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لایه نشانی شده با اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور به روش نبولایزر
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خلاصه: دراین مقاله، لایه های اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور به عنوان الکترود و بذر رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم به روش 
لایه نشانی افشانه داغ مبتنی بر تکنیک نبولایزر بر روی میکرو آرایه های سیلیکان ایجاد شده است. لایه نشانی این لایه روی لایه 
اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور از اهمیت بالایی برای ساخت نانوژنراتورهای مبتنی بر باریم تیتانات است که در این مقاله از دو روش 
نبولایزرو و هیدروترمال استفاده شده است. تأثیر دمای لایه نشانی و همچنین حجم نبولایزر در مقاومت سطحی لایه ها توسط دستگاه 
چهار پروب مورد بررسی قرار گرفته است و همچنین نمونه ها تحت یک شرایط هیدروترمال یکسان به منظور رشد نانومیله ها قرار 
گرفتند و شکل ظاهری نانوساختارها رشد کرده بر روی لایه های ساخته شده توسط تصاویر میکروسکوپ الکترونی مورد بررسی قرار 
گرفته است. چسبندگی لایه ها در این حوزه نیز اهمیت بالایی دارد و به عنوان یکی از پارامترهای مهم در فرآیند هیدروترمال مورد 
بررسی قرار گرفته است. نتایج نشان می دهد که با این روش، نانومیله ها روی دیواره های ساختار میکرو ماشینکاری رشد پیدا کرده است 
که می تواند باعث افزایش کیفیت ادوات  مبتنی براین ساختارها باشد. در این مقاله با استفاده از روش نبولایزر به مقامت های سطحی 

پایین تا Ω/cm2  11 دست پیدا شد. 
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مقدمه- 1
اکسید تیتانیوم یک نیمه هادی با شکاف باند پهن )eV =3 گاف انرژی( 
خوبی  شیمیایی  پایداری  و  فتوکاتالیستی  نوری،  الکتریکی،  خواص  از  و 
برخوردار هستند و در شکل های مختلفی مانند نانومیله ها ]1[، نانولوله ها ]2[ 
و نانوذرات ]3[ قابل رشد هستند و کاربردهای وسیعی در ساخت سنسورهای 
نانو  ساخت  همچنین  و   ]5[ رنگ دانه ای  خورشیدی  سلول های   ،]4[ گازی 
است.   ]6[ تیتانات  باریم  نانومیله های  بر  مبتنی  پیزوالکتریک  ژنراتورهای 
اکسایش  جمله  از  مختلفی  روش های  به  تیتانیوم  دی اکسید  نانومیله های 
آندی]7[، هیدروترمال ]8[ و تمپلیت ]9[ و ... رشد داده می شوند در بین این 
روش ها، هیدروترمال یک روش ساده و مقرون به صرفه و امکان کنترل در 
شکل ظاهری نانومیله ها را ایجاد می کند و عموما در فرآیند هیدروترمال پیش 
محلول رشد نانومیله ها که متشکل از آب دیونیزه، هیدروکلریک اسید و پیش 
اتوکلاو رشد صورت می گیرد.  تیتانیوم است تحت حرارت دادن آن در  ماده 
روش  به  تیتانیوم  دی اکسید  نانومیله های  رشد  در  متعددی  پارامترهای 

هیدروترمال از جمله زیر لایه، دما، مدت زمان و همچنین میزان اسیدی بودن 
آقای کومار و همکارانش در سال  تاثیرگذار است ]8,10,11[.  محلول رشد 
2010 به بررسی رشد نانو میله های دی اکسید تیتانیوم بر روی زیرلایه های 
مختلف از جمله  شیشه، اکسید سیلیکان، 1اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور، 
که  رسیدند  این نتیجه  به  و  پرداختند  ایندیم،  با  آلاییده شده  قلع  2اکسید 

جهت گیری و شکل گیری نانومیله ها به شدت وابسته به زیر لایه است از آنجا 
که ساختار اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور همانند اکسید تیتانیوم چهاروجهی 
است و اختلاف ثابت شبکه در اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور و دی اکسید 
تیتانیوم روتایل حدود 2 درصد است این اختلاف است که منجر به رشد منظم 
و عمودی و جهت دار نانومیله های بر روی لایه اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور 
فلوئور  با  قلع آلاییده شده  اکسید  می شود ]11[. لایه های شفاف و رسانای 
یک نیمه رسانای نوع n با گاف انرژی پهن است و از ویژگی های منحصر 
به فردی برخوردار هستند و روش های لایه نشانی مختلفی برای اکسید قلع 

