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CHE TAO CAM BIEN KHI CAU TRUC
DAY NANO IN20s TREN DIEN CUC
BANG PHU'ONG PHAP CVD

Lé Xuan Thanh?

'Hoc vién Céng nghé Buwu chinh Vién thong

Tém tir: Hién nay céc loai cam bién khi thé hé méi
trén co so vat ligu c6 cau tric nano véi nhiéu tinh nang wu
viét dang thu hit dugc cac nghién cau dac biét 1a cac day
nano oxit ban dan nhu SnO,, ZnO, TiO; va In,03...Trong
nghién ctru nay, chiing t6i da ché tao day nano oxit indium
don tinh thé (NW) trén dién cuc cai rang lugc Platin bang
phuong phap CVD. Phan tich hinh thai va cAu trc cia céc
day nano In,0s (NWs) bang kinh hién vi dién tur quét
(SEM) va nhiéu xa tia X (XRD) cho thdy rang cac day
nano In,0s 1a don tinh thé va c6 duong kinh khoang 100-
200nm. Tinh chét nhay khi ciia cam bién day nano In203
d6i voi NO, da duoc tién hanh do trong khoang nhiét do
tir 250 dén 450 °C.

Tirkhéa: Cam bién khi, Céu tric day nano, day nano
In203, ch¢ tao day nano, phuong phap CVD.

l. GIOITHIEU

Hién nay méi truong o Viét Nam, ciing nhu trén thé gidi
dang bi 6 nhiém dac rat nghiém trong do sy xuat hién hang
loat cac khu d6 thi va khu cong nghiép khién cho lugng cac
khi 6 nhiém xa thai ra moi truong ngay cang nhiéu. Boi vay
viéc nghién ciru cac loai cam bién khi ¢ng dung trong quan
trac moi truong ngay cang phét trién va cac nghién cau gan
day tap trung manh vao viéc phat trién cac loai cam bién
khi thé hé méi trén co s& vat liéu ¢ cau trdc nano véi nhidu
tinh nang wu viét nhu gia thanh thap, kich thudc bé, dd 6n
dinh cao, cong suit tiéu thy nho.

Trong nhimg nim gan day, viéc ché tao cau truc nano
mot chiéu da thu hat nhidu sy chd y do tinh chat vat Iy va
héa hoc mai la caa chling va cé4c tiém ning wng dung trong
cdng nghé nano [1, 2]. Ngoai ra, viéc &p dung cac cau tric
nay trong linh vic cam bién khi rat htra hen do tiém ning
thu nho kich thudc cua cam

bién va ty Ié dién tich bé mat 16n so véi thé tich ¢ kich
thuéc nano cho phép khuéch tan nhanh céc phan to khi.
Diéu nay gitp cho cam bién khi c6 d6 nhay cao hon va kha
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nang phat hién cao cac chat khi  ndng do thap vai thoi gian
dap g va phuc hdi nhanh c6 thé dat duoc ngay ca & dai
nhiét @6 1am viéc thap hon. Do d6, gan day da c6 nhiéu
nhitng nghién ctru dwoc thuc hién dé tao ra cac cau tric day
nano bao gdm Sn0,, ZnO, TiO; va In,0s [3-6]. Trong s6
cac chat ban dan c6 tinh chat nhay khi nay, In,O3, mot chat
ban dn loai n quan trong ¢ khoang cach dai rong 3,6 eV
va do dan dién tét, da dwoc st dung rong rdi dé phét hién
ca hai loai khi oxy héa bao gom O3, C;HsOH va NO; ... va
c4c loai khi khit nhu CO, HoS va Ha ... [7-10].

Di c6 mot sb phuong phap duoc phét trién dé tong hop
céc day nano In,0s, nhur lang dong hoi hoa hoc (CVD) [11],
ling dong xung laser (PLD) [13], ling dong di¢n hoa [14]
va phuong phap thuy nhiét[15]. Trong so nay, Iang dong
hoi hoa hoc da dugc sir dung rong réi dé phat trién cau trc
day nano. Phuong phap nay rat dé dang, don gian va ré tién
dé c6 dugc cau triic day nano don tinh thé.

Di c6 nhiéu nghién ciu, ché tao day nano In,03 don
tinh thé trén nén SiO, / Si dugc thyc hién, tuy nhién viéc
ché tao kiém soat dwoc hinh thai va kich thuéc day nano
In,O3 trén dién cuc van la mét thach thie 16n. Trong nghién
ctru ndy, ching toi da ché tao cam bién khi cdu tric day
nano oxit indium don tinh thé trén dién cuc cai ring luogc
Pt bing phuong phap CVD. Céc két qua nghién ctiu hinh
thai va cau tric nano bang _phuong phap kinh hién vi dién
tr quét (FE - SEM) va nhiéu xa tia X (XRD) cho thay cu
tric day nano da duogc ché tao thanh cong trén dién cuc.
Céac mau cam bién nay dugc tién hanh do nhay khi NO, Vi
céc ndng d6 2.5, 5 va 10 ppm & cac nhiét do 250°C, 350°C,
450°C.

