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 تشكرات وعرف ان
الق ائل في محكم  . نأشكر الله العلي القدير الذي أنعم عليَّ بنعمة العق ل والدي

 "وَفوَْقَ كُلِّ ذِي عِلْمٍ علَيِم  " التنزيل

بعد رحلة بحث و جهد و اجتهاد تكللت بإنجاز هذا البحث ، نحمد الله عز وجل على نعمه  
التي منَ بها علينا فهو العلي القدير ، كما لا يسعنا إلا أن نخص بأسمى عبارات الشكر و  

من جهد و نصح و معرفة طيلة انجاز   لما قدمه لي  " ابقحطار عبد الوه"لأستاذي  التقدير  
قديم يد العون لإنجاز هذا  كما نتقدم بالشكر الجزيل لكل من أسهم في ت . هذا البحث

إلى الذين كانوا عونا لنا في بحثنا هذا ونورا يضيء الظلمة التي كانت تقف  ، و البحث
المساعدات والتسهيلات  موا لنا  إلى من زرعوا التف اؤل في دربنا وقد .أحيانا في طريقنا

كما نتوجه   " غوق الي مبروكالأستاذ  "وأخص بالذكر   . ، ف لهم منا كل الشكروالمعلومات
لقبولهم  ." شورارحال ع ،عيادي مريم"بالشكر الجزيل الى أساتذتنا الكرام لجنة المناقشة  

أما الشكر الذي  مناقشة هذه المذكرة وإف ادتنا بتصحيحاتهم وإثرائنا بتوجيهاتهم القيمة ،
، ومن وقف في  كل من لم يقف إلى جانبنامن النوع الخاص فنحن نتوجه بالشكر أيضا إلى  
 .طر يقنا وعرق ل مسيرة بحثنا ف لهم منا كل الشكر

  في الأولى والأخير  وقبل وبعد ف الشكر الله ولله الحمد 
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 المقدمة العامة

 

 

1 

 المقدمة العامة

 التطبيق ةالمرآ ،دـتع فلم تؤديه الأغشية الرقيقة في حياتنا اليومية المعاصرة  الذي الدور خافياً يعد لم

 والطلاء والسيراميك لالنواق صافـوأن الصلبة الأقراص إلى تعداها لب الرقيقة للأغشية الوحيد الشائع

المهمة التطبيقات من وغيرها البصري
[1]

. 

ً في بحوث فيزياء الحالة الصلبة التي تبلورت عنها  وأصبحت في إن للأ       غشية الرقيقة  أثراً مهما

الوقت الحاضر عملاً مستقلاً بذاته 
[2]

 انتباه أثارت رقيقة أغشية شكل على وهي المادة صفات دراسةإذ أن  ،

 هذا في المهمة ثالبحو من العديد أجريت حيث عشر السابع القرن من الثاني النصف منذ الفيزيائيين

المجال
[3]

،
 

المادة لا يتجاوز سمكها إذ يطلق مصطلح الأغشية الرقيقة لوصف طبقة أو عدة طبقات من ذرات 

 هذه تتعلق.لقب من فيها موجودة تكن مـل صائصـخ إضافة لأج من المواد سطح على تضاف، واحد ميكرونا

 والمؤثرة الرئيسة لالعوام من تعد الأغشية هتحضيرهذ طريقة ،ولعلـلالعوام من بالعديد المضافة الخصائص

.تهوصفا الناتج الغشاء خصائص في بشدة
[1]

 

 سةدارب لخاصةا وثلبحا وعتن لىأدى إ قيقةرلا لأغشيةا رتحضي مجال في لحاصلا طورلتإن ا   

 قةدلوا وةلنقاا نم عالية جةدر على تصفاوامذات  قيقةر غشيةأ رلتحضيو ،لأغشيةا هذله يائيةزلفيا واصلخا

 كل.باهظة فتكالي لىإ جتحتا دةمعقو قيقةد زةجهوأ تماظومن بلطيت تجانسهو ءلغشاا كسم على طرةلسيوا

 لتحللا يقةطر منهاو داتعقي قلأ زةبأجهو منخفضة رلتحضيا فكل فيها ونتك طرائق نع ثلبحا لىأدى إ كلذ

 دةجي تصفاوامذات  غشيةأ علىالحصول  نيمك باستعمالها لتيا الكيميائي الحراري
[4]

 ذاه  في رناختا كلذل ،

دراسة  وتحضير"، والتي سيتم عرضها في هذه المذكرة بعنوان الحراري لكيميائيا لتحللا يقةطر ثلبحا

ولمعرفة  ،بطريقة التحلل الكيمائي الحراري رسبةالم (NiS)الخصائص الفيزيائية لأغشية كبريت النيكل

 .لبنيوية والضوئية ندرس بعض خصائصها ا سوفالأغشية مميزات  هذه 

 VIII-VII))تعد الأغشية الرقيقة لكبريت النيكل من أهم أغشية المجموعة  
[5،6]

المدروسة حاليا،  

يعتبر كبريت النيكل من المعادن الانتقالية  الشالكوجينية، وهي تحضا باهتمام كبير بسبب خصائصها و

التركيبية  البنيوية  والمغناطيسية 
[7،8]

بتوصيلة الكترونية عالية مقارنة مع أكاسيد المعادن ،  كما أنه يمتاز
[9]

 ،

تحتوي الأغشية الرقيقة لكبريتيد النيكل على عدد من التطبيقات في أجهزة مختلفة مثل الطلاءات الانتقائية و

ستخدم في ، يالقابلة لإعادة الشحنويستخدم في بطاريات الليثيوم  الحمراءالشمسية وكاشفات الأشعة تحت 

الخ.....البتر وكيميائيةكمحفز في صناعة ، يستخدم امات نيكل سيليكات أكسيدصناعة خ
[5،6]

 . 

 بما في ذلك لتحضير اغشية الرقيقة لكبريتيد النيكل  ويمكن استخدام مجموعة متنوعة من الطرق 

وقد لجئنا  إلى استعمال هذه التقنية لأنها .المعمول به حاليا في بحثنا طريقة الرش الكيميائي الحراري  وهو

غير مكلفة وتحتوي على أدوات بسيطه وتستعمل على مساحات كبيرة حيث شجعتنا لمعرفة بعض الخصائص 

ومن خلال ما ذكرناه سابقاً تم عملنا على المنهج التالي والملخص . الضوئية والبنيوية  لأغشية كبريت النيكل

 تتقدمها مقدمة وتنتهي بالخاتمة : ول المرتبة كالآتي في هذه المذكرة تحت اربع فص

  سيتم التطرق فيه إلى الأغشية الرقيقة من حيث  مفهومها ومبدأ ترسيبها، وأنواعها   : الأولالفصل

صائصه الفيزيائية خأهم وسنعرج على كبريت النيكل الذي هو محل دراستنا  مع ذكر  وأليآت نموها،

 .العملية والكيميائية وبعض تطبيقاته 
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 التعمق في طريقة سيتم حيث   سيسُلط الضوء على تقنيات توضع الطبقات الرقيقة : الفصل الثاني

 الرش الكيميائي الحراري الذي هو محل دراستنا  

 التحليل الطيفي المستعملة في هذه الدراسة وهي  طرقمفصلة ل سةدرايتضمن  : الفصل الثالث

ً مطيافية الأشعة  ،(DRX)مطيافية حيود الأشعة السينية مطيافية الأشعة فوق البنفسجية والمرئية وأيضا

 .تحت الحمراء، وذلك لغرض تحديد الخصائص الضوئية والبنيوية  للأغشية المحضره

  خصائص كبريت النيكل  وتحديد قيقة من ت رطبقاتجريبية لتحضير سة درايتضمن : الفصل الرابع

 . ومناقشتها ، ومن ثم  نقوم بعرض النتائجالتجريبيبالعمل  الاهتمامحيث سيتم ، تلطبقااهذه 
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І-عموميات حول الأغشية الرقيقة ومركب : الفصل الأولNiS 

І-1-تمهيد: 

لعديد من ل المجاا اذھمية بالغة حيث شھد أھقديم لكنھ يكتسي ل مجايعتبر لرقيقة ت الطبقال امجاأن 

ا ذھلىإلبحثية د الجھوالعديد من اميتھ في توجھ أھتتجلى ، ولمتعلقة بھت اسارالدة افرو نتيجةرات لتطوا

لتكنولوجية ت المجالاة ائح عديدالشرو الى غزث إلبحوه اذدت ھحيث قاره، لأخيات السنوالتخصص في ا

تھاارئح جدالشراثبتت أحيث ، لصناعيةت الحاجياالتلبية 
[1،1] .

 

شرح مفھوم الطبقات الرقيقة وتاريخھا ومبدأ ترسيبھا، وأنواعھا حيث سنشرع في ھذا الفصل إلى 

، وسنعرج في الأخير على كبريت النيكل الذي  سيكون الآليات الفيزيائية لتشكيل طبقة رقيقةبالإضافة إلى 

 .محل دراستنا  مع ذكر خصائصھ وتطبيقاتھ العملية 

I-1- نبذة تاريخية: 

المناسبة لمعرفة العديد من لوسائل احد أقيقة رغشية أبشكل المواد المرسبة سة م دراليواتعد 

يتعدى سمكھا لا ذرات المادة من ة عديدت طبقاة أو حدوالكيميائية لوصف طبقة والفيزيائية خصائصھا ا

.اً حدواناً ومايكر
[3 ]

تاسع عشر، ففي سنة حيث بدأ العمل في مجال تحضير الأغشية الرقيقة منتصف القرن ال

الى تحضير أغشية  معدنية رقيقة بطريقة   (Bunse and  Grov)توصل كل من بنزن وكروف  2581

 Glow dischargeوتقنية الترذيذ بالتفريغ التوھجي( chemical reactive)التفاعل الكيميائي 

sputtering)) في حين تمكن العالم ،(Faraday ) قيق باستخدام تقنية من الحصول على غشاء ر2581سنة

التبخير الحراري
. [4]

بتحضير أغشية رقيقة من السيلينيوم ( Adams)فقد قام العالم  2511أما في سنة  

تم التوصل إلى تبخير المعادن باستخدام طريقة التبخير في الفراغ  2551المرسب على البلاتين، وفي سنة  

 وتقدمت دراسة الأغشية الرقيقة من خلال دراسات كل  ((kenttوالتي أستخدمت من قبل العالم 

(Fizea)،(Qunik )و(Jamin) .أما بالنسبة إلى الجانب النظري فقد درس من قبل العالمDrude))
 [5]

ولقد  ،

مرت تقنية الأغشية الرقيقة بمراحل تطور سريعة نتيجة لتمييزھا بخصائص أساسية مثل الدقة والتقلص في 

نين طور العلماء تقنيات تحضير الأغشية الرقيقة وصولاً إلى تقنية التبخير الثنائي ، فعلى مر السالحجم

 .1968العام  Hogarthفي الفراغ والتي تم اكتشافھا من قبل العالم ھوگارث ( المشترك )
[6]
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I-3- مفهوم الطبقة الرقيقة: 

إن موضوع الأغشية الرقيقة يتعلق بدراسة طبقة أو عدة طبقات من ذارت المادة التي لا يتجاوز 

أوعدة نانومترات، ناتجة عن تكثيف الذرات أو الجزيئات والتي تمتلك ( m)µ1سمكھا ميكرومتراً واحداً 

حيث تتميز ھذه الأغشية  بخواص فيزيائية وكيميائية  تختلف عن خواص المادة المكونة  خواص فريدة ھامھ ،

لھا 
[7]

في الحالة الصلبة : ، والفرق الجوھري بين المادة في الحالة الصلبة وحالة الطبقات الرقيقة يتمثل في أنھ

لرقيقة يكون العكس تأثير في الخصائص، ولكن في حالة الطبقات ا( السطوح)للمادة عموما نھمل دور الحدود 

السطوح على الخصائص يكون ھو الغالب، حيث كلما زاد انخفاض السمك زاد تأثير السطوح في الخصائص 

.الفيزيائية 
[8]

  

ترسب الأغشية الرقيقة  دائما يكون على ركيزة تستند إليھا ،لذلك ترسب على مواد أخرى تستخدم 

عة الاستخدام والدراسة مثل الزجاج والكوارتز والسليكون كقواعد ترسيب ويعتمد نوع القاعدة على طبي

. والألمنيوم
[9  ]

 

I-4- [11] :مبدأ ترسيب الطبقات الرقيقة 

تتمثل عملية تشكل الطبقات الرقيقة من مادة معينة بتوضيع جسيمات ھذه الأخيرة على الركيزة  

 .تتماسك جسيمات ھذه المادة على الركيزة  أو تتفاعل كيميائيا مع الركيزة  ((van der waalsوبفضل قوى

ويمكن أن تكون  ھذه  الجسيمات إما أيونات أوجزيئات وقد تكون ذرات ،وقد يكون الوسط الناقل للمواد إما 

 . سائلاً أوغازياً أو في الفراغ وقد يكون صلبا

  : حالة وسط النقل السائل-1

The state of the liquid transport milieu 

ويرجع ذلك لتنوع طرق الترسيب كمثال على ھذا نذكر ،تمتاز ھذه الطريقة بسھولة استخدامھا  

  .CBDوطريقة الحمام الكيميائي( Sol -gel)طريقة المحلول الھلامي

 : حالة وسط النقل الغازي أوالفراغ-1

The state of the gas or vacuum transport milieu  

ويختلف  الوسط ، CVDوھو الوسط الأكثر استخداما ويشمل مثلا الترسيب  الكيميائي للأبخرة 

