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NiO薄膜的脉冲激光沉积及其结构和光学特性研究 
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摘要: 利用脉冲激光沉积法在 ITO玻璃衬底上制备了 NiO薄膜，利用 XRD、AFM对样品的晶体结构和表面形貌

进行了表征，并对其透射光谱进行了测试，研究了衬底温度及脉冲激光能量对所制 NiO薄膜的结构、形貌和光学特性

的影响。结果表明：在脉冲激光能量为 180 mJ、衬底温度为 600~700 ℃条件下所制备的样品为沿（111）晶面择优取

向生长的多晶 NiO薄膜，薄膜结晶质量良好，表面颗粒排列均匀，可见光透射率较高，禁带宽度为 3.40~3.47 eV。 
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Pulsed laser deposition of NiO thin films and study of their structure 
and optical properties 

LI Lin, DONG Yan, YU Liang, WEN Yanan, LIANG Qi 

(School of Electronic Science and Applied Physics, Hefei University of Technology, Hefei  230009, China) 

Abstract: NiO thin films were prepared on ITO glass substrates by pulsed laser deposition. The crytal structures and 

surface morphologies of the prepared samples were characterized by XRD and AFM. The optical transmission spectra of the 

deposited films were measured. The influences of the substrate temperature and pulsed laser energy on the structure, 

morphology and optical properties of the prepared NiO films were investigated. The results show that the NiO thin films 

grown at substrate temperature from 600 ℃ to 700 ℃ with 180 mJ of pulsed laser energy are polycrystalline and 

preferentially oriented along the (111) plane, with good crystallinity, uniform surface crystallites, high visible light 

transmissivity, and energy gaps of 3.40–3.47 eV. 
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NiO是 p型宽禁带半导体材料，为立方氯化钠结

构，其化学稳定性很高，并具有一些独特而优良的特

性，在电致变色薄膜、气敏传感器、光催化、锂离子

电池电极、阻变开关、阻变存储器、透明导电薄膜及

紫外探测等方面都有着良好的应用前景[1-7]。近年来，

NiO 薄膜的研究受到较大关注，高质量、性能优良

的 NiO 薄膜的制备已成为具有重要意义的研究课

题。NiO 薄膜的制备方法主要有磁控溅射法[6-7]、热

蒸发法[8]、脉冲激光沉积法[9-11]、溶胶-凝胶法[12]和喷

雾热解法[13]等，而制备方法以及制备条件对于 NiO

薄膜的相关性质如结晶状况、化学配比、表面形貌、

电学、光学及磁学性质等都有影响。 

脉冲激光沉积法（Pulsed Laser Deposition，PLD）

具有沉积速率高、生长参数独立可调、可精确控制

化学计量比和可外延沉积薄膜等优点。利用 PLD法

在 ITO玻璃（玻璃基片上镀有透明导电 In2O3·SnO2

薄膜）衬底上生长高质量 NiO 薄膜，对于基于宽禁

带 p 型半导体材料的薄膜器件的研究与应用有着重

要意义，但相关文献报道较少，且已有实验结果的

沉积薄膜结晶质量也不高。笔者利用 PLD 法在 ITO

玻璃衬底上制备 NiO 薄膜，通过改变沉积参数如脉

冲激光能量及衬底温度制备 NiO 薄膜，对所制备薄
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膜的晶体结构、表面形貌和光学特性等进行测试、

