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Abstract. Thiét bi spin coater duogc thiét ké, ché tao va ung dung dé téng hop vét liéu mang mong
ddng nhit trén chit nén phing véi chi phi phu hop, dé sir dung, kha ning hoat dong & 2 pha toc do voi
khoang tdc do diéu chinh 1a 300 - 4800 rpm, do én dinh téc d6 cao va phi hop v6i chit nén phing c6 nhidu
hinh dang khéc nhau v&i kich thude téi da 10 cm. Thiét bi dwoc phat trién trén nén tang Arduino va cong
nghé in nhya 3D . Film bang méng cua vét liéu chit ban ddn mam tinh thé ZnO phu trén dé kinh dan trong
subt ITO co kich thude 25 mm x 25 mm duoc téng hop bang thiét bi tyr ché spin-coater va phwong phép
nhiét. Cac phuong phép phan tich hoa ly hién dai scanning electron microscopy va x-ray diffraction dugc
ap dung dé nghién ctru hinh thai hoc va cau trac tinh thé cia 10p vat liéu. Lép mam tinh thé ZnO, 1a giai
doan quan trong trudc khi phat trién tinh thé voi cac hinh thu khac nhau tng dung trong, dién cuc quang
dién, thiét bi dién tir quang dién hod nhu man hinh cam Gng, cam bién, transistor, solar cell.

Tir khoa. Vat liéu ban dan, Zinc oxide, spin-coating, film ban mong, tinh thé.

CONSTRUCTING A ZnO NUCLEI CRYSTAL SEMICONDUCTOR LAYER
ONTO ITO GLASS WITH A CUSTOM-MADE SPIN-COATING EQUIPMENT

Abstract. A custom-made spin coating equipment was designed and fabricated to apply in
synthesizing the homogeneous thin films of nuclei materials with low cost and easy to use. The as-
fabricated equipment can work at the rate of from 300 to 4800 rpm. The equipment was built on
Arduino technique and 3D printing technology. On the other hand, thin film of ZnO crystalline
nuclei material was synthesized on an ITO glass with diameter 25 mm x 25 mm by using the as-
fabricated spin coater and annealing method. Modern physicochemical analytical techniques used
to characterize the thin film material such as X-ray diffraction (XRD), scanning electron
microscopy (SEM) resulting in the crystal structure and morphology of the film. The nuclei film
of material is crucial stage of growing the material on a planar base.

Keywords: semiconducting materials, zinc oxide, spin-coating, thin film, crystal.

1 GIOITHIEU

Puogc nghién clru va st dung rong rai tu dAu thé ky 20 [1], phuong phap spin coating (phu quay) da dugc
nhiéu nha khoa hoc trén thé gidi st dung trong viéc ché tao cac vat liéu, thiét bi hoac linh kién & kich thudc
nhé (Micro-fabrication) [2] tir ngudng micromet [3] va c6 thé thu nho dén kich thuéc nanomet [4]. Spin
Coating bao gdm cac vu diém nhu: vat lidu c6 dd ddng déu va tinh khiét cao, c6 thé diéu khién tinh chét
16p mang dé dang bang toc do quay, thoi gian quay, gia téc va khic phuc nhuge diém cta cac phuong phép
khac: thiét bi sir dung don gian, thao tac d& dang, nhanh chong. Tuy nhién, spin coating van c6 nhugc diém:
do chon lgc vat liéu phu trén mot khu vyce nhét dinh kho thuc hién va phurc tap, khong thé phit mang trén
nhitng bé mit nén tinh vi, phirc tap, go gé, chi c6 thé sir dung trong méi truong phong thi nghiém nho 1é
phuc vu nghién ctru, phuong phap khong c6 tinh tu dong hoa cao.
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Spin coating 1a phuwong phép st dung luc ly tm cua dia dat vét thé khi quay & toc d6 cao (300~10.000
rpm) dé phu déu dung dich c¢6 d6 nhot xac dinh trén bé mit vat thé can phu, duoc goi la chét nén, nhu kinh
polymer, kinh thuy tinh dan dién trong sudt - ITO/FTO (indium tin oxide/fluorine doped tin oxide), tim
silicon,... véi 46 day mong mudn, két hop voi qua trinh bay hoi dung méi dé hinh thanh film vét liéu ban
mong. Nguyén nhén 1a do trong qué trinh phu quay, sy twong tac gitta luc bam giita bé mét chung ctia dung
dich/chét nén va luc ly tam tac dong 1én dung dich, Iam dung dich ¢6 xu hudng toa tron tao thanh mot 16p
phi ¢6 d6 day nho va ddng déu [5]. Quy trinh phi quay duoc thuc hién nhu sau: (1) Dau tién, dung dich
dugc rot mot lugng du trén bé mat chit nén can phi, dia quay & trang thai dimg yén hodc quay véi vén toc
goc cham, (2) dia quay duoc ting toc dan dén tbc do mong mudn va duy tri trong khoang thoi gian nhét
dinh. [6]