 .الغازي عن وسط الفراغ في قيمة المسار الوسطي الحر 

  تجدر الإشارة إلى أنھ لا يوجد أسلوب  قياسي لترسيب طبقة رقيقة  التي يمكن استخدامھا في حالات

يزة  خطوة ھامة جداً لترسيب طبقة رقيقة  للحصول على التصاق جيد مختلفة، وغالبا ما يكون أعداد الرك

 .وتستخدم عدة تقنيات وأساليب  للحصول على الغرض المطلوب
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I-5- [11] :أنواع الأغشية الرقيقة ومجالات استخدامها 

 :أغشية المعادن والسبائك-أ

ومن المعادن المفضلة في ھذا المجال المعادن الانتقالية  تستخدم ھذه الأغشية كمقاومات كھربائية،   

وسبائكھا، حيث تمتاز بمقاومتھا العالية مقارنةً بالسبائك الأخرى وذلك بسبب تداخل حزم الطاقة المملوءة 

جزئياً مع حزم الطاقة الفارغة جزئياً، إضافة إلى ذلك فإن محدودية الغشاء الرقيق تساھم في تغيير المقاومة 

يمكن التحكم بمقاومة . وعية بسبب الاستطارة السطحية، وھي صفة مميزة للأغشية المصنعة من ھذه الموادالن

الاغشية عندما يكون سمك الغشاء أقل من معدل المسار الحر للإلكترونات، فتستطير الإلكترونات عند السطح 

ً أو في حالة تسليط مجال كھربائي وكذلك عند اصطدام الإلكترونات مع النويا ت والتي يكون حجمھا مساويا

تستخدم مثل ھذه . أقل من معدل المسار الحر للإلكترونات مما يزيد من مقاومة أغشية المعادن والسبائك

 .الأنواع من الأغشية كموصلات في الدوائر الكھربائية وفي بناء المحتثات والمتسعات

 :أغشية مزيج المعادن والعوازل-ب

درست ھذه الأغشية منذ سنوات عدة و النظرية التي تفسر سلوك المزيج المصنع كغشاء رقيق تدعم 

المسامية، حيث تعتمد على مبدأ التركيز الحرج للمادة الموصلة فعندما يكون تركيز المادة أعلى من القيمة 

كان تركيز المادة الموصلة الحرجة عندھا يمكن اعتبار الغشاء شبكة متصلة من الشعيرات المعدنية أما إذا 

أقل من القيمة الحرجة فلا تكن الفواصل متصلة مع بعضھا بصورة جيدة لتمثل مسارات معدنية ولذلك، 

يحصل التوصيل الكھربائي بين جسيمات محددة حيث أن انتقال الإلكترونات يتطلب إثارة حرارية للتغلب 

ً وھي الصفة المكتسبة لمزيج ومثل ھذه الحرارة تج.على القوة الكھربائية المستقرة عل معامل المقاومة سالبا

 .المعادن والعوازل

 :(Amorphous films )الأغشية غير المتبلورة-ج

يستخدم ھذا النوع من الأغشية في صناعة الأفلام الجافة والمفاتيح الكھربائية وكاشف الأشعة تحت  

ون تلك الأغشية فتستخدم في الدوائر الكھربائية اما أكاسيد المواد الداخلة فتك. الحمراء والتصوير الضوئي

المتكاملة، وترجع أھمية الأغشية الرقيقة غير المتبلورة إلى إمكانية تحضيرھا في مساحات كبيرة يمكن 

 .الاستفادة منھا في التطبيقات الصناعية

  (Thin films photo conductor) :لكهربائيةاالأغشية الموصلة -د

يستخدم ھذا النوع من الأغشية في أجھزة قياس شدة الضوء وفي التصوير الفوتوغرافي الضوئي 

إن ھذه التطبيقات تعتمد على فكرة التوصيل . وكواشف حزم الضوء لأغراض التنبيھ وفي الاستنساخ الضوئي

ً يؤدي إلى تغيير ا لإيصالية لتلك الكھربائي الضوئي حيث أن تفاعل الإشعاع مع المواد الموصلة ضوئيا

المواد، وإن أكثر الموصلات الضوئية تظھر امتصاصية عالية لجزء محدود من الطيف وخاصة عند الطبقات 

ولكون أن الصفات الأصلية للمادة لا تتأثر بالسمك لذلك تستخدم أغشية .الرقيقة من سطوح المواد الموصلة

 .رقيقة لا يتعدى سمكھا أحياناً مايكروناً واحداً
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I-1- خطوات ترسيب الأغشية الرقيقة و تحليلها 

 .(I-1) تحتوي جميع عمليات ترسيب الأغشية الرقيقة على أربع خطوات متتالية ، كما ھو موضح في الشكل

 

 يوضح عمليات ترسيب الأغشية الرقيقة:(I-1)الشكل                           
[11]

  

 :تمر عبر مراحل تكون متعاقبة كل عمليات ترسيب منظومة الرش الكيميائي الحراري

 لمصدرا: Source 

. يمكن أن يشكل المادة الأساسية للأغشية الرقيقة المراد تبلوره أن يكون صلباً أو سائلاً أو بخارًا أو غازًا    

ويمكن تنفيذ ھذه المادة عن طريق  عندما تكون المادة صلبة، يتم نقلھا إلى الركيزة عن طريق التبخير،

في . ويتم تحويل المصدر الصلب في بعض الأحيان إلى بخار كيميائياً.PVDالترسيب البخاري الفيزيائي 

حالات أخرى تكون المادة الأساسية في صورة غاز أو سائل يحتوي على ضغط البخار بما فيھ الكفاية لنقلھ 

 .CVDمليات باسم ترسيب البخار الكيميائي في درجات حرارة معتدلة، وتعرف  ھذه الع

 النقل: Transport 

في خطوة النقل، يمثل انتظام تدفق الأنواع التي تصل على سطح الركيزة عنصراً ھاماً، وقد تؤثر     

عدة عوامل على ھذا التنظيم وتعتمد على البيئة التي يتم فيھا النقل ويتم ذلك بعدة طرق منھا الفراغ أو السائل  

 (. الغازات بشكل رئيسي)غاز  أو 

 الترسيب: Dépot 

الخطوة الثالثة في عمليات صناعة الأفلام الرقيقة ھي ترسيب الفيلم على سطح الركيزة، و تمر ھذه    

 إذ يتم تحديد سلوك الترسب من قبل عوامل المصدر، والنقل،. المرحلة من خلال مراحل التنوى والالتحام

 .وكذلك من خلال الشروط الرئيسية  لسطح الركيزة
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 التحلل: Analyse 

وھي الخطوة الأخيرة وھى تحليل الفيلم الناتج والذي يحوي إجراء قياسات مباشرة على خصائص الأفلام 

 .الرقيقة 
[13]

 

I-7- [14] :الآليات الفيزيائية لتشكيل طبقة رقيقة
 

 :تشكل عملية ترسيب غشاء رقيق نموذجي ھي تخضع طرق الترسيب إلى ثلاث خطوات رئيسية

 . إنتاج الأنواع الذرية أو الجزيئية أو الأيونية المناسبة -2

 . نقل ھذه الأنواع  المرسبة من المصدر إلى الركيزة - 1

 .التكثيف على الركيزة  ونمو الطبقة  -3

I-7-1-  لتنوية امرحلةNucleation: 

تظھر على الواجھة العلوية للزجاج تجمعات عناصر ( مرحلة توضع الذرات )في ھذه المرحلة 

صغيرة من المادة المترسبة، ترافق ھذه الظاھرة التغيرات التي تطرأ على حالة المادة و تتمثل ھذه التغيرات 

في نقطة التحول التي تطور حالة المادة إلى بنية فيزيائية أو كيميائية جديدة تحول ھذه المواد إلى رذاذ وترش 

تتفاعل ذرات ھذه المادة مع الركيزة  ح الركيزة، ويتم تكثيفھا فيزيائيا من قبل سطح الركيزة بحيث على سط

 .والتي تشكل ما يعرف باسم الأنوية المنشأة
[11]

 

 

رسم تخطيطي يوضح مرحلة توضع الذرات: (І-1)شكلال                                      
[15]

 

I-7-1-  م لالتحاامرحلةcoalescence: 

عند زيادة حجم التجمعات المشكلة في المرحلة السابقة تلتحم فيما بينھا وتقترب من بعضھا تدريجيا 

.لتغطية سطح الركيزة 
[11]
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رسم تخطيطي يوضح مرحلة الالتحام (:І-3) الشكل                                     
 [15]

   

I-7-3- مرحلة نموGrowth : 

وھى المرحلة الأخيرة في عملية تركيب الطبقة الرقيقة ، بحيث يتم تشكيل طبقة مستمرة  وذلك عن  

[11] .وذلك بزيادة درجة حرارة الركيزة( الفجوات)طريق ملئ الثقوب 
 

 

 رسم تخطيطي يوضح مرحلة نمو الطبقات الرقيقة (:І-4) الشكل                               
[15]

 

-I5- [16]:أشكال نمو الطبقات الرقيقة 

 :وھي كالتالي يتم تشكل الغشاء من خلال أربعة أشكال لنمو

يحدث عندما تكون  Frank-Van der Merwe ) ) ھو نمو ثنائي الأبعاد ويدعى عادة بنمط  D1النوع -2

الركيزة، و الذرات طاقة الربط بين الذرات المتوضعة أقل من أو تساوي طاقة الربط بين الطبقة  الرقيقة و 

 .الأول التي تصل إلى  سطح الركيزة تشكل غشاء يمتد على سطح الركيزة وبعد ذلك نمو الطبقة 

في ھذا النمط من النمو أنويھ صغيرة تتشكل ( weber- Volmer)ھو نمو ثلاثي الأبعاد يدعى  D3النوع -1

 .رةعلى سطح الركيزة ثم تنمو لتشكل الجزر ثم تلتحم لتعطي طبقة مستم

وھو عبارة عن مزيج بين النمطين ( Stranski -Krastanov)النمط المختلط ويسمى عادة بنمط  -3

 يوضح أشكال نمو الطبقات الرقيقة ( І-5)المذكورين سابقا، و الشكل 
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رسم يوضح أشكال نمو الطبقات الرقيقة:  (І-5)الشكل                                 
[16] 

І-9- النيكل  كبريتيد(NiS:) 

 معدن النيكل(Ni): 

في الجدول  الدوري للعناصر و ھو فلز  15وعدده الذرى  Niعنصر كيميائي لھ الرمز ھوالنيكل 

 المغناطيسية في درجة حرارة الغرفة  أبيض فضي بمظھر ذھبي خفيف، وھو أحد أربع عناصر حديدية

يعتبر معدن النيكل  السابع بالنسبة لوفرة العناصر  .والضغوط العادية، فلز النيكل صلب وقابل لطرق

من حيث الوفرة في القشرة الأرضية، وعلى الرغم من وجود الكثير من  11الانتقالية وھو العنصر ال

يمتاز المعدن بمقاومتھ للتآكل ولذلك لھ معادن الكبريتيد والأكاسيد تعد أھم المعادن الرئيسية لإنتاجھ، و 

من المعدنية والمغناطيس والعديد  السبائك كطلاء للسبائك وفي تصنيع العملات استخدامات كثيرة في

.التطبيقات الأخرى
[17]

  Niيوضح بعض الخصائص الفيزيائية والكيميائية  لعنصر  (І-1) والجدول التالي

 لعنصرالنيكليوضح بعض الخصائص الفيزيائية والكيميائية  ( І-1) الجدول                       
[18]

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 مكعب مركزى  الوجھ البنية البلورية

 صلب الشكل

 أبيض فضى بمظھر ذھبى اللون

 غير قابل للذوبان في الماء قابلية الذوبان

 mol/g 85.1.35 الوزن الذرى

cmالكثافة 
3

/g 5...5 

 C 2588درجة الانصھار ̊ 

 .C 113درجة الغليان ̊
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  معدن الكبريت((S:  

من الجدول الدوري والتي VI ويحتل المجموعة  21عدده الذرى S  عنصر  كيميائي رمزالكبريت ھو 

)تعرف بمجموعة الشالكوجين، والكبريتيد ھو عبارة عن أيونات ھذا العنصر ذات الأكسدة
-1

S  ) ويمكن

: الحصول عليھ من عدة مصادر نذكر منھا
[19]

 

ويعتبر المصدر الأكثر استعمالا وصيغتھ الكيميائية  بحثنا وھو المستعمل بھ حاليا في: ( Thiourea)الثوريا -

(SC(NH2)2) حيث يتم استعمالھ في وسط قاعدي(PH>1.)  

 الفيزيائية لعنصر الكبريتيديوضح أھم الخواص الكيميائية و( І-1)والجدول التالي

نصر الكبريتيوضح أھم الخواص الفيزيائية والكيميائية لع (:І-1) الجدول                       
-1

s
 [11،11]

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 كبريتيد النيكلNiS:  

وھو من المعادن الانتقالية الشالكوجينية،  NiSمركب غير عضوي صيغتھ ھو 
[11 ]

يحضر  ذو لون أسود

من تفاعل كبريتيد  الأمونيوم الى محلول ملح النيكل، أو بمرور كبريتيد الھيدروجين خلال محلول ملح النيكل 

الذي يحتوى على كلوريد الأمونيوم والأمونيا، وھو قابل للذوبان في الحموضة ويشبھ كبريتيد الكوبالت في 

الھيدروجين في المحلول الحمضي وھو عديم الذوبان في الحموضة بعد تحضيره  ذلك  ولا يشبھ كبريتيد

.بوقت قصير
[13] 

І-11-  الخصائص الفيزيائية لكبريتيد النيكل 

يملك  كبريتيد النيكل توصيلھ إلكترونية عالية مقارنة مع أكاسيد المعادن 
[14]

و ينتمي النيكل كبريت  ،

.VIII-VIIإلى مواد أشباه الموصلات المركبة 
[16،15]

يعتمد كبريت النيكل على عنصر زرنيخ النيكل حيث  

 في ھذه البنية  يكون النيكل ثماني السطوح و تكون مراكز الكبريت في المواقع  المنشور الثلاثي
[17]

تحتوي . 

