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基底温度对直流磁控溅射ＩＴＯ透明
导电薄膜性能的影响
曾维强　姚建可　贺洪波　邵建达

（中国科学院上海光学精密机械研究所，上海２０１８００）

摘要　用直流磁控溅射法制备透明导电锡掺杂氧化铟（ＩＴＯ）薄膜，靶材为ＩＴＯ陶瓷靶，组分为犿 （Ｉｎ２Ｏ３）：犿

（ＳｎＯ２）＝９∶１。运用分光光度计、四探针测试仪研究了基底温度对薄膜透过率、电阻率的影响，并用Ｘ射线衍射

（ＸＲＤ）仪对薄膜进行结构分析。计算了晶面间距和晶粒尺寸，分析了薄膜的力学性质。实验结果表明，在实验设

备条件下，直流磁控溅射ＩＴＯ陶瓷靶制备ＩＴＯ薄膜时，适当的基底温度（２００℃）能在保证薄膜８５％以上高可见光

透过率下，获得最低的电阻率，即基底温度有个最佳值。薄膜的结晶度随着基底温度的提高而提高。
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１　引　言

　　锡掺杂氧化铟（ＩＴＯ）属于重掺杂氧缺陷ｎ型

半导体材料，禁带宽度为３．５～４ｅＶ，具有高电导

率、高可见光透射率的优良光电性能，在液晶显示

器、太阳能电池［１］等光电器件中得到广泛应用。

ＩＴＯ材料在可见光波段透射率高，同时还具有

导电性能，优良的ＩＴＯ薄膜需要两者兼顾，而在实

际制备工艺中它们往往是互相制约的。要获得良好

的透射率，需要在高温下使Ｓｎ充分氧化为高价态，

因为低价态的氧化物（ＳｎＯ）对光的吸收很大。高价

态的Ｓｎ４＋代替Ｉｎ３＋ 在晶格中的位置，释放自由电

子，同时需要足够的氧缺陷浓度，使自由电子在晶格

中运动。氧缺陷形成的过程也会提供自由电子，但

是在生成高价态Ｓｎ４＋的同时，会减少氧空位浓度。
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这种缺陷密度的减少会导致作为载流子的自由电子

浓度减少。

薄膜制备方法以气相沉积方法为主，包括物理

气相沉积（ＰＶＤ）和化学气相沉积（ＣＶＤ），常用的物

理气相沉积有反应热蒸发［２］、电子束蒸发［３］和磁控

溅射［４］等，由于磁控溅射具有工艺可控性好、成膜面

积大、膜层性能稳定等优点［５］而得到广泛应用。化

学气相沉积包括常规的化学气相沉积和金属有机化

学气相沉积（ＭＯＣＶＤ）
［６］，后者使用专门的金属有

机化合物气相分子输运金属到衬底上经过化学反应

形成薄膜。

基底温度是制备ＩＴＯ薄膜过程中非常重要的

工艺参量之一，它影响沉积粒子到达基底时的能量

和活性，进而影响粒子在基底上的迁移运动以及与

氧的反应过程，改变薄膜的光学、电学性能及微观结

构。本文采用直流磁控溅射法研制了ＩＴＯ薄膜样

品，探讨了基底温度对ＩＴＯ薄膜的光学、电学和微

观结构的影响，以及微观结构与透明导电性能之间

的内在关系。

２　实　验

实验设备为直流磁控溅射镀膜机，基底采用

３０ｍｍ×３ｍｍ的ＢＫ７玻璃。镀膜前用石油醚对

玻璃基底清洗。靶材为ＩＴＯ 陶瓷靶，组分为 犿

（Ｉｎ２Ｏ３）：犿（ＳｎＯ２）＝９∶１，靶材规格为８３ｍｍ×

５ｍｍ，充入氩气和氧气作为工作气体和反应气体。

在保持氩气和氧气量比例、本底真空度和工作气压

一致的实验条件下，基底温度从室温到２７５℃变化。

用ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司生产的Ｌａｍｂｄａ９００分光光度

计测定样品在３００～１２００ｎｍ光谱范围内的透射率，

方块电阻用标准四探针测试仪测定，并用日本理学

Ｄｍａｘ２５５０型Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）测量仪对薄膜结

构进行了表征。

除基底温度以外，保持其他工艺条件，如表１所

示。样品编号及其基底温度如表２所示。

表１　除基底温度外其他保持不变的工艺条件

Ｔａｂｌｅ１　ＤｅｐｏｓｉｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＤＣｍａｇｎｅｔｒｏｎｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ

