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透红外导电膜的制备

李天从 黄佳枉 陈
‘

各坚

华侨大学 国营三一八厂 )

选红外针电膜在夜视光学仪器中有着重要应用
。

我们在研制过程中推行 Q C ,

采用正交 试 验

和电子计算机模拟
,

大大缩短了研制周期
,

成功地利用真空蒸镀法
,

制备了一批优质透红夕卜导 电

膜
,

其光学和电学参数超过了国外同类产品
.

言

金属氧化物透明导电膜具有光透过率高
,

导 电性能好等突出优点
.

用于空间飞行器上做

防霜膜
,

液晶快门上做透明电极
,

全息技术光塑料中做导电层
,

以及光电化学和太阳能利用

等方面
,

都有广阔的应用前景
。

目前
,

国内外制造透明导电膜有
“
蒸熏法

” 、 “
喷镀法

” 、 “
真空蒸镀法

” 和 “ R
.

F 溅

射法”
等

. “
蒸熏法

” 与 “
化学喷镀法

”
设备较简单

,

但由于基片加温高
,

对薄 另 件 变形

严重
,

膜均匀性不好
.

国外 目前用得较多的方法是
“ R

.

F 溅射 法
” 和 “

真空 镀 膜 法” ,

如

V o s s e n
等人用 I之

.

1犷溅射法获得掺有 5 0 0
:

的 In
Z
O : 薄膜

,

大烟等人采用掺有 9 % S n O : ( 克分

子百分比 ) 的 In
Z
O 。
作靶进行高频 溅射

,

得到 In ZO , 一

S n O
:

膜
,

吉田等人设
一

计了专门蒸 镀 透

明导电膜的真空蒸发装置等
.

我们接受的研制任务
,

要求对近红外 0
.

9声 处
,

胶合于棱镜上的胶合件透过率 T > 80 %
,

尺寸为 1 09 m m x 3 4m m 的矩形薄膜面电阻为 4 5 9 士 15 9 ( 或稍低 )
,

机械强度一级等
。

经分

析研究
,

拟采用真空电子束加热蒸镀 In ZO 3 一

S n O
Z

透红外导电膜
.

二
、

导 电 原 理

极薄的介质材料如金属氧化物
,

一般是透明而不导电的
,

但 In
Z
O 。一 S n O

Z

薄膜却具 有透

明而导电的本领
,

其导电的机理是属于半导体导电膜
。

采用 In
Z
O ,
掺杂 S n O :

作为导 电膜材料
,

由于 S n O : 的扭S
n
原子比 In ZO : 的 Jn 原子外 层

多一个价电子
,

这个价电子从以化学键的束缚状态下介脱而成为载流子
,

使薄 膜 成 为 N 型

本文 1 9 8 4 年 7 月 6 日收到
。
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半导体
。

据雷耳效应可知

V x 二 R 刀

I B

h ( 1 )

对于 N 型半呼体
、

由 ( 2 ) 得

应用四探针法 可测得 p ,

又

左H 二

n 二

( 2 )

( 3 )

·一、1
一

雌

可得

式中

l

户

林
, 二

刀声
: 己

一

尺11

P

( 生)

( 5 )

R 二

—
霍 耳系数 V ll

—
霍耳电压

h

—
薄膜厚度 I

—
电流强度

B

—
磁感应强度 :

—
电子浓度

少
—

电子迁移率 户

—薄膜电阻率

由上述各式可知
,

由测定霍耳系数 R H
可求出电子浓度 tl’ 由 天H 及由四探针法测得 p ,

则可求出 林
, .

当 R H < o 时
,

则可判断膜层中电子是多数载流子
,

其导电机构属 N 型
.

由式

( 4 ) 可知
,

电子浓度
刀及电子迁移率 林

二

越大
,

则其导电性越好
.

