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  1 -6، صفحه 1385 بهار، 17، جلد1 بين المللي علوم مهندسي، شماره نشريه
 صنعت ايران دانشگاه علم و

  

  LPCVDنشاني اكسيد قلع به روش لايه
  

  باباييفرامرز حسينو      نيامحمد عروتي   عليرضا صدرايي،
  

سامانه .  ارائه شده استLPCVDنشاني اكسيد قلع به روش در اين مقاله يك سامانه ساده و كارا براي لايه :چكيده
در طول . يك محفظه بسته ممكن ساخته استهاي اكسيد قلع را در داراي ويژگيهاي نويني است كه نشانش لايه

لايه اكسيد قلع . يند لايه نشاني به آساني ميسر استآنشاني، سامانه ورودي ندارد و كنترل پارامترهاي فريند لايهآفر
داخل پيش ماده منبع . شود تشكيل ميºC250اي در دماي از تركيب بخارهاي كلريد قلع و آب روي زيرلايه شيشه

. شودنشاني انجام مي تعبيه شده است و تبخير كنترل شده اجزاء واكنش در داخل محفظه لايهمحفظه واكنش
اي متشكل از يك پمپ روتاري و سه شير خلاء، براي  توسط مجموعهTorr 50-10تنظيم فشار محفظه در محدوده 

زيرلايه، فشار محفظه، مدت ي يند شامل نرخ تبخير، دماآكليه پارامترهاي مهم فر. استهر نرخ تبخير ممكن گرديده
بدست آمده هاي  لايهSEMميكروگرافهاي . باشندگيري و كنترل مينشاني و نسبت اجزاي پيش ماده قابل اندازهلايه

هاي لايهبدون اعمال آلايش، حداكثر ضريب هدايت سطحي . است مطالعه شدهnm 400-50در محدوده ضخامت 
-هاي نشانده، هدايت سطحي نمونهmoh.□ 4-10ر هدايت سطحي بيش از د.  استmoh.□ 3-10اكسيد قلع حاصل، 

 . تغيير قابل تكرار بود±% 10شده با خطاي 
  

  LPCVDاكسيد قلع، لايه نازك، رساناي شفاف،  :هاي كليدي واژه
  

  مقدمه . 1
 nهاديهاي اكسيد فلزي و ذاتا از نوع  قلع از خانواده نيمه اكسيد
هادي در ازك آلايش شده اين نيمههاي نمصرف لايه. [1] است

- از لايه. الكترونيك نوري به عنوان هادي شفاف بسيار وسيع است
يند ساخت سلولهاي آهاي شفاف و رساناي اكسيد قلع در فر

خورشيدي به عنوان اتصالهاي شفاف و در صنايع خودروسازي به 
. [3 ,2]شودها استفاده ميهاي نامرئي بر روي شيشهكنندهعنوان گرم

هاي نازك و همچنين حسگرهاي گاز ساخته شده بر اساس لايه
- ضخيم اكسيد قلع كاربردهاي فراواني در زمينه آشكارسازي و اندازه

                                                                 
، و پس از بازنگريهاي لازم،  واصل7/4/1382 مقاله در تاريخ نسخه اصلي  

 . به تصويب نهايي رسيده است14/10/1384در تاريخ 
ها توسط دبير تخصصي، دكتر حجت كاشاني صورت  سرپرستي داوري

  .له توسط ايشان براي چاپ توصيه شده استگرفته و مقا
، مهندسي برق، دانشكده عليرضا صدرايي، دانشجوي كارشناسي ارشد 

  .صنعتي خواجه نصير الدين طوسيدانشگاه 
، دانشگاه مهندسي برق دكتري، دانشكده نيا، دانشجويمحمد عروتي

  .صنعتي خواجه نصير الدين طوسي
صنعتي ، دانشگاه  مهندسي برقشكدهاستاد دانفرامرز حسين بابايي، دكتر 

  fhbabaei@shaw.ca .خواجه نصير الدين طوسي

ساخت حسگرهاي گـاز اكسيد قـلـع به . [8-4] گيري انواع گاز دارند
  .[8]  توسط گروه پژوهشي ما قبلا گزارش شده است1LPCVDروش 