分析，以确定高质量 NiO薄膜的生长条件。 

1 实验 

高纯 NiO陶瓷靶材是使用纯度为 99.99%的 NiO

粉末经压制成型及 1 300 ℃高温烧结而制成的。镀膜

前，分别使用丙酮和无水乙醇对衬底基片进行 10 min

的超声清洗。待基片清洗完毕，烘干后将其装入基

片托并放入沉积室。 

实验所使用的脉冲激光沉积设备为 PLD-450 脉

冲激光沉积系统和 COMPexPro102 KrF 准分子激光

器，衬底为 ITO 玻璃。首先使用机械泵和分子泵抽

真空至 5×10–4 Pa，然后充入高纯氧气；使激光经过

透镜聚焦于靶材表面，烧蚀 NiO 靶材并形成等离子

体羽辉进而在衬底上生长 NiO 薄膜。薄膜沉积时，

靶材和基片均匀速转动，靶材表面的烧蚀面积约为

0.1 cm×0.2 cm。实验所用沉积参数：靶基距为 5 cm，

单脉冲激光能量分别为 150 mJ和 180 mJ，衬底温度

为 500~700 ℃，激光重复频率为 5Hz，氧分压为 30 

Pa，沉积时间为 60 min。 

使用D/MAX2500VL/PC型X射线衍射仪（CuKα

靶，λ=0.154 06 nm）对所制备的NiO靶材和NiO薄膜

进行XRD测试，使用CSPM 4000型原子力显微镜对

NiO薄膜表面形貌进行表征，使用LRS-3型荧光光谱

仪对透射光谱进行测量，使用ELLIP-A型椭偏仪对薄

膜厚度进行测定。 

2 结果与分析 

2.1 NiO薄膜的 XRD分析 

图 1为脉冲激光能量为 150 mJ、不同衬底温度

下生长的 NiO薄膜样品的 XRD谱。由图可见，当衬

底温度为 500 ℃和 600 ℃时，其 XRD谱中仅出现强

度非常小的与 NiO（111）晶面对应的衍射峰及微弱

的（200）峰和（220）峰，说明此条件下所制备的 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 1  脉冲激光能量为 150 mJ、不同衬底温度下生长的 NiO薄膜样品的
XRD谱 

Fig.1  XRD patterns of NiO thin film samples grown at different substrate 
temperatures with 150 mJ of pulsed laser energy 

NiO 薄膜的结晶程度很差，以非晶结构为主；当衬

底温度为 700 ℃时，所制样品的 XRD 谱中（200）

峰较强，而（111）峰和（220）峰较弱，可见该温度

下所制薄膜的结晶程度有所提高。此外所有样品的

XRD谱中还均出现对应 ITO中 In2O3（111）晶面的

衍射峰。 

图 2为脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底温度

下生长的 NiO薄膜样品的 XRD谱。由图可见，所有

样品的 XRD谱均在 2θ=37.3°附近出现了 NiO（111）

晶面的衍射峰，在 43.3°附近出现了 NiO（200）晶面

的衍射峰，在 62.9°附近出现了 NiO（220）晶面的衍

射峰，其中（111）衍射峰强度明显比其他峰强得多，

由此可见该条件下所制薄膜是沿（111）晶面择优生

长的。其各衍射峰位与 NiO 标准卡（PDF No. 

04-0835）的相应峰位均能很好地吻合，表明制备的

薄膜为多晶 NiO薄膜。当衬底温度为 500 ℃和 550 ℃

时，NiO（111）晶面的衍射峰强度较小，说明薄膜

的结晶程度不高；当衬底温度为 600~700 ℃时，（111）

衍射峰强度增强，薄膜的结晶程度较高。衍射峰强

度和结晶程度随衬底温度升高而提高，可以归因于

氧化动力学过程的增强[14]。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 2  脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底温度下生长的 NiO薄膜样品的
XRD谱 

Fig.2  XRD patterns of NiO thin film samples grown at different substrate 
temperatures with 180mJ of pulsed laser energy 

图 3所示为脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底

温度下生长的 NiO薄膜样品（111）衍射峰的半高宽

（FWHM）值与晶粒尺寸，薄膜晶粒尺寸是根据

Scherrer公式计算得到的。Scherrer公式为[9]： 

D = kλ / ( βcosθ )          （1） 

式中：D为晶粒度；k为 Scherrer常数，其值为 0.9；

λ为 X射线波长（0.150 4 nm）；β为衍射峰的半高宽

（弧度）；θ为衍射角。 

由图可见，衬底温度为 500~600 ℃时所制样品

的（111）晶面衍射峰半高宽（FWHM）值接近，晶

粒尺寸相近，随着衬底温度继续升高半高宽下降明

显，晶粒尺寸增加，至 700 ℃时，所制薄膜的（111）

衍射峰半高宽达到最小值，为 0.19°，晶粒尺寸最大，
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为 43.7 nm。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 3  脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底温度下生长的 NiO样品的
XRD(111)衍射峰 FWHM值和晶粒尺寸 

Fig.3  FWHM of XRD(111) diffration peak and grain sizes of NiO samples 
grown at different substrate temperatures with 180 mJ of pulsed laser energy 

同时可以利用布拉格公式和立方晶格面间距公

式计算 NiO薄膜的晶格常数[15]，布拉格公式为： 

 = 2dhklsinθ             （2） 

立方晶格面间距公式为： 

222 lkhadhkl         （3） 

式中：λ 为 X 射线的波长；θ 为衍射角；hkl 为晶面

指数；dhkl为（hkl）晶面族的面间距；a为晶格常数。

图 4是根据脉冲激光能量为 180 mJ时生长的 NiO薄

膜样品（111）晶面衍射峰的数据计算得到的晶格常

数。由图可见，当衬底温度由 500 ℃升高至 650 ℃，

晶格常数由 0.417 5 nm下降至最小值 0.413 2 nm；衬

底温度继续升高至 700 ℃时，晶格常数变大至 0.416 6 

nm。NiO 薄膜的面间距和晶格常数的变化反映了薄

膜中的应力变化状况[16]，所制备 NiO 薄膜中存在一

定的张应力。衬底温度为 500 ℃时所生长薄膜的晶格

常数与标准样品的晶格常数很接近，应力很小；随

着衬底温度升高，薄膜的晶格常数变小，应力变大，

当 650 ℃时，应力达到最大值，700 ℃时应力又有所

减小。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 4  脉冲激光能量为 180 mJ时生长的 NiO薄膜的晶格常数随衬底温度
的变化 

