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StreszczenieW artykule opisano idemetody zolzel otrzymywania cienkich warstw z fazy
cieklej oraz maliwosci jej zastosowania. Przedstawiono rownpezyktadowe wyniki bada
cienkich warstw organicznych i nieorganicznych @sexych metoda wirowna uradzeniu
WS-650 zrealizowanych w Instytucie Materiatovizynierskich i Biomedycznych.

Abstract: The article describes the idea of the sol-gel wekfor the preparation of thin films
from the liquid phase and the possibility of itpbgation. It also presents examples of the
results of organic and inorganic thin film depaogiten the device WS-650 by spin coating
method realized at the Institute of Materials Eeging and Biomaterials.

Stowa kluczowe zol-zel, spin coating, dip coating
1. WSTEP

Metoda zolzel umaliwia otrzymywanie powiok z fazy cieklej. W porowma do
technologii CVD, PVD technologia zaékl wymaga znacznie mniej skomplikowanych
urzadzen, mniejszych naktadéw finansowych, a naktadaniestvamie wymaga wysokiej
temperatury [1-4]. Dzki w/w zalet, metoda zol<el, znana ji# od diwzszego czasu, nadal
stanowi atrakcyjny i nowoczesny kierunek rozwojaymerii materiatowej, w tym przede
wszystkim irkynierii powierzchni [4, 5].

Ciecze maj pewrn szczeglla ceclke polegajca na samowyréwnywaniu, najie
powierzchniowe utrzymuje rowgni gtadka powierzchng cieczy. Metoda zakel polega na
sporadzeniu roztworéw koloidalnych (zoli) w wyniku hydimy i kondensacji @ytych
prekursoréw (rys. 1).

W metodzie zol zel dwe znaczenie majciekle prekursory, ktére w wyniku reakcji
hydrolizy i kondensacji uniiwiaja uzyskaniezeli. Do otrzymywania szkiet, ceramiki
monolitycznej i powtokowe] najezciej stosowanymi prekursorami slkoksylany metal
przegciowych (M(OR)z). Alkoksylany tych metaliasz reguty bardzo reaktywne z powodu
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obecndci wysokoelektroujemnych grup OR. Grupy te, stabji metal w jego najwiszym
stopniu utlenienia a tak powoduw, iz jest on bardzo podatny na atakasteczek
nukleofilowych. Jako prekursory magy¢ uzyte zwizki nieorganiczne lub organiczne [5, 6].

Materiat
wejsciowy

Zol
(faza ciekta)

+ rozpuszczalnik

Zel
(faza stata)

Rysunek 1 Schematyczne przedstawienie metodyetol-
Figure 1 Schematic representation of the sol-gehoak

Metoda zolzel mazna pokrywé roznego rodzaju podi@, ceramiczne w tym szklane,
metalowe hdz polimerowe [6-10]. Znaczenie ma natomiast chrogos¢aoraz czystéc
pokrywanej powierzchni. Metoda zeél umaliwia rownomierne pokrycie jedynie
powierzchni o niskiej chropowata. Natomiast od sposobu przygotowania pegly duzej
mierze zaley jakos¢ otrzymanej warstwy. &l pokrywane podie najczscie) jest
odtluszczane, a nagiie ptukane przy pomocy ptuczki ulttadickowej w odpowiednich
zwiagzkach (np. aceton i metanol) oraz suszone ptygiu wirOwki laboratoryjnej.

2. TECHNIKI NANOSZENIA POWLOK METODA ZOL- ZEL

Powtoki wytwarzane metadzol-zel mogi by¢ nanoszone tdymi technikami, poprzez
zanurzanie, wirowanie, odlewanie lub natryskiwark&zda technika charakteryzujegsi
wybranymi parametrami technologicznymi, ktére grnenacacy wptyw na wiasngci i jakosé
osadzonych warstw. W Instytucie Materiatowzynierskich i Biomedycznych Politechniki
Slaskiej w Gliwicach cienkie warstwy organiczne i miganiczne osadzaney sechnika
zanurzeniow oraz wirovs.

W procesie nanoszenia zanurzeniowego, ze atlmgha stadia procesu, @ma wyr@nic
dwie metody: nanoszenie etapami i nanoszeameci Pierwsza z nich wyfaie dzieli s¢ na
pie¢ etapow:

e zanurzanie,

* wynurzanie,

* nanoszenie i poakek ociekania,
» ociekanie,

e odparowanie.

Nanoszenie ggte natomiast uwane jest jako prostsze, z uwagi na oddzielenieuetap
zanurzania od pozostatych, a #akze wzgidu na minimalizagj procesu wynurzania.
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W Instytucie Materiatdw laynierskich i Biomedycznych metoda zanurzeniowaizealana
jest na urzdzeniu dip coater PTL-MMBOL1 firmy MTI (rys. 2).