هاي نازك اكسيد قلع، به تريكي لايهريزساختار و مشخصات الك
با توجه به مصارف وسيع . ]5[ نشاني آنها بستگي داردروش لايه

نشاني اين ماده مورد هاي اكسيد قلع، روشهاي متنوعي براي لايهلايه
 2، كندوپاشCVD [9-14]انواع روشهاي . استفاده قرار گرفته است

[15, 16] ،sol-gel [17, 18][20 ,19] خير در خلا تب، و انواع روشهاي 
نشاني سيليكان  اولين بار براي لايهLPCVDروش . انداز اين جمله

مزيتهاي اين روش، حصول كيفيت . [21] مورد استفاده قرار گرفت
هاي رشد داده شده، امكان لايه بالاتر و كنترل بهتر ساختار لايه

 كاهش نشاني همزمان روي تعداد زيادي زيرلايه، نرخ رشد بالاتر و
- يند ساخت مي باشد؛ اما به جرات ميآاثر آلودگيهاي محيطي در فر
در اين روش .  اقتصادي استLPCVDتوان گفت كه مزيت اصلي 

 نيست و لايه نشاني )Torr 5-10فشار پايينتر از (نياز به خلا قوي 
- در فشارهاي قابل دسترسي با پمپهاي ساده مكانيكي صورت مي

هاي با كلاس تميزي  و عدم نياز به محيطنرخ زياد رشد لايه. گيرد
، به ويژه در كشورهاي LPCVDبالا نيز به وجاهت اقتصادي روش 

  . در حال توسعه، مي افزايد

                                                                 
1 Low Pressure Chemical Vapor Deposition 
2 Sputtering 
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  باباييفرامرز حسين و نيامحمد عروتي عليرضا صدرايي،                                                                                                                                        2

 طراحي شده با LPCVDدر مقـالـه حاضر، جزئيات يك سامانه 
ساختار اين . ويژگيهاي نوين ساختاري و كاربردي گزارش مي شود

. باشدمل قابل ساخت در داخل كشور ميسامانه ساده بوده به طور كا
اجازه كنترل پارامترهاي اصلي اين سامانه در عين سادگي و ارزاني، 

نتايج لايه نشاني با اين سامانه .  كندلايه نشاني را به كاربر ارائه مي
به همراه روشهاي به كار رفته براي كنترل پارامترهاي مهم فرايند 

هاي هدايت الكتريكي لايهمحدوده ضخامت و . ارائه شده است
نشانده شده به همراه قابليت تكرار پذيري فرايند لايه نشاني مورد 

  .بحث قرار گرفته است
  

   طراحي سامانه و كار آزمايشگاهي.2
محفظه .  ارائه شده است1طرح واره سامانه لايه نشاني در شكل 

 cm 40، ارتفاع cm 30واكنش از يك استوانه فولادي به قطر داخلي 
اين استوانه بر روي يك حلقه .  ساخته شده استmm 8و ضخامت 

لاستيكي از جنس رزين سيليكان، روي يك سطح مسطح فولادي 
جدا كردن محفظه جهت شستشوي قسمتهاي مختلف . مستقر است

-درپوش محفظه از شيشه سودا. آن نيز به سادگي امكانپذير است
انتخـاب شده ضخامت .  ساخته شده استmm 10لايم با ضخامت 

تضميـن كننده تحمل اختلاف فشار دو طرف آن به هنگام اجراي 
. باشندهمه اتصالات به گريس سيليكان آغشته مي. فـرايند مي باشد

-GEC(براي كاهش فشار محفظه، از يك پمپ روتاري 

MACHINES , BS.2406-G ( استفاده شده كه توسط يك مجموعه
 ايجاد ءخلا. صل شده استشير خلاء قابل تنظيم، به محفظه مت

  . مورد آزمايش قرار گرفتTorr 1شده توسط اين پمپ تا 

 V3و  V2متشكل از دو شير موازي ) 1شكل  (ءمجموعه شير خلا
 V1شير . قرار دارند V1باشد كه به طور سري با شير اصلي  مي

اين شير در . همواره در وضعيت كاملا باز يا كاملا بسته قرار دارد
نيز  V3، شير  V1همزمان با . شودند لايه نشاني باز مي ابتداي فراي

-كاملا باز شده تخليه محفظه با حداكثر جريان ممكن انجـام مي
بر اساس تجارب قبلي تنظيم شده و به اندازه معيني  V2شير . پذيرد