Il. THWC NGHIEM

Hién nay cac loai cam bién khi thé hé méi trén co so vat
liéu ¢6 cau tric nano véi nhiéu tinh ning wu viét dang thu
hat dwoc cac nghién ciru dac biét 1a cac day nano oxit ban
dan nhu SnO2, ZnO, TiO, va In,0s... Trong nghién ciu nay,
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chung t6i di ché tao ddy nano oxit indium don tinh thé
(NW) trén dién cyc cai rang lugc Platin bang phuong phap
CVD. Phan tich hinh thai va c4u tric cua cac day nano
In,03 (NWS) bang kinh hién vi dién tir quét (SEM) va nhiéu
xa tia X (XRD) cho thy ring cac day nano In,O3 la don
tinh thé va c6 duong kinh khoang 100-200nm. Tinh chat
nhay khi ciia cam bién day nano 1n,0z d6i véi NO, di dugc
tién hanh do trong khoang nhiét d¢ tir 250 °C dén 450 °C.

So @6 cua thiét bi thi nghiém duoc sir dung dé ché tao
day nano In,0z dugc thé hién trong hinh 1. Bién cuc duoc
sir dung cho cam bién 1a dién cyc cai rang lugc c6 dién tich
800 pm x 1600 pm, duoc ché tao bing phuong phap phun
xa Pt trén dé SiO,/Si. Bé ché tao day nano, ching t6i dat
vt liéu ngudn (0,2 g kim loai indium, do tinh khiét 99,9%)
trén thuyén alumin va dat & phan trung tam cia dng thach
anh nam ngang dai 50 cm trong 16. D& dién cuc Pt duoc dat
céch vat liéu ngudn trong dng 6-13 cm. Hé thdng dugc dbt
néng 1én dén 900 °C trong 30 phat dudi dong khi Ar khong
d6i véi tde do 50 scem. Sau d6, dong O, €6 toe do 1 scem
dugc dua vao budng va nhiét do duoc giir & 900 °C trong
40 phat. Nhiét do lang dong trén dé 1a 800 °C. Sau khi dé
nguoi dén nhiét do phong, quan st thay cac I6p mau trang
mo trén dién cuc 1a do cac cau triic day nano In203 di duoc
hinh thanh. Dé khao sét hinh thai, cau tric day nano, cac
mau sau khi ché tao dwoc dwa di chup anh hién vi dién tu
quét phat xa truong - SEM (Scanning Electron microscope.
Céu trdc tinh thé cua mau dugc phén tich bing phuong
phap chup anh nhiéu xa tia X (XRD). Dién trg ctia cac cam
bién dwoc do lién tuc bang thiét bi Keithley (2700) dugc
két ndi vai may tinh trong khi khong khi kho va khi phan
tich dugc bat va tat trong mdi chu ky.
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Bom chan khéong

Hinh 1. So' d6 b6 tri thi nghiém st dung dé ché tao day
nano In20z3 frén dé bang phwong phap CVD

Thi nghiém dugc nhém nghién ctu thyuc hién tai Vién
Pao tao Qudc té vé Khoa hoc Vat liu (ITIMS) cua truong
Pai hoc Bach Khoa Kha Néi, bao gom céc thanh phan
chinh nhu 16 nhiét, hé van khi, hé diéu khién luu lugng khi,
binh khi va bom chan khong.

ll. KET QUA VA THAO LUAN

Hinh 2 (@) - (¢) la hinh anh chup FE-SEM véi cac do
phong dai khac nhau thé hién hinh thai cu tric cua cac day
nano In,0; duoc tong hop ¢ 800 °C. Anh FE-SEM cho thiy
cac day nano In,O3 dugc moc trén dién cuc va cac day nano
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c6 su tiép xuc, dan xen vao nhau. Nho ¢é sy tiép xdc nay
nén giita hai dién cuc cai rang lugc hinh thanh mét cau tric
dan dién boi cac soi day nano. Dién tro gitra 2 dién cuc nay
chinh 14 dién tro cua cam bién va sy thay déi dién tro khi
c6 cac ndng d6 khi khac nhau duoc dua vao 1a dic trung
dién cua cam bién.

