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液位沉降法制备ＩＴＯ薄膜及其光电性能研究

周　洋１，武光明２，殷天兰１，丁　尧１

（１．北京化工大学，北京１０００２９；２．北京石油化工学院，北京１０２６１７）

摘要：采用自制的液位沉降制备薄 膜 装 置 在 普 通 玻 璃 衬 底 上 沉 积 了ＩＴＯ薄 膜，并 对 实 验 条 件 进 行

正交设计以考察制备ＩＴＯ薄膜的最优条件。结果表明，采用液位沉降法成功地制备出ＩＴＯ薄膜。该装

置结构简单、操作方便。影响ＩＴＯ薄膜光电性能的主要因素是镀膜层数，在进行的实验中，制备ＩＴＯ薄

膜的优化条件为：注射回抽速度为２．５ｃｍ／ｍｉｎ，膜层数为２０层，装置倾斜角度为３０°，在３００℃下预处理

５ｍｉｎ，５００℃下退火处理２ｈ，得到的薄膜的透光率为８８．３％，方块电阻为９７０Ω／□。
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　　掺 锡 氧 化 铟（Ｔｉｎ－ｄｏｐｅｄ　ｉｎｄｉｕｍ　ｏｘｉｄｅ，简

称ＩＴＯ）是一种ｎ型半导体材料，其导电率、对

可见光透过率和红外反射率都较高，并且具有

优良的 机 械 强 度 和 化 学 稳 定 性［１］。ＩＴＯ薄 膜

在许多领域都有广泛应用，如电子器件、信息以

及光学领域。在电极材料、红外反射膜 以 及 传

感器等器件 制 造 领 域 都 能 用 到ＩＴＯ薄 膜 的 这

些特性［２］。另外，ＩＴＯ薄膜可以用于 硅 基 太 阳

能电池的制造和研究［３］，由于其 对 于 微 波 的 强

衰减性能，可以在电磁屏蔽玻璃的制造方面发

挥很大的作用［４－５］。

ＩＴＯ薄膜 的 制 备 方 法 可 分 为 化 学 法 和 物

理法，较常用的有喷涂法［６］、真空蒸发法［７］、磁

控溅 射 法［８，９］、溶 胶 凝 胶 法［１０］、脉 冲 激 光 沉 积

法［１１］等。上述 方 法 镀 膜 时 的 实 验 条 件 往 往 要

求很高，例如真空氛围、靶材制作等，导 致 镀 膜

成本 较 高，因 此，目 前 人 们 仍 在 继 续 寻 找ＩＴＯ
薄膜新的制备方法。

笔者采用自制的液位沉降装置在玻璃衬底上

制备ＩＴＯ薄膜，以紫外－可见光分光光度计（ＵＶ－
Ｖｉｓ）、四探针阻抗分析仪、Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）、原子

力显微镜（ＡＦＭ）等手段对所制得的ＩＴＯ薄膜的

晶体结构、微观形貌以及光电性能进行分析，考察

了注射回抽速度、镀膜层数以及装置倾斜角度等

因素对ＩＴＯ薄膜性能的影响。

１　实验

１．１　实验装置

液位沉降法 制 备ＩＴＯ薄 膜 的 实 验 装 置 如

图１所示。装置主要由两部分组成：一 部 分 是

注射回抽系统，由注射回抽泵和注射器组成；另
一部分是液位沉降系统，主要由沉降装置和温

控系统构成。图１所示的倾斜角可以 调 节，同

时注射和回抽速度以及加热温度均可调节。

图１　液位沉降法制备ＩＴＯ薄膜装置

　１．２　ＩＴＯ前驱液的配置

按一定比例称取适量前驱物ＩｎＣｌ３·４Ｈ２Ｏ
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和ＳｎＣｌ４·５Ｈ２Ｏ分别溶于无水乙醇中，在常温

下混合并置于磁力搅拌器上搅拌７～８ｈ，随后

加入与铟锡盐摩尔比为２５∶１的去离子水，进

行搅拌 形 成 均 匀 的 溶 液，于 室 温 将 溶 液 静 置

４８ｈ，即得到透明浅茶色的ＩＴＯ前驱液。

１．３　正交实验表设计

液位沉降法 制 备ＩＴＯ薄 膜 的 影 响 因 素 很

多，笔者选择３个因素进行分析：注射回抽速度

（２．５、５．０、７．５ｃｍ／ｍｉｎ）、镀 膜 层 数（１０、１５、２０
层）、倾 斜 角 度（３０、６０、９０°），预 处 理 时 间 为５
ｍｉｎ，预处理温度为３００℃，退火温度为５００℃。
正交实验表及所制备薄膜的光电性能见表１。