Tuy quy trinh thyc hién phuong phéap don gian, di c6 nhiéu bai bao 1y thuyét va thuc nghiém duoc thuc
hién nhim giai thich sy phuc thudc cac tinh chét dién, quang, hinh thai hoc cua vét liéu vao cac thong )
quy trinh spin coating [7, 8]. Vi vay, viéc kiém soét chinh xéc toc do quay, gia tdc quay va thoi gian anh
hudng quan trong dén tinh chat vat lidu can dat duoc.

Vit liéu ban dan dugc nghién ctru va timg dung trong nhiéu linh vue nhu xuc tac, dién tu, cong ngh¢ son,
[9,10,11]..., Chit ban dan tinh thé ZnO c6 ving ning luong cdm E, = 3.2 eV [12] 1a vt liéu dé tong hop,
than thién v6i méi trudng dugc nghién ciru phét trién v6i nhitng hinh thai hoc khac nhau nhim néng cao
hiu qua sir dung, khic phuc dugc nhitng nhuoc diém hién hitu cta vat liéu. Ciu tric 1D cta vat liéu duoc
phat trién dé tang kha ning hoat tinh quang hoa cua vét liéu nhd sy giam thiéu su tai két hop cua
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cap dién tir quang sinh (e, h*). [12,13,14] Nhitng nghién ctru téng hop film ban méng cau trac 1D dudi
dang hinh thai que thing hang cua vét lidu dugc quyét dinh boi yéu té quan trong 14 16p mam tinh thé ban
dau cuia 1p film. Céc que tinh thé ¢ thé sip xép mot cach thing hang, mat d6 phéan bd ciing nhur kich thudce
duong kinh ciia que chiu sy anh huéng 16n ciia phuong phép tién tong hop 16p mam tinh thé ban diu.
Trong nghién ctru nay, thiét bi spin coater dugc thiét ké va ché tao ap dung sir dung ngudn nguyén linh
kién dé dang tim kiém, cong nghé ché tao don gian va chi phi pht hop g dung vao linh vyc nghién ciru
téng hop vét liéu mang méng mot cach chinh xac, hiéu qua va c6 ning suat. Bén canh do, 16p mam tinh thé
cua vat liéu ZnO duoc téng hop va nghién ctru mdt cach co hé théng v6i thiét bi spin-coater tu ché tao trén.
Céc két qua phan tich cau triic tinh thé va hinh thai hoc cua vat lidu dugc danh gia bang phuong phap x-ray
diffraction (XRD) va scanning electron microscopy (SEM).

2  THUC NGHIEM

2.1 Vat liéu va thiét bi Cac vat liéu, thiét bi va linh kién duge st dung dé ché tao va diéu khién thiét b
spin-coater bao gém: dong co dién mot chiéu, dau do tde do quay encoder, mach dién diéu khién dong co
L298, mach dién tir Arduino UNO, man hinh hién thi LCD, ban phim ma tran 4x4, cong téc.

Céu tao co khi ctia thiét bi bao gom: dia quay, hdp che dia, khung ngoai thiét bi, chan dé cao su chéng
rung, hop dung ban phim.

Qué trinh thi nghiém tong hop film mam tinh thé ZnO can sir dung cac loai hoa chat sau: Zinc acetate
Zn(CH3COOH), 99%, Ethanol C,HsOH 99%, Diethanol amine C4H;1NO, 99%, tat ca hoa chat duoc nhép
khau tir cong ty hoa chit XiLong, Trung Qudc.

2.2 Phwong phap

Thiét ké va ché tao may spin coater

Dé diéu khién toc do quay, truc quay cia dong co duoc lp truc tiép mot tim dia tron co cac vach hap thy
quang (334 vach) xen k&, mot bén c6 1 dén LED phat tia hong ngoai xuyén qua dia va mot bén c6 mot dau
do tia hong ngoai. Thong s6 khoang thoi gian giita 2 vach di qua dau do duoc truyén vé& mach dién tir xir Iy
trung tam tinh toan dé xac dinh tdc do quay hién tai cua dong co va sau d6 sé phan hdi dén mach dién diéu
khién dong co L298 ting hodc giam dién ap tir 0-12 V dé dat duoc téc d6 mong mudn trong khoang thoi
© 2020 Trudng Pai hoc Cong nghiép thanh phé H6 Chi Minh
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gian xac dinh. Chuong trinh tinh toan va van hanh thiét bi dwoc 1ap trinh bang phin mém Arduino. Cac
thong s6 tbe do va thoi gian s& duge nhap vao bang ban phim ma trén 4x4.