از حصول فشار مطلوب و در شروع لايه نشاني، پس . نيمه باز است
V3 از اين پس . شود بستـه ميV2  در مسير جريان گاز به خارج

مقاومت كرده، بسته به ميزان توليد بخار در داخل محفظه ، باعث 
فشار محفظه در حالت تعادل بستگي . افزايش فشار محفظه مي شود

با . دارد V2به نرخ تبخير محلول پيش ماده و ميزان باز بودن شير 
ا تغيير نرخ ، مي توان فشار محفظه را بV2تنظيم و ثابت نگاه داشتن 

  .تبخير محلول، در حد مطلوب كنترل نمود
براي گرم كردن زيرلايه ها  از يك گرم كن الكتريكـي مسطح 

 از mm 5/0اين گرم كن با استقرار سيمهايي به قطر . استفـاده شد
 روي ورقه هاي ميـكا (A-1, Kanthal)آهن -كروم-آلياژ آلومينيم

 گرم ºC600ه ها را تا دماي اين افزار مي تواند زيرلاي. ساخته شد
زيرلايه ها با واسطه يك ورقـه استيل، ساندويچ شده بين دو . كند

اين ساختار باعث . مي شوندلايـه ميكا، روي گرم كننده قـرار داده 
توان الكتريكي مصرف كل . گردديكنواختي دما روي زيرلايه ها مي 
اد بيش از  بوده باعث ازديـW100شده توسط المان حرارتي حداكثر 
براي اندازه گيري دماي سطح . اندازه دماي محفظه نمي گرديد

نقطه اتصال ترموكوپل . استفاده شد Kزيرلايه ها از ترموكوپل نوع 
مستقيما روي يكي از زيرلايه ها مستقـر شده خروجـي آن به يك 

  .ميلي ولتمتر و يك دستگاه كنترل كننده دمـا متصل گرديد
  

  
   اكسيد قلعLPCVD   سامانه طراحي شده براي طرح واره.1شكل 
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 LPCVD                                                                                                                                                                3لايه نشاني اكسيد قلع به روش 
  

با خلوص ) Art #7810, MERCK( از محلول تترا كلريد قلع
اين . [3] در آب مقطر به عنوان پيش ماده استفاده شد% 99/99

. محلول در داخل محفظه واكنش با نرخ كنترل شده بخار مي شود
حلول، ، از يك مخزن م1سامانه تبخير قابل كنترل، مطابق شكل 

 فشرده براي ايجاد 2متصل به لوله اي پر شده از پشم سيليكاي
پيش . سريع تشكيل شده استجريان تدريجي و يك بوته تبخير 

اي به داخل بوتـه تبخير كه توسط يك ماده از مخزن بصورت قطـره 
 گرم شده است، چكيده به سرعت ºC200دمـاي كن مستقل تا گرم

در دقيقه به فشردگي پشم سيليكا تعداد قطرات . شودتبخيـر مي 
مربوط بوده در صورت نياز توسط كاربر پس از هر تجربه قابل تغيير 

تبخير لحظه اي قطرات در بوته داغ متضمن تبخيـر همزمان . است
وجود پشم سيليكا باعث مي شود كه . [3] و كامل اجزاي آن است

قايقي خروج قطرات از مخزن محلول و سقوط آنها در بوته تبخير د
پس از ريختن محلول به داخل مخزن آغاز شود كه در اين زمان 

كليه مراحل . پمپ خلاء فشار محفظه را به حد مطلوب رسانده است
هر . درپوش شيشه اي محفظه قابل مشاهده مي باشدكار از طريق 

- فرايند لايه نشاني با اتمام محلول پيش ماده در مخزن پايان مي
مكن تبخير و گرمكن زيرلايه خاموش شده در اين هنگام گر. پذيرد
  . بسته مي شودV1شير 

ضريب هدايت لايه هاي نشانده شده، بـا استفـاده از پروب چهار سر 
)VEECO , FPP5000 (نحوه اتصالات در اين . اندازه گيـري شد

اهمي بودن اتصالات پروبهاي دستگاه و . اندازه گيريها فشاري است
ضخامت لايه هاي حاصل با . ييد گرديدنيز بررسي و تا SnO2لايه 

