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电压对电沉积 PbS 薄膜结构和性能的影响
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摘  要 : 采用阴极恒电压法在 ITO 导电玻璃表面沉积了 PbS薄膜 ,并用 X-射线衍射仪(XRD)、原子力显微镜(AFM)以

及紫外/可见/近红外光谱仪对薄膜的结构和光学性能进行了表征 ,研究了沉积电压对薄膜的相组成、显微形貌以及光学

性质的影响。结果表明 :在 U = 18 V ,pH = 2 .5 ,沉积时间为 20 min ,加入 EDTA 作络合剂的情况下 ,可制备出沿(111)和

(200)晶面取向生长的立方相 PbS 薄膜。薄膜组成均匀而致密 ,对紫外线有较强的吸收作用 ,而对可见光有较好的透过

作用。随沉积电压增加 ,薄膜的结晶性变好 ,光吸收性能明显增强。
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Influence of Voltage on the PbS Thin Films Prepared by Electrodeposition

HAN Wen1
,CAO Li-yun2

, HUANG Jian-feng2 ,3
, WU Jian-peng2

, ZENGXie-rong3

(1 .College of Chemistry and Chemical Engineering ,Shanxi University of Science and Technology ,Xi’an 710021 ,China ;

2 .School of Materials Science and Engineering ,Shanxi University of Science and Technology ,Xi’an 710021 ,China ;

3 .Shenzhen Key Laboratory of Special Functional Materials ,Shenzhen University ,Shenzhen 518060 ,China)

Abstract : PbS thin films were prepared on ITO substrates by using a constant voltage cathodic electrodeposition process .

The deposited thin films were characterized by X-ray diffraction (XRD) ,atomic force microscopy (AFM) and UV-Vis-NIR

Spectrometer .The influences of deposition voltage valueon the phase compositions ,surfacemorphologies and optical properties

of the films were investigated .Results show that cubic PbS thin films with oriented growth along (111) and (200) direction

can be obtained at U = 18 V ,pH = 2 .5 ,t = 20 min and adding EDTA as agent .The deposited thin films exhibit a dense sur-

face morphology .The films are transparent to visible and infrared light ,and haveexcellent absorbency toultraviolet light .With

the increaseof deposition voltage , the crystallization and optical properties of the prepared PbS thin films are improved .
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作为Ⅳ族—Ⅵ族半导体中的重要一员 ,硫化铅(PbS)纳米晶由于具有小的直接带隙能(0 .41 eV ,300 K)

和较大的激子玻尔半径(18 nm)
[1]

,已被广泛应用于发光二极管(LED)
[2]

、生物荧光探针
[3 ,4]

、摄影、红外探

测、Pb2 +
离子选择性传感器和太阳能接收器

[5]
等方面。随着科学技术的飞速发展 ,光电功能材料成为一类

非常重要的材料 ,在信息、激光、计算机、自动化、航空航天以及现代化国防技术中有广泛而重要的应用
[6]