三
、

应用计算机模拟求得最佳膜厚

由麦克斯韦方程和薄膜光学理论导出膜系特征矩阵为
:

l
es、

/ e o s d
i

,、

i叮 s in 占
i

一 5 1n d -

权C 少 e o s d l 尸

_ .

一 _ _
, 、 , _ 一

卜
、

. 。

2 兀N d c 0 5 0 。
、 , ,

二。 、

二
, _ ‘ 、 . , 、、 ,

~ _
_ _ , , ,

.
_

.

_ _ .

_ ~

式甲
,

溥腆位相厚岌 ol 二

—
一

灭一
~

一
一

足尤则伙长 ,̂ 尤早厚度 川a 及 人射用 召 附阴数
·

光学导纳 : 一

号
.

膜层的透过率 T (

沂 ‘一

漂:)(渭)

丧示共板复数
。
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表 1 计算机模拟摸片胶合前后透过率数据

1 7 1

光学厚度 国外同类产 !

品:
胶合后 T

( % )

7 9
.

3

膜片胶合

前 T ( % )

膜片胶合

后 T ( 乡‘)
结 i仑。

(A)
2 8 0 0

2 8 5 0

2 9 0 0

2 9 5 0

3QOO

30 5 0

31 0 0

3 1 5 0

3 2 0 0

:‘2 5 0

)玉3 ()0

3 3 5 0

3 刁(} ()

:弓
1

15 0

3 5 ()O

3 5 益孚O

3 6 (、0

:之6几0

3了0 0

3 丁5 0

3乏{0 0

3 8 5 0

3 9 0 0

3
了}5 0

{l飞毛)O
,

0 sf、
.

端1 0 0

11 5 0

j艺0 0

嗜2 5 0

}3 0 0

13 5 0

刁J0 0
J

J
/
15 0
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理5弓O

4 6 0 (、

4 6 5 ()
之
17 0 0

1 7 5 0

JS OO

18 5〔)
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沙 ( 1 )

.

8(
:〕 )

7 9
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3

7 9
。

5

7 9
。

7

7 9
。

9

a
.

lll (l )分析出国外同类 产

l
钻的 光谱透过率为7 5

.

5 %

左右

8 2
.

0

8 2
.

2

8 2
.

5

l
一

自( 2 ) 以 卜云 出
,

随 着

另件透过率的增加
,

膜片

胶合后的 T 值也相应增 加
火
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{
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O
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c
.

山 又3 ) 以 卜看 出
,

随 肴

另件 T {直增加
,

脱片胶 合

后 T 值增加 红 慢
,

在 点

( 3 ) 处 !咬前 匕充今 含 的 ,I’

值杆弓等

d
.

在
、

以 。
一 ( 5 )对应的万如华

使 T 值达最大
,

因 “门 是

最子上睽厚
e 、

只要胶合前另 件 透 过 率

T ‘ 7 5
、

5 %
,

胶合后即可

达到或超过国外同类产
,

}
!l:
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表 2 导电膜胶合后 T 实测值与模拟值相比较
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四
、

采用正交试验法获得, 佳工艺条件

针对有关资料和几个实验的信息
,

分析 工艺不稳定和质量不高的原因
,

作因果分析图
,

可知影响质里的因素甚多
,

有来自加工方法和材料
、

付料
,
有来自仪器和操作者本身的原因

以至工艺卫生等等
.

由于镀膜设备和材料价格昂贵
,

做一次实验成本以百元计
,

而且一天一

般仅能做 1~ 2次
.

全面考察影响因素
,

需很长时间
。

为了多快好省完成攻关任务
,

决定推行

QC
,

采取正交试验法
,

以取得 良好经济效益
.

经过分析
,

认为最主要的因素是
: ( l ) 电子

枪加速电压
, ( 2 ) 电子束流

; ( 3 ) 烘烤温度 ; ( 4 ) 蒸发时间
.

