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磁控溅射功率对光学氧化钒薄膜结构和性能的影响
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摘要 采用射频磁控溅射法制备氧化钒(VOx)薄膜，研究溅射功率对氧化钒薄膜结构、光学及力学性能的影响。利用

表面轮廓仪、X射线衍射仪、原子力显微镜、分光光度计、椭偏仪及纳米压痕仪分析在不同溅射功率下制备的氧化钒

薄膜的沉积速率、物相结构、表面形貌、紫外-近红外光透射率、折射率、吸光度以及硬度和弹性模量。结果表明，各

功率参数下沉积的氧化钒薄膜的光透射率基本都大于 80%，属于弱吸收透明膜。随溅射功率的增大，薄膜的沉积

速率、硬度和可见光范围内的折射率都单调增大，而表面粗糙度则出现先增大后减小的变化。溅射功率对薄膜的

晶体结构也有一定的影响。
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Abstract Vanadium oxide (VOx) films are deposited by radio frequency (RF) magnetron sputtering. Effects of

sputtering powers on structure, optical and mechanical properties of the vanadium oxide films are investigated.

Deposition rate, crystalline structure, surface morphology are measured by the profiler, X-ray diffraction, and

scanning electron microscopy, respectively. The spectrophotometer, ellipsometer and nano-indenter are employed

to test the optical properties such as transmittance, reflective index, absorption, mechanical properties of hardness

and elastic modulus. The results show that all of the film samples are transparent with transmittance of more than

80% within the optical range. The deposition rate, hardness and refractive indices within the visible range

monotonously increase with increasing sputtering power. While surface roughness of the films increases firstly and

then decreases with increasing sputtering power. It is found that the sputtering power has influence on the

crystalline structure as well.
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1 引 言
作为一种热门的功能材料，氧化钒 (VOx)备受研究人员的关注。氧化钒体系具有 10种以上不同的相，且

各种相的晶格结构、磁学、光学、电学等性质差异很大。随着半导体技术的发展，氧化钒薄膜在光学、电学、

磁学等领域的研究越来越广泛，其中以 VO2和 V2O5薄膜的研究居多。氧化钒薄膜具有特殊的光学性能和热

致相变特性 [1]，被广泛应用于光电开关 [2-5]、微电池 [6]、表面催化 [7-8]、智能窗 [9-10]、军用激光辐射防护 [11]及非制冷性

红外微测辐射热计 [12]等领域。
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由于 V-O 键的复杂性，很难制备出单一物相的氧化钒薄膜，而采用不同方法制备出的薄膜其组分及光

学特性方面存在较大差异。氧化钒薄膜的制备方法有很多，如磁控溅射法、溶胶-凝胶法、脉冲激光沉积法、

离子镀膜法等。在各种氧化钒薄膜制备工艺中，磁控溅射法由于其反应条件易于控制、成膜效率高、均匀性

好、镀膜无污染、膜与基底附着能力强等优点被广泛采用 [13-14]。近年来，人们利用磁控溅射方法制备氧化钒

薄膜并对其做了大量研究，但多数集中在研究沉积时间、温度、气氛、退火工艺等参数上，本文对不同射频

(RF)溅射功率对以 V2O5 为靶材制备的氧化钒薄膜结构和性能的影响进行研究。

2 主要内容与结果
2.1 主要内容

选用纯度不低于 99.99%的 V2O5 靶，采用纯度均为 99.999%的 Ar 和 O2 (弥补溅射过程中氧的缺失)分别

作为溅射靶材和反应气体，靶基间距为 7 cm，通过 FJL560CI2型高真空射频磁控溅射系统在 K9 双面抛光玻

璃基底上制备光学氧化钒薄膜，重点研究溅射功率在 60~160 W之间变化时对薄膜的结构和性能的影响，并

对实验结果进行讨论和分析。

沉积前，玻璃基底依次用无水乙醇和丙酮超声清洗 10 min，烘干后将其固定于样品台上。本底真空高于

4×10-4 Pa。通入 Ar并调节气压到 6 Pa ，施加 300 V 的负偏压，对样品基底表面进行辉光清洗 3~5 min。
镀膜时，保持其他参量不变，分别在 6种不同的溅射功率条件下制备氧化钒薄膜样品，详细实验参数如

