰هاي زير     پاسخ حسگرها در رطوبت   

   به تدريج افزايش  %۹۰كه اين تفاوت با افزايش رطوبت تا         حالي
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  ۴ة ، شمار۱۳جلد   دار هاي مختلف اكسيد بر خواص حسگري فيلم آلوميناي آندي نانوحفره تأثير لايه  ۳۴۵
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هـاي نـسبي    هاي تغييرات امپدانس برحـسب رطوبـت        منحني .۶ل  شك

  . دقيقه سونش۴۰هاي مختلف براي حسگر با  مختلف در فركانس

  

رطـوبتي   ةاز بررسي پاسخ حسگرهاي مختلـف در بـاز        . يابد  مي

توان دريافت كه با افزايش زمان سـونش از صـفر             مي% ۵۰بالاي  

 دقيقه  ۴۰ تا   ۱۶ها كاهش و از        دقيقه پاسخ حسگري نمونه    ۱۶به  

حسگر ساخته شـده روي  . پاسخ روند صعودي را خواهد داشت   

 دقيقه سونش بيـشينه پاسـخ را از خـود           ۴۰فيلم آلومينا آندي با     

% ۹۰اي كه پاسخ حسگر در رطوبت نسبي          دهد به گونه    نشان مي 

همچنين اين حـسگر قابليـت آشكارسـازي        . باشد   مي ۳۵حدود  

  .باشد  مي%۳۰حداقل رطوبت داراي 

ــكلدر     ــي۶ ش ــسب     منحن ــدانس برح ــرات امپ ــاي تغيي ه

هـاي متفـاوت بـراي        هاي نسبي مختلـف و در فركـانس         رطوبت

 نـشان داده شـده      ، دقيقه سـونش   ۴۰ يعني نمونة با     ،حسگر بهينه 

دهد كه بـا افـزايش فركـانس، تغييـر          اين نمودار نشان مي   . است

 ۷ شـكل در  . يابـد   امپدانس مدار يا به عبارتي پاسخ كـاهش مـي         

منحني تغييرات زمان پاسخ و بازيافت براي حسگرها نشان داده          

شود زمان پاسخ و بازيافت از      طور كه ديده مي      همان. شده است 

ها قبلي كمتر به آنهـا         ثانيه است كه در گزارش     ۱۰كمتر از    ةمرتب

  .باشداند و از نكات بارز كار حاضر ميدست يافته

سگرهاي رطوبـت   عوامل مختلفي بر نرخ و ميزان پاسـخ ح ـ          

در . باشـند آلومينـاي آنـدي تـأثير گـذار مـي          ةساخته شده بر پاي   

هـا، مقـدار   حسگرهاي ساخته شده در اين پژوهش، قطـر حفـره     

سطح مؤثر و جنس اكسيد آلومينا كـه توسـط سـونش شـيميايي              

  هاي مؤثر بر خواص حسگري رطوبت         كميت ،قابل كنترل هستند  
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منحني تغييرات زمـان پاسـخ و بازيافـت بـراي حـسگرهاي             . ۷كل  ش

  .مختلف

  

هاي   با قرار گرفتن حسگر در معرض رطوبت، مولكول       . باشندمي

هـاي اكـسيد   حفـره  ةتواند توسط سطح فيلم و نيز ديـوار   آب مي 

 هـا امكـان   با افـزايش قطـر حفـره      . آلومينا جذب سطحي گردند   

فته و از طرف ديگـر سـطح   تزريق رطوبت به داخل آنها افزايش يا  

همچنين بـا افـزايش زمـان       . گرددمؤثر حسگر دستخوش تغيير مي    

 جنس ديواره  ها،سونش و لايه برداري از سطح اكسيد داخل حفره        

با توجه به عوامل بيـان      . يابدتغيير نموده و استحكام آن كاهش مي      

 دقيقـه   ۴۰شده، با سونش نمونه در اسـيد فـسفريك و بـه مـدت               

هـا  هاي آب توسط سطح ديواره       و واجذب مولكول   قابليت جذب 

 ميـزان پاسـخ حـسگر افـزايش و آسـتانه            بنـابراين افزايش يافته و    

  . كاهش يافته است%۳۰حسگري در آن به رطوبت 

  

  گيري نتيجه. ۴

پاسخ حسگرهاي ساخته شده بر پايه فيلم آلوميناي آندي كه بـه            

اند   ه شده دار در اسيد فسفريك ساخت      نرم شتاب كردن   آندهروش  

هـا    وابسته به جنس لايه اكسيد در سـطح فـيلم و ديـواره حفـره              

دار داراي سـاختار       كه فيلم آلوميناي نانوحفره    يياز آنجا . باشد  مي

اين با كنتـرل زمـان سـونش        ،  باشد  لايه لايه با جنس متفاوت مي     

شيميايي فيلم آلومينـاي آنـدي و لايـه بـرداري دقيـق از ديـواره          

 حسگرهايي با قابليـت حـسگري دلخـواه از          توان به   ها مي   حفره

  .هاي پاسخ و بازيافت دست يافت نظر پاسخ و زمان
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Abstract 
In the present work, anodized aluminum oxide template was prepared by accelerated mild anodization technique in 
0.6M phosphoric aside and 175 V, anodization voltage. Pore widening was performed by chemical etching in 0.5M 
phosphoric acid for 8, 16, 32, 40 minutes. Scanning Electron Microscopy (SEM) images showed the pores, diameter 
exponentially increases with etching time. By depositing silver contacts on the prepared samples and using an RC 
circuit for applying impedance spectroscopy, the characteristics of the humidity sensor based on constructed samples 
were investigated. The maximum response was seen for the sample etched for 40 minutes. For this sample, the 
detectable threshold of relative moisture was 30% and the response and the recovery time were 8, 2 seconds, 
respectively. 
 
Keywords: alumina nanoporous, humidity sensor, chemical etch, impedance spectroscopy, response 
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