\ & b 2

IMS-NKL 5.0kV 4.4mm x10.0k SE(M)

Hinh 2. Hinh dnh FE-SEM cda c4u tric day nano In203
trén dién cuc

Hinh 2 (c) cho thdy c4c day nano In,03 c6 ciu tric dinh
ghim (nanopushpins) than c6 dang thanh nhung c6 tinh thé
bat dién trén diu. Cac day In,0s cd chiéu dai khoang vai
chuc micromet va dudng kinh khoang 100-200 nm. Cac ciu
trac nay duoc cho 1a moc theo co ché VS [16] véi cac qua
trinh dong hoc ciia Sy ting truong cAu tric theo bé mit tinh
thé. Hinh 3 m6 ta co ché hinh thanh cu triic dinh ghim cua
day nano In,0z. Khi ndng d6 hoi In qua bio hoa trén bé mat
dé cao da hinh thanh nén cac mam tinh thé bat dién 1n,03
hozc InO (x = 1, 2) theo phuong trinh (1, 2). Cac mam tinh
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thé In,O Ia trang thai gia bén va dé bj chuyén thanh trang
thai ban In,05 [16].

In (v) + O2 =2 2In20 (V)

hoac In (v) + Oz = 2In0 (v) (@)
41InO (V) + 202) > In,O3
hOéC |n20(V) + 0, = In,03 (2)

Hinh 3 md ta co ché hinh thanh ciu trac dinh ghim cua
day nano In,03. Bang viéc két hop giita co ché moc VS Vi
c4c qua trinh dong hoc cua sy ting trudng cau tric theo bé
mit tinh thé, hinh théi cia cAu tric 1a kim ciing duoc giai
thich nhu hinh 4. Khi duy tri dugc lugng 16n hoi vat liéu In
trén bé mat tai noi cac mam tinh thé bat dién dugc tao thanh
thi sy phat trién cau tric day nano In,Os s& cha yéu dién
theo hudng [16] con su phat trién theo hudng khéc rat cham
tham chi bi ngirng [17]. Su phét trién theo hudng [18] cua
mit tinh thé (100) ¢ phia dui s tao ra than cua cau truc
dinh ghim.
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Hinh 3. So' dé minh hoa co ché hinh thanh céu tric dinh
ghim cda day nano In203
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Hinh 4. Co ché moc cdu tric 14 kim

Cau tric tinh thé va do tinh khiét cua mau duoc xac dinh
bang phuong phap phén tich phé nhidu xa tia X (XRD) va
phd tan séic nang luong tia X (EDX). Hinh 5 (a) md ta pho
XRD ciia c4c ciu triic ddy nano In203 dung phuong béc
bay str dung bot In & nhiét do lang dong 800°C. Gian do
phd nhidu xa tia X dugc thuc hién véi géc 20 nam trong
khoang 10° — 70° . Qua gian d6 phd nhiéu xa tia X két hop
V6i tra ciru thu vién phd chuan JCPDS (thé 00 — 06 — 0416),
cho két qua cac mau déu c6 ciu trdc tinh thé dang cubic,
V6i cac thong sb manga=b=c=10.118 A, a=p=vy =
90°. Trén gian dd phd nhidu xa tia X dinh nhiu xa trén mat
tinh thé (222) ¢6 cuong do I6n nhét. Cac dinh nhiéu xa
manh va sic nét chi ra rang cac cau tric nano 1 cac cau
trac don tinh thé. Pinh 420 va 422 chwa duoc xac dinh
tuong wng voi chat nén cua dién cuc. Anh EDX cua cac cia
day nano In;0s dugc thé hi¢n trén hinh 5 (b). Pho EDX chi
ra rang cac day nano dugc cau tao bai oxy va indium. Két
qua ty 1¢ mol ctia In: O dugc tinh toan 14 5: 3. Sy thiéu oxy
s0 véi phép do phan 16p In,03 cho thiy kim loai indium c6
thé bi oxy hoa khong hoan toan dé tao thanh In,0s.
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Hinh 5. (a) Phan tich phé XRD va (b) EDX cda day nano
In203 duwoc téng hop ¢ 800°C
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Hinh 6. Phd XRD cda cac cdu tric thanh nano, 1& kim, day
nano

Gian dd phd nhidu xa tia X dugc thuc hién véi goc 20
nam trong khoang 10° — 70° . Qua gian d6 phd nhidu xa tia
X két hop véi tra ctru thu vién phd chuan JCPDS (thé 00 —
06 — 0416 ), cho két qua cac mau déu cé cau tric tinh thé
dang cubic, véi céc thong sd manga=b=c=10.118 A, a
=B =7y =90° Trén gian d6 pho cua tat ca cac mau dinh
nhidu xa trén mat tinh thé (222) c6 cuong do I6n nhat.

Hinh 6 (a) va (c) cho thiy sy xuat hién cua 1 sb dinh
phd cua Au, va Si bén canh cac dinh phé caa In;0s. Su xuét
hién cua cac dinh phd Au c6 thé duoc giai thich bai co ché
moc cua thanh nano va day nano theo co ché VLS véi giot
Au trén dau. COn sy xuét hién caa dinh phé Si 1a do su anh
huéng cua dé nén.

