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甩胶法制备ＩＴＯ薄膜及性能研究＊

高德文　武光明　佟　帅
（北京石油化工学院，北京１０２６１７）

摘 要　采用溶胶凝胶并通过甩胶制备薄膜方法制备了ＩＴＯ薄膜。以转速、甩胶时间、干

燥温度和退火温度为参数进行正交试验，确定了甩胶法制备ＩＴＯ薄膜的最优化条件，并对最优化条件

下制备的薄膜进行了电学性能、光学性能和形貌分析。结果表明：该透明导电薄膜具有良好的导电性能

及透光性能，其表面方阻为１３Ω／□，可见光透过率达到了９６％。

关 键 词　ＩＴＯ薄膜；甩胶法；光电性能

中图法分类号　ＴＮ３０４．０５５

　　锡掺杂氧化铟（ＩＴＯ）薄膜是一种ｎ型半导
体材料，它具有较宽的带隙（３．５～４．３ｅＶ），较
高的载流子密度（１　０２１ｃｍ－３）。ＩＴＯ薄膜还具
有许多其它优异的物理、化学性能，如高的可见
光透过率和电导率，与大部分衬底具有良好的
附着性，较强的硬度以及良好的抗酸、碱及有机
溶剂能力。因此，ＩＴＯ薄膜被广泛应用于各种
光电器件中，如平板显示器的电极、窗玻璃防雾
发热膜、节能红外线反射膜、太阳能电池的电
极、太阳光热器的选择性投射膜、光波选择器、
保护涂层、气体传感器［１－４］、现代战机和巡航导
弹窗口等［５］。

ＩＴＯ薄膜有很多种制备技术，包括化学气
相沉积（ＣＶＤ）、激光脉冲沉积（ＰＬＤ）、喷雾热
分解法、真空蒸发镀膜、溶胶－凝胶（Ｓｏｌ－Ｇｅｌ）技
术、微波ＥＣＲ等离子体反应蒸发沉积和磁控溅
射沉积等［６－７］。
目前实验研究中制备ＩＴＯ薄膜多采用直

流磁控溅射镀膜，但由于采用该法镀膜需要有
高密度和高纯度的靶材、昂贵的溅射设备，成本
较高。故笔者采用溶胶凝胶并通过甩胶制备薄
膜方法制备ＩＴＯ透明导电薄膜，该办法具有成
本低，工艺简单，并且具有成膜均匀性好等
优点。

为了进一步降低薄膜表面方阻，以获得高
质量的ＩＴＯ薄膜，通过正交实验探讨了转速、
甩胶时间、干燥温度、退火温度等因素对表面方
阻的影响，确定了甩胶法制备ＩＴＯ薄膜的最优
化条件。采用 Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）、扫描电镜
（ＳＥＭ）、四探针仪及紫外－可见分光光度计等
分析测试手段对薄膜进行了表征。

１　实验

１．１　溶胶的制备
称 取 适 量 的 前 驱 物ＩｎＣｌ３·４Ｈ２Ｏ 和

ＳｎＣｌ４·５Ｈ２Ｏ分别溶于无水乙醇中，在常温下
混合搅拌７～８ｈ；加入一定的去离子水（水与铟
锡盐的物质的量的比为２５），搅拌成均相溶液；
将所得溶液在常温下静置４８ｈ，备用。

ＩＴＯ前驱体的ＴＧＡ－ＤＴＡ热分析曲线如
图１所示［８］，根据该热分析曲线来确定研究中
衬底干燥温度和退火温度。
该实验用的是ＩＴＯ粉体，曲线不包含ＩＴＯ

溶液中溶剂的热分解，乙醇的热分解温度很低，
所以衬底干燥温度可选择为１００，１５０，２００℃。
而退火温度选择在４００，５００，５５０℃。有些文献
也考虑不退火时的ＩＴＯ性能，这里也作为因素
加以考虑。

１．２　甩胶法制膜
将清洗干净的玻璃基片置于基底上，打开

吸片泵，将ＩＴＯ溶胶均匀滴于基片上；调节可



图１　ＩＴＯ前驱体ＴＧＡ－ＤＴＡ热分析曲线

　
调电机转速、甩胶时间，进行甩胶实验，如图２
所示。每次甩胶结束将基片置于可控烘干箱中
在一定温度下干燥１０ｍｉｎ，自然降至室温继续
第２次甩胶。甩胶一定次数后，将基片置于箱
式电阻炉中于一定温度下退火处理，自然降温。