ｍ（Ａｒ）∶ｍ（Ｏ２）
Ｂａｓｅ

ｐｒｅｓｓｕｒｅ／Ｐａ

Ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ

ｐｒｅｓｓｕｒｅ／Ｐａ

Ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ

ｃｕｒｒｅｎｔ／Ａ

Ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ

ｖｏｌｔａｇｅ／Ｖ

Ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ

ｔｉｍｅ／ｍｉｎ

１０∶１ ４×１０－３ ０．３５ ０．３ ３６０ ２０

表２　样品的基底温度

Ｔａｂｌｅ２　Ｓｕｂｓｔｒａｔｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆｓａｍｐｌｅ

Ｓａｍｐｌｅｎｕｍｂｅｒ Ａ１ Ａ２ Ａ３ Ａ４ Ａ５

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ Ｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ １５０ ２００ ２５０ ２７５

３　结果及讨论

３．１ 基底温度对薄膜光学性能的影响

图１显示了样品在３００～１２００ｎｍ范围内的透

射光谱图。Ａ２～Ａ５的最高峰值都超过８５％，比Ａ１

可见光透射性能要好。Ａ１在常温下制备，表面比其

他样品要暗，略带黄褐色斑点，这是因为常温下氧化

不充分，生成低价氧化物ＳｎＯ所致。从图１可见，

随着温度的提高，透射率增大，但是温度超过１５０℃

以后，最高峰值没有明显的变化。因为材料中的Ｓｎ

在一定温度后已经基本成为充分氧化的高价态，温

度再增加，已经不能再明显提高透射率。在其他工

艺条件不变的条件下，超过一定临界温度后，基底温

度对薄膜的透射率影响不大，而这个临界温度由具

体的设备、工艺条件决定。

　　薄膜的物理厚度、折射率和消光系数可以根据

图１ 不同基底温度下ＩＴＯ薄膜的透射光谱图

Ｆｉｇ．１ ＴｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｏｆＩＴＯｔｈｉｎｆｉｌｍｓｐｒｅｐａｒｅｄａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｕｂｓｔｒａｔｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

可见波段的透射光谱用包络法［７］模拟计算得到，通

过近似处理得到５５０ｎｍ波长处的折射率和消光系

数。这几个物理量随温度变化的曲线如图２所示。
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图２ 薄膜物理厚度、折射率、消光系数随温度的变化曲线

Ｆｉｇ．２ Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｐｈｙｓｉｃａｌｔｈｉｃｋｎｅｓｓ，ｒｅｆｒａｃｔｉｖｅｉｎｄｅｘ

ａｎｄｅｘｔｉｎｃｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｏｆＩＴＯｔｈｉｎｆｉｌｍｓｗｉｔｈ

