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StreszczenieW pracy scharakteryzowano metambl-zel otrzymywania powtok z fazy ciektej.
Przedstawiono wyniki badamorfologii powierzchni cienkich warstw TpOosadzonych
metod, rozwirowania. Badania wykonano na mikroskopie aidmowych i skaningowym
mikroskopie elektronowym.

Abstract: In the paper was characterized the sol-gel metti@dcoating of the liquid phase.
Presents the results of studies of surface morpglgotd TiO, thin films deposited by spin
coating method. The study was performed by atomrcef microscope and scanning electron
microscope.

Stowa kluczowe:metoda zokel, tlenek tytanu, mikroskop sit atomowych

1. WPROWADZENIE

Metoda zolzel umazliwia otrzymywanie powtok z fazy ciekitej. W porowmia do techno-
logii CVD, PVD technologia zokel wymaga znacznie mniej skomplikowanych agiza,
mniejszych naktadow finansowych, a naktadanie warse wymaga wysokiej temperatury
[1,2,3]. Dzkki w/w zaletom metoda zdlel, znana ja od dh#zszego czasu, nadal stanowi
atrakcyjny i nowoczesny kierunek rozwojwymierii materialowej, w tym przede wszystkim
inzynierii powierzchni [3]. Swiadczy o tym raport iléci publikacji dotycacych metody
zol-zel w ostatnich latach oraz fla cytowa (rys. 1, rys. 2). Ména zauway¢ ciaglty wzrost
zainteresowania metaaol-zel otrzymywania powitok z fazy ciektej.

Metoda zolzel polega na spogdzeniu roztwordw koloidalnych (zoli) w wyniku hydizy
i kondensaciji gytych prekursorow (rys. 3). Roztworem koloidalnymzywamy dwusktad-
nikowy uktad, ktory sktada siz fazy rozpraszagej (rozpuszczalnika) i rozproszonej{stki
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koloidalne wielkdci nanometrycznej). Ceghcharakterystycznroztworu koloidalnego jest
stopier rozproszenia (dyspersji) gtek. Jeeli czastki fazy rozproszonej mgjjednakovy
wielkos¢, uktad nazywa sgi monodyspersyjnym, jeli réznia sie wielkosciami czstek
koloidalnych, uktadem polidyspersyjnym. Uktady kidlaine z faz rozpraszajca ciekh
nazywamy zolami, natomiast gdyrodkiem dyspersyjnym jest woda, méwimy o hydrozblac
Rozr&nia sk rowniez aerozole, w ktérychsmodkiem dyspersyjnym jest powietrze [5,6,7].
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Rysunek 1. Raport dotygey liczebndci opublikowanych artykutdbw w dziedziniezynieria
materiatowa na temat metody zal na podstawie bazy dany@Veb of Knowledge [4]

Figure 1. The report on the number of published articles in the field of materials engineering
on the sol-gel method based on the database Web of Knowledge [ 4]
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Rysunek 2. Raport dotygzy ilosci cytowai opublikowanych artykutéw w dziedziniezynieria
materiatowa dotycych metody zokel na podstawie bazy danyeVeb of Knowledge [4]
Figure 2. The report on the amount of citations of published articles in the field of materials
engineering on the sol-gel method based on the database Web of Knowledge [ 4]
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Wazna role w metodzie zokel petni reakcje hydrolizy i kondensacji. Hydrainazywamy
wzajemne oddziatywanie jonéw soli z wpdv ktérej ta sdl jest rozpuszczana. Hydrolizie
ulegaj sole stabych kwaséw i mocnych zasadidadczyn alkaiczny, sole mocnych kwaséw
i stabych zasad dgj odczyn kwény oraz sole stabych kwasow i stabych zasadcdagiczyn
obogtny, stabo kwény lub stabo zasadowy. Zaawansowany proces kondgngataczony
najczsciej z odparowaniem rozpuszczalnika, prowadzizeéd, z ktérych maéna osadzi
cienkie warstwy materialu o strukturze amorficznéjprowadzenie dodatkowej obrébki
cieplnej umaliwia osadzenie materiatow o strukturze krystalgjzmys. 4) [8,9].

Rysunek 3. Schematyczne przedstawienie metodyetol-
Figure 3. Schematic representation of the sol-gel method
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Rysunek 4. Schemat otrzymywania materiatow amarficz i krystalicznych metadzol-zel [9]
Figure 4. Scheme for preparing amorphous and crystalline materials by sol-gel method [ 9]