 و Ni7S6و  Ni6S5و  Ni4S3+ xو  Ni3S2و  Ni3+ xS2مركبات  كبريت النيكل على مراحل مختلفة مثل 

Ni9S8  وNiS  وNi3S4  وNiS2 ،
[18،19 ]

 ألفايحتوي شكل : يحتوي كبريت النيكل على نوعين متعددين 

 القيمة الخاصية

 أصفر اللون

 صلب شكل

 mol/g 31..15الوزن الجزيء 

cmالكتلة الحجمية 
3

/g 1..1 

 C 558درجة الانصھار̊ 

 .C 22درجة الغليان ̊ 
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(α-NiS) بيتا على خلية وحدة سداسية الشكل ذات درجة حرارة عالية، بينما يحتوي نموذج(β-NiS)  على

 .خلية معينيھ  ذات درجة حرارة منخفضة

 

البنية البلورية لكبريتيد النيكل(:І-6)الشكل                                                 
[17]

 

NiSالخصائص الكيميائية والفيزيائية لكبريت النيكل  (: І-3)الجدول                             
 [17]

 

 NiS الصيغة الكيميائية

 غير قابل للذوبان قابلية الذوبان في الماء

 mol g/ ...1855الكتلة المولية 

cm/الكثافة 
3

 g 8.51 

 c 1.1  درجة الغليان

 c 2.355درجة الانصھار̊ 

 اسود اللون

 صلب الشكل

 

І-11- تطبيقاتNiS: [16،15]
 

 الطلاءات الانتقائية الشمسية -

 كاشفات الأشعة تحت الحمراء-

 كقطب تخزين في أجھزة تخزين الكھروكيميائية الضوئية -
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إذ يساعد النيكل بعض المكونات العضوية على الاتحاد مع الھيدروجين لتكوين  يستخدم كمحفز ھدرجة-

 ، وتنُتج الھدرجة زيتاً نباتيًا جامداً للطھي. مكونات جديدة

 يستخدم في بطاريات الليثيوم  القابلة لإعادة الشحن -

 .يستخدم كمحفز في صناعة البتروكيميائية يستخدم في صناعة خامات نيكل سيليكات أكسيد،-

 :الخلاصة

لقد تم التطرق في ھذا  الفصل إلى شرح مفھوم  الطبقات الرقيقة و أنواعھا  ومبدأ ترسيبھا وآلية 

ً  نموھا،  الفيزيائية نا من حيث  خصائصھ استالذي ھو محل درعلى مركب كبريتيد النيكل كما تعرفنا أيضا

 . تقنيات توضع الطبقات الرقيقة والكيميائية إضافة إلى تطبيقاتھ الواسعة، وفي الفصل الموالي سنتطرق إلى
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ІІ-  تقنيات توضع الطبقات الرقيقة: الفصل الثاني 

  : تمهيد

في الفصل الأول تناولنا دراسة عامه حول الأغشية الرقيقة حيث تعرفنا على الأغشية الرقيقة ومبدأ  

وعرجنا في الأخير حول كبريت النيكل الذي هو محل  ،ومجالات استخدامها ترسيبها وآليات نموها وأنواعها

طرق ترسيب الأغشية الرقيقة  وفي هذا الفصل سنتطرق إلى.ر خصائصه الفيزيائية والكيميائيةدراستنا مع ذك

 .وسندخل في دراسة معمقه حول طريقة الرش الكيميائي الحراري الذي هو محل الدراسة 

ІІ-1- تقنيات توضع الطبقات الرقيقة:  

عددت طرائق تحضير الأغشية الرقيقة بزيادة التطور العلمي والتكنولوجي وتطورت وتعقدت 

لكل طريقه من طرائق تحضير الأغشية مميزاته الخاصة لتؤدي الأجهزة المستخدمة في تحضيرها وأصبحت 

الغرض المطلوب
 

إن إحدى الطرائق التي تم فيها تحضير الأغشية باستخدام المحاليل الكيميائية هي طريقة .

ً لطرائق ( ІІ-1)ويعطي الشكل . الرش الكيميائي الحراري والتي هي محل دراستنا الموضح أدناه تصنيفا

والطرائق   physical methodالطرائق الفيزيائية إلى نوعين الرقيقة وتصنفالأغشية ترتيب 

  chemical methodالكيميائية

 

الأغشية الرقيقة مخطط توضيحي  لتقنيات ترسيب:(ІІ-1)الشكل                            
[1] 
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ІІ-1-1- الطرق الفيزيائية: 

ІІ-1-1-1- طريقة الترسيب الفيزيائي بالتبخيرPVD :  

ض كما تمتاز بعدة مميزات تعتمد هذه التقنية على عملية التبخير الحراري للمواد تحت ضغط منخف

 كما أن الطبقات المترسبةتعد من التقنيات الغير ملوثة،  ،CVDبطريقة الترسيب الكيميائي للأبخرة  مقارنة

والاستئصال بالليزر والرش   بشكل رئيسي التبخر، PVDتشمل عمليات و  تكون كثيفة وسهلة المراقبة،

.بجميع أشكاله
[2]

 

ІІ-1-1-2- التبخير تحت الفراغ: 

تعتمد هذه التقنية على التسخين تحت الفراغ  بحيث يتم تبخير أو تسامى المادة التي يتم ترسيبها تحت        

سب على سطح درجة حرارة عالية وتتم هذه العملية داخل غرفة مفرغة من الهواء، المواد التي تبخرت تتر

الركيزة عن طريق عملية التكثيف، وهناك طرق للتسخين منها التسخين باستخدام حزمة الكترونات مكثفة 

عالية الطاقة أو باستخدام فعل جول، حيث الطريقة الأولى تستخدم المواد المقاومة للحرارة أما الطريقة الثانية 

 .سك عندما يكون الضغط ليس منخفضيكون  الترسيب قليل التما.تستخدم مواد سهلة الذوبان

عة أفضل النتائج يتم التحصل عليها عندما  يكون السطح عمودي على تدفق البخار وعموما تعتمد سر

.والمسافة بين المادة المبخرة والركيزة ،رالترسيب على درجة حرارة المصد
 [3]

 

 

التبخير في الفراغرسم تخطيطي يوضح طريقة (: ІІ-2)الشكل                           
[4]

 

ІІ-1-1-3- طريقة الانتزاع بالليزر:  

( غالباً نانوثانية)حيث تركز حزمة الليزر النبضي ، إن مبدأ ترسب طبقات رقيقة بهذه الطريقة بسيط نسبيا

إخراج  يتم على هدف كبير بالنسبة للحزمة، يتم وضعه في حاوية فارغة للغاية في ظل ظروف تفاعل معينة،

ويمكن جمعها على ركيزة توضع في اتجاه واحد، حيث تعتمد طبيعة ونوعية  ادة من الهدفكمية من الم

طاقة الليزر، والطبيعة والضغط على الغاز المتبقي في الغرفة، ودرجة )الإيداع على العديد من المعايير 

كم في نقل الأنواع من الهدف إلى في جميع الحالات من الضروري التح. حرارة الركيزة، وما إلى ذلك

. الركيزة
[5]
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رسم تخطيطي يوضح طريقة الانتزاع بالليزر: (ІІ-3)الشكل                                           
[5]

 

ІІ-1-2-  الطرق الكيميائية: 

ІІ-1-2-1-  طريقة الترسيب الكيميائي بالتبخيرCVD : 

للحصول على أغشية رقيقة نقية من المعادن وأشباه النواقل والعوازل  CVDتستخدم هذه الطريقة     

، حيث يتألف ترسيب البخار غازات أو سوائل أو مع أبخرة أخرىبتبخير المادة  يتفاعل بخار المادة مع 

من المادة المراد ترسيب الغشاء عليها، ينتج  (Volatile Compound)الكيميائي من وضع مركب متطاير

.على القاعدة مكونة غشاءا رقيق( ذرة بعد ذرة)لتفاعل نواتج غير متطايرة تترسب تدريجيا عن هذا ا
[6]

 

 

رسم تخطيطي يوضح طريقة التبخير الكيميائي: (ІІ-4)الشكل                           
  [7]  
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-ІІ1-2-2-  تقنية المحلول الهلامي(Sol-gel :) 

انطلاقا من محلول مكون  لقد تم تطوير هذه الطريقة على مدى العقود الثلاثة الماضية  بشكل  كبير 

إما :من متفاعلات مذابة في كحول في أغلب الأحيان، يمكن استخدام أسلوبين لتشكيل الطبقات الرقيقة 

حيث تعتمد  الطريقة الأولى على غمر  (دوران الركيزة) الطرد المركزيأو عن طريق  بواسطة الغمر

الركيزة في المحلول حتى تتولد طبقة رقيقة على سطحها، بحيث يتأثر سمك الطبقة الرقيقة بالسرعة العمودية 

وتنتج الطبقة الرقيقة في الطريقة الثانية جراء دوران الركيزة حيث يترسب المحلول، ويمكن .لغمر الركيزة 

 .لك من خلال التحكم في سرعة الدوران ، والتسارع وخصائص المحلولالتعديل  في سمك الطبقة وذ

والخطوة الأخيرة لكلا الطريقتين هي نفسها بحيث يتم  لتين تبخر المذيب يكون سريع جداحافي كلتا ال 

.المعالجة الحرارية للطبقة لضمان الإزالة الكاملة للمذيب
[8]

  

 

رسم تخطيطي يوضح طريقة  المحلول الهلامي (:ІІ-5)الشكل                       
[8]

 

ІІ-1-2-3- طريقة الحمام الكيميائي: 

 Chemical bath deposition  

تعتمد طريقة الحمام الكيميائي التي ترسب فيها الأغشية الرقيقة على الركيزة المغمورة جزئيا في محلول        

مخفف يحتوى على شوارد معدنية ومصدر شالكوجيني،
[9]

حيث تعتمد هذه الطريقة على استخدام عامل  

التعقيد للحد من تمييه الشوارد المعدنية، مما يؤدي إلى التحرر البطئ  لشوارد الشالكوجين في المحلول أين 

تتواجد الشوارد المعدنية الحرة والمعقدة بتركيز ضعيف  تتشكل الأغشية الرقيقة عندما يكون الجداء الأيوني 

.ثابت الذوبان للمركب الناتجللشوارد أكبر من 
[11]
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(CBD)رسم تخطيطي يوضح طريقة الحمام الكيميائي: (ІІ-6)الشكل                               
[11]

      

ІІ-1-2-4-طريقة الرش الكيميائي الحراري: 

 Chemical Spray Pyrolysis  

خواص عدة منها طبيعة التطبيق ونوعه شاء تعتمد على ـضير الغـبة لتحـاختيار الطريقة المناسإن   

ضيرـي التحـفمة واد المستخدـوع المـلى نفة إاـضلإة التحضير وسهولته وسرعته باـوكلف
[12] 

ة ـوتعتبر طريق، 

غشية رقيقة بواسطتها أن تحضير ـي يمكـائي الحراري من الطرق السهلة والرخيصة الثمن والتـرش الكيميـال

 خرىلأالمحضرة بالطرق االأغشية  ي بعضـتنافس ف
 .المتبعة في بحثنا الحاليلطريقة  اهي و، [13،14]

لك بسبب  ن  الماضي وذلقرامن رت في الستينات قد تطوولكيميائية ائق الطرالتقنية من اتعد هذه و 

حيث ، لفوتوفولتائيةت الصناعااح  ذات المساحات الكبيرة في الألوضير اقل كلفة لتحاتقنية الحاجة الملحة 

من نة، وأول ساخة لعضوية بالتحلل على قاعدات غير السيانيدللكبريتيدات والرقيقة الأغشية ت احضر

على د لأسوس النحاامن ء غشاحضير بتم قاإذ  1191عام Auger & Hotl))ن لباحثاالطريقة اهذه م ستخدا

.حا انتقائيا مه سطاباستخدالألمنيوم من ة قاعد
[15] 

 مبدأ عمله:  

تحضير الأغشية من خلال رش محلول أملاح المادة المراد تحضير الغشاء منها يتم في هذه التقنية  

تعتمد على نوع المادة المستعملة حيث  ،على شكل قطرات رقيقة جدا على قواعد ساخنة وبدرجة حرارة معينه

للمركبات الصلبه المتكونة على سطح القاعدة  ((Thermal decomposition) تتم عملية التحلل الحراري 

لرقيقء الغشان التفاعل يتكوا انتيجة هذو الساخنة
[16].  