表１　ＩＴＯ薄膜光电性能正交试验表

实
验
序
号

因素

注射回抽速度
／（ｃｍ· ｍｉｎ－１）

镀膜层
数／层

倾斜角
度／（°）

方块电阻
／（Ω·□－１）

平均透
过率／％

１　 ５　 １０　 ３０　 ４　０２３　 ８８．６
２　 ５　 １５　 ６０　 ３　４００　 ８３．３
３　 ５　 ２０　 ９０　 ２　３６７　 ９１．３
４　 ２．５　 １０　 ６０　 ３　８９２　 ８９．２
５　 ２．５　 １５　 ９０　 ３　５２１　 ８３．５
６　 ２．５　 ２０　 ３０　 ９７０　 ８８．３
７　 ７．５　 １０　 ９０　 ４　７８７　 ９０．８
８　 ７．５　 １５　 ３０　 ４　１３１　 ８６．３
９　 ７．５　 ２０　 ６０　 ３　０７２　 ７６．３

Ⅰ ９　７９０　 １２　７０２　 ９　１２４

Ⅱ ８　３８３　 １１　０５２　１０　３６４

Ⅲ １１　９９０　 ６　４０９　 １０　６７５ 方

Ｋ１ ３　２６３　 ４　２３４　 ３　０４１ 块

Ｋ２ ２　７９４　 ３　６８４　 ３　４５５ 电

Ｋ３ ３　９９７　 ２　１３６　 ３　５５８ 阻

Ｓ　 １　２０３　 ２　０９８　 ５１７

Ⅰ ２６３．２　 ２６８．６　 ２６３．２

Ⅱ ２６１．０　 ２５３．１　 ２４８．８

Ⅲ ２５３．４　 ２５５．９　 ２６５．６ 透

Ｋ１ ８７．７　 ８９．５　 ８７．７ 光

Ｋ２ ８７．０　 ８４．４　 ８２．９ 率

Ｋ３ ８４．５　 ８５．３　 ８８．５
Ｓ　 ３．２　 ５．１　 ５．６

１．４　ＩＴＯ薄膜的制备

将洗干 净 的 玻 璃 片 放 置 于 液 位 沉 降 容 器

中；用注射器 取 一 定 量 静 置 后 的ＩＴＯ前 驱 液，
通过注射回 抽 泵 将ＩＴＯ溶 液 以 一 定 速 率 注 射

进入容器中，停留２ｍｉｎ，让玻璃基片与溶液充

分接触，然后以相同的速率将溶液回抽；将基片

取出在３００℃条 件 下 干 燥５ｍｉｎ后 冷 却 到 室

温，重复上述操作进行反复涂膜直到所需膜层；
最后在５００℃条件下退火２ｈ，随炉自然冷却到

室温后得到ＩＴＯ结晶薄膜。

１．５　样品测试分析

采用Ｘ－射线衍射（ＸＲＤ）（ＳＨＩＭＡＺＵ公司

生 产 的 ＸＲＤ－７０００，Ｃｕ 靶，Ｋα 线，管 电 压 为

４０ｋＶ，管 电 流 为１００ｍＡ）测 试 样 品 的 晶 体 结

构；采用ＲＴＳ－４四 探 针 测 试 仪（广 州 四 探 针 发

展有限公司生产）测定方块电阻；采用紫外－可

见光分光光度计（ＵＶ－Ｖｉｓ）（天津市港东科技发

展有限公司生产，ＵＶ－３５０１Ｓ型）测定薄膜的光

学性能；原子力显微镜（本 原 纳 米 仪 器ＣＳＰＭ／

ＢＹ系列ＣＳＰＭ５５００）观察薄膜的表面结构。

２　结果与讨论

２．１　ＩＴＯ 溶 液 蒸 发 后 剩 余 物 质 的 ＤＳＣ－ＳＤＴ
测试

对于配置好的ＩＴＯ溶液进行蒸发，使溶剂

挥发得 到 黏 稠 的 液 体 物 质，对 这 种 物 质 进 行

ＤＳＣ－ＴＧＡ测试，ＩＴＯ溶液蒸发后剩余物质的

ＤＳＣ－ＴＧＡ测试 曲 线 如 图２所 示。从 图２可

以看出，在１５０～３５０℃的位置 有 分 解 的 过 程，
损失了一部分的质量，得到初步的湿 膜。根 据

前期实验结 果，将 干 燥 温 度 设 计 在３００℃；在

４２０～５００℃，有 第２次 分 解 过 程，此 时 应 该 是

薄膜形成的过程，为了研究这一过程的结构，将
退火温度设计在４００～５４０℃。根 据 前 期 的 实

验结果，在５００℃的条件下ＩＴＯ薄膜的光电性

能都比较优良，因此将退火温度设计在５００℃。

图２　ＩＴＯ溶液蒸发后剩余物质的

ＤＳＣ－ＴＧＡ测试曲线

　
２．２　ＩＴＯ薄膜结构

根据表１所示的样品的光 电 性 能 数 据，选

取光电性能较好的３号和６号样品进 行ＸＲＤ
测试 分 析。２组 样 品 的 ＸＲＤ测 试 结 果 如 图３
所示。

由图３可知，制备得到的ＩＴＯ薄膜已经形

成Ｉｎ２Ｏ３ 结构，除此之外，没有发现ＳｎＯ２ 及其

２ 北京石油化工学院学报 ２０１３年第２１卷
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图３　ＩＴＯ薄膜ＸＲＤ测试图

