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反应离子镀锡— 锢氧化物薄膜

金昭廷 谢淑云 彭传才

提 要 本文着重阐述 了离子镀锡
—

锢氧化物的原理
,
主要技术条件及

其相互关系
,

最佳技术 条件 的选择与控制
。

还介绍了离子镀锡— 锢氧化物的

实验结果
。

一
、

离子镀锡一锢的原理与特点

1
.

离子镀及离 子镀锡—
锢氧化物原理

用电阻加热蒸发源和直流二极放电的淀积技术
,

始于 D
.

M
.

M a t ot
、 的研究仁幻 岛3

。

在真空室 内通入 1 欠 10 一 3~ 3 x 1 0一 “ m m H g 的 A r
气

,

于 基板和 蒸 发源 之 间加 2 ~ S K V

的道流电压 (基板为 负极
,

蒸发源为正极 )
,

引起 0
.

3 ~ o
.

s m A / c m “ 的直流辉光放电
。

靠 A r +

离子的轰击净化基板 (玻璃 ) 表面后
,

加热蒸发源使蒸发物质气化
,

在通过等离

子区时被 电离
,

靠包 围基板的辉光放电的阴极暗区的弧 电踢使离子加速
,

以很高的能量

轰击到基板表面井形成薄膜
。

在离子镀过程中
,

蒸发物质的 离子和 A r
离子对基板的表

面继续溅射刻蚀
。

这就是离子镀的一般原理
。

我们用反应气体 O :
代替 A r

气
,

充入真空室 ( 0 2 气压在 I X I O一 , ~ S X I O一“ m m H g )
,

在

基 板玻璃和蒸发源锡— 锢之间加 1
.

5 ~ 3 K V的直流高压 引起辉光放电
,

使 O :
和气化了

的锡锢在等离子区中电离
,

靠包围基板玻璃的辉光放电阴极暗区的强电爆加速
,

使这些离

子具有高的能量冲击到基板玻璃的表面形成锡烟氧化物薄膜
,

由于离子化的氧
、

锡
、

姻增

加了化学活性
,

使其化学反应迅速而充分
。

这就是充氧反应离子镀锡姻氧化物的原理
。

离子镀锡姻氧化物的主要特点

锡姻氧化物薄膜与玻璃表面附着力强
。

忿①

离子镀为什 么比一般具空蒸发和溅射镀膜的附着力强呢 ?

首先
,

由于离子被强电踢加速具有的动能是数 十电子伏特到几千电子伏特
,

而普通

具空蒸发只有 。
.

1 电子伏特到 1 电子伏特
。

溅射镀膜也仅有十电子伏特到百电子伏特
。

其次
,

由于在离子镀前和在离子镀的过程中
,

有离子不断地轰击玻璃表面
,

使已清

洗干净的玻璃表面始终保持清洁不被污染
,

这也是提高附着力的重要因素
。

② 离子镀锡姻氧化物后可直接获得高透射率
、

低方阻
、

厚度均匀
、

结构橄密的锡

烟氧化物薄膜
。

由于氧
、

锡
、

烟在离子状态下化学活性提高
,

以及轰击到玻璃表面的离子所具有的
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动能转变成热能
,

加之被镀玻璃表面的自身加热都促进 了完全的化学反应
。

所以
,

就无

需像鬓空蒸发氧化烟那样
,

在蒸发后还要在 30 0℃ 以上的高滥氧化数小时
,

而可商接获

得高透射率的氧化物薄膜
。

由于离子镀锡姻氧化物是在 1 火 1 0一 2 至 8 义 10 一 3 m m H g 的较 高 的 气 压下进行
,

故平

均 自由程短
,

使锡姻离子到达玻璃表面前在通过等离子区的过程中出现多次反复碰撞
,

产

生了
“

散射效应
” 。

这就大大的提高 了锡姻氧化物薄膜的厚度均匀性
。

由于锡姻的离子轰击到玻璃表面有很高的动能
,

这不仅加速了化学反应而 目使锡锢

氧化物的分子之间排列紧密
,

故使结 构蔽密无 针孔
。

也正是由于 锡烟氧化 物薄膜无针

孔
,

厚度均匀
,

也就有利于提高其导电率和改善方阻的一致性
。

③ 离子镀锡细氧化物速率快
、

效率高
。

离子镀一般物质 (如金
、

铜
、

银等 ) 每分钟可达厚度从几千埃到万埃的薄膜
。

用具

空反应蒸发姻得到氧化姻薄膜约需 30 分钟左右
,

而通氧 的反应离子镀 锡姻氧化物只要
5 至 7 分钟左右

。

④ 离子镀锡姻氧化物的工艺过程稳定易于操作
,

不污染环境
。

⑤ 锡比姻价格便宜故成本低
。

二
、

主要技术条件的相互关系与挫制及工艺流程

1
.