    تعتمد هذه التقنية على عدة عوامل منها:  

 . طبيعة المادة الأولية المستخدمة -

 .حجم قطرات الرذاذ-

 .المسافة بين الركيزة  وجهاز الرش-
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 .معدل الترسيب-

  .الركيزة والمحيط المجاور لهدرجة حرارة -

 .  نوع الركيزة ومجالات التطبيق-

  لآتية احل المرافق ولترسيب اتتم عملية:
   

 . للى للمحلوولأات القطرانحلال ا-   

 .اءلهوافي ات لقطيرانتقال ا-  

 .لرقيقء اعملية نمو لغشاة  لبدء لركيزاعلى ات لقطيراتحلل وترسب -  

:إن لتقنية  التحلل الكيميائي الحراري عدة مزايا مهمة مقارنة بغيرها من التقنيات تتمثل في مايلي
[17]

 

 تمكن من الترسيب وطلاء الركائز ذات التركيبة المعقدة . 

 عملية الترسيب تكون موحدة نسبيا و ذات جودة عالية . 

 لا تحتاج إلى درجات حرارة مرتفعة أثناء عملية الرش . 

 ستخدام تقنية الرش بالانحلال الحراري لترسيب الأغشية الرقيقة على الزجاج يتم ا 

  منـظومة التحـلل الكيمـيائي الحراريChemical Spray Pyrolysis System 

معظمها مصنوعة محليا يمكن من  تتألف منظومة التحلل الكيميائي الحراري من عدة أجهزة بسيطة،     

 .المنظومةيوضح ( ІІ-7)خلالها تحضير أغشية رقيقة على قواعد مختلفة والشكل 

 

رسم تخطيطي يوضح منظومة التحلل الكيميائي الحراري ( ІІ-7)الشكل                        
[18]
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 تتكون هذه المنظومة من الأجهزة التالية:
[19 ]

 

 :جهاز الرش -1

 خزان يستوعب تقريبا هو جهاز به ثلاث فتحات مرفق من الفتحة الأولى من أعلاه بأنبوب رقيق في نهايته 

ml03  توضع فيه المحاليل المراد رشها، ومرفق من الفتحة الثانية في مستوي أفقي بأنبوب يمر من خلاله

 ،ن أسفل جهاز الرشهواء مضغوط قادم من ضاغط الهواء ليخرج كل من المحلول والهواء المضغوط م

ا الجهاز التحكم وعند خروج المحلول يدفع بالهواء المضغوط من فتحات جانب الفتحة الرئيسية، يمكننا في هذ

 في تدفق المحلول

 

 جهاز الرش(: ІІ-8)الشكل                                                    

  :حامل جهاز الرش-2

إذ يمكن التحكم  ارتفاع معين بواسطة ماسك مثبت على حامل معدني يتم عليه تثبيت جهاز الرش على

بحيث  ،عن سطح السخان الكهربائي الموضوع تحته والتحكم في وضع جهاز الرش ،في ارتفاع جهاز الرش

تكون نهايته السفلى التي يخرج منها المحلول بوضع عمودي مع الركيزة المراد الترسيب عليها الموجودة 

 .  كهربائيعلى السخان ال

 :السخان الكهربائي-3

لغرض التحكم بدرجة حرارة  الركيزة الزجاجية المراد ( المصنوع محليا)يتم استخدام المسخن الكهربائي  

ترسيب الغشاء عليها، ولرفع درجة حرارتها إلى درجة الحرارة المطلوبة للتفاعل إذ أن التغيير فيها يسبب 

مادة وبالتالي التغيير في صفاتها الفيزيائية، وتم ربط المسخن الكهربائي تغيير في طبيعة التركيب البلوري لل

 . بجهاز متعدد القياسات الرقمي
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 :جهاز متعدد القياسات الرقمي-4 

تم استعمال متعدد  ،لمعرفة درجة حرارة الركيزة الزجاجية الموضوعة على السخان  الكهربائي  

موضوع على سطح السخان وبه عداد رقمي يؤشر ، اسالقياسات الرقمي موصول به مجس حراري حس

لمقدار درجة الحرارة بالمقياس المئوي، إن جهاز متعدد القياسات الرقمي الذي استعمل في هذا العمل له مدى 

 (. 1333˚) درجة حرارته يصل حتى

 :ضاغط الهواء-5

على منظم يتم من  يحتوييتم استخدام ضاغط الهواء لدفع الهواء المضغوط داخل جهاز الرش، حيث   

خلاله التحكم بضغط الهواء الخارج منه بإتجاه جهاز الرش وذلك لضمان نزول المحلول على الركيزة في 

 .شكل رذاذ دقيق جدا

 منظومة الرش الكيميائي الحراري المستعمله: 

 

 منظومة الرش الكيميائي الحراري المستعمله في بحثنا :(ІІ-9)الشكل

  وظائف عناصر التركب التجريبي: 

  وبه يتم رش المحلول على الركيزة :جهاز الرش. 

  هو عبارة عن صفيحة مسخنة بمقاومة كهربائية:حامل الركيزة. 

  يوجد فيه  المحلول المراد ترسيبه على الركيزة الزجاجية : خزان للمحلول . 

 الضاغط الهوائي

 جهاز الرش

 للمحلول خزان

 حامل الركيزة
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 تستخدم مضخة الهواء  لدفع الهواء المضغوط  داخل الأنبوبة بحيث يخرج تيار هوائي :غط الهوائي الضا

 .(قطرات ذات سمك صغير جدا)بضغط معين  يجعل المحلول يخرج بشكل رذاذ 

  الحراري ايجابيات طريقة التحلل الكيميائي 
:

[19] 

اقتصادية نظراً لقلة تكاليف الأجهزة المستخدمة في تحضير الأغشية حيث لاتحتاج إلى أجهزة معقدة -

 للتحضير مثل أنظمة التفريغ التي تستخدم في طريقتين الترذيذ والتبخير

إمكانية تحضير أغشية رقيقة لمركبات ذات درجات انصهار عالية  كما يصعب تحضيرها بالطرائق -

 ة لتحضير اكاسيد وكبريتات هذه المواد الأخرى،و ملائم

 يمكن تحضير أغشية رقيقة بمساحات اكبر مما توفره الطرائق الأخرى-

 يمكن تحضير أغشية من مزج مادتين أو أكثر وبنسب مختلفة -

 .الأغشية المحضر بهذه الطريقة لها استقرارية عالية في صفاتها الفيزيائية مع مرور الزمن-

 [21]:عيوبها  

 تتطلب الكثير من الجهد والوقت للحصول على أغشية متجانسة -  

 تستخدم فيها المحاليل الكيميائية فقط أي لايمكن ترسيب مسحوق المادة بشكل مباشر أو باستخدام  السبائك-

ІІ-2-[21]: مراحل نمو الأغشية الرقيقة المحضره بطريقة التحلل الكيميائي الحراري
 

ــن آلية عـف تختلالتحلل الكيميائي الحراري ة ـيقطربالرقيقة  ـيةلأغشاو نمليه لآ لأساسيةالخطوات ا أن

الفراغ والترذيذ والترسيب الكهربائي وغيرها من ي ــفــل التبخير الحراري مثالرقيقة، ية ــلأغشن ايــوتك

حصول بعض العمليات، القاعدة ويتبعها ح ــطســد عنالتحلل الكيميائي ى ــعلــد تعتمالطرائق الأخرى إذ أنها 

ما  دعنو هنموذجي للقطرة لأل الأنتقاان ا.ــدة النواتج المتفككة و أنماء الطبقات المطلوبة للمادة كســل أمث

ون  فيه المذيب  قد تبخر بالكامل  ومن الناحية العملية لايمكن الحصول على يكاللحظة التي  في ل القطرة تص

لا ذلك مع ترسيب وعملية ل فضق افي تحقيؤدي دورا كبيرا يات م القطرحجأحجام قطرات متساوية، إذ أن 

كثلتها ى ـعلـد يعتمان السلوك الحراري للقطرات كما ر، كبيح بنجان الحصول على الحجم المرغوب يمك

.  يوضح حالات الترسيب اعتمادا على حجم القطرات المكونه لها(ІІ-13)والشكل 
 

  العمليةA: 

لتبخير ة ــكافيــون تكث ان الحرارة الممتصة من وسط المحيط  لن ــبحيــرة كبيــون القطرات تك

ر يتبخن المحلول اـفـول القطرات  إلى القاعدة صـرد وبمجالقاعدة واه ـه باتجوطسقد عنالمحلول بالكامل 

ً صلباً، وفي أثناء التبخير  كا رتا حرارة القاعدة  عند هذه جة ض درفتنخفن الحرارة مزء جدد يتبالراسبا

ً وال لأغشية اية ذنفامما يقلل س انــمتجــر غيــون  الغشاء المتكون يكــم ثــن منقطة ، ويصبح السطح خشنا

.التركيبية والبصرية والكهربائيةفي خصائصها ر ثؤيو المحضرة
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 العمليةB: 

تجف القطرات قبل وصولها للقاعدة وبذلك تتبخر بعض الدقائق  وهذا التبخر الموضعي للدقائق وكمية 

 . Aالحرارة المتبددة اقل مما هي عليه في العملية 

  العمليةC: 

تتضمن عمليات ترسيب البخار الكيميائي  لكلاسيكي  التي تؤدي  إلى أفضل خواص للأغشية المكونة، 

بخر المحلول عند أقرب نقطة للقاعدة ، وقبل وصول الدقائق يكون الوقت كافياً لارتفاع وفي هذه المرحلة يت

 : درجة الحرارة إلى درجة حرارة الوسط إذ تتبخر أو تتسامى ويحدث تفاعل غير متجانس يتضمن مايلي

 انتشار الجزيئات المتفاعلة عل السطح -

 التصاق جزيئه واحدة أوعده جزيئات على السطح-

 .ر سطحي وإعادة  اتحاد مع الشبكية  ومن ثم انتشار الجزيئات الناتجة إلى حيز البخارانتشا-

  العمليةD: 

تمثل سلوك القطرات الصغيرة، وفيها يتبخر المحلول بصورة كاملة بعيداً عن القاعدة وتصبح دقائق 

ً أشبه بالمسحوق  يعكر الغشاء ويقلل من نفاذية المادة  ولذلك فإن التفاعل  البلورات صغيرة تكون راسبا

يتضح من خلال العرض السابق أن .الكيميائي في هذه الحاله يكون اسرع مما عليه  في الحالات السابقة 

وعملياً لا يمكن تأكيد   Cالظروف  لتكوين غشاء بواصفات جيدة  تكون عند حجم القطرات المبينه في العملية 

لعدم تجانس إلى التفاعل الغير متجانس حدوث انتقال من التفاعل الم الظروف الدقيقة لهذه العميلة، فضلاً عن

بطبيعة بحجم القطرات فإنها تتأثر إن خصائص الأغشية فضلاً عن تأثرها .وجود حجم محدد للقطرات 

إلى الحالة Aإلى الحالة  Cودرجة حرارة القاعدة إذ أن انخفاض درجة حرارة القاعدة  يتم بالابتعاد عن الحالة 

.B 

 

عملية ترسيب لقطرات مختلفة الأحجام (: ІІ-11)الشكل 
[22]
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ІІ-3- معايير اختيار تقنية الترسيب المناسبة: 

أن آلية النمو وتطورها ر تلعب  دورا مهما في التأثير على الخصائص المختلفة للأغشية الرقيقة 

،وذلك لأن الترسيب لنفس المادة بتقنيتين مختلفتين يقدم نتائج مختلفة وعادة ما تكون مختلفة الخصائص 

شية الرقيقة يعتمد بشكل كبير ويعود ذلك حقيقة إلى كون الخصائص الكهربائية والضوئية لهذه الأغ. الفيزيائية

على البنية والتشكل وكذلك طبيعة الشوائب الموجودة،وهو ما يعني أنه يجب إجراء دراسة شاملة ومفصلة 

عن العلاقة القائمة بين خصائص الأغشية الرقيقة  وتقنيات الترسيب المختلفة فتتواجد العديد من التقنيات التي 

لاقا من معايير ترسيب مختلفة والخصائص التي تتمتع بها الأغشية الرقيقة تساهم في نمو الأغشية الرقيقة انط

.تم تقديم مقارنة بين مختلف تقنيات الترسيب
[23]

 (.ІІ-1)كما هو موضح في الجدول 

.يوضح المقارنة بين مختلف تقنيات الترسيب: (ІІ-1)الجدول 
[24]

 

الترسيب  تقنيات الترسيب

الكيميائي 

(CVD) 

الترسيب  بالطليالرش  الرش

 الكهربائي

 التبخير

درجة حرارة   

 الركيزة 

 مرتفع حرارة الغرفة منخفض مرتفع مرتفع

 مرتفع منخفض منخفض مرتفع مرتفع معدل النمو

 معتدل ممتاز ممتاز ضعيف مرتفع الانتظام

 معتدل ممتاز ممتاز معتدل مرتفع التكرار

 معتدلة مرتفعة مرتفعة منخفضة معتدلة التكلفة

الناقلية 

 الكهربائية

 ممتازة–معتدلة  ممتازة ممتازة ممتازة–معتدلة  ممتازة–معتدلة 

 معتدلة ممتازة ممتازة ممتازة–معتدلة  ممتازة-معتدلة النفاذية

 

ІІ-4- العوامل المؤثرة في تحديد الأغشية المحضره بطريقة الرش الكيميائي

 :الحراري

 :درجة حرارة القاعدة - 

إن ارتفاع أو انخفاض درجة الحرارة  القاعدة يؤثر بشكل كبير على طبيعة المادة الناتجة بعد التفاعل     

 .وبالتالي فإن هذا العامل يؤثر بشكل واضح على تجانس الأغشية المرسبة 

 :المسافة - 

وهي المسافة بين جهاز الرش وحامل الركيزة ،حيث أن زيادة المسافة يؤدي الى تطاير رذاذ المحلول  