Rysunek 2. Urgdzenie PTL-MMBO1 do nanoszenia cienkich warstw rdetanurzeniowy
Figure 2. The PTL-MMBOL1 device to deposit thin fiyndip coating method

Urzadzenie do osadzania powtok technikanurzeniow ,dip coating” wyposaone jest
w uchwyty do mocowania probek o maksymalnej déegd80 mm. Pokrywane podia
zanurzane g podczas osadzania z maksymalpredkoscia 200 mm/sek. Maksymalna
temperatura wygrzewania 200 °C.

Metoda wirowa, wykorzystuje do otrzymywania cietkisarstw urzdzenie nazywane
spin coater. Jest to odmiana popularnegoadmenia do otrzymania cienkich warstw
organicznych i nieorganicznych z roztwordow ich negpczalnikdw na wirace podiae.
Przygotowane i oczyszczone wéaiej podiaze warstwy jest przymocowane do wirnika spin
coatera za pomagyodcgnienia. Kropla z roztworem zostaje umieszczona@aqm pipety
na podtau, ktory zostaje wprawiony w dwu-etapowy ruch obvey. W Instytucie
Materiatéw Irzynierskich i Biomedycznych metoda wirowa realizoagast na urgzeniu
spin coater WS-650 firmy Laurell Technologie (r. Urzadzenie do osadzania powiok
technilka wirowa ,spin coating” wyposzone jest w uchwyty do mocowania probek
o maksymalnejsrednicy 150 mm. Pokrywane pod obracaj sie podczas osadzania
z maksymala predkascia 12 000 obr/min. Stosowane gazy techniczne takie jak argon lub
azot.



106 M.M. Szindler M. Szindler, J. Weszka

Rysunek 3. Uradzenie WS-650 do nanoszenia cienkich warstw naetocbwa
Figure 3. The WS-650 device to deposit thin filngiy coating method

Na rysunku 4 przedstawiono obraz topografii powibrz cienkiej warstwy TiQ
osadzonej metoda wiraw z prdkoscia 2000 obr/min. Warstwa charakteryzujeg si
rownomierna struktar z niewielkimi wydzieleniami ktérych wielké nie przekracza kilku
nm. Z Kkolei na rysunku 5a oraz 5b przedstawioncanhopografii powierzchni cienkiej
warstwy organicznej MEH-PPV osadzonej metoda wiroadpowiednio z roztworu
zawierajcego chlorobenzen oraz zawiemggo chloroform. Mrofologia powierzchni w obu
przypadkach jest zblizona a nieréwoonie przekraczagj6.5 nm.

a)

Rysunek 4. Obraz AFM 2D(a) i 3D(b) topografii powdehni cienkie] warstwy Ti©®
osadzonej metadwirowa

Figure 4. The AFM surface topography image 2D(aj @D(b) TiQ thin film deposited by
spin coating method
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Rysunek 5 Topografia powierzchni cienkiej warstwENPPV osadzonej metoda wirgw
a) roztwor z chlorobenzenem, b) roztwér z chlonafem

Figure 5. The AFM surface topography image of tllim MEH-PPV deposited by the spin
coating method obtained from a) solution with cblz@nzene; b) solution with chloroform

Na rysunku 6 przedstawiono wykres absorpajiatta w funkcji dtugdci fali dla cienkich
warstw MEH-PPV rozpuszczonych przyyeiu chlorobenzenu oraz chloroformu. Ksztait
krzywej absorpcji w obu przypadkach jest bardzoghboy, a jej maksima wygbuja przy
dhugcici fali 410 i1 590 nm.
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Rysunek 6. absorpcjawiatta w funkcji dtugdci fali dla cienkich warstw MEH-PPV

osadzonych metadvirowa
Figure 6. Spectral absorbance curve as a functibnvavelength for MEH-PPV thin films

deposited by the spin coating method
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3. PODSUMOWANIE

Metoda zolzel wykorzystywana jest przede wszystkim do wytwaraa ceramiki
tlenkowej (np. SIQ TiO,, Al»,Os,). Powtoki tlenkowe magby¢ stosowane do ochrony szkiet
przed dziataniem czynnikbw korozyjnych (powloki omhne), poprawi@ parametry
wytrzymatagiciowe, nadawé szktlom szczegdlne wihasiw optyczne (powtoki refleksyjne,
antyrefleksyjne, barwne, luminescencyjne itp.) &zéa modyfikowa& przewodnictwo
powierzchniowe szkla (warstwy przewade, potprzewodce). Metoda zokel umaliwia
otrzymywanie nanoproszkow ceramikegowej (np. NbC, TaC, Cr3C2, ZrC, SiC, TiC, VC).

W ostatnich latach obserwujegsitnaczny wzrost wykorzystania cienkich przewmyzh
prad warstw organicznych.aSone znane ju od potowy XIX wieku, lecz ich znaczenie
praktyczne do niedawna byto niedoceniane Ze gdzgha szerokie nmiiwosci zastosowania
metody zolzel nadal stanowi ona atrakcyjny i nowoczesny kiekumozwoju irzynierii
materiatowej, w tym przede wszystkinzymierii powierzchni.
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