。

PbS 薄膜作为光电薄膜的一种 ,在 100—300 nm光谱范围内具有非常好的光敏性 ,被制成光敏电池而广泛用

于家庭和军事领域。目前我国对 PbS 薄膜的研究较少 ,国外虽有少量介绍 PbS 薄膜制备方法的报道 ,但其



制备方法多数较复杂 ,且杂质较多。基于电沉积法的众多优点 ,文中尝试采用阴极恒电位法沉积 PbS 薄膜 ,

重点研究了沉积电压对薄膜结构和性能的影响。

1  实  验

实验以石墨为阳极 ,乙醇、去离子水中超声清洗后的 ITO玻璃作阴极。沉积液为 Pb(NO3 )2 和 Na2S2O3

溶液 ,并加入一定量的 EDTA与 Pb2 +
络合来控制反应动力 ,3 种溶液的浓度分别为 0 .01 mol/L ,0 .05 mol/L

和 0 .002 5 mol/L ,pH = 2 .5 ,沉积时间均为 20 min。实验中调节沉积电压的范围为 2—90 V ,使用阴极恒电

压沉积的方式制备 PbS 薄膜。制备的薄膜在空气中自然晾干 ,在真空干燥箱中干燥 1 h 后进行结构及性能

测试。

采用带薄膜附件的日本理学 D/max-2200PC 型自动 X 射线衍射仪对薄膜的相组成进行分析 ,采用

SPA400-SPI3800N型原子力显微镜对薄膜的表面显微结构进行了表征 ,用 Lambd950 型紫外/可见/近红外

光谱仪对部分试样的光学性能进行了测试。

2  结果分析

  图 1 为不同电压下在 ITO基板上沉积 PbS 薄膜的XRD谱图。由

图 1 可以看出 ,沉积电压为 2 .6 V时得到的薄膜晶相主要由 Pb 组成 ,

仅在 2θ值为 31 .31°和 36 .27°处出现 PbS的微弱衍射峰。随沉积电压

的增加 ,Pb的衍射峰逐渐减弱而 PbS 的衍射峰不断增强。当电压增

大到 3 .0 V 时 ,Pb的衍射峰完全消失 ,只剩 PbS 和 In2Sn2O7 - x的衍射

峰 ,In2Sn2O7 - x来源于 ITO 玻璃 ,且 PbS 衍射峰的强度(111)面强于

(200)面。说明沉积电压的增加 ,有利于 PbS 薄膜的生长。继续增加

沉积电压 ,PbS的衍射峰不断增强 ,当电压达到 4 .0 V 时 ,薄膜的择优

取向发生了变化 ,(200)面强于(111)面。当电压达到 18 V 时 ,衍射峰

的强度达到最大 ,且薄膜的生长取向再次与 3 .0 V时相同。说明随着沉积电压的增加 ,薄膜的结晶程度逐渐

提高 ,且择优取向也发生明显变化。此后继续增大电压 ,PbS 衍射峰的强度开始减弱 ,到 90 V 时已变得很

低。这是由于沉积电压的增加会使得电极之间电势增加 ,电极之间发生放电沉积现象 ,放电沉积会导致薄膜

的烧结熔融 ,从而使得薄膜的结晶性减弱。

  图 2 为不同电压下沉积 PbS 薄膜的 AFM 图。从图 2 中可以看

出 ,3 .0 V 时沉积的薄膜表面平整、致密 ,起伏程度较小 ,且沿一定的方

向层状生长 ,可见其结晶程度较差。随着电压的增加 ,4 .0 V时薄膜表

面起伏度增强 ,薄膜中的微小晶粒尺寸也逐渐增大 ,晶粒生长趋于均

匀完整 ,但其生长方向却发生了明显变化 ,这与图 1 的 XRD 分析结果

十分吻合。当电压达到 18 V时薄膜表面的晶粒尺寸和高低起伏均达

到约 200 nm ,而且薄膜生长取向再次与 3 .0 V时一样 ,这与XRD分析

结果是一致的。这是因为沉积电压增大后薄膜的沉积功率也相应增

加 ,单位时间范围内薄膜厚度也逐渐增加 ,有利于原子的取向排列 ,从

而其结晶生长程度也提高。
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图 3 是在不同的沉积电压下用电化学沉积法制备出的 PbS 薄膜的光吸收曲线。从图 3 中可以看出 ,3

条曲线变化趋势基本相同 ,只是吸收强度不同。随着沉积电压的增加 ,薄膜在紫外区域的光吸收明显增强。

所制备的薄膜在波长为 500—900 nm 的可见光区域内对光的吸收很小 ,说明该薄膜对可见光有非常好的透

过率 ,而对于波长小于 400 nm 的紫外光有强烈的吸收。且随着电压的增大 ,所制得的薄膜对紫外光的吸收

强度不断增强。但当电压大于 4 .0 V 时 ,增强趋势逐渐缓慢。

3  结  语

采用阴极恒电压沉积法可在 ITO基板上制备出 PbS 薄膜 ,沉积电压是影响电沉积 PbS 薄膜结构与性能

的最主要的工艺因素之一。在 U = 3 .0—18 V范围内 ,均可以制备出沿(111)和(200)晶面取向生长的 PbS

薄膜。随着沉积电压的升高 ,薄膜表面 PbS 衍射峰逐渐增强 ,晶粒尺寸逐渐增大 ,结晶程度变好 ,光的吸收

性能明显增强。
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