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 WO3-xساخت و بررسي خواص لايه نازك 
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  چكيده
به  WO3در ابتدا لايه هاي نازك  .گيرد و خواص نوري، ساختاري و سطحي اين لايه ها مورد بررسي و مطالعه قرار مي WO3-xساخت لايه هاي نازك اله در اين مق
مدت يك ساعت در بعد از عمليات رشد، نمونه ها در هوا به . به روش تبخير حرارتي در خلاء روي زير لايه هاي لام شيشه اي رشد داده شدند nm 200ضخامت 

تشكيل  WO3-xتركيب دقيقه احياء گرديدند تا  480به مدت زمان هاي متفاوت از صفر تا  oC400پخت و سپس در محيط هيدروژن خاالص در دماي  oC300دماي 
و  نجي نور مرئي و ماواري بنفشطيف س، XRD توسط آناليز هاي مختلفي از قبيل نمونه هاي مختلف پخت شده در زمان هاي متفاوت در محيط هيدروژن. گردد

AFM هاي  طيف .مورد مطالعه قرار گرفتندXRD  ها قبل از احياء هيچ ساختار بلوري  نشان داد كه نمونهWO3-x ساختار   ندارند اما بعد از احياءWO2.8  تشكيل
نشان داد  nm 1100و  500هاي  ها در طول موج عبور و بازتاب نمونه گيري اندازه. يابد افزايش مي WO2.8با افزايش زمان احياء شدت بلوري شدن ساختار . گردد مي

  . يابد گردند و بازتاب در محدودة مادون قرمز افزايش مي ها قبل از احياء شفاف هستند ولي بعد از احياء تيره مي كه نمونه
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Abstract  

In this paper, synthesis of WO3-x thin films and their optical, structure and surface properties have studied. 
First, WO3 thin films were deposited by thermal evaporation under vacuum condition on glass substrates. Then, 
the deposited samples were annealed under atmosphere at 400 oC for 1 h. After this, they were reduced under 
pure hydrogen environment at 500 oC for different time duration of 0-480 min to produce WO3-x composition. 
The samples with different reduction time under H2 were analyzed by XRD, UV-Visible spectrophotometer and 
AFM.  XRD spectra showed that the samples before the reduction process do not have any WO3-x structure, but 
after the reduction process, WO2.8 crystalline phase was formed. By increasing the reduction time, the intensity 
of WO2.8 phase was increased. Transmittance and reflectance measurements of the samples at 500 and 1100 nm 
wavelength indicated that before the reduction process the samples were transparent, while after the reduction 
process they become dark and their reflectance were increased in IR region.  

  
PACS No. 81.15.Ef 
 

   مقدمه
فلـزات  اكسـيد   ،در ميان طيـف وسـيعي از اكسـيدهاي فلـزي    

هـاي اخيـر بسـيار    علوم شيمي، فيزيك و مواد در دهـه در  واسطه

تـوان بـه خـواص    است كه از آن جمله مي مورد توجه قرار گرفته
ا اشاره آنه] 2[، گازكرميك و خواص مغناطيسي ]1[ الكتروكرميك

نانوميله ، سيم هامواد مانند نانو واناي از نطيف گسترده اخيراً  .كرد
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 انـد فلزي ساخته شـده  هايدها از اكسي سوزنها و نانو لولهنانوو ها 
]3،4.[  

 با گاف نواري غير مستقيم ،nوع ننيمه رساناي  اكسيد تنگستن
جالب به عنوان ماده حساس  واصخ با و  6/2-8/2انرژي گاف  و

نـازك آن از حساسـيت    ساختارهاي لايهكه نانواست  شده شناخته
اكسـيد   لايـه نـازك   .برخـوردار اسـت  آن  تـوده بالاتري نسبت به 
، زيـرا  سـت اجه دانشمندان را به خود جلب كردهتنگستن بسيار تو

هاي هوشمند، شيشهدر فوتوالكتروكرميك  كاربردي خواصداراي 
  ].8-5[  مي باشدو فوتوكاتاليستي  هاي گازيحسگر

به شدت وابسته  اكسيد تنگستن خواص اپتيكي لايه هاي نازك
به استوكيومتري لايه مي باشـد، زيـرا اگـر اكسـيد تنگسـتن كمـي       

  ].7[ شود اكسيژن از دست بدهد مقدار عبور آن به شدت كم مي
روي  WOxدر اين تحقيق، چگونگي ساخت لايه هاي نازك 