表 1所示。

表 1 实验参数

Table1 Experimental parameters

No.
1
2
3
4
5
6

Deposition
pressure /Pa

0.5
0.5
0.5
0.5
0.5
0.5

Argon flow /sccm
50
50
50
50
50
50

Oxygen flow /sccm
2
2
2
2
2
2

Oxygen partial
pressure /Pa

0.02
0.02
0.02
0.02
0.02
0.02

Negative bias /V
80
80
80
80
80
80

RF power /W
60
80
100
120
140
160

利用 XP-2 型表面轮廓仪、X射线衍射 (XRD)仪、5500 AFM/SPM 原子力显微镜 (AFM)、UV-3600 多功能

分光光度计、J A Woollam M-2000D 型椭偏仪、XP 型纳米压痕仪等，测试分析溅射功率对氧化钒薄膜的厚

度(沉积速率)、物相结构、表面形貌、光学性能以及力学性能的影响。

2.2 薄膜的沉积速率

溅射功率与氧化钒薄膜沉积速率的关系如图 1所示。从图中可以看出，在 60~120 W范围内沉积速率从

1.7 nm/min增长到 4.0 nm/min，随溅射功率的增加几乎呈线性增加。磁控溅射过程中薄膜生长速率与离子能

量、离子通量、通入离子源的气体种类、沉积角、溅射角、靶材的原子溅射额、沉积温度等因素有很大关系 ,本

图 1 沉积速率与溅射功率之间的关系

Fig.1 Deposition rates at different sputtering powers
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实验改变的参数是溅射功率，提高溅射功率有利于增大入射粒子的能量、提高溅射产额，又由于入射粒子的

能量、溅射产额与沉积速率成正比关系 [15]，所以沉积速率随溅射功率的增大而增加。

2.3 薄膜的结构

不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的 XRD 图谱 (如图 2所示)。当溅射功率为 60 W 时沉积的氧化钒薄

膜 XRD 谱中不存在尖锐的衍射峰，只有一个由玻璃基底漫衍射造成的馒头峰，说明薄膜是非晶态的。沉积

过程中原子随机排列是形成非晶结构的一个主要原因，薄膜结晶性能受到薄膜表层吸附原子面扩散的影

响，当表面迁移率很小时，被吸附的原子只能凝聚在其撞击基体的位置附近，原子呈随机排布，沉积的薄膜

即为非晶体。当溅射功率较低时，溅射原子获得的能量很小，导致表面迁移率很低，从而获得非晶态薄膜。

随着溅射功率的增大，XRD 谱上出现一些微弱的钒氧化物衍射峰，说明这些薄膜结构为晶态。当溅射功率

为 80 W和 100 W时，分别在 2θ =15.4°和 20.3° 处出现 V2O5(200) 和 V2O5(001) 衍射峰；当溅射功率增大到 120 W
时，在 2θ =31.1°处出现 V2O5(301) 衍射峰。在 80、100、120 W 这 3种溅射功率条件下薄膜都由 V2O5相构成。

这是由于在薄膜和玻璃基底不存在任何匹配关系的情况下，比表面自由能较低的晶相如 V2O5(001)[16]较容易

形核生长。进一步增大溅射功率，沉积的薄膜 XRD 结果中，未出现 V2O5(001)峰，而观察到了 VO2(311)衍射

峰；继续增大功率到 160 W时，XRD谱出现一个尖锐的 VO2(311)衍射峰，除此之外还有 V2O5(200)和 V2O5(301)3
个衍射峰，构成薄膜的主要物相为 VO2。