　
他相存在，表明Ｓｎ在结构中替换了Ｉｎ。样品６
的结晶程度较好，薄膜沿（２２２）择优取向。

２．３　ＩＴＯ薄膜表面形貌

选取光电性能较好的３号和６号样品进行

ＡＦＭ测试，其形貌如图４所示。２组实验均有

明显的薄膜生长，但是６号样品的晶粒生长更

加致密均匀，表面平整度较高；而３号样品的表

面均匀度相对较低，出现晶粒大小不均匀的现

象，这是由于３号样品的注射回抽速度和倾斜

角度都较大，使得ＩＴＯ溶液与基片的接触时间

较短，溶液在基片上的附着程度较低，出现一定

的缺陷，致使薄膜表面不均匀，这也更加证实了

６号样品 的 实 验 条 件 可 以 作 为ＩＴＯ薄 膜 制 备

的优化条件。

图４　不同条件下ＩＴＯ薄膜的ＡＦＭ图像

　２．４　ＩＴＯ薄膜的电学性能

根据表１的方块电阻分析 计 算 结 果，影 响

ＩＴＯ薄膜电阻的因素排序为：薄膜层数—注射

回抽速度—倾斜角度；液位沉降 法 制 备 得 到 的

ＩＴＯ薄膜方块电阻较大，这是由于液位沉降法

制备薄膜时在薄膜上遗留很多空位导致薄膜不

够致密，影响电荷的迁移速度。在制备 薄 膜 的

时候，镀膜层数的增加使得后面沉积的颗粒可

以补充热分解遗留的空位，对薄膜的致密性有

益。注射回 抽 速 度 和 倾 斜 角 度 都 会 影 响ＩＴＯ
前驱液与基片的接触时间，较慢的注射回抽速

度和较小的倾斜角度都可以增加溶液与基片的

接触时间，增大薄膜的厚度，有利于薄膜的致密

性，从而提高薄膜的导电性能。

２．５　ＩＴＯ薄膜的光学性能

在玻璃基片的两面都镀上了ＩＴＯ薄膜，因

此所测的透光率是两面薄膜的透光率。根据表

１中透光率分析计算结果，影响ＩＴＯ薄膜透光

率的因素排 序 为：倾 斜 角 度—镀 膜 层 数—注 射

回抽速度，但是３种因素对于透光率的影响差

别不大。镀膜层数较少时，薄膜的透光率较好，
这是由于在利用液位沉降法制备薄膜的过程中

会出现液滴存留在基片表面的现象，造成薄膜

表面的不均匀，而镀膜层数的增多会导致这种

不均匀现象的加重，从而影响薄膜的透光率，但
是影响比较微弱。

综上所述，对于ＩＴＯ薄膜的电性能以及光

性能，镀膜层数的影响都比较大。若是 重 点 考

虑薄膜的电性能，应该采用的优化条件为注射

回抽速度为２．５ｃｍ／ｍｉｎ，镀 膜 层 数 为２０层，倾

斜角度 为３０°。若 重 点 考 虑 薄 膜 的 光 性 能，应

该 采 用 的 优 化 条 件 为 注 射 回 抽 速 度 为

５ｃｍ／ｍｉｎ，镀膜层数为１０层，倾斜角度为９０°。
如果综合考虑薄膜的光电性能，选取正交实验

得到的光电性能较好的３号和６号样品进行分

析，这２组样品的透光率曲线如图５所示。综

合分析，在 已 进 行 的 实 验 中，液 位 沉 降 法 制 备

ＩＴＯ 薄 膜 的 优 化 条 件 为 注 射 回 抽 速 度 为

２．５ｃｍ／ｍｉｎ，镀膜层数为２０层，倾斜角度３０°，