زير لايه هايي از جنس لام آزمايشگاهي به روش تبخير حرارتي 
خواص فيزيكي و شيميايي نمونه هاي ساخته . گزارش خواهد شد

شده با استفاده از تكنيك هاي اندازه گيري طيف سنج  نور مرئي 
ميكروسكوپ نيروي  و) X )XRD پراش پرتو ماوراءبنفش ،  –

  .شناسايي و مشخصه يابي خواهند شد )AFM(اتمي 

  
  جزئيات روش آزمايش

يـر  بـه روش تبخ  nm  200به ضـخامت  WO3لايه هاي نازك 
حرارتي روي زير لايه هايي از جنس لام آزمايشگاهي لايه نشـاني  

. با خلـوص بـالا اسـتفاده شـد     WO3براي اين كار از پودر  .شدند
و mm 12آن را بصورت قرصي بـه قطـر    ،WO3 براي تبخير پودر

قبـل از انجـام   . با قالب مخصوص پـرس گرديـد   mm 3ضخامت 
ولار و آب مقطـر  سـود يـك م ـ   توسـط  هـا  لايـه  زير لايه نشاني، 

. گرديدنـد   خشـك  بـالا  خلوص نيتروژن با شستشو شدند  سپس
در نهايـت  . بود Torr  5-101 دفشار پايه محفظه لايه نشاني حدو

سـپس جهـت ايجـاد     .بدست آمد nm 200با ضخامت WO3لايه 
  WOxتركيبـات مختلفـي از نـانو سـاختار هـاي اكسـيد تنگسـتن       

درجـه سـانتيگراد در    400 ها در محيط هيـدروژن در دمـاي   نمونه
 .دقيقه پخت شدند 480، 240، 120، 60، 30، 15، 0 ايه زمان

طيـف عبـور و   (به منظور بررسي خـواص نـوري نمونـه هـا      
از  ،نهـاي مختلـف پخـت در محـيط هيـدروژ      در زمـان ) بازتاب

 200-1100 بـازة ماوراي بـنفش در    -دستگاه طيف سنج نورمرئي
لوري نمونه ها توسـط روش پـراش   ساختار ب. نانومتر استفاده شد

سـاختار سـطحي نمونـه بـا     . مشـخص گرديـد   XRDپرتو ايكس 
از نـوع تماسـي بـا سـوزن سـيليكوني       AFMاستفاده از دسـتگاه  

   .مشخص گرديد
  

  نتايج و بحث
از نمونه هاي پخت شده در زمان هاي  XRDطيف  1شكل 

همانطور كه در . مختلف در محيط هيدروژن را نشان مي دهد
، )صفر دقيقه(ديده مي شود نمونه بدون پخت در هيدروژن شكل 

اما با پخت نمونه به مدت . نشان نمي دهد WO3-xهيچ گونه فاز 
. ظاهر مي شود WO2.8دقيقه، قله هايي مربوط به فاز بلوري  30

گردند كه نشانگر  با افزايش زمان پخت، اين قله ها بلندتر مي
 . مي باشد WO2.8افزايش فاز 
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از لايه هاي نازك اكسيد تنگستن پخت شده در محيط  XRDطيف  .1شكل

  .هاي متفاوت هيدروژن در مدت زمان
  

 2ها، در شكل  بررسي تغيير خواص نوري نمونه جهت
برحسب زمان پخت در محيط هيدروژن تغييرات عبور و بازتاب 

مادون ( nm 1100و ) نور مرئي( nm 500هاي  براي طول موج
همانطور كه از شكل مشخص . داده شده استنشان ) نزديك قرمز

داراي عبور و بازتاب به ) زمان صفر(است، نمونه بدون احياء 
در محدودة نور مرئي و مادون قرمز  20%و  80%ترتيب حدود 
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 WO3اين مشخصات با خواص نوري لايه نازك . باشد نزديك مي
روژن و اما بعد از احياء نمونه ها در محيط هيد. مطابقت دارد

مقدار عبور نمونه ها در هر دو ناحيه كاهش  افزايش زمان احياء،
دقيقه مقدار عبور در طول موج  120يابد به طوريكه بعد از  مي

nm 1100 اما روند تغييرات بازتاب بر حسب . رسد به صفر مي
زمان پخت در محيط هيدروژن، براي ناحية مرئي و مادون قرمز 

 nmش زمان پخت، بازتاب در طول موج با افزاي. باشد متفاوت مي
رسد كه  دقيقه به صفر مي 120يابد و بعد از  كاهش مي 500