图２　甩胶机

　
１．３　正交实验设计
选择转速、甩胶时间、干燥温度、退火温度

４个因素进行正交实验。实验初期干燥时间均
采用１０ｍｉｎ，甩胶次数设定为５次，由此得到

１２个样品。通过分析各因素对薄膜的导电性
和透光率的影响，找到最佳工艺组合。

１．４　性能表征
薄膜的厚度用ＡＭＢＩＯＳ　ＸＰ－１型台阶仪测

试；晶体结构由ＳＨＩＭＡＤＺＵ　ＸＲＤ－７０００型 Ｘ
射线衍射仪测试；ＩＴＯ薄膜的表面微观形貌与
粗糙度分别由ＪＳＭ－６３３０Ｅ型场发射扫描电镜
及ＣＳＰＭ－４０００型扫描探针观测；紫外吸收光
谱用ＵＮＩＣＯ　ＵＶ－２１００型紫外可见光分光光度
计测试；ＩＴＯ薄膜的电特性由ＳＤＹ－４型四探针
电阻仪检测样品方块电阻。

２　结果与讨论

２．１　正交实验结果分析
正交实验结果如表１所示。
正交实验表还列出了各因素对应每个水平

的平均电阻（ｅ１，ｅ２，ｅ３）和透光率的结果（ｆ１，ｆ２，

ｆ３），以及各因素引起的极差Ｒ１，Ｒ２。表１中极

表１　正交实验表的结果及分析

实
验
序
号

因素

干燥温度
（Ａ）／℃）

转速（Ｂ）／
（ｒ·ｍｉｎ－１）

甩胶时间
（Ｃ）／ｓ
退火温度
（Ｄ）／（℃）

方块
电阻
／（Ω·
□－１）

透光
率／％

１　 １００　 ６００　 ３０ 不退火 ３０　 ８１．８１

２　 １００　 １　０００　 ４０　 ４００　 ２８　 ８３．１０

３　 １００　 １　５００　 ５０　 ５００　 １９　 ８０．２９

４　 １００　 ２　０００　 ５０　 ５５０　 ３６　 ７９．８１

５　 １５０　 ６００　 ４０　 ５００　 ２４　 ８２．８０

６　 １５０　 １　０００　 ４０　 ５５０　 １３　 ９６．３３

７　 １５０　 １　５００　 ５０ 不退火 ４０　 ７４．９８

８　 １５０　 ２　０００　 ３０　 ４００　 ２７　 ８６．９７

９　 ２００　 ６００　 ５０　 ４００　 ５０　 ８９．５４

１０　 ２００　 １　０００　 ３０　 ５００　 ３６　 ８４．７７

１１　 ２００　 １　５００　 ３０　 ５５０　 ３８　 ９３．４１

１２　 ２００　 ２　０００　 ４０ 不退火 ６０　 ８４．２９

ｅ１ ２８．２５　 ３４．６７　 ３２．７５　 ４３．３

ｅ２ ２６．０　 ２５．６７　 ３１．２５　 ３５．０

ｅ３ ４６．０　 ３２．３３　 ３６．２５　 ２６．３３

ｅ４ ４１．０　 ３２．６７

Ｒ１ ２０　 １５．３３　 ５　 １６．９７

ｆ１ ８１．２５　 ８４．７１　 ８６．７４　 ８０．３６

ｆ２ ８５．２７　 ８８．０７　 ８６．６３　 ８６．５３

ｆ３ ８８．０　 ８２．８９　 ８３．２１　 ８２．６２

ｆ４ ８３．６９　 ８９．８２

Ｒ２ ６．７５　 ５．１８　 ３．５３　 ９．４６

差越大表示该因素对薄膜电阻或透光率的影响

越大，因此上述实验的因素对表面方阻的影响
程度为：Ａ＞Ｄ＞Ｂ＞Ｃ，即对薄膜电阻影响因素
依次是：干燥温度、退火温度、转速和甩胶时间；
而对薄膜透光率影响程度为：Ｄ＞Ａ＞Ｂ＞Ｃ，即
实验中对薄膜透光率影响因素依次是：退火温
度、干燥温度、转速和甩胶时间。
由正交实验结果分析得到表面方阻最小的