1  Fluorine doped tin oxide(FTO)
2  Indium tin oxide
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روش  به  می توان  روشها  این  جمله  از  که  دارد  وجود  فلوئور  با  آلاییده شده 
چرخشی ]12[، روش غوطه وری ]13[ ، کندوپاش مگنترون ]14[ و افشانه 
داغ ]15[1 اشاره کرد. روش افشانه داغ روش ساده و مقرون به صرفه ای است 
از جمله نرخ خوب و یکنواخت رشد لایه در سطوح پهن، کار  که  مزایای 
در محیط اتمسفر و بدون نیاز به محیط خلاء را دارا است. روش لایه نشانی 
افشانه داغ فرآیندی است که در آن یک لایه نازک از یک پیش محلول بر 
بر 2  مبتنی  نیز   پاشش  پاشش می شود، خود  ازپیش گرم شده  زیرلایه  روی 
تکنیک، اسپری و نبولایزر است، روش نبولایزر با ایجاد بخار های سرد ذرات 
را به صورت نانومتری و با نرخ آهسته تری فرآیند لایه نشانی انجام می گیرد 
و این فرصت مناسبی را برای ایجاد لایه های پایدار با چسبندگی و شفافیت 
بالایی را بر روی تمام زیرلایه ها ایجاد می کند و در روش لایه نشانی افشانه 
داغ پارامترهای مختلف مانند نوع پیش ماده و نوع حلال و دمای لایه نشانی 
و فاصله نازل و زاویه پاشش در تهیه پوشش اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور 

تاثیرگذار است ]15 , 16[.
روش های  از  یکی  که  هیدروترمال  و  داغ  افشانه  روش  مقاله  این  در 
ارزان قیمت در ابعاد وسیع است برای رشد لایه های اکسید قلع آلاییده شده با 
فلوئور به منظور بذر رشد و نانومیله ها استفاده شده است که امکان ساخت را 
روی سطوح بزرگ فراهم می کند. رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم اولین 
گام برای ساخت نانومیله های باریم تیتانات در نانو ژنراتورها است. در اینجا 
لایه های اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور به روش افشانه داغ بر روی میکرو 
آرایه های سیلیکان به منظور رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم مورد بررسی 
قرار گرفته شده است. نمونه ها در یک فرآیند هیدروترمال قرار گرفته اند و تاثیر 

1  Spray Pyrolysis

دما و نحوه انتقال حرارت به زیر لایه از اهمیت بالایی برخوردار است که در 
این مقاله به آن پرداخته شده است. 

فرایند رشد- 2
فرآیند ساخت قطعه در جدول 1 و به صورت گرافیکی در شکل 1 نشان 

داده شده است.
در ابتدا فرآیند از محلول شستشو2 برای ازبین بردن مواد اضافی بر روی 
و  کمپلکس  ایجاد  عملیات  با  محلول  دو  شامل  که  شد  استفاده  سیلیکان 
اکسایش است، محلول اول محلولی با پی هاش بالا شامل )آب: آب اکسیژنه: 
آمونیاک، با نسبت1:1:5( است که نمونه ها را در دمای C°80 به مدت 10 
دقیقه در این محلول قرار گرفتند و محلول دوم محلولی با پی هاش کم است 
در  که  است  نسبت1:1:6(  با  کلردریک،  اسید  اکسیژنه:  آب  )آب:  شامل  که 
دمای C° 80 به مدت 20 دقیقه در آن قرار گرفتند و در انتها نمونه ها با آب 
شستشو و توسط جریان باد خشک شدند. با توجه به مقاوم بودن لایه کروم 
در برابر یون های زدایش سیلیکان، لایه کروم به عنوان ماسک به ضخامت 
200 نانومتر بر روی نمونه ها با استفاده از دستگاه تبخیر حرارتی  تحت دمای 
C°80 در جریان 170 آمپر به مدت زمان 3 ساعت بر روی نمونه ها تحت خلأ 

بالا )5-10( لایه نشانی شد و در مرحله بعد جهت لیتوگرافی و ایجاد طرح بر 
روی لایه کروم، فتورزیست بر روی نمونه ها با استفاده از دستگاه لایه نشانی 
چرخشی با سرعت دقیقه/دور 3000 در مدت زمان 40 ثانیه لایه نشانی شد 
C°90 در  در دمای  نمونه  دقیقه  به مدت 10  پیش پخت  در یک مرحله  و 
نمونه ها خشک  روی  بر  پخش شده  فتورزیست  تا  شد  داده  قرار  آون  درون 