 .أما في حالة تقليل المسافة يؤدي إلى تجمع رذاذ المحلول
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 :معدل الرش- 

يمكن التحكم في معدل الرش من خلال  الفتحة الموجودة في جهاز الرش  إذ أن زيادة  معدل الرش بشكل 

عمل على تشوه الغشاء  كما أن تقليل معدل الرش  يمكننا من الحصول على غشاء متجانس ولكن كبير ي

 .بصعوبة

 : زمن الترسيب- 

إن عملية رش المحلول على الركائز الزجاجية لا تتم دفعة واحدة وذلك تجنبا لبرودتها  بل نتركها لمدة 

وذلك لتجنب كسرها  ومن ثم نضمن حصول  دقيقة واحدة حتى تستعيد  الركيزة درجة حرارتها الأصلية،

 إنماء بلوري للمادة المرسبة  

 :ضغط الهواء- 

إن الضغط المناسب يجعل المحلول يخرج بشكل رذاذ  حتى لايتسبب في برودة القواعد الزجاجية 

 . وبالتالي عدم الحصول على الغشاء المطلوب 

 خلاصة 

الرقيقة، وقد صنفت إلى طريقتين طريقة  لقد تطرقنا في هذا الفصل إلى طرق ترسيب الأغشية

فيزيائية وطريقة كيميائية إذ أن لكل طريقة خاصية تميزها عن الطرق الأخرى، وقد قمنا  بدراسة طريقة 

الرش الكيميائي الحراري دراسة مفصلة وعميقة  والتي تشمل بحثنا كما قمنا بإعطاء مقارنة بين مختلف 

نتطرق إلى طرق المعاينة من اجل تحديد الخصائص الضوئية طرق الترسيب، وفي الفصل الموالي س

 .والبنيوية للأغشية المحضره
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III- تقنيات تحليل الأغشية الرقيقة: الفصل الثالث 

 :تمهيد

تناولنا في الفصل الثاني  تقنيات توضع الطبقات الرقيقة ووجدنا أن لكل طريقه مميزات خاصة 

تميزها عن غيرها من الطرق الأخرى،وقد تعمقنا في الاخير على  طريقة الرش الكيميائي الحراري  وهي 

 .الطريقة المتبعه في بحثنا 

غيية الرقيقة، وهي تقنية الأععة اليينية وفي هذا الفصل سوف نقدم لكم تقنيات المعاينة لتحليل الا

والتحليل الطيفي للأععة فوق البنفيجية والمرئية وطيف الأععة تحت الحمراء، لأجل دراسة الخصائص 

 .الضوئية والبنيوية للأغيية المحضره

III   -1- تقنيات المعاينة وتحليل الأغشية الرقيقة: 

ً إذ تمكننا هذه التقنيات من معرفة    يعد اختيار التقنية المناسبة لتحضير أغيية نموذجية عملاً أساسيا

الخصائص البنيوية والضوئية للأغيية الرقيقة المحضرة، لهذا سنصف نوع الأجهزة الميتعملة في بحثنا  

وجهاز الاععة تحت ، visible-UV-جهاز التحليل الطيفي  -XRDونذكر منها جهاز انعراج الأععة اليينية 

 . FTIRالحمراء

III-1-1- الخصائص البنيوية: 

لقد تم التعرف على الخواص البنيوية لأغيية مواد مختلفة عن طريق الباحثين  
[1 ]

،وذلك لفعاليتها الكبيرة 

في تحديد هويتها وطبيعتها وكذالك نوعية الميتويات البلورية التي يمتلكها الغياء
[2]

يلجئون إلى العديد ولذلك .

  :من الطرق والأجهزة  منها

III-1-1-1- انعراج الأشعة السينية(DRX:) 

The principle of x- ray diffraction  

من التقنيات التحليلية التي تعطي معلومات حول البنية البلورية و التركيب الكيميائي و الخواص الفيزيائية 

التركيب )الأععة اليينية، إذ تيمح هذه التقنية بتحديد الخصائص البلورية  لليرائح الرقيقة هي تقنية حيود

للعينات المدروسة وأيضا ( البلوري، الاتجاهات البلورية ثوابت الخلية وحجم البلورات ومؤعرات قرائن ميلر

.لصلبللمادة في عكلها ا( غير متبلورة،أحادية أو متعددة التبلور)تعطينا نوعية المعلومات البلورية 
 [3،4] 

حيث 

م وقد توصل إلى أن الأععة اليينية هي أععة كهرومغناطييية   5981تم اكتيافها من قبل العالم رونتجن سنة 

.تقع بين الأععة فوق البنفيجية وأععة قاما A (1.5 – 51 )°ذات أطوال موجية بين
[2]

   

لانعراج الأععة   PROTO MANUFACTURINGحيث في هذه الدراسة تم استخدام جهاز  

كما هو موضح في ( AXRD Benchtop Powder Diffraction System)اليينية وهو من نوع  

من حامل العينة وكاعف الاععة اليينية  DRX))حيث يتكون جهاز انعراج الأععة اليينية ( III-5)اليكل

  . ،كاعف لعد الأععة المنعرجة
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 الميتعملجهاز انعراج الأععة اليينية (:III-1)الشكل 

III-1-1-2- مبدأ حيود الأشعة السينية: 

عند تيليط أععة سينية ذات طول موجي أحادى لمدى من الزوايا على سطح الغياء سوف تظهر قمم 

    .يوضح تيخيصا بالأععة اليينية ( III-2)نتيجة لانعكاسات براغ عن سطوح البلورة المتوازية واليكل 

 

تيخيص بالأععة اليينية(:III-2)الشكل                                    
[5]

 

من استنتاج قانونه المبنى  على أساس أن الفرق في ( w.l.bragg)وقد تمكن العالم الانجليزي 

الأععة اليينية  حيود(  III-3)ويبين اليكل التالي .الميار بين ععاعين يياوى مضاعفات الطول الموجي 

عند سقوطها على سطح البلورة
 

ويكتب قانون براغ في الصورة ألآتية 
[6]

                

                                  ӨB 2dhklsin =nr ʎ(             III-5):                                          حيث أن

ӨB 2dhklsin =nr ʎ 

ӨB :زاوية براغ 

ʎ :الطول الموجى 
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nr: 2عدد صحيح ييمى رتبة الانعكاس…)،n=1) 

dhkl:البينية بين ميتويين متجاورين الميافة 

 البينية  أصغر أو مياويا لضعف  الميافة  (ʎ)يحدث انعكاس براغ فقط عندما يكون الطول الموجي 

dhkl بين ميتويين متعاقبين في البلورة ،أي أن عرط براغ اللازم للانعكاس هوdhkl) 2ʎ≥.  )
[7]

 

 

يوضح حيود الأععة اليينية عند سقوطها على البلورة:(III-4)الشكل                        
[8]  

III-1-1- 4-الخصائص التركيبية: 

  الحجم الحبيبيAverage grain size: 

بكل من الخواص البنيوية للأغيية يتعلق ( معدل الحجم البلوري)Dإن الحجم الحبيبي  

ولإيجاد قيمة حجم الحبوب نيتخدم  علاقة عرر التاليوالميكانيكية للمادة، 
[9 ] 

(III-2)                                                               = 
  ʎ

         
 

 :حيث   

D: حجم الحبيبات(nm) 

 K: 1.8ثابت تعطى قيمته 

ʎ: ليعاع الوارد من الاععة اليينيةالطول الموجي)
°

 A5.11=ʎ) 

Ө: زاوية الحيود 

B :عرض المنحنى عند منتصف اليدة العظمى بالراديان 
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 طريقة  تحديد العرض عند منتصف اليدة العظمى(:III-3)الشكل                                

  كثافة الإنخلاعاتDislocation Density: 

وتحيب كثافة .يمثل كثافة الانخلاع عدد خطوط الانخلاع  التي تقطع وحدة مياحة في تلك البلورة 
[10]

.(Williamson and Smallmans )باستخدام العلاقة   الانخلاع  

    ᵟ =
 

   
                                                         (3-III) 

 عامل التشكيل:(TC) Texture Coefficient 

يمكن وصف التوجيه التفضيلي لميتوي        hkl  في الأغيية متعددة التبلور  من خلال علاقة التالية  

     TC= 

    
    

     
    
    

 

                                              (4- III)                                                                                  

 :إذ أن

: M  عدد القمم الظاهرة في حيود الأععة اليينية(DRX) 

Imax : اليدة النيبية المقاسة للميتوي(hkl) 

:Imin  اليدة القياسية للميتوي(hkl ) المأخوذة من بطاقة(JCPDS-98-003-7164) 

  المطاوعة المايكروية: 

 [12]:وتكتب بالعلاقة التالية تنتج المطاوعة المايكرية عن الأجهادات  المايكروية في اليبكية 

Ɛ=
  

  

      
                                                               (5-III)                                    
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-2-1-III ية الأشعة تحت الحمراء مطيافFTIR: 

على امتصاص جزيئات المادة المدروسة للأععة تحت  FTIR مطيافية الأععة تحت الحمراء ترتكز تقنية

الحمراء ويتم تحويلها حيب تواترها إلى طاقة دوران أو طاقة اهتزاز،وبما أن طاقة الاهتزاز أكبر من 

الدوران
 [14]

 الاهتزاز يرافقه عدة تغيرات في طاقة الدوران ،مما يؤدي إلى إنتاج،فإن أي تغيير في طاقة 

عصابات امتصاص اهتزاز دوران حيث ينقيم مجال الأععة تحت الحمراء  إلى ثلاث مناطق حيب العدد 

:الموجى إلى 
[13] 

   الأععة تحت الحمراء القريبةcm
-1

 (53311-1111  ) 

   الأععة تحت الحمراء المتوسطةcm
-1

(1111 – 111 ) 

  الأععة تحت الحمراء البعيدةcm
-1

(111-21 ) 

حيث أن أغلب التحليلات الطيفية تجري في المنطقة تحت الحمراء الوسطى لأن هذه المنطقة توافق   

مجال طاقة اهتزاز جزيئات المادة
[13]

،لهذا يمكن أن نجد فيها كفاية من المعلومات لتحديد البنية الجزيئية 

.للمركبات  المدروسة 
[15]

 

هو الذي يمتص فقط،وبالتالي يختفي ( E2-E1)المياوية لفارق الطاقة  (hυ) الفوتون الذي طاقته 

الفوتون الممتص من الاععاع الصادرة، ويؤدي إمتصاص بعض الفوتونات الواردة إلى ظهور خطوط 

. ذرية أو الجزيئيةتوافقها في منحنى  طيف الاععة تحت الحمراء للجزيئات ، يميز هذا الإمتصاص الروابط ال

بما أن كل نمط ، إهتزاز يوافق حركة وحيدة للجزيء أي أنه يوجد توافق مباعر بينه وبين الإععاع الممتص 
[16]

 

 

 امتصاص الاععة تحت الحمراء: (III-5)الشكل 

III-1-2-1-  مبدأ مطيافية الاشعة تحت الحمراء: 

من ( III-6)كما هو موضح في اليكل( IRAffinity)ييتخدم جهاز مطياف الأععة تحت الحمراء  

أجل الحصول على الطيف الخاص بالعينة المدروسة ،عن طريق قياس إمتصاصها للأععة تحت الحمراء 

عبر نطاق من الترددات ،يتم مقارنة نمط الإمتصاص مع أطياف الأععة تحت الحمراء للمواد المعروفة 

 (III-7)في اليكل لتحديد  ماهية المادة المدروسة ومبدأ عمله  موضح 
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 جهاز مطيافية الاععة تحت الحمراء (:III-6)الشكل 

يكون مصدر الضوء متعدد الأطوال الموجية، حيث تنقيم الحزمة الضوئية إلى نصفين وتوجه كل 

 حزمة باستخدام مرايا العتبة، يمكن لواحدة من بين هذه المرايا أن تتحرك حتى تيمح بالحصول على منحنى،

يقوم بقياس ( عادة يكون حراري)أي وجود فرق في ميير حزمة ضوئية، وفي مركز الجهاز يوجد كاعف 

عدة الإعارة فنحصل على إعارة مأخوذة من العينات وتقوم بجعل هذه الإعارة رقمية، ثم يتم حياب تحويل 

.للحصول على طيف الأععة تحت الحمراء.فورييه 
[16]

 

 

 رسم تخطيطي يوضح مطيافية الأععة تحت الحمراء:(III-7)الشكل                           
[16]

 

2-1-III-2- تحضير العينة لإجراء التحليل بواسطة مطيافية الأشعة تحت الحمراء: 

 ( KBr)من المادة المنفذة للاععة تحت الحمراء g1.2وزن -

 من كبريتيد النيكل  g1.12وزن -

دقائق في القاع بيكل دائري ،وذلك   51والإستمرار في الطحن لمدة خلط الوزنين  معا في المطحن ،-

 . بهدف الحصول على توزيع متجانس لكلا العنصرين

 نقل الخليط إلى قالب العينة  وتوزيعه بيكل متياو ،ثم وضعه في المكبس- 

 يضغط المزيج بواسطة المكبس تحت ضغط عديد ليكون قرصا-
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في الأخير نحصل . الجوي ،ثم إقفال الجهاز وإخراج القرص برفقتخفيض الضغط ببطء حتى الضغط 

 (III-8)على قرص عفاف والخطوات موضحه  في اليكل

 