Hinh 6 (b) cho thay khéng c6 dinh phd cua tap chit nao
khac dugc phét hién cho thiy do tinh khiét cua mau theo co
ché moc ty xUc tac — co ché VS.
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Hinh 7. Bép tmg nhay khi ctia cdm bién day nano theo
néng dé khi NO2 (2.5-10 ppm) duwoc do & 250 °C (a), 350
°C (b), 450 °C (c); Do nhay khi ((Rg-Ra) /Rg) nhwr mét ham

cla nhiét d¢ hoat déng (d).

Hinh 7 (a) — (c) thé hién dap ung nhay khi ciia cam bién
day nano theo nong d6 khi NO; (2.5-10 ppm) dugc do &
cac nhiét do tuong ting 250 °C, 350 °C, 450 °C. Tir dd thi
ta thiy dién tro cua cac cam bién ting 1én khi tiép x(c véi
khi NO; sau d6 giam vé gia tr ban dau khi tiép xdc Vi
khong khi khd. Khi nong d6 khi NO; tang 1én kha néng
dap ung cua cac cam bién ciing ting. Két qua nay chi ra
rang cac cam bién day nano In,0s 12 mot cam bién ban dan
loai n dién hinh va diéu nay ciing phii hop véi cac md hinh
giai thich vé co ché nhay khi cua vat liéu day nano In,Os
[18,19]. Khi bé mit vat liéu In,0s tiép xtc véi khi oxy hoad
nhu NO; thi cac phan tir khi NO, s& phan ung vai cac
nguyén t, phan tir oxy hap phu trén bé mat In,03 lam giam
s6 luong cac dién tir trong viing dan, khién cho dién tré cua
céc cam bién tang. Cac dudng dic trung nhay khi cho thiy
céc cam bién khi trén co s¢ cau tric day nano In,03 c6 kha
nang dap wng va hdi phuc kha nhanh, chi khoang vai chuc
gidy. Nhiét do cang cao thi kha niang dap tng va hdi phuc
cang tot.

Hinh 7 (d) thé hién d6 nhay khi ciia cam bién nhur 1a
mot ham cua nong d6 khi NO2 & céc nhiét do do khac nhau.
Dic trung d6 nhay khi ciia cam bién dwoc dinh nghia 1a S
= (Rg-Ra) / Rg), trong d6 Ra va Rg lan luot 14 dién tro cua
cam bién trong khong khi kho va khi phan tich. P nhay
khi cua cam bién ting 1én khi ndng d6 khi NO; ting 1én &
tat ca cac nhiét do do duoc. Do nhay khi dat duoc cao nhit
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& 350 °C. Khi nhiét do thap hoic vuot 1én cao hon vung
nhiét @6 350 °C thi do nhay khi cta cam bién lai giam dan.

IV. KET LUAN

Trong nghién ctru ndy, cam bién khi trén co s¢ day nano
oxit indium don tinh thé (NW) trén dién cuc cai rang luoc
Platin da duoc ché tao bang phuong phap CVD. Phan tich
SEM, XRD va EDX cho thay rang cac day nano In,O3 la
don tinh thé va c6 duong kinh khoang 100-200nm. Dac
trung nhay khi cua cam bién day nano In,Oz di voi NO;
cho thay cac cam bién khi cd kha nang dap ung va hoi phuc
nhanh. D6 nhay khi dat duoc cao nhat ¢ 350 °C. Két qua
nghién ciu cho thay rd tiém nang sur dung In20z 1am nén
tang phat trién cam bién khi hoa hoc trong tuwong lai. Trong
thoi gian téi, nhom nghién ciru s& tién hanh bién tinh bé
mit day nano In,0z bang cac hat nano kim loai quy nhu
Au, Pd nham cai thién tinh nhay khi va d6 chon loc ciia cam
bién; tién hanh do nhay khi thém vai cac khi khac nhu Hp,
NO3, HS.
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CREATING NANO IN203 STRUCTURE
SENSOR ON ELECTRICITY BY CVD METHOD

Abstract; Currently, new generation gas sensors based
on nanostructured materials with many outstanding
features are attracting special studies, especially
semiconductor oxide nanowires such as SnOy, ZnO, TiO-
and In2Os. .. In this study, we fabricated single crystal
indium (NW) nanowires on platinum comb toothed
electrodes by CVD method. Morphological and structural
analysis of the In,Os3 (NWSs) nanowires by scanning
electron microscopy (SEM) and X-ray diffraction (XRD)
showed that the In,O3 nanowires were monocrystalline and
had a diameter of about 100 -200nm. The gas-sensitive
properties of the In,O3 nanowire sensor for NO, were
measured in the temperature range from 250 °C to 450 °C.

Keywords: Gas sensor, Nanowire structure, In;Os
nanowires, nanowire fabrication, CVD method
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