2  Radio Corporation of America(RCA)

جدول 1. فرآیندهای ساخت به ترتیب مراحل

Table 1. Fabrication Steps 
 ساخت به ترتیب مراحل : فرآیندهای1جدول 

Table 1: Fabrication Steps   

 توضیحات فرآیند مرحله
 محلول تحت دما جهت تمیزکاری سطح سیلیکان 2سیلیکان در  قرارگیری شستشو 1
 ایجاد ماسک کروم منظوربهتوسط دستگاه تبخیر حرارتی  نانومتر 222نشانی به ضخامت لایه نشانی کروملایه 2
  ایجاد طرح بر روی کروم، زدایش و ظاهرسازینشانی فتورزیست، نوردهی، مبتنی بر لایه لیتوگرافی و زدایش کروم 3
 میکرومتر 22جهت زدایش عمق سیلیکان به ارتفاع  )زدایش عمودی( 4
 هشدنشانیلایهبذر رشد عمودی و منظم نانومیله ها به روش افشانه داغ  عنوانبه فلوئور با شدهآلاییده قلع اکسیدنشانی لایه 5
 رشد نانومیله ها منظوربهدر درون اتوکلاو حاوی محلول رشد تحت دما  هانمونه قرارگیری هیدروترمال 6
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شود، نمونه ها در دستگاه لیتوگرافی به مدت یک دقیقه تحت ماسک بوسیله 
نور ماورای بنفش با قدرت 395 نانومتر نوردهی شد و سپس فتورزیست ها با 
استفاده از محلول ظاهرسازی که متشکل از چهار قرص پتاسیم هیدروکسید 
ابعاد 3 میلیمتر ماسک بر روی  لیتر آب زدوده شده و طرح در  در50 میلی 
فتورزیست ایجاد می شود و تحت دمای ثانویه C°90 به مدت 5 دقیقه قرار 
گرفتند و در انتها به منظور ایجاد طرح بر روی کروم، نمونه در داخل محلول 
زدایش کروم قرار گرفت تا قسمت موردنظر لایه زدایش شود و جهت زدایش 
در  نمونه  میکرون(   20 ارتفاع:  میکرون   30 و عرض:  )پهنا  سیلیکان  عمق 
درون دستگاه زدایش عمودی، تحت شرایط جدول 2 قرار گرفت و در نهایت 
جهت حذف کروم باقی مانده دوباره نمونه در درون محلول زدایش کروم قرار 
گرفت و در انتها با آب و استون نمونه شستشو و آماده لایه نشانی اکسید قلع 

آلاییده شده با فلوئور شد.
آرایه های  میکرو  روی  بر  فلوئور،  با  آلاییده شده  قلع  اکسید  لایه های 
سیلیکانی به عنوان بذر رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم به روش افشانه 
فرآیند  یک  تحت  نمونه  در  و  شدند  لایه نشانی  لایه ها  زیر  روی  بر  داغ 

هیدروترمال به منظور رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم قرار گرفتند. 

محلول مورداستفاده برای لایه نشانی شامل آماده سازی دو محلول است. 
در ابتدا محلول پیش ماده قلع از انحلال 2 گرم کلرید قلع1 در 5 میلی لیتر 
محلول  دیگر،  سوی  از  شده است.  زده  هم  دقیقه   20 مدت  به  که  متانول 
آب  لیتر  میلی   5 در  فلورید2  آمونیوم  گرم   0/4 انحلال  از  فلوئور  دوپینگ 
دیونیزه تهیه شد و به مدت 20 دقیقه هم زده شد و سپس هر دو محلول با 
هم مخلوط شد و به مدت 30 دقیقه هم زده شد. پس از آماده سازی محلول، 
با استفاده از روش افشانه داغ بر روی نمونه لایه نشانی شدند، باتوجه به شکل 
 )300-450°C( 1، محلول به صورت بخارات نانومتری بر روی نمونه تحت دمای
لایه نشانی شد به همین منظور در ابتدا نمونه به دمای لایه نشانی رسانده شد و 
سپس محلول آماده شده در درون مخزن دستگاه نبولایزر جهت نبولایزر قرار 
داده شد و به دلیل بالا بودن دما و جهت رساندن بخارات محلول به سطح نمونه ها 
جهت لایه نشانی، خروجی نبولایزر به یک لوله فلزی متصل شد و به صورت عمود 

بر روی نمونه ها پاشش شد.
آنالیز میکروسکوپ الکترونی سطح برای بررسی شکل ظاهری پوشش ها 
چهار  دستگاه  توسط  مقاومت سطحی  اندازه گیری  گرفت.  قرار  مورداستفاده 

1  SnCl4.5H2O
2  NH4F
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شده، شده با فلوئور و نمونه واقعی زدایشآلاییده اکسید قلع/اکسید تیتانیومدی هاینانومیله: شماتیک گرافیکی از فرآیند ساخت 1شکل 
 هایفلوئور، )د(: رشد نانومیله با شدهآلاییده قلع نشانی اکسید)الف(: شستشو نمونه،)ب(: ایجاد ساختار با روش زدایش عمیق، )ج(: لایه

 اکسید تیتانیوم

Figure1: Schematic Diagram of fabrication process of FTO/ NWs TiO2  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

شکل 1. شماتیک گرافیکی از فرآیند ساخت نانومیله های دی اکسید تیتانیوم/اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور و نمونه واقعی زدایش شده، )الف(: شستشو 
نمونه،)ب(: ایجاد ساختار با روش زدایش عمیق، )ج(: لایه نشانی اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور، )د(: رشد نانومیله های اکسید تیتانیوم

Fig. 1. Schematic Diagram of fabrication process of FTO/ NWs TiO2 
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پروپ اندازه گیری شده است. 