对材料
、

付料
、

仪 器
、

管

理等其他因素也逐一创造最优条件
。

(一 ) 翻定因素位级衰

表 3

因 素

位级 l

位级 2

位级 3

少速电里
_

{
_

电贡塑
ZK V { 4 Om A

洪烤温度 i 燕发时间

4K V S O m A

三三过⋯
1 8 0 ℃

l0

2 0

6K V 6 0 皿A 2 1 0 ℃

(二 ) 试脸方案

表 4

必
坐

加速电压 电子束流 烘烤温度 蒸发时间

一2(2
一

} 1 ( ZK v )

) 2 ( 4K v )

1 3 ( 6 K V )

⋯
z ( : K v )

⋯
2 ( 4 K · )

{ 3 ( 6 K v )

⋯
一二

‘ “ ‘、 ’ _
·

}
_

‘( “K v )

1 2 ( 4 K y )

1 3 ( 6 K V )

2

1 ( 4 0 m A )

1 ( 4 0 m A )

1 ( 4 0 m A )

2 ( 5 0 m A )

2 ( 5 0 m A )

2 ( 5 0 m A )

3 ( 6 0 m A )

3 ( 6 0 m A )

3 ( 6 0 m A )

3 ( 2 1 0℃ )

)l)l ( 15 0 ℃ )

2 ( 180 ℃ )

1 ( 1 0

3 ( 3 0

2 ( 180 ℃ ) 1 ( 1 0 尸

3 ( 21 0℃ )

l ( 1 5 0
O

C )

3 ( 3 0 , )

2 ( 2 0 , )

1 ( 1 5 0
“

C )

2 ( 1 8 0
“

C )

3 ( 2 1 0
“

C )

3 ( 3 0 ‘

2 ( 2 0
,

I ( 1 0

三 ) 试脸结果的分析
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场
:
本试毅考察的指标是

:

膜层的红外透过率 T ( % ) 与电阻 (口 )
。

经分析
,

评分标 准定

1

一 10 0 {
一T

�

l
一+Y 二

1

}R 一 7 5 }

式中 T ( % ) 表示 。
.

9林处的百分透过率
, R 为膜层面电阻

.

试脸结果 ( 表5 )
。

表 5

验 计 忆}{ 试 验 结

加速
电压

电子
束流

烘烤
温度

燕匆
日寸}可

电 阵{!
-

R ( 口 )

评

果

分

Y

试一

价
、

一
2 8 0

3 5 2

1 5 6

3 9 3

8 5

1 2 8

1 4 0

1 7 9

1 6 5

0
。

0 8 8

0
.

0 3 7

0
.

0 5 8

0
.

0 4 9

0
.

1 6 0

0
.

0 4 3

0
。

0 4 1

0
.

0 6 0

0
.

0 6 1

过
�

浮一88707886肠

no
, .工n�一匀5

八0SR
�

4213123

几口,自11

.‘1.J
0白空U

I

五

皿

极差

0
.

1 7 8

0 。

2 5 7

0
。

1 6 2

0
.

0 9 5

丫
一
⋯

⋯ : ⋯
;

2 }

⋯:
⋯

⋯
”

⋯
⋯

”

⋯

⋯i {
l ”

·

1 8 3

一
] ”

·

”5 2

⋯
」

”
·

‘6 2

」
{ ”

·

”9 0 ⋯

0
。

1 2 1

0
。

1 6 7

0
.

3 0 9

0
.

1 8 8

0
.

1 4 7

0
.

1 9 1

0
.

2 5 9

0
.

1 12

工 十 亚 + 111 = 0
.

5 9 7

总和

直接看是 5 号条件最好
,

其位级分别是
: 2 , 2 , 3 , 3

.

算一算的好 条 件 也 是
: 2 , 2 ,

3
, 3

-

为了展望一下可能的好 位级组合
,

画趋势图如下
:

止生且二
(饮级 1 2

加速电庄

3 位级 1 2 3 位级 1 2

烘烤温度

3 位级 1 2 3

电子束流 簇发时间
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由趋势图可见
,

烘烤温度与蒸发时间的位级取偏了
.