Céc bd phén co khi béng vét liéu nhya cua thiét bi dugc thiét ké trén ph?m mém 3D Solidworks va ché
tao bﬁng may in nhya 3D Prusa, chét liéu nhua PLA (1a polylactic axit — nhya nhiét déo phan huy sinh hoc,
co nguén géc tr cac nguén nhu: bt ngd, mia, ci san hodc bot khoai tay, ...than thién v6i moi truong,
thuong dung trong in 4n 3D) dugc str dung vi c6 kha nang chiu nhiét do cao (néng chay & 180 o

C), kha nang phﬁn huy sinh hoc cao (nguyén liéu san xuét 1a bot bép). Pic biét, tam kinh s& dugc ¢b dinh
chic chin trén dia quay bang 4 thanh gac ¢ 4 canh dé giir tim kinh & dung tm va khong roi ra ngoai khi
thiét bi hoat dong & tde do cao.

Téng hop phim ban méng mam tinh thé ZnO trén dé din ITO Phuong

phap:

Tam kinh ITO trudc khi str dung dwoc 1am sach bing cach ngdm vao trong bé rira siéu am loai bo cac
tap chét hitu co, sau d6 rira lai voi ethanol va nude cat loai bo tap cht vo co va dé dang bay hoi toan b
dung moi rua.

Dé tong hop dugce film mam tinh thé ZnO, can phai c6 Zn(OH), sau d6 nung loai bé H>O tao thanh ZnO
va két tinh trén mit kinh ITO, Zn(OH), dwoc tong hop bing cach tron déu dung dich gdm 2.5x10°M
Zn(CH3COO);, va 1 giot Diethanol amine (13mg) — chit dong vai tro két dinh, bang thiét bi khudy tir gia
nhiét v6i tbe do khudy 750 rpm, & 40°C trong 15 phut.

Phu dung dich Zn(OH), 1én kinh ITO bang phwong phap spin coating va dugc thuc hién trén thiét bi phi
quay duogc ché tao trong d& tai nay. Trudce tién, dat 1 tim kinh ITO 20x20mm 1én dia quay cua thiét bi
phii quay va cb dinh chic chin, nhé 10 giot dung dich Zn(OH); 1én tdm kinh. Sau d6 quay tim kinh voi
tdc d6 quay 1an 1 va 1an 2 14 400 rpm va 1500 rpm trong khoang thoi gian 12 10 s va 20 s.

Tiép theo, siy tam kinh trong til siy & 80 °C trong 15 phut dé loai bé hoan toan dung méi, tiép tuc lap
lai quy trinh pht Zn(OH), thém 2-3 1dn v&i muc dich phan bd déu mam ZnO trén kinh ITO dé két qua tinh
thé t6t nhat.

Sau cung, nung tdm kinh ITO sau khi phi1 ZnO & 450 °C trong 30 phut véi thiét bi nung phong thi nghiém
va rira nhiéu lan véi ethanol va nudc cét.
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3 KET QUA VA THAO LUAN
Thiét bi quay va diéu khién

Hinh 1. Hinh 4nh dgng co két hgp encoder cam bién toc d§ quay va co cau encoder

Su két ndi gitta dong co dién va cam bién téc do quay encoder dugc trinh bay trong so d6 Hinh 1, trong dé
dia can quang dugc lap tryuc tiép véi truc quay ctia dong co, mot bén LED phat ra tia hdng ngoai va mot bén
¢6 bd phan thu nhan tia hdng ngoai sau khi di qua dia can quang. So d6 két ndi cac linh kién va bo phéan
dién trong thiét bi spin coater, bao gf”)m dong co dién mot chiéu, encoder, ban phim, chip Atmega 328,
module diéu khién dong co L298, man hinh LCD. Thiét bi sir dung nguén dién 12 VDC dugc bd bién ap
chuyén ddi tir dong dién 220 VAC va tbc do quay duoc didu chinh biang cach thay déi xung PWM, dong
ngét lién tuc va dugc phan hdi lién tuc biang encoder.