نتایج و بحث- 3
 بررسی رسانایی الکتریکی لایه های پوشش داده شده3- 1- 

 در ابتدا لایه های اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور بر روی زیر لایه سطح 
پارامتر حجم  و  داده شد  پوشش  بالا  توضیح داده شده  روش  به  سیلیکان  صاف 
لایه نشانی و دمای لایه نشانی در تغییرات مقاومت سطحی لایه ها و همچنین 
شکل ظاهری لایه ها مورد بررسی قرارگرفت. برای به دست آوردن شرایط دمایی 
مطلوب، در مرحله اول حجم نبولایزر 1میلی لیتر ثابت نگه داشته شد و دما متغیر 
در نظر گرفته شده است. مقاومت سطحی نمونه ها در دمای لایه نشانی مختلف 
در جدول 3 آورده شده است. همانطور که از اطلاعات جدول مشخص است، با 
 800 Ω/cm2389 تا Ω/cm2 افزایش دمای لایه مقاومت سطحی لایه ها از
متغیر است که بهترین حالت مربوط به نمونه با دمای لایه نشانی C°450  درجه 
است که عملًا با افزایش دمای لایه نشانی مقاومت سطحی لایه ها کاهش می یابد. 
در مرحله دوم باتوجه  به بهینه کردن شرایط دمای لایه نشانی، مقاومت 

و  گرفت  قرار  بررسی  مورد  مختلف  نبولایزر  حجم  تحت  نمونه ها  سطحی 
مقاومت سطحی  نبولایزر  افزایش حجم  با  که  4 مشاهده شد  طبق جدول 
لایه ها از Ω/cm2 800 تا Ω/cm 11 کاهش می یابد که دلیل این کاهش 
مربوط به لایه هایی که در حجم بالا نبولایزر می شوند. همچنین همان طور 
افزایش  با  است  مشخص   3 شکل  الکترونی  میکروسکوپ  تصاویر   از  که 
در  که  می یابد  کاهش  آن ها  فواصل  و  بزرگ تر  ذرات  اندازه  نبولایزر  حجم 
بار آسان تر شده در نتیجه کاهش مقاومت سطحی  واقع ترابری حامل های 

را نتیجه می دهد.
است،  مقاله  این  و  انجام شده  کارهای  مقایسه  بررسی  به   5 جدول 
همان طور که مشخص است نحوه پاشش و دمای لایه نشانی و حتی سرعت 
پاشش )حجم نبولایزر که در این دستگاه ها متفاوت است( بر روی مقاومت 
سطحی نمونه ها تأثیرگذار است و با افزایش حجم نیولایزر باتوجه به نتایجات 

این مقاله مقاومت سطحی نمونه ها نیز کاهش می یابد.

جدول 2. شرایط زدایش عمیق سیلیکان در دستگاه زدایش عمودی 

Table 2. vertical etching condition of silicon on DRIE system

 
 

 شرایط زدایش عمق سیلیکان در دستگاه زدایش عمودی : 2جدول 
Table2: vertical etching condition of silicon on DRIE system  

 مرحله زدایش مرحله منفعل سازی دیواره ها
4 (sccm) 132 گوگرد فلوراید گاز هگزا (sccm) 1گوگرد فلوراید گاز هگزا 
50 (sccm) 132 گاز اکسیژن (sccm) گاز اکسیژن 
150 (sccm) 132 گاز هیدروژن (sccm) گاز هیدروژن 
200 (Watts) 251 توان پلاسما (Watts) توان پلاسما 

30 (s) 15 زمان (s) زمان 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 میلی لیتر نبولایزر  1مختلف در  نشانیلایهدمای  برحسبها مقاومت سطحی نمونه :3جدول
                                                           
1 SF6 

 

 فلوئور با شدهآلاییده قلع اکسید نشانیلایهشماتیکی از فرآیند  :2شکل 
Figure2: Schematic of deposition process of FTO layer 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

شکل 2. شماتیکی از فرآیند لایه نشانی اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور

Fig. 2. Schematic of deposition process of FTO layer
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جدول 3. مقاومت سطحی نمونه ها برحسب دمای لایه نشانی مختلف در 1 میلی لیتر نبولایزر 

Table 3. Sheet resistance of samples in different deposition temperatures at 1mLTable3: Sheet resistance of samples in different deposition temperatures at 1mL 