在３００℃下进行预处理，在５００℃下进行退火

处理，得到 的 薄 膜 的 透 光 率 为８８．３％，方 块 电

阻为９７０Ω／□。

图５　２组样品的透光率曲线

３　结语

采用自 制 的 液 位 沉 降 装 置 成 功 制 备 出 了

３第４期 周　洋等 ．液位沉降法制备ＩＴＯ薄膜及其光电性能研究
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ＩＴＯ薄膜，该装置结构简单、操作方便，且能通

过装置控制薄膜厚度，进而影响薄膜 性 能。影

响ＩＴＯ薄膜光电性能的主要因素是镀膜层数，
在已进行的实验中，制备ＩＴＯ薄膜的优化条件

为注 射 回 抽 速 度 为２．５ｃｍ／ｍｉｎ，膜 层 数 为２０
层，装置倾斜角度为３０°，在３００℃下 预 处 理５
ｍｉｎ，５００℃下退火处理２ｈ，得到的薄膜的透光

率为８８．３％，方块电阻为９７０Ω／□。
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ｐｌｉｃａｔｉｏｎｓ［Ｊ］．Ｔｈｉｎ　Ｓｏｌｉｄ　Ｆｉｌｍｓ，２００２，（４１１）：

１－５．
［３］　Ｂｒｕｋ　Ｌ，Ｆｅｄｏｒｏｖ　Ｖ，Ｓｈｅｒｂａｎ　Ｄ，ｅｔ　ａｌ．Ｉｓｏｔｙｐｅ

ｂｉｆａｃｉａｌ　ｓｉｌｉｃｏｎ　ｓｏｌａｒ　ｃｅｌｌｓ　ｏｂｔａｉｎｅｄ　ｂｙ　ＩＴＯ　ｓｐｒａｙ

ｐｙｒｏｌｙｓｉｓ［Ｊ］．Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ
Ｂ，２００９，（１５９／１６０）：２８２－２８５．

［４］　孙丽 达．纳 米ＩＴＯ 粉 末 制 备 工 艺 技 术 的 研 究

［Ｄ］．云南：昆明理工大学，２００９：１－７．
［５］　周 洋，武 光 明，高 德 文，等．喷 雾 热 分 解 法 制 备

ＩＴＯ薄 膜 及 其 光 电 性 能 研 究［Ｊ］．纳 米 科 技，

２０１２，９（２）：４４－４５．
［６］　Ｙｕｔａｋａ　Ｓ，Ｃｈｉｋａｋｏ　Ｋ，Ｓｈｉｇｅｙｕｋｉ　Ｓ，ｅｔ　ａｌ．Ｈｉｇｈ－

ｌｙ－ｃｏｎｄｕｃｔｉｎｇ　ｉｎｄｉｕｍ－ｔｉｎ－ｏｘｉｄｅ　ｔｒａｎｓｐａｒｅｎｔ　ｆｉｌｍｓ

ｆａｂｒｉｃａｔｅｄ　ｂｙ　Ｓｐ　ｒａｙ　ＣＶＤ　ｕｓｉｎｇ　ｅｔｈａｎｏｌ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ

ｏｆ　ｉｎｄｉｕｍ（Ⅲ）ｃｈｌｏｒｉｄｅ　ａｎｄ　Ｔｉｎ（Ⅱ）ｃｈｌｏｒｉｄｅ［Ｊ］．

Ｔｈｉｎ　Ｓｏｌｉｄ　Ｆｉｌｍｓ，２００２，４０９：４６．
［７］　Ｇｅｏｒｇｅ　Ｊ，Ｍｅｎｏｎ　Ｃ　Ｓ．Ｅｌｅｃｔｒｉｃａｌ　ａｎｄ　ｏｐｔｉｃａｌ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｂｅａｍ　ｅｖａｐｏｒａｔｅｄ　ＩＴＯ　ｔｈｉｎ