در حاليكه، با . باشد نشانگر افزايش جذب نور مرئي توسط لايه مي
افزايش  nm 1100افزايش زمان پخت، بازتاب در طول موج 

دقيقه  480بعد از پخت به مدت  80%يابد و به بيش از  مي
 WO3اين تغييرات نشانگر كاهيده شدن تركيب شيميايي . رسد مي

    . باشد مي WO3-xدر لايه و تشكيل تركيب 

  

  
 nmو  500بازتاب طول موج هاي ) ب و عبور تغييرات)الف.2شكل 

 .بر حسب زمان پخت لايه نازك اكسيد تنگستن در محيط هيدروژن 1100

  
گاف با دانيم اكسيد تنگستن يك نيمه هادي  همانطور كه مي

توان  با استفاده از لبة جذب در طيف عبور لايه مي. باشد انرژي مي
هاي  اين مقدار براي نمونه. مقدار گاف انرژي لايه را حساب كرد

 3پخت شده در محيط هيدروژن بر حسب زمان پخت در شكل 
اين نمودار نشان مي دهد كه انرژي گاف . نشان داده شده است

مي باشد كه مطابق  eV 2/3يدروژن نمونه بدون پخت در محيط ه
WO3 با افزايش زمان پخت، مقدار انرژي گاف كاهش . مي باشد

بعد از پخت به مدت   eV 75/2مي يابد، به طوريكه به حدود 
با افزايش زمان پخت، تغييرات انرژي گاف . دقيقه مي رسد 240

اين روند نشان مي دهد . مي رسد  eV 7/2كاهش مي يابد و به 
بيشتري توليد مي شود،  WO3-xافزايش دماي پخت، مقدار كه با 

اما در زمان هاي طولاني اين مقدار به حد اشباع مي رسد و 
 .افزايش زمان پخت، تاثير چنداني روي كاهش انرژي گاف ندارد

  

  
هاي نازك اكسيد تنگستن پخت شده در  تغييرات انرژي گاف لايه. 3شكل 

   .تفاوتهاي م محيط هيدروژن در مدت زمان
  

لايه نازك اكسيد تنگستن قبل و بعد از پخت  AFMتصوير 
نشان داده شده  4دقيقه در شكل  120در محيط هيدروژن به مدت 

، نمونه بدون احياء ديده مي شودشكل  درهمانطور كه . است
و با  nm 1داراي ساختار مسطح و هموار با زبري متوسط حدود 

اما بعد از . مي باشد nm 35دانه بندي بسيار كوچك در حدود 
و ) nm 28= زبري متوسط (فرايند احياء، سطح لايه زبر مي گردد 

اين فرايند . تشكيل مي گردد nm 350دانه هاي بزرگي در حدود 
نشانگر تغيير ساختار لايه بعد از فرايند احياء مي باشد كه با نتايج 

  . قبلي سازگار مي باشد
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بدون پخت در محيط ) زك اكسيد تنگستن الفلايه نا AFMتصوير . 4شكل 

  .دقيقه 120پخت شده در محيط هيدروژن به مدت ) هيدروژن و ب
 

  تيجه گيري
با استفاده از عمليـات   WO3-xساخت لايه نازك در اين مقاله 

حرارتي لايه نازك اكسيد تنگستن در محـيط هيـدروژن در مـدت    
هـاي   طيـف  .تزمان هاي متفاوت مورد مطالعه و بررسي قرار گرف

XRD ها در محيط هيدروژن، سـاختار   نشان داد كه با پخت نمونه
گردد و با افـزايش زمـان پخـت شـدت      تشكيل مي WO2.8بلوري 

هـا نشـان داد    خواص نوري نمونه. يابد بلوري شدن آن افزايش مي
لايه ها در ناحية نور مرئي جـاذب و در   ،كه با افزايش زمان پخت
و انرژي گاف لايـه هـا كـاهش     بنده هستندناحية مادون قرمز بازتا

پخـت در  نشان مي دهد كه لايه ها قبل از  AFMتصاوير . يابد مي
محيط هيدروژن، سطحي هموار دارند ولي بعد از احياء بسيار زبـر  
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