　　　　　ｓｕｂｓｔｒａｔｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

从图２可以看出，Ａ１和Ａ２物理厚度基本一致，随

着温度超过１５０℃，膜厚开始显著增加。溅射时间

相同，薄膜的沉积速率在超过１５０℃以后随着温度

增加而增加。薄膜的成核长大过程很复杂，是一个

非平衡过程，包括气相原子的沉积和基底表面吸附

原子的再蒸发过程。实际的生长过程总是以一定速

率生长，沉积率大于再蒸发率。气相原子沉积吸附

长大的过程包含物理吸附和化学吸附，物理吸附的

能量很小，化学吸附能包含化学键的断裂重组，能量

比物理吸附（范德瓦尔斯力）大１０倍以上。热蒸发

的原子能量约为０．２ｅＶ（蒸发温度约为２０００℃），

而在衬底上原子热运动能量约为０．０２６ｅＶ （３０

℃）
［８］，磁控溅射原子能量为热蒸发原子能量的１０

倍到几十倍。其他工艺条件不变，在热蒸发镀膜中

如果基底温度不断增大，沉积速率是减小的，因为热

蒸发镀膜，沉积原子之间以物理吸附为主，随着基底

温度增大再蒸发率会不断增大。而在磁控溅射中，

气相沉积原子能量很大，有可能在基底表面引起一

定的化学键断裂重组的过程，在基底温度逐渐增大

的过程中，使化学吸附反应过程加快，由于基底温度

仍然在较小范围内不能使化学吸附的原子再蒸发率

增大，从而使沉积速率增大。

薄膜的折射率在１５０℃时最大，其他稍小但差

别不大。消光系数在常温下最大，从常温到１５０℃

下降比较明显，整体趋势随着温度增加而下降。从

图１各透射光谱最高峰值跟玻璃基底透射光谱差值

也可以得出这个吸收规律。可见，在基底温度提高

后，薄膜在可见波段的吸收随基底温度提高而减小。

因为随着Ｓｎ充分氧化，氧缺陷密度减少，成为载流

子的自由电子浓度减少，减弱了对光的吸收，消光系

数呈现整体下降趋势。

３．２基底温度对薄膜结构的影响

图３所示为样品的ＸＲＤ图随基底温度变化的

情况。根据标准ＸＲＤ卡片（ＪＣＰＤＦＮｏ：３９１０５８）比

对得到，室温下制备的薄膜为非晶态；样品Ａ２表现

了微弱的结晶态，没有明显的择优取向，（２２２）和

（４００）衍射峰的强度基本一致；随着温度进一步提

高，Ａ３～Ａ５的（２２２）晶面择优取向得到加强。薄膜

样品的主晶向结构都呈现Ｉｎ２Ｏ３ 主晶向结构。

图３ 不同基底温度下ＩＴＯ薄膜的ＸＲＤ谱图

Ｆｉｇ．３ ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｏｆＩＴＯｔｈｉｎｆｉｌｍｓａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｕｂｓｔｒａｔｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

图４ 晶格常数、晶面间距随温度的变化曲线

Ｆｉｇ．４ Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｌａｔｔｉｃｅｐａｒａｍｅｔｅｒａｎｄｉｎｔｅｒｐｌａｎａｒ

ｄｉｓｔａｎｃｅｏｆＩＴＯｔｈｉｎｆｉｌｍｓｗｉｔｈｓｕｂｓｔｒａｔｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

　　薄膜（２２２）面的晶面间距和晶格常数随温度变

化的曲线如图４所示。晶格常数计算公式为

犱２ ＝
犪２

犺２＋犽
２
＋犾

２
（１）

式中犱为晶面间距，犪为晶格常数，犺，犽，犾为晶面

指数。

从图４可知，晶格常数在考察的温度范围内，随

温度增加而增大。对比ＸＲＤ卡片中（２２２）面晶格常

数（犪＝１．０２２ｎｍ）可以知道，非常温下制备的ＩＴＯ

薄膜晶格常数都比标准的大，晶面间距比理想Ｉｎ２Ｏ３
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材料的晶面间距大，表明存在逐渐增大的压应力。