ｆｉｌｍｓ［Ｊ］．Ｓｕｒｆａｃｅ　ａｎｄ　Ｃｏａｔｉｎｇｓ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，

２０００，１３２：４５．
［８］　Ｙｅｏｍ　Ｈ　Ｙ，Ｐｏｐｏｖｉｃｈ　Ｎ，Ｃｈａｓｏｎ　Ｅ，ｅｔ　ａｌ．Ａ

ｓｔｕｄｙ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｐｒｏｃｅｓｓ　ｏｘｙｇｅｎ　ｏｎ　ｓｔｒｅｓｓ　ｅ－
ｖｏｌｕｔｉｏｎ　ｉｎ　ｄ．ｃ．ｍａｇｎｅｔｒｏｎ－ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ　ｔｉｎ－ｄｏｐｅｄ

ｉｎｄｉｕｍ　ｏｘｉｄｅ［Ｊ］．Ｔｈｉｎ　Ｓｏｌｉｄ　Ｆｉｌｍｓ，２００２，

４１１：１７．
［９］　Ｇｏｒｊａｎｃ　Ｔ　Ｃ，Ｌｅｏｎｇ　Ｄ，Ｐｙ　Ｃ，ｅｔ　ａｌ．Ｒｏｏｍ　ｔｅｍ－

ｐｅｒａｔｕｒｅ　ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ＩＴＯ　ｕｓｉｎｇ　ｒ．ｆ．ｍａｇｎｅｔｒｏｎ

ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ［Ｊ］．Ｔｈｉｎ　Ｓｏｌｉｄ　Ｆｉｌｍｓ，２００２，４１３：１８１．
［１０］　Ａｌａｍ　Ｍ　Ｊ，Ｃａｍｅｒｏｎ　Ｄ　Ｃ．Ｏｐ　ｔｉｃａｌ　ａｎｄ　ｅｌｅｃｔｒｉｃａｌ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｔｒａｎｓｐａｒｅｎｔ　ｃｏｎｄｕｃｔｉｖｅ　ＩＴＯ　ｔｈｉｎ

ｆｉｌｍｓ　ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ　ｂｙ　ｓｏｌ－ｇｅｌ　ｐｒｏｃｅｓｓ［Ｊ］．Ｔｈｉｎ　Ｓｏｌ－
ｉｄ　Ｆｉｌｍｓ，２０００，３７７２３７８：４５５．

［１１］　Ａｄｕｒｏｄｉｊａ　Ｆ　Ｏ，Ｉｚｕｍｉ　Ｈ，Ｉｓｈｉｈａｒａ　Ｔ，ｅｔ　ａｌ．

Ｌｏｗ－ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｇｒｏｗｔｈ　ｏｆ　ｌｏｗ２ｒｅｓｉｓｔｉｖｉｔｙ　ｉｎｄｉ－
ｕｍ－ｔｉｎ－ｏｘｉｄｅ　ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍｓ　ｂｙ　ｐｕｌｓｅｄ　ｌａｓｅｒ　ｄｅｐｏｓｉ－
ｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｖａｃｕｕｍ，２０００，５９：６４１．

Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ　ｏｆ　ＩＴＯ　Ｔｈｉｎ　Ｆｉｌｍｓ　Ｔｈｒｏｕｇｈ　Ｌｅｖｅｌ
Ｓｅｄｉｍｅｎｔａｔｉｏｎ　ａｎｄ　ｉｔｓ　Ｐｈｏｔｏｅｌｅｃｔｒｉｃ　Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ

ＺＨＯＵ　Ｙａｎｇ，ＷＵ　Ｇｕａｎｇ－ｍｉｎｇ，ＹＩＮ　Ｔｉａｎ－ｌａｎ，ＤＩＮＧ　Ｒａｏ
（１．Ｂｅｉｊｉｎｇ　Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ　ｏｆ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００２９，Ｃｈｉｎａ；

２．Ｂｅｉｊｉｎｇ　Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ　ｏｆ　Ｐｅｔｒｏ－ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０２６１７，Ｃｈｉｎａ）
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