 الأدوات الميتخدمه في تحديد عينات التحليل الطيفي بالأععة تحت الحمراء(: III-8)الشكل               

III-1-4-الخصائص الضوئية 

لدراسة الخصائص البصرية للطبقة الرقيقة نيتخدم تقنية قياس الطيف الضوئي في مجال الأععة  

 .فوق البنفيجية و المرئية 

III-1-4-1- التحليل الطيفي للأشعة فوق البنفسجية  والمرئيUV-Visible  : 

فيه إجراء القياسات  تتميز مجالات التحليل الطيفي بيكل عام وفقا للفاصل الزمني الطول الموجي الذي يتم

.الخ...الأععة فوق البنفيجية مرئية،الأععة تحت الحمراء والميكروويف:إذ يمكننا تمييز النطاقات التالية 
 [17] 

مبدأ هذه التقنية  تعتمد على تفاعل الضوء مع العينة المراد تحليلها عندما تمتص المادة الضوء في    أن 

ة فإن الطاقة الممتصة تيبب اضطرابات في البنية الإلكترونية  للطبقة نطاق الأععة فوق البنفيجية و المرئي

.أعلىالرقيقة مما ينتج عنها انتقال للالكترونات من ميتوى طاقي اقل إلى ميتوى طاقي 
 [6] 

 

 ميزان حياس

 جهاز الطحن 

 

 قالب العينة 

 المكبس
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يوضح مبدأ عمل مطيافية الأععة فوق البنفيجية والمرئية  (:III-9)الشكل                       
[18]

 

مبدأ عمله يعتمد  ،( -5911UV)ولهذا الغرض نيتخدم جهاز مطياف ضوئي مزدوج الحزمة من نوع  

 (.الديتريوم -التنغيتين )على مصدر ضوء مكون من مصباحين 

 

 (UV-VIS)جهاز التحليل لطيفي (:III-11)الشكل                                  

 مبدأ عمله: 

تمر حزمة الضوء الناتج عبر موحد للطول الموجي لتحديد الطول الموجي ،بعد عملية معالجة الموجة  

حيث توجه هذه الحزمة  بموحد الطول الموجي تنتج حزمة من الفوتونات في كل مرة لها طول موجي معين،

عليه المادة المراد  زجاج مرسب)نحو مرآة نصف عاكية لتقيم الحزمة إلى حزمتين الأولى تمر عبر العينة 

قط من أجل والأخرى تمر عبر مرجع  ويكون عادة من الزجاج ،ومن ثم توجه الحزمتين نحو لا ،(دراستها

،مقارنة النتائج ورسمها
  [19]

حيث يمكن استغلال هذه المنحنيات للحصول على  معامل الامتصاص،عرض .

وبالتالي  تحديد خصائصه البصرية  حيث يعطى  الخ...الفجوة المحرمة ،معامل الانكيار وطاقة أور باخ 

 .المنحنى الناتج  تغيرات طيف النفاذية بدلالة الطول الموجى 
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III-1-4-2- النفاذية (T) Transmit tance  :  

، ( I0)ـدة اليعاع الياقط على اليطحيو (IT)ــدة اليعاع النافذ ين يــبالنيبة  ا ــبأنهــرف النفاذية تع

:  وتعطى بالعلاقة التالية(  T) ويرمز لنفاذية بالرمز
[21]

                                                                                                                                                                                                                

6- III)                                               )                              511. T(%)=  
  

  
  

III-1-4-4- الامتصاصيةA: [16] 
 

تعطى بالعلاقة  I0وعدة الضوء الياقط IAلمادة معينة هي نيبة بين عدة الضوء الممتصة Aالامتصاصية       

 : التالية

)                                            III -  A (%) =  
  

  
 .100                            (7  

 :وبما أن التدفق الكلي محفوظ يمكن أن نكتب 

                                                               (III-9                                          )I0= IA+IT+I                                           

                                            (III-8)                                           5=T+R+A 

III-1-4-3- معامل الامتصاص:  

( (k،وكذلك حياب معامل الإخماد  (α )يمكننا حياب معامل الامتصاص من خلال طيف النفاذية 

والتي تعطى بالعلاقة التالي  Bouguer-Lambert-Beer)) لامبير–للغياء وذلك باستخدام علاقة بيير
 

[21] 

                                  (III-51                     )                 T =         α    

:حيث
 

 
α :معامل الامتصاص 

d:سمك الطبقة الرقيقة 

R :معامل الانعكاس 

دة لماالممتصة من قبل الأععة ايعبر عن ي لذد الإخمااكذلك بمعامل  α يرتبط معامل الامتصاص  

:اليةويعطى معامل الخمود بالعلاقة الت
[16]

 

                                  (11-III)                                                       K= 
α  ʎ

 ᴫ
   

III-1-4-5-الانعكاسية: 

ح طعلى يتعرف الانعكاسية على أنها النيبة بين عدة اليعاع المنعكس أثناء سقوط حزمة ضوئية  

: ،تعطى بالعلاقة التالية I0دة اليعاع الياقط يإلى  IRما 
[16] 
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                                     (12- III)                              
  

  
     ( =%)R 

 :حيث أن 

n:معامل الانكيار . 

k:معامل الخمود. 

III-1-4-6-معامل الانكسار: 

وتعطى .هو النيبة بين سرعة الضوء في الفراغ إلى سرعته في الوسط( n)يعرف معامل الانكيار

 : بالعلاقة التالية 

(13- III)                          
    

    
     

   

   
 
 
         

   

          =
   

 
 =n 

 :حيث

K:معامل الخمود 

R :الانعكاسية  

III-1-4-7- التوصيلة البصرية:     

 (الإلكترونات أو الفجوات)تعرف التوصيلة البصرية بأنها الزيادة الحاصلة  في عدد حاملات اليحنة  

S)نتيجة سقوط حزمة ضوئية على عبه الناقل ووحدتها
-1

:ويعبر عنها بالعلاقة التالية ( .
 [22]          

 (14- III)                                                                                        
α    

  
 

III-1-4-8-تحديد الفاصل الطاقوى : 

 dفبمعرفة سمك الطبقة الرقيقة  يعد الفاصل الطاقوي من الثوابت المهمة في الدراسة الضوئية، 

وعن ( hυ)من أجل كل قيمة من النفاذية  التي تتوافق مع الطاقة  αيمكننا من تحديد معامل الامتصاص 

طريق رسم كل مجال الطاقة  يتم رسم بدلالة طاقة الفوتون 
2

( (α hυ.
[17] 

من خلال نموذج طوك وتعطى  نيتطيع حياب الفاصل الطاقوي( III-55)بالاعتماد على اليكل    

:بالعلاقة التالية 
 [9]

  

                       (   α                                                                         
(15- III 

     h :    حيث طاقة الفوتون الياقط 

 Eg: فجوة الطاقة الممنوعة 

 ثابت يعتمد على طبيعة المادة ونوع الانتقال : 
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ومن خلال هذا التمثيل البيانى يمكننا تحديد الفاصل الطاقوى للطبقة الرقيقة ويتم ذلك بمد الميتقيم   

(αhυ)المماس للمنحنى الناتج ليقطع محور طاقة الفوتون عند النقطة 
2
ومنه يمكن الحصول على قيمة   0=

.الفاصل الطاقوى
[23]

 

.  

 يوضح كيفية  تحديد الفاصل الطاقى :(III)-11لالشك                        
[23]

 

III-1-4-9-طاقة أور باخ:Urbach energy 

تعد من الثوابت المهمة التي تميز الخصائص  الضوئية  للأغيية الرقيقة  ويعبر  إن طاقة أورباخ 

:عن العلاقة التي  تربط بين طاقة أور باخ ومعامل الامتصاص كالتالي
 [22] 

 16- III)
                                                                          

   
   

  

α0: معامل الامتصاص  الذي من أجله تكون قيمة الامتصاص الدنيا. 

E00:  طاقة أور باخ 

 (E00/5)يمكن تحديد قيمة طاقة أور باخ انطلاقا من المنحنى  البياني من خلال حياب الميل 

III-1-4-11- قياس السمك:
[24]

 

 :تعددت الأساليب الميتعملة في قياس سمك الطبقة الرقيقة  نذكر منها   

  طريقة الوزن:  

تعد هذه التقنية غير دقيقة نوعا ما إذ تعتمد على وزن الركيزة وهذا باستعمال ميزان حياس قبل 

 .الترسيب وبعد الترسيب وذلك من أجل حياب الفرق ونيتطيع حياب اليمك بالعلاقة التالية 

(17- III)                                    
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 : حيث 

  m∆: الفرق في وزن الركيزة      . 

 (.g/cm3)كثافة الطبقة الرقيقة :  

 A:مياحة الركيزة أو الغياء. 

  خلاصة

لقد تم التطرق في هذا  الفصل إلى عرح طرق المعاينة في تحليل الأغيية الرقيقة والتي تتضمن    

وفي الفصل الموالى  . دراسة الخصائص البنيوية والضوئية للأجهزة الميتعملة في المعاينة ومبدأ عملها

في معالجة الأغيية سيتم التطرق إلى خطوات العمل التجريبي والعمل على مختلف طرق المعاينة المتبعة 

 .تحديد خصائصها ومن ثم .المرسبة
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 تحضير الطبقات الرقيقة وتحديد خصائصها:  الفصل الرابع

  :تمهيد

أغشية كبریت النيكل وأھم العوامل لتحضير الاخير خطوات العمل التجریبي لفصل ا اذھیتضمن        

المؤثرة في تحضيرھا، فضلاً عن طریقة قياس سمك الأغشية المحضرة إضافة إلى عرض نتائج المعاینة 

ا العمل ھي وتحليل الخصائص التركيبية والضوئية للأغشية المحضرة، ومن أھم التقنيات المستخدمة في ھذ

حيود الأشعة السينية والأشعة فوق البنفسجية والمرئية و مطيافية الأشعة تحت الحمراء والتي من خلالها یتم 

 التوصل لنتائج حول الخواص المذكورة سابقاً 

IV-1-خطوات التجربة  

IV-1-1- تهيئة ركائز الترسيب:  

من الجدیر بالذكر ضرورة الانتباه عند تحضير طبقات رقيقة  على ركائز زجاجية إلى أھمية      

تنظيف الركائز والعمل  ضمن جو معقم  ، كما أن اختيار نوعية الركيزة یعد من بين العوامل التي تساھم في 

ى استخدام ـ ركائز حيث اعتمدنا في بحثنا  ھذا عل، نجاح عملية ترسيب المحلول على شكل طبقات رقيقة 

mm1×cmذو الأبعاد MICROSCOPE SLIDESزجاجية  من نوع 
2

حيث تم تنظيف القواعد (.2×7) 

الزجاجية  للتخلص من الشوائب  التي تؤثر في خواص الأغشية المحضرة ولتكون جاھزة الاستعمال یجب 

 :أتباع الخطوات التالية 

غسل الركائز الزجاجية جيداً بالماء المقطر والصابون للتخلص من العوالق الناتجة عن العوامل 

ثم نعيد غسلها بالماء المقطر ونغمرھا في وعاء یحتوى على الإیثانول ثم بعد ذلك نغمرھا في محلول .الجویة 

 . قوم بتجفيفها بواسطة مجفف شعرالميثانول لإزالة أیة آثار دھنية أو عوالق متبقية على سطحها ثم بعد ذلك ن

 

 یوضح الركائز الزجاجية المستعملة في بحثنا(: IV-1)الشكل
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IV-1-2- تحضير المحلول ومراحل التجربة: 

 المركبات المستخدمة: 

 .Sكمصدر لكبریت (CH4N2S)الثوریا -

 .كمصدر للنيكل( H2O6. 2(NO3)Ni)نترات النيكل -

 ماء مقطر -

  

 مادة نترات النيكل (:IV-3)الشكل مادة الثوریا(: IV-2)الشكل 

 

 تحضير المحلول: 

 : تم حساب الكتل المراد إذابتها باستخدام العلاقة التالية 

  =  . .                                                                                (1-IV)                       

 تتمثل خطوات تحضير المحلول فيما یلي : 

وزنها CS(NH2)2 من الثوریا  m1=0.343g یتم الحصول على محلول الكبریت وذلك بإذابة

. H2O)6كمصدر لأیونات الكبریت، اما بالنسبة لمحلول نترات النيكل  (g/mol76.12) الجزیئي

2(NO3)Ni)ذلك بإذابة یتموm2=0.436g  محج في ml151=v الماء المقطر وزنها  من

للحصول على شوارد النيكل، وبعدھا یمزج المحلول جيدا بواسطة مخلاط ( g/mol2.1.2)الجزیئي

. دقائق وبعد ذلك نستعمله لأجل الترسيب 11ونترك المحلول لمدة  مغناطيسي فيظهر اللون الأخضر،

  (IV -4)خطوات التجربة موضحة في الشكل
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 یوضح خطوات التجربة(: IV-4)الشكل

  رقيقة ذات نوعية جيدة ومن كما أن ھناك شروط تجریبية یجب ضبطها من اجل الحصول على أغشية

 :ھذه الشروط نذكر

 bar2( ضغط الغاز) تدفق الغاز-

 دقائق  11زمن الترسيب -

 .ملل في الدقيقة 3.33تدفق المحلول ھو -

 cm 25العمودیة ھي  المسافة-

 k˚523درجة حرارة الركيزة  -

IV-1-3- ترسيب الأغشية الرقيقة عملية: 

بالخطوات تونس، حيث قمنا المنار في في جامعة   كبریتيد النيكلأغشية لقد تمت عملية تحضير      

 :التالية 

ثم نضع المحلول في  ،k523˚بوضع القواعد الزجاجية على المسخن الكهربائي تحت درجة حرارة أولاً  قمنا 

دقائق ثم نتوقف قليلاً حتى  11ومن ثم نقوم برش المحلول لمدة  الخزان  وبعدھا نشغل الضاغط الهوائي،

تستعيد الركيزة حرارتها  ونعيد العملية مرة أخرى حتى نحصل على السمك المطلوب، وبعد انتهاء عملية 

الرش نغلق السخان ونترك الركائز الزجاجية فوقه حتى تصل إلى درجة حرارة الغرفة وذلك لإكمال عملية 

 . لوريالإنماء الب
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IV-1-4-المحضره  قياس سمك الأغشية الرقيقة: 

  الطريقة الوزنية: 

یعتبر سمك الغشاء الرقيق من العوامل المهمة في تحدید الخواص الفيزیائية للغشاء، ولقد تعددت        

وقد تم وزن القواعد  طرق حساب سمك الشرائح الرقيقة حيث في ھذا البحث تم استخدام الطریقة الوزنية

وبعد أكمال عملية  ،m1=5.4711  الزجاجية باستخدام ميزان إلكتروني حساس ویكون الوزن قبل الترسيب 

وھو  =Δm 1.1332  ویكون فرق الوزن  m2= 5.5142 الترسيب یتم وزنها للمرة الثانية  فيصبح وزنها 

وبعد ذلك یتم حساب سمك الغشاء ویكون   المترسبة على القواعد الزجاجية عبارة عن وزن مادة الغشاء

d=2914.01nm   حيث تم حساب السمك بالعلاقة السابقة(-IІІ17.) 