اين دستگاه  . اندازه گيري شد Alpha-step 500استفاده از دستگـاه  
- اندازه گيري ميAº 25برجستگيهـاي سطحي را با وضوح نامي 

يك نمونه از منحني هاي خروجي دستگاه اندازه گيري . نمايد
زيرلايه ضخامت به هنگام جارو كردن لبه يك لايه اكسيد قلع روي 

دياگرام ضخامت لايه اين از .  ارائه شده است2شيشه اي در شكل 
  . مستفاد مي گرددnm 130اكسيد قلع، 

 
  نتايج و بحث. 3

 و بخار آب در SnCl4 با واكنش بخار ،در طول فراينـد لايه نشانـي
معادله واكنش به شرح . شود آزاد مي SnO2دماي سطـح زيرلايه، 

  :[14] زير است
)1(  SnCl4 + 2H2O ⎯⎯ →⎯

°C250  SnO2 ↓+ 4HCl ↑   
اكسيد قلع حاصل روي زيرلايه نشسته اجـزاي فرار به همراه مـواد 

متغيرهاي . شودتركيب نشده توسط پمپ به خـارج هدايت مي 
اصلي فرايند عبارتند از غلظت محلول پيش ماده ، فشار بخار پيش 

 كيفيت سطح زيرلايه و ماده در محفظه، دماي زيرلايه، جنس و
نرخ تبخير پيش ماده و نرخ تخليه گاز از . طول زمان لايه نشاني

محفظه جزو اين متغيرها قيد نشده اند زيرا كه همه عمليات لايه 

                                                                 
2 Silica wool 

در فشار ثابت، نرخ تبخير و . نشاني در فشار ثابت صورت گرفته است
از ناحيه جريان تخليه با يكديگر مساوي بوده پارامتر موثر در فرايند 

  .اين دو عامل، همان فشار بخار پيش ماده در محفظه خواهد بود
  

  
نمونه اي از نتايج اندازه گيري ضخامت لايه هاي . 2شكل 
اين منحني از روبش سطحي در حوالي لبه لايه . قلعاكسيد 

قله هاي تيز مربوط به ذرات غبار و  .استحاصل شده 
  .ناهمواريهاي سطحي است

  
يجه تغيير دو پارامتر مهم فرايند يعني دماي زيرپايه و در اينجا نت

ساير عوامل . غلظت محلول پيش ماده مورد توجه قرار گرفته است
عوامل ثابت در مقداري تثبيت . در مقدار معيني تثبيت شده اند

گرديده اند كه بر حسب تجربه بهترين نتايج لايه نشاني را باعث 
ترهاي فرايند لايه نشاني بر ويژگيهاي تاثير تغيير بقيه پارام. شده اند

محصول، مورد مطالعه قرار گرفته است؛ جزئيات نتايج در جاي ديگر 
 .[5]  يا خواهد شد[8] گـزارش شده

فشار محفظه واكنش، در طول كليه فرايندهاي لايه نشاني بر اساس 
 LPCVDدر سامانه .  تثبيت مي گرديدTorr 30تجارب قبلي، در 
فشار پايينتر در محفظه فرايند مي باشد، به عنوان تمايل به حصول 

  انجام Torr 1-5/0مثال لايه نشاني سيليكون به اين روش در فشار 
اما تجربه نشان داد كه در سامانه حاضر، نرخ رشد . [21] مي شود

 به ميزان غير قابل قبولي Torr 20هاي كمتر از در فشار  SnO2لايه 
 دقيقه 10، پس از Torr 15 در فشار به عنوان مثال. يابدكاهش مي 

، لايه Mole 1لايه نشاني با استفاده از محلول پيش ماده با غلظت 
. كند بصورت غير يكنواخت رشد مي nm 30اي با ضخامت كمتر از 

از طرف ديگر با افزايش بيش از حد فشار محفظه، از كيفيت لايه ها 
  .زيرلايه كاسته مي شود-و خصوصا كيفيت اتصال لايه
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  برSnO2 تغيير هدايت الكتريكي سطحي لايه هاي .3شكل 

غلظت  .حسب تغيير دماي زيرلايه در فرايند لايه نشاني
 مولكول گرم بر ليتر، فشار محفظه 1محلول پيش ماده برابر 