展望上卞可育琶的好位级条合奋决定

再做一小轮正交试验 ( 极差最小的因素 2 不做 )试验结果
,

选定加速电压为 4
。

S K V
,

烘烤

温度为 2 50 ℃
,

蒸发时间为 35
‘ ,

电子束流仍取第一轮的值即 50 m A
,

按此工艺条件 成 批 加

工零件
,

光镰标超过了国外
邻

的水平 (表 乓).
一 ‘

.

表 6 8 3 年装配仪器的部分零件光电指标

号
l

争拨咎
电 阻
(口 ) 竺{

一

继兰⋯矍
八UO“一合no八bn目-沙八」才往月幼J从户月J“洲冲

J况J
�

廿·l叹‘l呼
|
l|

|
才性丹匕J雌,Q�办JJ”J,JnbJ巴性刁-冲月件8SC八Ooc已。八O门O曰�城只�OOC八�汽料7 5

。

5

补 7 5

讼 8 0

4 5

4 5 士 1 5

4 5 士 1 5

6 3 {
7 2

7 4

八己�O片ro��3OC�六匕片了O一7
‘41廿滩J性5
10孟gA
几尸as

1 0 0

1 1 0 9
l

{ 1 1 5
{
.

1 2 1

1 1 2 2

,

1 3 2
l

13 8

一
1 3。

8 5

8 4

8 8

8 5

8 4

ng�几Q一�内了QUO
J任J任‘住�J组
月
任月恤一勺11弓.一

.

1上1上令占, .盛1上

OJ
. .1内Dt了R��抖00�X
�

L匕J归j
山

4竹月
月
qJ任J咬J压
�
月

八01口八匕OJ刁块qU工勺
.
任八Onn00OD00OCno�X�8

汽匕

一兄�,曰几七,习龙任注月任八j

八乙900八hs008SR一只�

国外样品

部下文指标

攻关指标

实做 (序号〕

2 8

3 0

3 l

3 3

4 1

4 2

4 3

4 4

4 5

4 8

5 3

5 4

5 5

五
、

结 论

在 D M D 一4 5 0 1型光学多层镀膜机中
,

用电子束加热 I n ZO洲S n O : 块 料
,

在 合适 氧 压

下
,

基片玻璃旋转并加热到 2 50 ℃
,

选定加速电压为 4
.

SK v
,

电子束流 5 0二A ,

掌握好蒸 发

速率
,

可以成批制得对 0
.

9件处平均透过率达 85 %
,

膜层面电阻 45 士 15 习
,

一级机械强度
,

膜层均匀
,

膜面平整的透红外导电膜
.

如将镀好的膜层在 20 0一 2 50 ℃ 下热处理几小 时
,

使

膜中脱氧的锢和锡与空气中的 O :
反应生成氧化物

,

则可增加其透过率 1 % 左右
.

木批零件计 1 20 件经装配在仪器上实际使用
,

效果良好
,

被有关部门评为二等奖
.

为了做进一步的分析工作
,

有待于做电镜形貌分析
,

测定膜层霍耳系数以及电子扫描能

谱分析等
.
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In o u r d e v e lo Pm e n t Pr o e e s s , w e Pr a e t is e a n d e m Plo y QC

a d oPt o r th o g o n a l t e s t

Pe r io d o f d e v e lo Pm e n t

a n d e o m Pu te r s im u la t io n
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In s u c h a w ay , w e c a n s h o r te n
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v a P0 r d e P o s it io n s u e e s o f u lly

。
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1 n

t h u s Pr ePa r e

th e ir oPt ie al

f ilm s , s u r Pa s s in g th e fo r e ig n

a n d e le e t r ic a l Pa r a m e te r s .