نشانیلایهدمای   مقاومت الکتریکی سطحی 

°C 322 383 kΩ/cm 2 

°C 352 134 kΩ/cm 2 

°C 422 34 kΩ/cm 2 

°C 452 822 Ω/cm2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

450° C جدول 4. مقاومت سطحی و میانگین اندازه ذرات نمونه ها برحسب حجم نبولایزر تحت دمای لایه نشانی

Table 4. Sheet resistance and average particle size at different nebulizer volume at 450 °C
 C °452 نشانیلایهحجم نبولایزر تحت دمای  برحسبها مقاومت سطحی و میانگین اندازه ذرات نمونه :4جدول 

Table 4: Sheet resistance and average particle size at different nebulizer volume at 450 °C  

 (نانومتراندازه ذرات ) مقاومت الکتریکی سطحی (لیتریلیمحجم نبولایزر )

1 2 /cmΩ822  148 
5/1 2 /cmΩ38 385 

2 2 /cmΩ14  473 
5/2 2 /cmΩ11 632 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

در حجم  C° 054 نشانیلایه، در دمای فلوئور با شدهآلاییده قلع های اکسیدتصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از سطح لایه: 3شکل 
   ml 5/2ب(  ml 1متفاوت الف(  نشانیلایه

Figure 3: SEM images of the FTO surface at deposition temperature of 054 °C at different nebulizer volume, a: 
1ml and b: 2.5ml 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 450 °C شکل 3. تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از سطح لایه های اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور، در دمای لایه نشانی
  2/5 ml )1 ب ml )در حجم لایه نشانی متفاوت الف

Fig. 3. SEM images of the FTO surface at deposition temperature of 450 °C at different nebulizer 
volume, a: 1ml and b: 2.5ml
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 سنتز نانومیله های دی اکسید تیتانیوم بر روی لایه های ایجاد شده3- 2- 
پس از ایجاد لایه های اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور بر روی زیر لایه 
میکرو آرایه های سیلیکان، جهت رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم نمونه ها 
در یک فرآیند هیدروترمال قرار می گیرند. به همین منظور نمونه ها در درون 
یک اتوکلاو با ظرفیت 50 میلی لیتر که حاوی 7/5 میلی لیتر آب دیونیزه 
تیتانیوم  لیتر کلراید  لیتر محلول اسید کلریدریک و 25/0میلی  و 5/7 میلی 
)به عنوان پیش ماده تیتانیوم( قرار گرفتند و در انتها تحت دمای 155 درجه به 

مدت 3 ساعت درون آون قرار داده شد ]15[.
ابتدا  در  تیتانیوم،  اکسید  نانومیله های  رشد  شرایط  به دست آوردن  برای 
فلوئور  با  آلاییده شده  قلع  اکسید  تجاری  شده  داده  پوشش  شیشه های  از 
 15 Ω/cm2 تهیه شده به ضخامت تقریبی 500 نانومتر و با مقاومت سطحی
الکترونی  میکروسکوپ  تصاویر  گرفته است.  قرار  هیدروترمال  فرآیند  تحت 

فلوئور  با  آلاییده شده  قلع  اکسید  با  شیشه  روی  بر  رشدیافته  نانومیله های 
پوشش یافته را در شکل 4 مشاهده می کنید. 

رشد  است  مشخص  الکترونی1  میکروسکوپ  تصاویر  در  که  همان طور 
نانومیله های عمودی بر روی زیر لایه اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور اتفاق 
میانگین  الکترونی شکل 4، قطر  میکروسکوپ  تصاویر  باتوجه به  افتاده است 
بنابراین  است؛  میکرون   1 حدود  در  آنها  طول  و  نانومتر   120 ها   نانومیله 
قلع  اکسید  لایه  زیر  روی  بر  تیتانیوم  دی اکسید  نانومیله های  رشد  شرایط 
آلاییده شده با فلوئور برقرار است. پس از به دست آوردن شرایط سنتز نانومیله 
ها در ابتدا لایه های اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور، بر روی سیلیکان سطح 
صاف سیلیکان برای به دست آوردن شرایط لایه در فرآیند هیدروترمال تحت 
یکسان  شرایط  تحت  و  شده  لایه نشانی   )300-450°C( دمایی  شرایط 

1  Scanning Electron Microscope (SEM)

جدول 5. مقایسه مقاومت سطحی برحسب کارهای انجام شده

Table 5. Sheer resistance in the reported and related articles

 شدهمقایسه مقاومت سطحی برحسب کارهای انجام :5 جدول
Table 5: Sheer resistance in the reported and related articles 

 
 نشانیلایهتکنیک  مقاومت سطحی   نشانیلایهدمای  مرجع

17 C °522 2Ω/cm 8/21 نبولایزر 
18 C °522 2Ω/ cm 15 اسپری 
14 C °422 2Ω/ cm 763 نبولایزر 

 نبولایزر C °450 2Ω/ cm 11 در این مقاله
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 فلوئور تجاری اب شدهآلاییده قلع شده با اکسیدروی شیشه پوشش داده بر اکسید تیتانیومدی هاینانومیلهتصاویر میکروسکوپ الکترونی از رشد  :4شکل 