最佳工艺组合为：干燥温度为１５０℃，转速为

１　０００ｒ／ｍｉｎ，甩胶时间为 ４０ｓ，退火温度为

５００℃。
由正交实验结果分析得到透光率最高的最

佳工艺组合为：干燥温度为２００℃，转速为

１　０００ｒ／ｍｉｎ，甩胶时间为 ３０ｓ，退火温度为

５５０℃。
结合薄膜的表面方阻和透光性综合分析，

可以看出最佳工艺组合为：干燥温度为１５０～
２００℃，转速为１　０００ｒ／ｍｉｎ，甩胶时间为３０～４０
ｓ，退火温度为５００～５５０℃。这一结果从表１
样品６可以得到验证。

２．２　不同退火温度对薄膜结构的影响
在影响甩胶法制备薄膜质量的诸多因素

中，退火温度也是非常重要的一个因素。图３
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是在甩胶时间为４０ｓ，甩胶次数为５次，转速为

１　０００ｒ／ｍｉｎ，干燥温度为１５０℃，而具有不同退
火温度条件下制备的ＩＴＯ薄膜的ＸＲＤ图谱。

图３　ＩＴＯ薄膜的ＸＲＤ图谱

由下至上分别代表在不退火及４００，５００，

５５０℃时热处理ＩＴＯ 薄膜所得的ＸＲＤ 曲线。
图３表明，在２θ为２１．２°，３０．８°，３５．７°，５１．２°，

６０．８°处分别对应于（２１１），（２２２），（４００），（４４０）
和（６２２）衍射峰。随着温度的升高，薄膜样品的

衍射峰峰位基本一致，只是衍射峰强增大。在
甩胶时间为４０ｓ，甩胶次数为５次，转速为

１　０００ｒ／ｍｉｎ，干燥温度为１５０℃条件下制备的
薄膜，即使不退火也有ＩＴＯ的相应结构，退火
温度不是光电性能的唯一因素。

２．３　薄膜性能
下面分析不同镀膜次数对ＩＴＯ薄膜形貌

的影响。选择６号样品的条件，即干燥温度为

１５０℃，转速为１　０００ｒ／ｍｉｎ，甩胶时间为４０ｓ，
退火温度为５５０℃，在不同的薄膜厚度下观测
其形貌。图４为在干燥温度为１５０℃，转速为

１　０００ｒ／ｍｉｎ，甩胶时间为４０ｓ，退火温度为５５０
℃时镀膜５，１０，１５次的形貌图（均放大１０　０００
倍）。
通过观察图４发现，５层ＩＴＯ薄膜表面不

均匀且纳米铟锡氧化物粒径分布很稀薄。当镀
膜层数达到１５层时，粒径分布致密，并且较为
均匀。即镀膜层数增加并达到１５层以上时，薄
膜表面才有连续的ＩＴＯ晶粒。

图４　ＩＴＯ薄膜形貌图（３张图均放大１０　０００倍）

　

３　结论

应用甩胶方法可以制备ＩＴＯ薄膜，制备

ＩＴＯ薄膜的优化工艺条件是：干燥温度为１５０
～２００℃，转速为１　０００ｒ／ｍｉｎ，甩胶时间为３０～
４０ｓ，退火温度为５００～５５０℃；５层ＩＴＯ薄膜
表面不均匀且纳米铟锡氧化物粒径分布很稀

薄，增加镀膜层数，当镀膜层数达到１５层时，粒
径分布致密，并且较为均匀。即镀膜层数达到

１５层以上时，薄膜表面才有连续的ＩＴＯ晶粒；
随着甩胶次数的增加，表面方阻越来越低。薄
膜厚度增加，表面方阻下降。在１～１５层时电

阻下降较多，１５层后电阻变化较小，趋于常数；
在波长大于４００ｎｍ，随着甩胶次数的增加，薄
膜厚度增加，薄膜透光率降低；在甩胶时间为

４０ｓ，甩胶次数为５次，转速为１　０００ｒ／ｍｉｎ，干
燥温度为１５０℃条件下制备的薄膜，即使不退
火也有ＩＴＯ的相应结构，退火温度不是光电性
能的唯一因素。
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