Torr 30 دقيقه10 و زمان لايه نشاني   
  

  فشار بهينه اي بين اين دو غايت نامطلوب است كه Torr 30عدد 
لايه نشاني در دماهاي مختلف  .ه طور تجربي حاصل شده استب

، ºC400-150با تغيير دما در محدوده . زيرلايه نيز بررسي گرديد
 moh.□ 3-10لايه هاي اكسيد قلع با ضريب هدايت سطحي در بازه 

براي حصول اطمينان از عملكرد سامانه و . حاصل شد4-10 -
تكرارپذيري فرايند، با ثابت نگاه داشتن پارامترهاي لايه نشاني، هر 

نهايتا تكرار پذيري در تعيين ويژگي . آزمايش چندين بار تكرار شد
با قبول ) ضريب هدايت سطحي(اصلي لايه هاي نشانده شده 

رار پذيري در ضخامتهاي بيش تك.  حاصل شد±% 10تغييراتي برابر 
 حاصل مي گردد؛ با كاهش ضخامت و بالارفتن مقاومت nm 100از 

سطحي، بازه تغيير ضريب مقاومت سطحي نيز در محصول وسعت 
 nm 50در ضخامتهاي كمتر از . يابد يافته تكرار پذيري كاهش مي

 تغييرات هدايت 3شكل . ويژگيهاي هدايتي عملا تكرار پذير نبود
. يه هاي حاصل را نسبت به دماي زيرلايه نشان مي دهدسطحي لا

-  دقيقه بوده10در اين سري آزمايش زمان لايه نشاني ثابت و برابر 
هاي مشخص گرديد كه بيشترين هدايت الكتريكي در لايه. است

  . حـادث مي شودºC350-250نشانده شده در محـدوده 
  

  
 بر حسب منحني تغيير نرخ رشد لايه اكسيد قلع. 4شكل 

 ، دماي Torr 30فشار محفظه . تغيير غلظت پيش ماده 
  . است دقيقه10 و مدت لايه نشاني ºC250زيرلايه 

محدود .  استnm 400حداكثر ضخامت لايه هاي نشانده شده 
كننده ضخامت لايه، مدت ممكن براي لايه نشاني است كه توسط 

 هاي با براي ايجاد لايه. حجم مخزن پيش ماده تعيين مي گردد
بايد حجم پيش ماده در مخزن داخل محفظه و ضخامت بيشتر مي 

زمان فرايند لايه نشاني را افزايش داد كه خود مستلزم تغيير ساختار 
. تبخير كننده و حسب آن، تغيير طرح سامانه از نظر ابعاد است

 نيز در سامانه nm 50نشانش لايه يكنواخت با ضخامت كمتر از 
، چرا كه در لايه هاي شكل گرفته با ضخامت موجود ممكن نگرديد

، هدايت سطحي به دليل عدم يكنواختي لايه و جدا nm 50كمتر از 
بودن جزايري از نيمه هادي روي زيرلايه، عملا قابل اندازه گيري 

  .نبوده ويژگيهاي ساختاري لايه ايجاد شده تكرار پذير نبود
 لايه ها محاسبه نرخ رشد لايه اكسيد قلع با اندازه گيري ضخامت

، با استفاده از پيش ºC250روي زيرلايه شيشه اي در دماي . شد
ليتر و در فشار ثابت  مولكول گرم كلريد قلع بر 1ماده اي با غلظت 

Torr 30 نرخ رشدي معادل ،Aº/min 110مشخص .  بدست آمد
گرديد كه با افزايش غلظت محلول پيش ماده، نرخ رشد افزايش 

.  بودAº/min 250 نرخ رشد اندازه گيري شده بيشترين. يابدمي
 تغييرات نرخ رشد لايه اكسيد قلع را بر حسب تغيير غلظت 4شكل 

با توجه به اينكه فراواني . محلول پيش ماده نشان مي دهد
 در بخار مجاور زيرلايه به طور خطي با غلظت SnCl4مولكولهاي 

د كه نرخ رشد محلول پيش ماده افزايش مي يابد، انتظـار آن مي رو
 4ليكن در نتايج ارائه شده در شكل . نيز با همين روند افزايش يابد