Fig.4  Variation of lattice parameter with substrate temperature of NiO films 
grown with 180 mJ of pulsed laser energy 

 

另外，利用冷热探针法测试 NiO 薄膜的导电类

型，结果表明所制备 NiO薄膜均为 p型。 

2.2 NiO薄膜的 AFM分析 

图 5为脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底温度

下生长的 NiO薄膜表面形貌的 AFM照片，衬底温度

为 500，550，600，650和 700 ℃时所制的样品表面

平均粗糙度（Ra）分别为 4.6，4.5，1.2，1.0和 1.3 nm，

平均颗粒直径分别为 530，410，320，295和 306 nm。

由图可见，衬底温度 500 ℃和 550 ℃时所制的样品

表面颗粒尺寸大，颗粒排列不均匀，粗糙度较大；

衬底温度为 600，650和 700 ℃的样品颗粒尺寸略小，

颗粒排列较为均匀，粗糙度比较小。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

（a） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

（b） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(c) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(d) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(e) 
(a) ts=500 ℃；(b) ts =550 ℃ ；(c) ts =600 ℃；(d) ts =650 ℃；(e) ts =700 ℃ 
图 5  脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底温度 ts下生长的 NiO薄膜表面

形貌的 AFM照片(扫描范围为 5 μm×5 μm) 
Fig.5  AFM images of surface morphologies of NiO thin films grown at 

different substrate temperatures with 180 mJ of pulsed laser energy(scan range: 
5 μm×5 μm) 
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2.3 NiO薄膜的光学特性 

图 6为脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底温度

下制备的 NiO 薄膜的透射光谱。由图可见，在可见

光区域，样品的透射率均较高，其中，衬底温度为

650 ℃时所制备样品的透射率最高，平均超过 80%，

衬底温度为 600 ℃所制备样品透射率比较均匀且超

过 70%。所有样品透射率在 350 nm附近急剧下降，

这对应于带边吸收。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 6  脉冲激光能量为 180 mJ、不同衬底温度下生长的 NiO薄膜的透射
光谱 

Fig.6  Optical transmission spectra of NiO thin films grown at different 
substrate temperatures with 180 mJ of pulsed laser energy 

利用公式(4)对薄膜样品的吸收系数α进行计算[7]： 

α = ln(1/T)/d               (4) 

式中：d为薄膜厚度；T为薄膜透射率。 

在衬底温度为 500~700 ℃的条件下所制备的

NiO 薄膜的厚度分别为 390.1，372.4，358.0，346.7

和 325.5 nm。图 7为脉冲激光能量为 180 mJ不同衬

底温度（500~700 ℃）下所制备 NiO薄膜的(αhν)2~hν

关系曲线，利用图中曲线线性部分外推所确定衬底

温度为 500~700 ℃的条件下所制备的 NiO薄膜材料

直接跃迁禁带宽度[7]分别为：3.56，3.57，3.47，3.47

和 3.40 eV，该结果与文献报道的 NiO薄膜禁带宽度

(3.15~4.10 eV)[6,13,14-16]相符合。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 7  脉冲激光能量为 180 mJ时不同衬底温度生长的 NiO薄膜的(αhν)2 
~hν关系曲线 

Fig.7  (αhν)2 -hν curves of NiO thin films grown at different substrate 
temperatures with 180 mJ of pulsed laser energy 

3 结论 

利用脉冲激光沉积法在 ITO 玻璃衬底上制备

NiO薄膜，通过 XRD、AFM和透射光谱测试分析研

究了衬底温度（500~700 ℃）及脉冲激光能量对 NiO

薄膜结晶状况、表面形貌和光学特性的影响。在脉

冲激光能量为 180 mJ、衬底温度为 600~700 ℃的条

件下可制备表面颗粒排列较均匀、结晶质量良好且

沿（111）晶面择优取向生长的 NiO多晶薄膜，样品

的可见光透射率较高，禁带宽度为 3.40~3.47 eV，可

以作为高质量的宽禁带 p 型材料在薄膜器件上获得

重要应用。 
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