 

 یوضح شرائح كبریت النيكل قبل وبعد الترسيب: (IV-5)الشكل 

IV-2– تحديد خصائص الاغشية الرقيقة : 

المحضرة بطریقة ( NiS)لقد تمت دراسة الخصائص الضوئية والبنيویة لأغشية كبریت النيكل       

، وطيف الاشعة تحت (DRX)الرش الكيميائي الحراري من خلال استخدام  تقنية حيود الأشعة السينية

 .UV-VISوجهاز التحليل الطيفي للأشعة فوق بنفسجية FTIR الحمراء 

IV-2-1-نيويةدراسة  الخصائص الب : 

IV-2-1-1  انعراج الأشعة السينية: 

 (NiS)تمت الدراسة البنيویة باستخدام مطيافية انعراج الأشعة السينية لأغشية كبریت النيكل      

في ة لهذه العينه ، وقد تمت الدراسة البنيویºk 523المحضرة بطریقة الرش الكيميائي الحراري عند درجة 

 (IV-6)وھو موضح في الشكل  .Origin Pro 9.1. جامعة بسكرة و تم رسمها عن طریق برنامج
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 السينية لأغشية كبریتيد النيكل یوضح مخطط انعراج الأشعة(: IV-6)الشكل
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إذ نلاحظ ظهور عدة قمم  عند الزوایا  و من خلال تحليل ھذا المنحنى تم التعرف على مواقع القمم،

θ2 :˚53.21 ،34.2،˚31.32،˚25.2.  ( 213)، (311)، (221)، (331)وھي موافقة للمستویات البلوریة

حيث   (331)على الترتيب،  وھو ما یدل على أن الشرائح الناتجة متعددة التبلور والاتجاه السائد للنمو ھو 

-JCPDS تالنتائج تتفق تقریبا مع البطاقة الدولية للقياسا ، وھذهθ2=31.32˚بلغت اكبر قيمة عند الزاویة 

تتطابق  أن الشرائح المحضرة VESTAكما أظهر طيف الأشعة السينية  وفق برنامج . 98-003-7164

 hexagonal سداسية كما أكد أیضا  أن العينة المحضرة لها بنية بلوریة. Ni17S18بشكل جيد مع مرحلة 

 Space group))وعدد فضاء المجموعةSpace group): (P-31-21) )لفضاء المجموعة وھي تنتمي

number : (152)ھو. 

،γو ˚c=15.993Aو  ˚a=b= 10.290Aحيث        𝛼 ˚V=1466.5312 Aو        
3

 ،

d=5.35g/cm
3

 

IV-2-1-2- حساب المعلومات البنيوية : 

إذ تفسر لنا  تمد على طيف حيود الأشعة السينيةإن معرفة المعلومات البنيویة الخاصة بأي مادة تع         

 :الكثير من الخصائص الفيزیائية للماد وقد تم حساب مایلي

 :حساب المسافة الشبكية 

خدام تحدد بثابت الشبكية ومعاملات ميلر وقد تم حسابها  باست( d)أن المسافة البينية بين الذرات    

لكافة مواقع قمم العينة المدروسة وھي قریبة جدا من ( d)، وقد تم حساب قيمة (III-1)قانون براغ العلاقة 

 (.IV-1)المذكورة سابقا  والموضح في الجدول JCPDS-98-003-7164المدونة في البطاقة  القمم

 :حساب ثوابت الشبكة 

حيث یملك ، لتحدید الخصائص الفيزیائية للمادةتعد معرفة ثوابت الشبكة لأي مادة امراً مهماً وذلك  

ومنه یمكن حساب ثابت الشبكة ( hexagonal) بنية بلوریة سداسية( 12N17S)مركب كبریت النيكل 

باستخدام العلاقة 
[1 ]

                                                      : 

(2-IV)                                                             
 

    
  

 

 
 
        

  
  

  

  
 

  a=b≠cأبعاد الشبكة إذ أن a،b، (c)حيث یمثل       

 ببرنامج الماطلاب وبالاستعانة (IV-2)لقد تم حساب قيم ثوابت الشبكة التجریبية من خلال المعادلة 

(MAPLEV4)،  وجدنا(A˚16.171 = CexpوA˚11.356=aexp)  حيث وجدت أن قيم ثوابت الشبكة

 JCPDS-98-003-7164القيم النظریة لثوابت الشبكة المتحصله عليها من البطاقة   التجریبية قریبة جداً من

 . A˚1.172 =cΔو A˚1.166 =aΔبارتياب  
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 : TCلحساب عامل التشكي 

-III)تم حسابه باستخدام العلاقة  یستخدم عامل التشكيل لوصف الاتجاه السائد للأغشية الرقيقة، وقد   

 (IV-1) والقيم موضحه في الجدول( 4

 یوضح نتائج انعراج الاشعة السينية (:  ( IV-1الجدول

TC Imax Imin hkl dhkl (A˚) (˚)θ2 

1.665 25.314 4...1 (213) 3.432 25.2. 

1.723 1.4.63 2.72 (311) 2..3. 31.327 

1.12. 4..42 ..23 (221) 2.56. 34.22. 

1.521 25.21 7.5 (331) 1.715 53.211 

 

 : كثافة الانخلاع ومعدل الحجم الحبيبي 

یلعب الحجم الحبيبي دور مهم في تحدید خصائص المادة ولقد تم حساب الحجم الحبيبي وكثافة الانخلاع 

                                                                                   (.IV-2)للأغشية المحضرة وھي مدونة في الجدول  (III-2( )III-3)بموجب المعادلة 

 :المطاوعة المايكروية 

( compression)تحدث المطاوعة المایكرویة خلال نمو الغشاء إذ تنشأ من توسع أو انضغاط 

الشبكية،
[2]

 (IV-2)وھي مدونة في الجدول  (III-5)وحسبت المطاوعة وفق للمعادلة  

 یوضح نتائج انعراج الأشعة السينية  (:IV -2)الجدول                  

δ(lines/ 

m
2
) 10

15
 

Ɛ D(nm) β1/2(rd) hkl (˚)θ2 

5.788
 

0.012  13.143  1.111 (213) 25.2. 

1.345
 

0.002 53.221 1.112 (311) 31.327 

2.212
 

0.005 21.252 1.117 (221) 34.22. 

1.17.
 

0.002 2..112 1.115 (331) 53.211 

 

 من خلال استعمالنا لبعض العلاقات من اجل ایجاد بعض المقادیر الفيزیائية التي تميز الطبقة الرقيقة 

وھذه النتائج قریبة من النتائج المتحصلة عليها من بعض الباحثين  δ،Ɛ  ،D ،TCحساب كل تم 
[3،4]
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IV-2-2-  دراسة الخصائص الضوئية  للعينة : 

تضمنت الخصائص البصریة دراسة أغشية كبریت النيكل المرسبة بطریقة الرش الكيميائي     

في  حيث  في ھذه الدراسة  تم استعمال جهاز الأشعة فوق البنفسجية والمرئية  k˚523الحراري عند درجة 

وھذا الجهاز یمكننا من معرفة عدة خصائص ومن أھمها في جامعة سطيف،  [1100nm211-]المجال

الانعكاسية ،ومعامل الانكسار و التوصيلة البصریة وقد تم   ،باخرالنفاذیة، فجوة الطاقة البصریة، طاقة أو

 .Origin Pro 9.1رسمها  عن طریق برنامج 

IV-2-2-1-  طيف النفاذية((T والانعكاسيةR):) 

، وقد ه بطریقة الرش الكيميائي الحراريلقد تمت القياسات البصریة لأغشية كبریت النيكل المحضر            

، حيث أعطت (IV-7)رسمت العلاقة البيانية  للنفاذیة والانعكاسية بدلالة الطول الموجي المبينة في الشكل 

في منطقة الأطوال الموجية الفوق ( 3.24% -% 1)الأغشية المتشكلة في البدایة نفاذیة بنسبة تتراوح 

ً بزیادة وھذا راجع إلى السمك العينة[ nm.311-411]بنفسجية ضمن المجال  ، ثم تزداد النفاذیة تدریجيا

 (.4.36)% الطول الموجي  لتصل إلى نسبة 

في ( 2.5)%أما بالنسبة إلى الانعكاسية فقد أعطت الأغشية المتشكلة  انعكاسية  تفوق النفاذیة بنسبة  

ثم تنخفض تدریجيا [ nm.211-411]مجال الأشعة فوق البنفسجية،لتستقر تقریبا  في مجال الأشعة المرئية  

    .بزیادة الطول الموجي في مجال الأشعة تحت الحمراء القریبة

 

 طيف النفاذیة والانعكاسية بدلالة الطول الموجي للأغشية المحضره یوضح(: IV-7)لشكل ا
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IV-2-2-2 معامل الامتصاص: 

Absorption coefficient (α)   

على خواص شبه الموصل من حيث فجوة الطاقة ونوع الانتقالات ( α)یعتمد معامل الامتصاص       

الالكترونية
[5]

النيكل المحضره عند درجة حرارة  يد، حيث تم حساب معامل الامتصاص لأغشية كبریت

(k˚523 )اعتمادا على المعادلة(III-11)  ویوضح الشكل(IV-2 ) الامتصاصية  بدلالة  طاقة معامل تغيير

11أكبر من أو یساوي  α الفوتون، وقد بين المنحنى أن قيم معامل الامتصاص
4

فهي تزداد بزیادة طاقة   

الفوتون مما یدل على حدوث انتقال إلكتروني مباشر من الحالات الممتدة في حزمة التكافؤ إلى الحالات 

 .زمة التوصيل والتي من خلالها یتم التعرف على فجوة الطاقة البصریةالممتدة في ح

 

 لأغشية كبریتيد النيكل( (hvبدلالة  طاقة الفوتون( α)یمثل منحني معامل الامتصاصية (:IV-8)الشكل          

IV-2-2-3 يالفاصل الطاقو: 

 ىو بسيطة  للتعرف عله المواد  یوفر لنا  طریقة سهلة إن دراسة عملية  الامتصاص البصري لهذ       

ميزات تركيب حزمة الطاقة  البصریة  لهذه الموادمبعض 
 
،
[6] 

حيث  تم حساب فجوة الطاقة البصریة  

وذلك من خلال رسم منحنى ( III-15)لأغشية كبریت النيكل من خلال العلاقة 
2
(αhv ) بدلالة طاقة الفوتون

(hv) یقطع محور طاقة الفوتون عند تي تمس المنحنى ونرسم خط مستقيم حيث نأخذ أكبر نقاط  ال

1=
2
(αhv ) التي تمثل قيمة الفاصل الطاقوي، حيث نلاحظ أن فجوة الطاقة  تساوي( ev1.24)

 
كما ھو   

 .(.-IV)موضح في الشكل 
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 یوضح الفاصل الطاقوي لأغشية كبریتيد النيكل ( :IV-9)الشكل                                 

IV-2-2-4 طاقة أور باخ: 

تتعلق طاقة أور باخ  بطيف الامتصاص وھي تعتبر مؤشر للاضطرابات الحاصلة في المواد         
[7]

و  

، حيث یتم حساب طاقة اورباخ للأغشية المحضرة بأخذ مقلوب (III)-16تكون علاقة اورباخ وفق العلاقة 

(  IV-11)كما ھو مبين في الشكل ( hv)بدلالة طاقة الفوتون  (Lnα)قيمة الميل الخط المستقيم للعلاقة البيانية

 .  ev1.725 وھي تتناسب عكسياً مع الفجوة الطاقية ،إذ وجد أن قيمة طاقة اورباخ  تساوي 

 

 یوضح طاقة أور باخ  لأغشية كبریتيد النيكل: (IV-11)الشكل 



 خصائصها وتحديد الرقيقة الطبقات تحضير                      الرابع الفصل
 

 
04 

IV-2-2-5 معامل الخمود: 