 لعق بر روی اکسید افتهیرشد هاینانومیلهفلوئور )ب( نمای سطح مقطع از  با شدهآلاییده قلع اکسید رویبر  افتهیرشد هاینانومیلهالف( نمای بالا از )
 فلوئور با شدهآلاییده

Figure 4: SEM images of the growth of TiO2 NRs on glass coated with commercial FTO (a) Top view of nanorods 
grown on FTO (b) Cross-sectional view of nanorods grown on FTO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
شکل 4. تصاویر میکروسکوپ الکترونی از رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم بر روی شیشه پوشش داده شده با اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور تجاری 

)الف( نمای بالا از نانومیله های رشدیافته بر روی اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور )ب( نمای سطح مقطع از نانومیله های رشدیافته بر روی اکسید قلع 
آلاییده شده با فلوئور

Fig. 4. SEM images of the growth of TiO2 NRs on glass coated with commercial FTO (a) Top view of nanorods grown 
on FTO (b) Cross-sectional view of nanorods grown on FTO
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چسبندگی  هیدروترمال  فرآیند  از  پس  گرفتند.  قرار  هیدروترمال  فرآیند  در 
مورد  لایه نشانی شده  نمونه های  فلوئور  با  آلاییده شده  قلع  اکسید  لایه های 
بررسی قرار گرفت و مشخص شد که در دماهای کمتر از C°350 لایه در 
از اتمام رشد لایه اکسید قلع آلاییده شده  محلول رشد مقاوم نیست و پس 
با فلوئور پوشش داده جدا می شود و هیچ رشدی مشاهده نمی شود. در دمای 
350 و 400 درجه سلسیوس رشد مشاهده شد ولی پس از شستشو نمونه با 
اعظم لایه دی اکسید  بسیار ضعیف، بخش  دلیل چسبندگی  به  دیونیزه  آب 
تیتانیوم ازروی زیر لایه جدا شده است. درصورتی که در دمای C°450 پس 
بود  برخوردار  درصد   100 چسبندگی  از  لایه  اتوکلاو،  از  نمونه  خارج کردن 

بنابراین بهترین حالت دمای لایه نشانی C°450 است.

آلاییده شده  قلع  اکسید  لایه نشانی،  دمایی  شرایط  به دست آوردن  از  بعد 

با فلوئور بر روی نمونه های سطح صاف و نمونه مبتنی بر میکرو آرایه های 

سیلیکان لایه نشانی شد و جهت رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم تحت 

یک فرآیند هیدروترمال یکسان قرار گرفتند، تصاویر میکروسکوپ الکترونی 

قلع  اکسید  با   آرایه های سیلیکان  میکرو  بر روی  نانومیله های رشدیافته  از 

آلاییده شده با فلوئور پوشش یافته را در شکل 5 مشاهده می شود. 

همان طور که از تصاویرمیکروسکوپ الکترونی شکل 5 مشخص است، 

است،  گرفته  صورت  لایه ها  روی  بر  تیتانیوم  دی اکسید  نانومیله های  رشد 

 

 
 لعق های اکسیدشده با لایهدادههای سیلیکان پوششزیر لایه بر اکسید تیتانیومدی هاینانومیله تصاویر میکروسکوپ الکترونی از رشد :5شکل 

تصویر از نمای سطح مقطع )پ(.  :)ت( ml 1/5 :تصویر از نمای سطح مقطع )الف(. )پ( :)ب( ml 1 :فلوئور در حجم مختلف نبولایزر )الف( با شدهآلاییده
 ml 3 :)خ( .)چ( تصویر از نمای سطح مقطع :)ح( ml  5/2 :)چ( .)ج( تصویر از نمای سطح مقطع )ث( ml 2 :)ث(

Figure 5: SEM images of the growth of TiO2 NRs on FTO coated silicon substrates in different volumes 
Nebulizer (a): 1 ml (b): Cross-sectional image (a). (c): 1.5 ml (d): Image of cross-sectional view (c). (e): 2 ml (f) 

Image of cross-sectional view (e). (g): 2.5 ml (h): Image of cross-sectional view (g). (i): 3 ml 
 

 

 

 

 

 

 

 

شکل 5. تصاویر میکروسکوپ الکترونی از رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم بر زیر لایه های سیلیکان پوشش داده شده با لایه های اکسید 
قلع آلاییده شده با فلوئور در حجم مختلف نبولایزر )الف(: ml 1 )ب(: تصویر از نمای سطح مقطع )الف(. )پ(: ml  1/5 )ت(: تصویر از نمای 