从图 2中可以看出，在溅射功率为 80~140 W条件下，各个峰的相对强度均不大，而当溅射功率增大到 160 W
时，相比于低功率条件下氧化钒衍射峰更尖锐，而且 VO2(311) 、V2O5(200) 、V2O5(301) 衍射峰的强度更高。

图 2 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的 XRD谱

Fig.2 XRD patterns of VOx thin films deposited at different sputtering powers
以上结果表明，通过增大溅射功率可以得到较好的单一晶向方向生长的 VO2相，在 160 W时制备出的薄

膜中 VO2相主要以(311)晶面生长构成，且具有较好的结晶态。

2.4 薄膜的表面形貌

为了对样品做进一步的分析，利用 AFM 对薄膜的表面形貌进行扫描，得到的 AFM 图像如图 3所示，并

测试了薄膜表面的粗糙度，其结果如图 4所示。

图 3 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的表面形貌。(a) 60 W; (b) 80 W; (c) 100W; (d) 120 W; (e) 140 W; (f) 160 W
Fig.3 Surface morphology of VOx thin films deposited at different sputtering powers. (a) 60 W; (b) 80 W; (c) 100W;

(d) 120 W; (e) 140 W; (f) 160 W
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图 4 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜表面粗糙度

Fig.4 Surface roughness of VOx thin films deposited at different sputtering powers
AFM 扫描得到的图像可以由 VOx 薄膜的 XRD 谱佐证，当溅射功率为 60 W 时，薄膜为非晶态，在 AFM

图像中可以看出表面没有规则的颗粒状物质产生；由 XRD结果可知溅射功率为 80~160 W 时得到的薄膜主

要为晶体，从 AFM 扫描得到的图像中也很明显地看到晶体颗粒 [17]。

当溅射功率在 80~100 W 范围内变化时，表面粗糙度增大，这是由于随着功率的提高，溅射粒子的能量

增加；使到达基底粒子的平均动能增大，粒子在基底表面的迁移速率变快，这将更有利于晶粒的长大，同时

溅射粒子由于有足够的能量扩散迁移，很容易形核生长形成大的原子簇 [18]。但是，随着溅射功率进一步提

高，即从 100 W 到 160 W 时，AFM 图像显示薄膜表面粗糙度缓慢减小，薄膜表面质量提高。这可能是由于

在大功率溅射的情况下，溅射粒子能量和溅射产额都有所提高，一方面高能的溅射粒子有利于晶体颗粒的

快速生长，另一方面较高的溅射产额使短时间内有大量的粒子到达基底表面并快速填补在薄膜的孔洞之

中，使得薄膜的粗糙度有所降低，膜结构更加致密。

2.5 薄膜的光学性能

氧化钒薄膜的光学透射率在智能窗和激光防护等领域有着重要的应用前景。采用 UV-3600 型分光光

度计对薄膜的光学性能进行测试，测试的波长范围为 240~2400 nm 。图 5是不同溅射功率下沉积的氧化钒

薄膜紫外-近红外透射谱。当入射波长小于 400 nm 时，所有薄膜样品的透射率普遍较低，主要是由于基底

玻璃对紫外光波具有强吸收；当入射波长在 380~560 nm 范围内 , 光透射率急速下降，此时对应氧化钒薄膜

的基带吸收 [19]。

从图中可以看出，除溅射功率为 60 W 的样品以外，其余 5个样品的光透射率都在 80%以上，表明所沉积

样品为弱吸收透明膜。在沉积薄膜的过程中保证同一系列的样品沉积时间相同，由图 1沉积速率随溅射功

率的变化结果可知，随着功率的升高，薄膜的沉积速率变快，即在相同沉积时间下，膜层的厚度变厚，表明随

着溅射功率的增大薄膜的光透射率有所提高。从透射谱中还可以发现，不同功率下得到的 6组样品随着溅

射功率的增大 ,吸收边出现红移现象。

图 6 是用椭偏仪测得的不同溅射功率下氧化钒薄膜折射率随波长的变化曲线，测试范围为 400~

图 5 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的透射谱

Fig.5 Transmission spectra of VOx thin films deposited at
different sputtering powers