主要技术条件及其相互关系

① 主要技术条件
:

“
.

充 氧前真空室的真空度
:

1 又 10 刊~ 3 x 1 0一弓m m H g
。

b
.

充进 湿氧 的流 量
:

每 分钟 60 个气泡 左右 ; 充湿氧 后真 宅 室 内的 气压
:

1 义 10一 2 ~ 8 x 1 0勺 m m H g
。

c
.

玻璃加热温度
: 2 00 ℃~ 2 50 ℃

。

d
.

值流电压
: 1

.

S K V、 Z K V
。

e
.

离子流
: 0

.

3 ~ O
.

s m A / e o Z。

f
.

离子镀速率
:

加热器温度约 9 00 ℃ 左右
。

9
.

离子镀
: 5 ~ 7分

。

② 主要技术条件的相互关系
:

上述七个主要技术条件都是相互影响和制约的
,

充氧前其空室内的具空度的高低对

保证充湿氧的流量和纯度有一定的影响
。

玻璃的加热温度的高低对保证真空室的真空度

的稳定
,

对氧化物薄膜的结构
、

透 明度 及 附着 强度 都有一定的影响
。

加直流高压的大

小
,

离子流的大小
,

对锡姻离子所获得的能量多少
,

以及对成膜的速率都有很大的影响
。

通入湿氧的流量的大小
,

通湿氧后真空室内的气压的高低
,

对能否辉光放电产生等离子

区和离子镀的速率及成膜的质量都有重要的影响
。

而离子镀速率的快慢对离子镀锡姻氧

化物的成败就更是关键了
。

所以我们在离子镀的过程中一定要注意这七个主要技术条件的作用和它们的相互关

系
,
并严格的控制在所规定的范围之内

,

才能得到满意的效果
。
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2
.

主要技术条件控制

分析大量试 验数据后我们发现七个主要技术条件中有两个关缝技术条件
:

其一是
:

充湿氧的流量及其气压 ;

其二是
:

离子镀锡烟的速率
。

现就这两个关键技术条件的控制介绍一下我们的体会
。

1)充湿氧的流量及其 气
`

压的控制

确定湿氧流量的控制范围应主要考虑
:

在离子 锡姻 的 速率 一定的条件下
,

充入具 空室的氧 气的流量要 满足离 子镀

出来锡 姻能充 分的 氧化 为 原则
,
离 子反应 为

:
.

S n +4 十 2 0 月 ~一 ) S n O
:

(无色透明 ) ;

21 矿
3 + 3 0弓一 ) I n Z O 3 (无色透明 )

,

氧气少了锡钢就氧化的不充分所形成的全是低氧化

合物 (如 S n O
,

nI : O 呈棕色 )
,

严重地影响锡钢氧化物的透明度及方阻
。

氧气 多了虽然可

能使锡姻充分氧化
,

但会严重影响履空机组的抽气速率
,

而使气压升高不能辉光放电
,

使离子镀无法进行
。

.b 通入湿氧的 目的是加速氧化反应
,

并提高 氧化薄膜结构橄密程度
,

所以也要求

湿氧的流量有一个恰当的数值
。

在我们的实验条件下充入真空室湿氧的流量应控制在每分钟 60 个气泡左右为宜
。

通入湿氧后具空室气压的按 制范围
:

据直 流二极离子 镀的原理
,

真空 室的气压在

5 ” 10
一 2

~ 1 X 1 0一 ” m m H g 的范围内气体才能辉光放电
,

使氧气
、

锡锢的蒸汽电离
。

又根

据最佳离子镀速 率的要求和与其它技术条件的相互关系
,

经试验分析确定通入湿氧后具

空室内的气压保持在 1 x lo 一“ “ 8 义 1 0一“ m m H g 较为合适
。

充湿氧的流量及其气压的按制方法

湿氧流量的控制方法
:

湿氧的获得方法是
,

将氧气通过高纯水后而得
。

湿氧流量要看氧气通过高纯水时每

分钟的气泡个数
。

控制方法
,

是在其空机组抽气速率一定的条件下
,

靠调节氧气的流量阀及其空室上

的针阀来实现
。

b
.