© 2020 Truong Pai hoc Cong nghiép thanh phé HS Chi Minh
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Hinh 2. Khung thiét bi dugc ché tao bf?lng cong ngh¢ in nhya 3D. a) CAu tao bén trong, b) CAu tao bén
ngoai nhin tir trwde, ¢) Cau tao bén ngoai nhin trir trén, d) CAu tao bén ngoai nhin tir hong

Sau khi lép rap linh kién vao mach dién, mach dién va cac bg phan dugc lép dat vao khung nhya dugc
ché tao béng cong nghé¢ in nhya 3D dugc trinh bay trén Hinh 2. Hinh 2a thé hién toan b cac bd phén va
linh kién dién tir duoc két ndi voi nhau bén trong thiét bi. Hinh 2b chyp mat trude clia may voi ban phim
hudng ra phia trude dé thuan tién thao tac. Hinh 2¢ chup mit trén cta may cho thay phan dia quay duoc
bao vé bén trong try nhya tron dé tranh tac dong cua khong khi va ting tinh an toan khi may van hanh. Hinh
2d chup bén hong may, nut cong tic may dugc thiét bi dé dé dang tat may khi xay ra su ¢b, phia dudi duge
lap dém cao su chdng rung khi quay ¢ toc d6 cao.

Danh gia chat luong va hidu qua van hanh cuta thiét bi théng qua qua trinh tong hop 16p mam tinh thé
ZnO biang phuong phap sol-gel. Dung dich sol-gel can thiét dugc diéu ché tir Zinc acetate dehydrate
Zn(CH3COO0),.2H,0 hoa tan trong dung moéi ethanol C;HsOH va diethanol amine C4H;i1NO, (DEA), DEA
khong chi déng vai tro chat base ma con 1a chat 6n dinh giup hé phan bd déu trong thoi gian dai khong bi
hién tuong keo tu. Tién chit Zn(CH3CO0),.2H,0 sau khi hoa tan vao dung dung méi, hinh thanh nhiing
hydroxit va sau d6 duoc loai trir nuéc biang phuong phap nung ¢ nhiét do cao dé hinh thanh tinh thé ZnO.
Dung dich tién chét duoc duge rot phu Ién bé mat kinh dan dién trong sudt ITO dat trén thiét bi spin coater
mot cach déng déu va duge lam bay hoi, qua trinh nay duoc lap lai nhiéu lan.
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202 TONG HOP LGP FILM BAN DAN MAM TINH THE ZNO TREN KiINH DAN TRONG SUOT ITO
VOI THIET BI TU CHE SPIN — COATING

Spin Coater performance
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Hinh 3. Khéo sat d6 6n dinh tdc do quay thuc té cua thiét bj phu quay ( a) 300 rpm; b) 700 rpm; c)
1200 rpm) Quan sat Hinh 3 cho thiy khi thiét bi hoat dong & toc d6 quay thap va cao (300 rpm, 700 rpm
va 1200 rpm) déu dat do chinh xac téc do cao (sai s6 tbe do quay thuc té 3% < 5% sai s6 cho phép trong
k¥ thuat), d6 6n dinh cao theo thoi gian (Bién d6 dao dong + 20 rpm).
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Hinh 4. Khao sat toc 6 quay thuc t& cta thiét bi phu quay & 2 pha tdc do tuy chinh khac nhau: 500
rpm va 1200 rpm

Su hién dién cuia 2 pha toc do khac nhau dwoc thé hién qua Hinh 4 khi thiét bi hoat dong & pha toc do

dau va cudi 1a 500 rpm va 1200 rpm. Thiét bi s& ty dong chuyén tir pha 1 sang pha 2 sau khi hét thoi gian
hoat dong & pha 1.
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Hinh 5. Két qua XRD cua film ITO phi mam tinh thé ZnO
Film ZnO sau khi xir Iy nhiét dé tinh thé hoa trong quy trinh tong hop duoc nghién ctru hinh thai va cau
trac tinh thé cua vat lidu film. Két qua phan tich cu trac tinh thé (Hinh 5) qua ky thuat nhiéu xa tia X
(XRD) cho thy trén bé mit ITO xuat hién tinh thé ZnO dinh huéng mat (100) va (101) lan luot tai vi tri
peak 31.67° va 36.14°, ddng thoi xuat hién peak ctia ITO tai 22.82°, 30.55°, 50.99° va 60.62°. Ta thdy cuong
d6 peak cua ITO cao hon so véi cudng d6 cac peak ciia mam ZnO, do 16p mam tinh thé ZnO c6 d6 day thap
hon nhiéu so véi 16p indium tin oxide trén kinh dan ITO. Qua két qua da x4c dinh dugc ring thiét bi Spin
Coater da hd trg trong qui trinh tong hop duoc 16p mam tinh thé ZnO dinh hudng (100) va (101), tuy nhién,
cuong do cic miii nhidu xa khong cao va kho quan sat do kich thudc hat nho va luong ZnO khong di dé
xudt hién miii nhidu xa & rang.
g T

