实验3：旋涂法制备TiO2薄膜和电阻测定 
(学习旋涂法和半导体电阻测定技术) 

1. 实验目的意义：
半导体光催化技术是近30年发展起来的新兴研究领域，它具有工艺简单，能耗低，操作条件容易控制，降解物质彻底和无二次污染等特点。半导体光催化技术可以用于杀菌消毒，废水处理，生物降解，自清洁涂层等。具有锐钛矿相结构的TiO2是一种比较有效的光催化剂， 它仅仅利用太阳光就能够将水中几乎所有的有机污染物降解为CO2和H2O等无毒物质，此外， TiO2因其良好的化学稳定性，抗磨损性，成本低等特点而成为最具应用潜力的光催化剂。
本实验的目的：
1) 了解TiO2溶胶的制备。
2) 掌握旋涂法制备TiO2薄膜的方法。
3) 掌握TiO2薄膜电阻的测试方法。
2. 实验基本原理
溶胶凝胶法制备TiO2薄膜：
TiO2薄膜有很多制备方法，不同的制备方法对薄膜的外观、结构和性能都有不同的影响。TiO2薄膜的制备方法主要有溶胶一凝胶法、化学气相沉积法、物理气相沉积法等。本实验是采用旋涂法在玻璃基底上镀覆TiO2薄膜的镀膜方法。
溶胶凝胶法的基本步骤是将钛的有机醇盐溶于溶剂中，经水解缩聚反应形成稳定的溶胶，然后通过旋转涂层（本实验采用旋转涂层法）、浸渍涂层或喷涂法施于经清洁处理的基材表面，再经干燥焙烧处理即可。常用的有机醇盐有钛酸正丁丁酯、钛酸四异丙酯和钛酸乙酯等，其中最常用的是钛酸正丁酯。同其它方法相比，溶胶凝胶法的优点在于反应过程容易操作，所制得的薄膜化学成分均匀、纯度高且可控，膜孔径小且孔径分布范围窄，低温制备工艺，还可制备多种氧化物的复合薄膜。但此方法时间长，原料成本较高，干燥、锻烧时体积收缩大，易造成纳米TiO2薄膜颗粒间的团聚。
旋涂机的基本原理：
本实验采用旋涂法制备TiO2薄膜。旋涂机瞬间提供可控高旋转速度，迅速将液体、胶状体等材料在衬底上成膜。由于采用铸铝结构，在高转速下运行平稳。其工作原理为：玻璃片粘贴在圆盘上，圆盘高速旋转，溶液滴在高速旋转的玻璃片上，在离心力的作用下，溶液在玻璃片表面形成均匀薄膜涂层。
光催化基本原理：
光催化就是在光的照射下，把光能转变为化学能，并促进有机物的合成或降解的过程。根据吸收光子的物质不同，光催化分为敏化光催化和直接光催化。敏化光催化是指吸附在半导体表面的敏化剂吸收光子后被活化，再将活化产生的电荷转移给半导体，从而引起氧化还原反应的过程。直接光催化是指在光的照射下，半导体自身被激化活化，激化的电荷与吸附的分子发生氧化还原反应的过程。
3. 实验试剂、仪器及装置
钛酸丁酯，无水乙醇，去离子水，乙酸，天平，1OOML量筒，烧杯若干，搅拌机，KW型匀胶机，烘箱，电阻炉，电烙铁，焊锡，TE1501电阻仪等。
4.实验步骤：
1）将一定体积的钛酸丁酯Ti(OC4H9)4加入到适量的无水乙醇中搅拌均匀得溶液A。
2）将去离子水和乙酸按体积比1:3 混合得到溶液B，实验中乙酸和钛酸丁酯保持1:1体积比，乙酸用作延缓钛酸丁酯强烈水解的抑制剂。
3）在连续搅拌的情况下，将溶液B滴入到溶液A中，再经长时间搅拌后将所得溶液放入超声波振荡器中振荡20~30分钟，得到稳定、均匀的TiO2溶胶。
4）将普通载玻片的表面进行清洁处理，干燥后待用。
5）旋涂法制备TiO2溶胶薄膜：
a.选择合适的片托，（略小于载玻片尺寸）将缺口对准螺钉。片托安装时一定要到底。
b.开启电源，按下“控制键”,调节合适的匀胶时间和转速。转速Ⅰ为低速，转速Ⅱ为高速。放入载玻片，要注意放正。
c.按下“吸片”键开始抽气。注意在按“吸片”键之前，转速电位器上的指示灯不应亮。
d.按“启动键”，马达先以低速旋转，数字稳定后为实际转速，如：1.50即为1500转/分。
e.滴胶，动作要快些，要在低转速时间内滴胶完毕，然后匀胶机变为高速匀胶。若不知道匀胶机是在低速还是在高速运转，可以从电位器上面的指示灯来判断，红或黄色为低速，绿色为高速。
f.电机停转后，抬起“吸片”键，取下片子。匀胶时间、转速若不合适可随时调节。
g.匀胶结束后抬起“吸片”键、“控制”键，关断电源。
6）经自然干燥形成凝胶后，把涂有TiO2溶胶的载玻片放入高温炉中以10℃/min的速度升温到500℃左右，保温1小时， 自然冷却到室温后取出。
7）焊接电极，测定其TiO2薄膜电阻。
5. 结果与数据处理：
1）选择不同的旋涂机转速，得到不同厚度的TiO2薄膜，烧结处理后测试薄膜电阻。
2）选择3片载玻片，分别进行1~3次旋涂，烧结处理后测试薄膜电阻。
3）将实验条件、实验现象、实验测试结果列表，有关数据作图。
6. 注意事项
1）每次开机前要注意将“控制”键，“吸片”键抬起，开启电源后分别按下各键操作，以避免未启动时电机即转动。
2）旋涂时真空吸盘要防止溶液被吸入，使仪器损坏而无法运转。
3）用完后，必须马上清洗，而且不能用丙酮，因丙酮对密封圈有腐蚀作用，可以用少量乙醇擦拭，最后清水清洁。
7. 实验结果与讨论
1）影响实验中TiO2薄膜电阻的因素有哪些？
2）TiO2薄膜的制备方法有哪些？