气压的控制方法
:

具空室内能保持一定的气压是进入真空室内气体与真空机组

抽出的气体动态平衡的结果
。

所以
,

在充入湿氧流量一定
、

离子镀的速率一定
、

玻璃加

热温度一定的条件下主要靠调节真空机组的抽气速率来实现
。

方法是
:

调节高真空阀门

的开启角度的大小来实现
。

2) 离 子镀锡锢氧化杨的速率的控 制

因为锡的蒸气压在 1 x l 。一 Zm m H g 时
,

蒸发源 加热器的 温度在 1 1 89 ℃ 时的 饱和蒸

发速率为
: 1

.

8 x l o一 4克 /厘米
“

·

秒
。

姻的蒸气压在 1 火 1 0一“ m m H g 时
,

蒸发源加热器的温度为 9 52 ℃ 时的 饱和蒸发速率

为 l
.

7 x l o弓克 /厘米
“ ·

秒
。

参考上述 数据
,

又经粗略 测试
,

离 子 镀 锡 姻 在 1 x 10 一 2~ 8 x 10 门 m m H g 的条件

下
,

加热器的温度约在 9 0 0 ℃ 左茫; ,

用肉眼直观
,

看加热器呈桔红色为宜
。

控制方法
:

在其它技术条件一定的条件下
,

尤其要严格保持湿氧的流量和气压在所
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要求的范围之 内时
,

来控制离子镀速率
。

控制离子镀速率主要是控制源的加热器温度
,

其

方法是靠控制通过加热器的电流来实现
。

3
.

离子镀锡姻氧化物的工艺流程

1~ 2 分 3 ~ 5 分 5 分 3~ 4 分

自然冷却五分后钟取片
装 玻

璃片
、

3~ 5 分

抽 低

具 空

3 x 1 0一 2

m m H g

, 11 欠 1 0一 4

加

器

中 加

5 x 1 0一 5

m m H g

1 5 0 0 V

1{
关小高
熊

阀

! }叹衣仁湿
氧 6 0个

日飞
`巴 `
书

} !
` 又 1 0一

_

}打竺
`

9
门 m
胡

只

} }禺寸流
’

}
。
经冲

·

月mA / c

耐

}坡璃温度
’

}
2 3。℃

5~ 7 分

调加热器电流使

加热器温度逐渐

升至 9 00 ℃左 右
,

离子镀

5~ 7分钟

锡 细

抽具 空高

往热

敲
:

从装片到取片全部所需时间为幼分钟左右
,

系指重复周期
,

不计开始油扩散泵加热所用45 分钟
。

三
、

实验结果 方 ,

卜天菇石
1

.

离子镀锡姻

氧化物
,

在锡 60 %
、

姻

4 0 % (重量比 ) 时
, 6

透射率
; 9 6%

,

方阻
;

40 0口 / 口

2
.

锡姻比例与 4

透射率 (在可见光波

段 ) 方阻的关系 (见

图 1 )
。

3

透射率

10 0 %

9 0 %

结 束 语 泥射率曲线

脚力n0Slwejl00

锡姻氧化物薄膜

有广泛的用途
,

国外

有大量的研究
。

但除

了离子镀的原理
、

反

应真空蒸发姻
、

大规

模溅射姻— 锡氧化

物 ( 9 0% I n , 1 0% S n )

方阻曲线

玩劣 0 1 0

图 1
.

2 0 3 0 4 0 6 0 6 0 7 0 8 0 9 0

锡姻比例 (重量比 ) 与透射率
、

方阻之间的关系曲线
。
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等资料外
,

没有发现有关离子镀锡烟氧化物的资料
。

所以进行离子镀锡姻氧化物实验的

工作主要靠我们现有的理论认积和实践经验的基础上进行的
。

影响离子镀锡锢氧化物的

因素很 多
,

现象也较复杂
,

它的机理尚不十分清楚
。

这要从等离子体物理
、

表面物理和

半导体物理等方面进行综合的研究
,

才能有进一步充分的认识
。
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