‘‘‘‘‘‘

Hinh 6. Hinh anh SEM film ITO: a) Top-view bé mat ITO chira mam ZnO, b) va c) Cross-view bé
mit ITO chira mam ZnO
Hinh 6 mo6 ta két qua phan tich hinh thai hoc bang phwong phép kinh hién vi dién tr quét (SEM). Céc
két qua chup ciia mau film mam tinh thé ZnO phi trén dé dan ITO tir cac goc chup va do phan gia khac
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nhau. Hinh 6a) chup goc tir trén xudng (topview) va Hinh 6b), ¢) chup goc tir bén canh (crosssection view)
v6i cac do phan giai 16n va nho. Két qua tir hinh chup SEM cho thay 16p cubi ciing 14 kinh thuy tinh, 16p &
giita 1a ITO c6 d6 day 170.6nm va 16p trén cing 1a mam ZnO vdi kich thude nho, khé quan sat, nim rai rac
trén bé mit 16p ITO, tuong ty voi két qua thu dugc tu XRD.

Dé co thé téng hop 16p mam ZnO dong déu va co do day theo yéu cau, ngoai cac yéu té nhu toc do
spinning va s6 1an phu, cac yéu t6 khac: ndng do tién chat phan (mg, nhiét do phan tg, ... ciing anh huéng
16n dén chat lwong 16p mam ZnO.

San phim phim ban méng mam tinh thé ZnO/ITO glass

Hinh 7. Hinh én film ban moéng ZnO nanorod trong trudng hop: a) C6 tao 16p mam ZnO trude khi
phat trién tinh thé ZnO nanorod, b) Khong c6 16p mam ZnO trudc khi phat trién tinh thé ZnO nanorod, c)
autolave dat tim kinh ITO d4 phi mam ZnO va d) autolave dit tim kinh ITO khéng pht mim ZnO

Khi thyc hién qué trinh thuy nhiét dé phat trién tinh thé ZnO nanorod, c6 thé quan sat dugc ving phat
trién tinh thé trong hinh d khong tip trung nhiéu vao bé mit tam kinh ITO ma thudng tao thanh cac mang
trdng lo limg hodc bam 1én mit day va thanh cua autoclave, trong khi véi hinh ¢ ¢6 thé thay tinh thé ZnO
nanorod tap trung phat trién manh trén bé mat kinh ITO c6 pht mam ZnO trudc do.

Két qua film ZnO nanorod trong Hinh 7b) khong dat dwoc mau sic tring duc nhidu nhu film ZnO
nanorod cua Hinh a), dugc phu mam ZnO.

Dbi v6i truong hop c¢6 16p mam ZnO, tinh thé ZnO nanorod wu tién tap trung phat trién tai vi tri tam két
tinh mam ZnO trén kinh ITO, tuy nhién néu khong c6 16p mam ZnO, tinh thé ZnO s& ngiu nhién hinh thanh
tai bat ky vi tri nao khong thé kiém soat.

4 KETLUAN

Qua Kkét qua nghién ctu, thiét bi spin coater dugc thiét ké va ché tao thanh cong tu cac vat liéu va phuong
phap don gian, dung phuc vu trong linh vyuc téng hop vat liéu mang film mong véi kha ning didu chinh
duoc 2 pha tde d v6i do sai s6 toe do thuc té 3% va khoang tdc do diéu chinh 1a 300-4800 rpm. Mang film
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ban méng mam tinh thé ZnO dugc nghién ctru tong hop vai sy hd trg ciia thiét bi spin coater tu ché trén.
Két qua phan tich hoa ly XRD xac dinh cu trac tinh thé ZnO hinh thanh trén 16p ban din trong sudt ITO
phii trén dé kinh. Hinh anh SEM (top view va cross-section view) ciing h tro xac nhan hinh thai hoc va d¢
day 16p film téng hop. Film mam tinh thé ZnO 1a giai doan quan trong dé tong hop film tinh thé dang que
ZnO xép hang thing hang trén cac loai dé dan ITO/FTO sir dung nhu cic photoelectrode (mg dung trong
cac phan Ung quang dién hoéa dugc nghién ctru va st dung rong rai hién nay.

LOI CAM ON

Két qua nghién ctru cua dé tai dugc hd tro boi qiiy nghién ciru khoa hoc cp trudng ciia trudng dai hoc Cong
Nghiép TPHCM va phong thi nghiém, dung cu, thiét bi can thiét tir khoa Cong Nghé¢ Hod hoc, truong Pai hoc Cong
nghiép TPHCM.
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