图 6 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的折射率

Fig.6 Refractive indices of VOx thin films deposited at different
sputtering powers
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1700 nm 。测试结果表明随着溅射功率的递增，氧化钒薄膜样品的折射率增大，当溅射功率分别为 60、80、
100、120、140、160 W 时，其平均折射率 n分别为 1.449、1.507、1.510、1.821、1.932、2.269。改变溅射功率实

际上是改变到达基底表面的溅射粒子的数量和能量，随着溅射功率的提高，溅射粒子的数量和能量增大，

使得玻璃基片上生成的氧化钒薄膜更加致密，结晶性能更好，从而折射率增大。

图 7是用分光光度计测得的不同溅射功率下氧化钒的吸光度，从图中可以看出，当溅射功率为 60、140、
160 W 时，吸光度较高；当溅射功率为 80、100、120 W时，整体吸光度较低。这种现象可以结合 AFM 的测试

结果以及光学薄膜大颗粒散射，小颗粒吸光的原理加以解释：AFM 的测试结果显示功率为 80、100、120 W
时制备的样品颗粒尺度比较大，光学性能以散射为主导；而功率为 60、140、160 W 时制备的样品颗粒尺度比

较小，光学性能以吸收为主导，消光系数较大。

图 7 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的吸光度

Fig.7 Absorbance of VOx thin films deposited at different sputtering powers
2.6 薄膜的力学性能

图 8是不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜硬度的测试结果，从中可以看出，当溅射功率从 80 W 增加到

160 W时，薄膜硬度从 6.061 GPa增加到 7.514 GPa。沉积薄膜硬度随溅射功率的增大而增大，主要源于溅射

过程中，溅射功率的增长，使得到达基底表面的溅射粒子具有更高的能量，这将更有利于溅射粒子在基底表

面的迁移、扩散，进而影响氧化钒薄膜的微观组织结构，使薄膜更加致密、均匀，硬度也相应提高。

不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的弹性模量随压入深度的变化情况如图 9所示，从中可以看出，压头

接触样品表面时，模量先达到一个峰值，随着压入深度的增加，模量急剧下降然后上升，最终测试的模量结

果如表 2所示。从该结果中可以看出随着溅射功率的改变，弹性模量的变化趋势和硬度的变化趋势一致，即

弹性模量随溅射功率的增大而增大。

图 8 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜的硬度

Fig.8 Hardness of VOx thin films deposited at different
sputtering powers

图 9 不同溅射功率下沉积的氧化钒薄膜弹性模量随压入

深度的变化曲线

Fig.9 Dependence of elasticity modulus on pressed depth for
the VOx thin films fabricated by different sputtering powers
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表 2 模量与溅射功率之间的关系

Table 2 Modulus versus sputtering power
Power /W

80
100
140
160

Modulus from unload /GPa
83.54
83.914
87.776
88.265

Standard deviation
1.124
2.297
2.655
1.985

3 结 论
采用射频磁控溅射法，通过精确控制反应溅射过程中的溅射功率参数，制备氧化钒薄膜，并对薄膜样品

的物相结构、表面形貌、光学性能和力学性能进行分析。结果表明：

1) 随着溅射功率的增大，薄膜沉积速率出现明显的递增趋势 ,薄膜表面先变粗糙然后逐渐趋于平滑；

2) 改变溅射功率，薄膜的物相成分存在明显变化，随溅射功率的增大，薄膜由非晶态转变为晶态，氧化

钒薄膜部分晶相结构由 V2O5(001)转变为 VO2(311)，当溅射功率调节到 160 W 时，获得的 VO2相具有明显的

(311)晶面择优生长趋势；

3) 各功率参数下沉积的氧化钒薄膜，光透射率基本都大于 80%，表明薄膜对光的吸收很少，属于弱吸收

透明膜。随着溅射功率的增大，薄膜更加致密，折射率增大，硬度提高，弹性模量也变大，吸光度呈现先减小

后增大的变化趋势。
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