Metodh zol<zel mazna pokrywé réznego rodzaju podi@, ceramiczne w tym szklane,
metalowe hdz polimerowe [10,11,12,13]. Znaczenie ma natomidstogowatd¢é oraz
czystaé¢é pokrywanej powierzchni. Metoda zaél umaliwia rownomierne pokrycie jedynie
powierzchni o niskiej chropowata. Natomiast od sposobu przygotowania pagly duzej
mierze zaley jakas¢ otrzymanej warstwy. &t pokrywane podize najczsciej jest odtlusz-
czane, a nagpnie ptukane przy pomocy ptuczki ultcad ¢kowej w odpowiednich zwzkach
(np. aceton i metanol) oraz suszone przyciu wirdwki laboratoryjne;.
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Powtoki wytwarzane metadzol-zel mogi by¢ nanoszone tdymi technikami, poprzez
zanurzanie, wirowanie, odlewanie lub natryskiwames. 5). Kada technika charakteryzuje
sie wybranymi parametrami technologicznymi, ktore anapacacy wptyw na witasngci
i jakos¢ osadzonych warstw.

przez Zanurzamnie technika

) ] sitodruk . termoforeza
(dipcoating) sedymentacyjna

\ » 'y

przez '
odwirowanie “\ METODY NANOSZENIA
i—

elektroforeza

L 4

WARSTW TECHNIKA
ZOL-ZEL

malowanie

L 4

polewanie

A 4
pokrywanie rozprowadzanie natrysk

kapilame rolkowe

Rysunek 5. Metody nanoszenia warstw techaiil-zel [14]
Figure 5. The methods of applying layers of sol-gel technique [ 14]

2. BADANIA WELASNE
2.1. Materiat i metodyka badaa

Cienkie warstwy TiQ naniesiono metadrozwirowania $pin coating”. Do przygotowania
roztworéw wykorzystano: jako prekursor izopropksytinu, alkohol etylowy bezwodny jako
rozpuszczalnik i kwas solny jako katalizator. Piatypgvano dwa roztwory o #dym stzeniu
izopropksydu tytanu i alkoholu etylowego (odpowiedA — 1:6 i B — 1:8) Roztwory rozwi-
rowano z pedkascia 2000, 3000 i 4000 obr/min na polerowanym krzemamokrystalicznym.
Naniesione warstwy poddano dodatkowej obrébce migpl temperaturze 300°C (tab. 1).

Tablica 1. Warunki osadzania warstw %iO
Table 1. Conditions for vapor deposition of TiO, layers

Oznaczenie . Predkos¢ rozwirowania, Temperatura
L Oznaczenie roztworu ; o
cienkiej warstwy obr/min wygrzewania, °C

Al 2000
A2 A 3000
A3 4000
Bl 2000 300
B2 B 3000
B3 4000

Morfologi¢ powierzchni badano przyzyciu mikroskopu sit atomowych XE-100 w trybie
bezkontaktowym. Chropowai® powierzchni scharakteryzowano przyzyaiu oprogra-
mowania XEI. Wykonano rowniebadania z wykorzystaniem skaningowego mikroskopu
elektronowego oraz specjalnej przystawki EDS ddiaynaktadu chemicznego.
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2.2. Wyniki

Na rysunku 6 przedstawiono obraz AFM topografii ppwchni cienkiej warstwy Ti@
otrzymanej metogl rozwirowania. Warstwa charakteryzuje: sbwnomiera powierzchm
bez wyranych wydzielé. RoOwniez analiza chropowafgoi z wykorzystaniem oprogramowania
XEI potwierdza,ze srednie odchylenie kwadratowe nie przekracza 0,353anmaksymalna
nierownag¢ 3 nm (rys. 7). Na rysunku 8 przedstawiono widmdSBRarstwy TiQ z charakte-
rystycznymi pikami dla Si, Ti oraz O oraz obraz ikmskopu SEM potwierdzagy wyniki
otrzymane na mikroskopie AFM.
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Rysunek 6. Obraz z mikroskopu AFM topografia powddni cienkiej warstwy TiQ
rozwirowanej z roztworu A z pdkaoscia 4000 obr/min: a) widok 2D, b) widok 3D

Figure 6. AFM image of the surface topography of the TiO2 thin layer of solution A spin at
4000 rev/min: a) 2D view, b) 3D view
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Rysunek 7. Histogram rozktadu nieréwoiopowierzchni cienkiej warstwy Tirozwirowanej
z roztworu A z pgdkoscia 4000 obr/min

Figure 7. Histogram distribution of surface roughness of a thin layer of TiO, of solution A
spin at 4000 rev/min

3. PODSUMOWANIE

Na podstawie wykonanych badanozna stwierdzi, iz metoda zolzel otrzymywania
powtok z fazy ciektej umdiwia rownomierne pokrywanie podtyg o niskiej chropowakei.
Chropowaté¢ powierzchni warstwy Ti@ rozwirowanej z pgdkoscia 4000 obr/min nie
przekroczyta 3 nm drednie odchylenie kwadratowe,#,353 nm. Metoda zalel maze
znalez¢ zastosowanie radzy innymi w elektronice, optoelektronice czy fowltaice.
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Rysunek 8. Warstwa Tigrozwirowana z roztworu A z pakoscia 4000 obr/min: a) analiza
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EDS, b) obraz ze skaningowego mikroskopu elektragoy
Figure 8. SinTiO, layer with a solution at 4000 rev/min: a) EDS analysis, b) a scanning
electron microscope
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