، الذي یعتمد بصورة (III-11)النيكل باستخدام المعادلة  يدكبریتتم حساب معامل الخمود لأغشية       

الذي یمثل تغيرات ( IV-11)، ونلاحظ من الشكل ل الموجي الساقط ومعامل الامتصاصأساسية على الطو

ً بزیادة طاقة الفوتون وذلك یعود إلى  معامل الخمود بدلالة طاقة الفوتون أن معامل الخمود یتناقص تدریجيا

 . نقصان معامل الامتصاص أي عدم حدوث انتقالات إلكترونية مباشرة 

 

 یوضح معامل الخمود  كدالة لطاقة الفوتون لأغشية كبریتيد النيكل (:IV-11)الشكل 

IV-2-2-6 قرينة الانكسار: 

یعتمد معامل الانكسار على عدة عوامل منها نوع المادة والتركيب البلوري لها إذ یتغير تبعا لتغير      

القد الحبيبي حتى لو كان التركيب البلوري نفسه للمادة 
[2]

، حيث تم حساب معامل الانكسار من خلال المعادلة 

(III-13 ) والشكل(IV-12)   یبين تغيرات معامل الانكسار بدلالة طاقة الفوتون ،حيث نلاحظ أن المنحنى

 .یبقى ثابت بزیادة طاقة الفوتون ثم  یتناقص تدریجياً عند الطاقات العالية  
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 یوضح معامل الانكسار كدالة  لطاقة الفوتون لأغشية كبریتيد النيكل  (:IV-12)الشكل                      

IV-2-2- 7التوصيلية البصرية  : 

یبين تغير التوصيلة ( IV -13)و الشكل( III-14)یمكن حساب التوصيلة البصریة عن طریق العلاقة 

البصریة بدلالة طاقة الفوتون، حيث نلاحظ أن التوصيلة البصریة  تزداد بزیادة طاقة الفوتون وذلك لأنها 

 .تعتمد على معامل الانكسار

 

 التوصيلة البصریة  لأغشية كبریتيد النيكل(: IV-13) الشكل
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IV-2-3- دراسة نتائج الأشعة تحت الحمراء(FTIR)  : 

الجهد طاقة في تتمثل ت و التي للجزیئا ھتزازلإاطاقة تحت الحمراء على لأشعة ف ایعتمد مطيا  

عندما ، مكممةن لطاقة تكواھذه أن یة حيث ازلاھتزابسبب حركتها الحركية التي تمتلكها  الجزیئات لطاقة وا

طاقة ن تكوتحت الحمراء بحيث یجب أن للأشعة ص متصایحدث اللمركب ب لاستقطااثنائية یحدث تغير في 

رة وتحول حالة طاقة مثاإلى من حالة طاقة منخفضة ل لانتقاامن ي تمكنه الجزئ التیة لطاقة  ومسات لفوتوناا

،اھتزازطاقة إلى لطاقة اھذه 
[9]

لتقلص د والتمدابط من ناحية والرن  تحت تأثير ایكواز الجریئة ھتزحيث أن ا 

 .لنابضك اسلوما  حد إلى یشبه ي لذوا

تعطى بعلاقة د  الموجي لعدالة بدلااز الجزیئات ھتزاتوصف التي لأساسية  ى  المعادلات احدإن ا

.ك من أجل حساب الاستطالة  بين ذرتينھو
[11 ]

 كالتالي و یعطي  

ʋ                                    (IV-1)                                                حيث  
 

   
 

 

 
                 

ʋ : تردد الاھتزاز 

K :ثابت قوة الربط 

μ :              الكتلة المختزلة وتكتب بالعلاقة التالية(IV-2                           )μ  
     

     
            

یحدث اھتزاز لذرات جزيء ما  عند تعرضه  لطيف الأشعة تحت الحمراء  حيث تنتج سلسة من  

cmحيث تم مسح مجال الترددات  من ، التي یتشكل منها الجزيء  القمم  التي تعتمد على عدد الذرات
-1

 

في جامعة  (VTRS)وھذا في مخبر  SHIMADZU Model IR Affinity1بواسطة ( 4111-411)

حيث أن أي تردد ممتص یميز نوع اھتزاز رابطة معينة وعليه یتم استخدام ھذه الخاصية لتتبع  ،الوادى

یمثل أطياف الاشعة تحت ( IV-14)ودراسة خصائص الروابط الكيميائية للأغشية المحضره، والشكل

 (.NiS)الحمراء لأغشية كبریت النيكل 
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 لأغشية كبریتد النيكلFTIR  طيف :(IV-14)الشكل 

یتم استنتاج الرابطة الكيميائية من خلال  مواقع اھتزازھا  في طيف الاشعة تحت الحمراء، حيث 

 .نوع الرابطة والتردد الموافق لها(  (IV-3یوضح الجدول

 یوضح نوع الرابطة والتردد الموافق لها  (:IV-3)الجدول                       

cm)التردد
-1

 المرجع نوع الرابطة (

613.12 Ni-S [11] 

2.2..1. C-H [12] 

3431.31 O-H [13] 
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 :الخلاصة

تم التطرق في ھذا الفصل إلى كيفية تحضير شرائح الرقيقة  لكبریتيد النيكل وفق تقنية التحلل 

بعدة عوامل من الكيميائي الحراري، وتعتبر ھذه التقنية من الطرق السهله والبسيطة والغير مكلفة و المتأثرة 

بينها درجة الحرارة والمسافة اللذان یعتبران من العوامل الاساسية في تحضير الاغشية، و في ھذا العمل تم 

 سم 25والمسافة K˚523 الحصول على الشروط المثالية لتموضع ھذه الشریحة والمتمثلة في  درجة  الحرارة

 .المقادیر المميزة  لها وبعد التحصل على الشریحة المطلوبة، قمنا بإیجاد بعض

و  12Ni17 Sأن الشریحة المحصلة عليها ھي ( DRX)انعراج الأشعة السينية حيث أظهرت نتائج  

والتي تتميز ببنية بلوریة سداسية الشكل والأتجاه النمو JCPDS-98-003-7164ذلك حسب البطاقية 

من أجل اثبات أن ھذه  FTIRكما تم استغلال  طيف الاشعة تحت الحمراء  (.311)التفضيلي  لهذه الطبقة 

الموافقة للتردد   Ni-Sالشریحة المحضره تحتوي على المركب 
1

cm
-

613.12 . 

( UV-VIS)بينت النتائج البصریة المتمثلة في النفاذیة والانعكاسية عن طریق جهاز التحليل الطيفي 

، طاقة أور باخ  ومعامل الامتصاصية، معامل تمثلة في الفاصل الطاقويمن أجل إیجاد الثوابت البصریة الم

  .الخ  ..الخمود 
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 الخاتمة العامة

تم في هذا العمل تحضير شرائح من كبريتيد النيكل  بواسطة تقنية الرش بالتحلل الكيمائي الحراري 

نترات حيث استعملنا محلول . دقائق 01لمدة  k325˚عند درجة حرارة الترسيب المناسبة والتي تقدر ب

 ومحلول ثوريا  mol/l1.10مولى بتركيز Ni)مصدر للنيكل ك( )Ni(NO3)2.6H2O )النيكل 

CS(NH2)2(مصدر للكبريت كS ) بتركيز مولىmol/l1.15. 

من أجل ذلك تم . كما تم في هذا العمل دراسة الخصائص الضوئية والبنيوية لأغشية كبريتيد النيكل

، مطيافية  DRXجهاز إنعراج الأشعة السينية: الأغشية المرسبة وهي  الإستعانة بأجهزة مختلفة بغية معاينة

، وذلك (UV-VIS)وجهاز التحليل الطيفي للأشعة المرئية وفوق البنفسجية  FTIRالأشعة تحت الحمراء

بينت الدراسة أن تقنية  حيث.لتحديد مختلف المعلومات التركيبية والخصائص الضوئية للأغشية المحضره

الكيمائي الحراري على بساطتها وقلة تكلفتها هي تقنية ناجحة في تحضير أغشية من  كبريتيد  الرش بالتحلل

 .النيكل  ذات مواصفات جيدة

انعراج الاشعة السينية أن الاغشية المحضره تملك بنية بلورية سداسية متعددة التبلور أظهرت نتائج 

، كما قمنا JCPDS-98-003-7164قية الدولية للنمو البلوري وذلك حسب البطا( 510)و بالاتجاه التفضيلى

فوجدناها قريبة جدا من النتائج النظرية ،وأيضا MAPLEV4 بحساب الثوابت الشبكية  عن طريق برنامج

Dmoy=29.335( nm) ،TCmoy=1  ،1.125=moyε،  lines/ mتم حساب كل من
2

01
03

×2.5.0=moyδ 

cmوفق التردد   Ni-Sكما اوضحت نتائج الاشعة تحت الحمراء بروز الرابطة الكيميائية .
-1

 215.02 

 .مدعمة للنتائج الاشعة السينية 

( 6.52)% الضوئية أن نفاذية اغشية كبريتيد النيكل تزداد تدريجيا لتصل إلىبينت  الفحوصات 

، كما قمنا بتحديد فجوة الطاقة باستخدام قانون 3..%وسبب ذلك يعود إلى سمك العينة  وانعكاسية تصل 

Tauc  وقد وجد أنها بحدودeV0.26.أور باخ في حدود  وقيمة طاقةeV 1.723 والقيم المتوسطه ،

 moy=10949.85cm :البصرية هي كالتالي للمعاملات
-1

α ،1.13. Kmoy= ،nmoy=3.266 ،(s/1 )

01
05

×..362=moyσ 

جل امن في المستقبل سة ن مجال بحث ودرالتكوق المستقبلية  لآفااسة فإننا نسجل رالداهذه إتمام بعد 

لتمكننا من تقديم نتائج  من أجل تطبيقها في المجال الكهروضوئي، عليه المتحصله لنتائج اتدعيم تحسين  و

 :أفضل وذلك من خلال

  دراسة الخصائص الكهربائية  لأغشية كبريتيد النيكل المحضره بطريقة التحلل الكيميائي الحراري 

 دراسة اثر المعالجة الحرارية  على الخصائص التركيبية والبصرية لأغشية كبريتيد النيكل 

 لبصرية لأغشية كبريتيد النيكل المحضره بطريقة  الرش دراسة تأثير السمك على الخصائص التركيبية وا

 .الكيميائي الحراري 

حيث يبقى الأمل قائما في إستمرار عملية البحث العلمي  إن الأمر لا يتوقف عند هذا الحد بل يتعداه ،

 الفعال في ميدان الأغشية الرقيقة ،  لما لها من خصائص عديدة وتطبيقات جد مغرية 
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 الملخص

وإيجاد المقادير المميزة لهذه الشريحة  ( (Ni17S18الهدف من عملنا هو  تحضير شرائح كبريتيد النيكل 

 .المحضره 

المحضرة بطريقة الرش الكيميائي ( (Ni17S18كبريتيد النيكل  رقيقة من  في هذه الدراسة تم تحضير أغشية

( Ni(NO3)2.6H2O )النيكل  نترات محلول ، حيث استعملناk˚523الحراري  على ركائز زجاجية بدرجة حرارة 

بتركيز مولى ( Sمصدر للكبريت )CS(NH2)2 ومحلول ثوريا  mol/l...0بتركيز مولى  Ni) للنيكل مصدر)

mol/l...0. 

أظهرت نتائج انعراج الاشعة السينية أن الاغشية المحضرة ذات تركيب سداسي حسب البطاقة الدولية 

 (0.0)لنمو المفضل للشريحة هو اوJCPDS-98-003-7164 للقياسات

، (6.04)% ذات نفاذية  تصل إلى( (Ni17S18 أظهرت النتائج البصرية  أن أغشية كبريتيد النيكل

، كما أنها تمتاز بتوصيلة بصرية عالية تقدر ب  ev0..6تملك فجوة طاقية في حدود و ،5.8%وانعكاسية تصل 

(s/0) 0.
00

×5.86 . 

cmالموافقه للتردد  Ni-Sبروز الرابطة    FTIRمراءأظهرت قياسات الاشعة تحت الح
-1

4.0.0. 

 FTIR  -انعراج الاشعة السينية  – (NiS)كبريتيد النيكل  –أغشية رقيقة : الكلمات المفتاحية 

 

Abstract 

The purpose of our work is to prepare nickel sulphide thin layer (Ni17S18)  and 

find the specific parameters (optical and tructural) of this prepared thin layer. 

In this study, the nickel sulphide thin layer (Ni17S18) prepared by thermal chemical 

spraying were prepared on glass substrates at a temperature of 523˚k. Where, we used 

nickel nitrate solution (Ni (NO3)2 .6H2O) (as nickel source  Ni) with molar concentration 

of 0.01 mol/l and solution of thiorea CS (NH2) 2 (as sulfur source S) with molar 

concentration of 0.03 mol/l.. 

The results of the X-ray diffraction showed that the prepared thin layer are 

hexagonal according to the international standard of measurements JCPDS-98-003-

7164 and the preferred growth of the slice is (301). 

The optical results showed that the nickel sulfide thin layer (Ni17S18) have a 

permeability of 4.36%, reflectivity of 8.5%, an energy gap of 1.24 eV, and have a high 

optical conductivity of 8.542× 1013(1/s). 

 For FTIR infrared measurements the results showed Ni-S bonding at the 

frequency of 603.12 cm-1. 

Keywords: Thin layers - Nickel sulphide (NiS) - X-ray diffraction - FTIR 