اين روند غير خطي را مي .  مشهود است1وابستگي بيش از درجه 
كسيد قلع روي زيرلايه و وابستگي  ا1توان به ساز و كار هسته بندي

. در جوار سطح رشد نسبت داد SnCl4آن به فراواني مولكول 
 SnCl4ير، عملا وابستگي نرخ رشد به فراواني مولكولهاي وابستگي اخ

مطالعه بيشتر، خصوصا روي انواع ديگر زير . را مضاعف مي سازد
  .لايه، موضوع را روشنتر خواهد نمود

هاي رشد داده شده در شان داد كه لايهن SEMميكروگرافهاي 
دو . ، از يكنواختي بيشتري برخوردارندºC350-250محدوده دمايي 

 ارائه 5مونه از ميكروگرافهاي لايه هاي رشد داده شده در شكل ن
كليه شرايط لايه نشاني به جز دما در مورد اين دو نمونه . شده است

هاي ي بالاتر داراي دانههاي رشد يافته در دمالايه. يكسان بوده است
هاي لايه. درشت تري بوده از يكنواختي سطحي كمتري برخوردارند

 با وجود يكنواختي، ºC 200 زيرلايه هاي سردتر از بدست آمده روي
با مطالعه وابستگي دو . انسجام و اتصال كافي به زيرلايه را نداشتند

- ºC350ه ، بازه دمايي بهينيكنواختي و اتصال به زيرلايهويژگي 
نمونه هاي رشد داده شده در اين بازه دمايي، .  مشخص گرديد250

م، از پوشش يكنواخت و اتصال لاي-هاي شيشه سوداروي زيرلايه
  .مناسب به زيرلايه برخوردار بودند

                                                                 
1 Nucleation 
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  الف

  
  ب

ميكرو گراف لايه نازك اكسيد قلع رشد داده شده . 5شكل 
 ، Torr 30فشار محفظه . لايم-روي زيرلايه شيشه ي سودا

 مولكول گرم بر ليتر، زمان لايه 2غلظت محلول پيش ماده 
 ºC250ه به هنگام لايه نشاني  دقيقه و دماي زيرلاي10نشاني 

  .بوده است) ب (ºC400و) الف(
  

   نتيجه گيري.4
لايه هاي نازك  LPCVDسامانه اي ساده، اقتصادي و كارا براي 

 LPCVDاين سامانه، براي اولين بار، نشانش . اكسيد قلع ارائه شد
اين سامانه از . را در يك محفظه بسته ميسر نمود SnO2هاي لايه

 در جوار زيرلايه داغ براي رشد لايه اكسيد قلـع SnCl4هيدروليز 
در طول فرايند لايه نشاني، سامانه ورودي ندارد و به . سود مي جويد

اين دليل استفاده از اين سامانه به طور مشخص از تاثير عوامل 
ساختار . مخرب محيطي، همچون آلودگي ها و ذرات غبار، مي كاهد

 كنترل پارامترهاي اصلي فرايند لايه گونه اي است كه بهاين سامانه 
دماي شامل نرخ تبخير پيش ماده، فشار محفظه واكنش، نشاني 

  . سازدزيرلايه و طول زمان لايه نشاني را به سادگي ميسر مي 
كارايي سامانه با نشاندن لايه هاي نازك يكنواخت در بازه ضخامت 

nm 400-50قلع حداكثر نرخ رشد لايه اكسيد.  نمايش داده شد 

نرخ رشد با تغيير غلظت كلريد .  استAº/min 230 گيري شدهاندازه
حداكثر هدايت الكتريكي . قلع در محلول پيش ماده قابل تغيير است

 ºC350-250سطحي در نمونه هاي نشانده شده در دماي زيرپايه 
اين بازه دمايي از نقاط نظر ديگر نيز به عنوان بازه . مشاهده شد
مطالعه ريز ساختار فيلمها نشان داد كه . ين گرديدتعي دمايي بهينه

. با افزايش دماي زيرلايه افزايش پيدا مي كند SnO2اندازه دانه هاي 
در دماهاي بالاتر از بازه دمايي بهينه، اندازه بزرگ دانه ها باعث 

در شرايط گزارش شده، نتايج . كاهش يكنواختي لايه ها مي شود
ها قابل غيير در هدايت سطحي لايه ت±% 10لايه نشاني با قبول 

  .تكرار است
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