3 ml :)ح(: تصویر از نمای سطح مقطع )چ(. )خ( 2/5  ml :)ج( تصویر از نمای سطح مقطع )ث(. )چ( 2 ml :)سطح مقطع )پ(. )ث

Fig. 5. SEM images of the growth of TiO2 NRs on FTO coated silicon substrates in different volumes Nebu-
lizer (a): 1 ml (b): Cross-sectional image (a). (c): 1.5 ml (d): Image of cross-sectional view (c). (e): 2 ml (f) 

Image of cross-sectional view (e). (g): 2.5 ml (h): Image of cross-sectional view (g). (i): 3 ml
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اما با توجه به جدول 6 واضح است که تراکم و شکل گیری نانومیله ها به 
افزایش  نبولایزر  میزان  چه  هر  که  است  مشخص  دارد،  بستگی  لایه های 
از  نبولایزر  افزایش حجم  با  و  افزایش می یابد  به قطر  می یابد نسبت طول 
5/2 میلی لیتر اگرچه منجر به کاهش مقاومت سطحی می شود ولی رشد 
نانومیله ها جهت گیری های مختلفی دارد. دلیل آن این است که هرچه میزان 
حجم نبولایزر بالا می رود پستی و بلندی لایه زیاد شده که منجر به رشد 
درون هم نانومیله ها می شود. شکل 6 نمونه با حجم نبولایزر 5/3 میلی لیتر 
بیانگر این موضوع است؛ بنابراین بهترین شرایط نبولایزر با توجه به مقاومت 

سطحی و نسبت طول به قطر حجم 2 میلی لیتر است.
باتوجه  به جدول 7، همان طور که در مقدمه این مقاله بیان شد نسبت 
پارامترهای مختلفی وابسته است و هرچه میزان دما و  به  نانومیله ها  ابعاد 
نانومیله ها  ابعاد  افزایش  به  منجر  کند  پیدا  افزایش  هیدروترمال  مدت زمان 
ابعاد  می شود همان طور که در جدول 6 مشخص است که بیشترین نسبت 

میلی لیتر لایه نشانی  در حجم 2  است که  نمونه ای  به  مربوط  مقاله  این  در 
شده است.

پس از به دست آوردن شرایط دمایی و حجم نبولایزر )C°450 و 2میلی 
آرایه های  میکرو  روی  بر  فلوئور  با  آلاییده شده  قلع  اکسید  لایه های  لیتر(، 
نانومیله  واکنش هیدروترمال جهت رشد  داده شد و تحت  سیلیکانی پوشش 
فرآیند  از  پس  الکترونی  میکروسکوپ  تصاویر   7 شکل  گرفتند.  قرار  ها 
هیدروترمال نمونه مبتنی بر میکرو آرایه های سیلیکانی با پوشش اکسید قلع 
آلاییده شده با فلوئور را نشان می دهد، رشد نانومیله ها با موفقیت در عمق و 
دیواره های میکرو آرایه های سیلیکانی نیز رشد کرده است که مشخص کننده 
با فلوئور در عمق و دیواره های میکرو  تشکیل لایه اکسید قلع آلاییده شده 

آرایه های سیلیکانی را نتیجه می دهد.
شکل 8 الگوهای پراش پرتو ایکس از لایه های اکسید قلع آلاییده شده 
با فلوئور ایجادشده و نانو میله های دی اکسید تیتانیوم رشد داده شده بر روی 

جدول 6. نتایج ابعاد نانومیله های سنتزشده بر روی پوشش اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور، لایه نشانی شده در حجم نبولایزر مختلف

Table 6. The size of nanowires synthesized on FTO layer at different nebulizer volumes

 

 شده در حجم نبولایزر مختلفنشانیلایهفلوئور،  با شدهآلاییده قلع شده بر روی پوشش اکسیدسنتز هاینانومیلهنتایج ابعاد  :6جدول 
Table6: The size of nanowires synthesized on FTO layer at different nebulizer volumes 

 
حجم نبولایزر 

 (لیترمیلی)
قطر نانومیله ها 

 (نانومتر)
طول نانومیله ها 

 (نانومتر)
نسبت ابعاد 

 قطر()طول به 
1 62 332 5/6 
5/1 67 872 13 

2 124 385 4/3 
5/2 142 1222 14/7 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
  ml 3/5شده با حجم دادهاکسید تیتانیوم رشددی هاینانومیلهتصویر میکروسکوپ الکترونی از  :6شکل 

Figure 6: SEM image of nanorods with a volume of 3.5 ml 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3/5  ml شکل 6. تصویر میکروسکوپ الکترونی از نانومیله های دی اکسید تیتانیوم رشدداده شده با حجم

Fig. 6. SEM image of nanorods with a volume of 3.5 ml
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جدول 7. مقایسه ابعاد نانومیله ها نسبت به کارهای انجام شده تحت یک فرآیند هیدروترمال