影响薄膜的残余应力有各种复杂因素［９］，薄膜生长

过程中的缺陷和薄膜与基底的晶格错配等，而基底

温度主要影响沉积粒子的能量，而能量影响衬底原

子迁移扩散能力和球冠状临界核所需要的成核

功［１０］，从而影响薄膜生长的结构，进而影响其最终

应力状态。

样品晶粒尺寸的计算［１１］公式为

犆＝０．８９λ／犅ｃｏｓθ （２）

其中λ为Ｘ射线波长，大小为０．１５４１８ｎｍ，犅为衍

射半峰全宽。对（２２２）晶面计算结果如表３所示。

表３　样品晶粒尺寸

Ｔａｂｌｅ３　ＧｒａｉｎｓｉｚｅｏｆＩＴＯｔｈｉｎｆｉｌｍｓ

Ｓａｍｐｌｅｎｕｍｂｅｒ Ａ２ Ａ３ Ａ４ Ａ５

２θ／（°） ２９．６８ ３０ ２９．８９０５ ２９．７３５９

犅／ｒａｄ ０．５７６ ０．３９７ ０．２３９ ０．２３６７

犆２２２ （ｎｍ） １３．２０１４１ １９．１３９４６ ３１．８００４４ ３２．１２０９６

　　随着基底温度的提高，ＩＴＯ薄膜的晶粒尺寸逐

渐变大。超过一定温度后这种变化趋于减弱。

３．３基底温度对薄膜电学性能的影响

五个样品的方块电阻及电阻率随温度变化规律

如图５所示。从图５可以发现，随着基底温度的提

高，ＩＴＯ 薄膜的方块电阻逐渐下降，超过２００ ℃

（Ａ３）后，下降趋于平缓。电阻率随着基底温度提高

而下降，超过２００℃后，稍有增大的趋势。此结果表

明，制备ＩＴＯ薄膜时，对于电学性能来说存在一个

最佳温度，大于或小于这个最佳温度，都不能得到最

低的电阻率。

图５ 方块电阻和电阻率随基底温度的变化曲线

Ｆｉｇ．５ Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｓｈｅｅｔｒｅｓｉｓｔａｎｃｅａｎｄｒｅｓｉｓｔｉｖｉｔｙ

ｏｆＩＴＯｔｈｉｎｆｉｌｍｓｗｉｔｈｓｕｂｓｔｒａｔｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

从导电机制上分析，ＩＴＯ材料是氧缺陷重掺杂

ｎ型半导体材料，影响材料电阻率的因素主要是自

由电子浓度和自由电子的迁移率。其关系式为

ρ＝
１

狀狇μ
（３）

式中ρ为电阻率，狀为电子浓度，狇为电子电量，μ为

电子迁移率，表示单位场强下电子的平均漂移速度。

ＩＴＯ薄膜导电机制主要是Ｓｎ４＋和氧空位提供

电子，且需要保持一定的氧缺陷浓度，高温下主要是

Ｓｎ得氧的过程，氧缺陷浓度会减少。但是氧缺陷浓

度过少会导致作为载流子的自由电子浓度减少，氧

缺陷填满后，则材料将不具有导电性能。所以随着

温度的增加，自由电子浓度整体趋势应该下降。从

消光系数随温度增加而整体下降趋势也可以说明。

但是，如果降低自由电子散射作用，则可以提高

迁移率，从而降低电阻率。从薄膜的ＸＲＤ图（图３）

可以知道，随着温度增加，结晶度增加，Ｉｎ和Ｓｎ在

晶格的相应位置有序排列，有效减弱对周期性势场

的干扰［１２］，使自由电子的散射减弱。从样品的晶粒

尺寸随基底温度变化趋势（表３）也可以发现，随着

基底温度的增加，晶粒尺寸增大，能减弱自由电子在

晶界间的散射。所以随着温度的增加，自由电子的

散射效应减弱，提高了迁移率，有利于电阻率的

降低。

影响电阻率的因素比较复杂，随着温度的增加，

自由电子浓度和迁移率对电阻率的影响是互相竞争

和制约的，电阻率随温度提高而下降，超过一定的温

度又可能出现电阻率逐渐增大的趋势。

４　结　论

通过直流磁控溅射ＩＴＯ陶瓷靶制备ＩＴＯ薄膜

实验研究发现，基底温度为室温时制备的ＩＴＯ薄膜

在光学、电学性能上明显不如基底适当加温条件下

制备的薄膜。随着基底温度提高，ＩＴＯ薄膜的透射

率增加，超过２００℃后改善程度趋于减弱，在可见光
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波段的吸收逐渐减小。主要是因为充分氧化后，低

价氧化物减少，自由电子浓度减少；薄膜的结晶度随

基底温度提高而提高，晶粒尺寸也逐渐增大，使自由

电子散射减弱，提高了迁移率。在考察的温度范围

内电阻率出现最小值，表明适当的基底温度（２００

℃）可以获得较低的电阻率。
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