Table 7. Comparison between the results with related articles

 فرآیند هیدروترمال شده تحت یکها نسبت به کارهای انجاممقایسه ابعاد نانومیله: 7جدول 
Table 7: Comparison between the results with related articles 

 
دمای   زمانمدت مرجع

 هیدروترمال
ماده پیش 

 تیتانیوم
نسبت ابعاد 
 )طول به قطر(

 C°222 TTIP 28/14 ساعت  3 6
 C°152 4TiCl 28/3 ساعت  3 8

 C° 155 4TiCl 4/3 ساعت  3 در این مقاله
 

 

 

  دارطرحشده بر روی نمونه سیلیکانی دادهرشد هاینانومیلهتصویر میکروسکوپ الکترونی از  :7شکل 
Figure 7: SEM images of TiO2 nanowires on micromachined silicon substrate 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

شکل 7. تصویر میکروسکوپ الکترونی از نانومیله های رشدداده شده بر روی نمونه سیلیکانی طرح دار 

Fig. 7. SEM images of TiO2 nanowires on micromachined silicon substrate
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نشان  را  هیدروترمال  واکنش  یک  تحت  فلوئور  با  آلاییده شده  قلع  اکسید 
از الگوی پراش اشعه ایکس اکسید قلع آلاییده شده  می دهد. همان طور که 
با فلوئور مشخص است و پیک های در زاویه پراش θ 2 از ° 88/33 )101( 
 )310( 62/61 ° , )220( 53/54 ° , )211( 56/51 ° , )200( 80/37 ° ,
از  است  اصلی  پیک های  به  متعلق   )301(  35/78  °  ,  )301(  68/65  °  ,
است.   )01-077-0452( کارت1  شماره  با  قلع  اکسید  چهاروجهی  ساختار 
این امر بیانگر این مطلب است که یون های فلوئور دوپ شده و تمام آن ها 
درون ساختار اکسید قلع جانشین شده اند. همچنین مطابق شکل 9، الگوهای 
پراش اشعه ایکس نانومیله های دی اکسید تیتانیوم پس از مرحله هیدروترمال 
مشاهده شدند و 3 پیک که در زاویه پراش θ 2 از ° 05/ 36 )101( , ° 37/54 
)211( , ° 99/68 )301( متعلق به فاز چهاروجهی ساختار کریستالی دی اکسید 

تیتانیوم به شماره کارت2 )00-004-0551( است. 

نتیجه گیری- 4
در این پژوهش لایه های اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور به عنوان بذر 

1  (JCPDS NO. 01-077-0452)
2 (JCPDS NO. 0551-004-00( 

رشد نانومیله های دی اکسید تیتانیوم بر روی زیر لایه های سیلیکان به روش 
 )300-450°C( لایه نشانی افشانه داغ مبتنی بر تکنیک نبولایزر تحت دمای
لایه نشانی شده است و مشخص شد که با افزایش دمای لایه نشانی مقاومت 
 450°C سطحی نمونه ها کاهش می یابد و به کمترین مقدار خود تحت دمای
می رسد، نمونه های لایه نشانی شده جهت رشد نانومیله ها تحت یک شرایط 
یکسان فرآیند هیدروترمال قرار گرفتند. نمونه هایی که تحت دمای کمتر از 
C°450 پوشش داده شدن لایه در هیدروترمال جداشده یا پس از اتمام رشد 

نمونه از چسبندگی خوبی برخوردار نبودند ولی در دمای C°450 رشد موفق و 
لایه از چسبندگی خوبی برخوردار بود. در مرحله بعد لایه های پوشش داده شده 
با حجم نبولایزر مختلف مورد بررسی قرار گرفت و شرایط بهینه 2 میلی لیتر 
به دست آمد، پس از به دست آوردن شرایط، لایه های اکسید قلع آلاییده شده 
با فلوئور بر روی نمونه با میکرو آرایه های سیلیکان لایه نشانی شد پس از 
سنتز رشد نانومیله ها بر روی دیواره ها با موفقیت انجام شده و دلیل آن این 
است که لایه اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور بر روی دیواره ها نیز لایه نشانی 

شده است.

 

 

 
با  شدهلاییدهآبر روی اکسید قلع  افتهیرشداکسید تیتانیوم دی هاینانومیله و فلوئور با شدهآلاییده قلع : الگوی پراش اشعه ایکس از لایه  اکسید8شکل 

 فلوئور
Figure 8: X-ray diffraction pattern of FTO layer and titanium dioxide nanorods grown on FTO 

 

شکل 8. الگوی پراش اشعه ایکس از لایه  اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور و نانومیله های دی اکسید تیتانیوم رشدیافته بر روی 
اکسید قلع آلاییده شده با فلوئور

Fig. 8. X-ray diffraction pattern of FTO layer and titanium dioxide nanorods grown on FTO
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