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磁控溅射法沉积 TiO2低辐射膜及 AFM 分析 
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摘 要： 用直流反应磁控溅射法在玻璃基片上，在不同氧分压条件下制备了一组 TiO 低辐 

射薄膜样品。用原子力显微镜(AFM)观察了不同制备条件下得到的 TiO 薄膜样品的表面形貌， 

并测量了它们的红外透过率，发现随着氧分压上升，薄膜晶粒长大，红外透射率降低。 
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AFM Analysis on TiO2 Low-E Thin Films Deposited by M agnetron Sputtering 
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Abstract： TiO2 thin films were grown on glass substrate by DC reactive magnetron 

sputtering at different oxygen partial pressure．The morphology of TiO2 thin films deposited 

under various sputtering conditions were observed by using AFM ，and optical transmittance 

spectra of TiO2 thin films were measured．The results show that the Ti02 thin films deposited 

under the higher oxygen pressure have the bigger crystallites and the lower infrared 

transmissivity． 
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1 引言 

低辐射镀膜玻璃表面镀有一层低辐射膜。所谓 

低辐射膜指的是在可见光区高透射，在红外区高反 

射的薄膜材料。低辐射膜大致有 4种形式[1]：(1) 

足够薄的金属膜；(2)金属系多层膜；(3)宽带隙 

高掺杂半导体膜；(4)导电微光栅。其中最常见的 

是第 2，第 3两种。 

宽带隙高掺杂半导体膜，如 TiO。、In。O。、SnO 

和 ITO等都能用做低辐射膜。其中 TiO 膜是一种 

比较优 良的光学镀膜材料，其折射率高，稳定性 

好[2]。TiO 膜的优良性能使其在光学膜中的应用 

前景十分乐观，它的透明区为 400 1 000 nm。而在 

红外波段，TiO 具有高的反射率和稳定的化学特 

性，所以TiO 膜广泛地用作红外反射膜。 
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我们使用直流反应磁控溅射制备 TiO 薄膜。 

磁控溅射具有制备工艺简单、成本低等优点，已成为 

制备透明导电薄膜的主要方法之一。 

原子力显微镜(AFM)[33由于具有很高的空间 

分辨能力，样品表面不需要特殊处理等优点而广泛 

应用于薄膜和表面微结构的分析。本文应用 AFM 

观察不同制备条件下得到的 Tio 薄膜的表面形 

貌，希望找出它们与薄膜性质的联系。 

2 实验 

2．1 薄膜制备与透射率测量 

使用直流反应磁控溅射法制备 TiO 薄膜。基 

底为玻璃片。靶材为金属 Ti(j656 mm×5 mm，纯度 

大于等于 99．9 )。靶材与基底间的距离是 10 cm。 

溅射气体是 Ar(纯度大于等于 99．99 ，压强 

恒定为 0．6 Pa)，反应气体是 O (纯度大于等于 
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99．95 ，压强为 0．2～0．6 Pa)。用普通气体流量计 

控制氧气与氩气的流量，以此控制各气体分压。 

制备了一组 4个样品，制备条件见表 1。 

用分光光度计测量制备好的样品在可见光区及 

近红外区的透射率。 

表 1 制备 TiO 薄膜的磁控溅射条件 

02分压／Pa Ar分压／Pa 溅射电流 A 沉积时间 r 

样品1 O．2 0．6 0．6 40 

样品 2 0．3 O．6 0．6 40 

样品 3 0．4 0．6 O．6 40 

样品 4 O．6 O．6 O．6 40 

2．2 原子力显微镜(AFM)观察 

本文用岛津 SPM一9500J3型原子力显微镜 

(AFM)观察 TiO 薄膜的表面，成像模式是轻敲式 

工 作 模 式 (Tapping mode)[4]。AFM 针 尖 是 

NAN0SENSORS的硅针尖，型号：NCHR一20。硅 

悬臂的弹性常数是 4O士5 N／m；谐振频率是 350士5 

kHz。 

将样品切割成 8 mm×8 mm左右的大小，表面 

用丙酮清洗干净，用双面胶固定在钢制样品垫上，再 

放置在样品台上(磁铁固定)进行扫描。扫描范围 

1 m×1 m，测定点数 512×512，扫描频率 1 Hz。 

扫描在大气 中进行，保持室内安静、干燥和恒 

温 。 

3 结果与讨论 

图 l给出了 TiO 薄膜样品在可见光区及近红 

外区的透射率。 

从图1可看出，薄膜在红外区的透射率随着 0 

分压的增加而下降，即红外反射率随 0 分压的增 

加而上升 。 

我们知道，电磁辐射在界面上的行为可以用麦 

克斯韦电磁场方程来描述，在低频近似下有 
— — 一  
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式中：R为反射率，e。为真空中的介电常数，∞为电 

磁辐射的圆频率，or为材料的电导率。从此式中可 

以看出，在红外区，反射率 R取决于薄膜的电导率 

， 越大，R越大。由此，0 分压 P 会影响薄膜的 

电导率 ，Oz分压上升， 增大。 

通常，纯 Ti0 是 N型半导体，材料本身固有阻 

值较大(大于 10 r1)E 。不同的 0 分压可能导致 

反应非化学计量产物。而 当 TiO 为非化学计量 

(Jll TiO 一 表示)时，往往会存在氧空位和间隙钛离 

子缺陷，增加了导电电子数，从而降低了材料的固有 

阻值，使材料半导化 。 

’ 

下 

、 
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图 1 TiO 薄膜的透射率 

本实验的氩分压是一定的，当氧分压较低时，溅 

射气压也较低，溅射离子到达基板前受到气体粒子 

碰撞的几率较小，所含有能量较大，此时反应可能比 

较彻底，非化学计量的比例小，薄膜中的氧空位较 

少，薄膜方块电阻较大，导电性能较差， 较小，红外 

反射率 R较低；当氧分压升高时，溅射气压也升高， 

溅射离子到达基板前受到气体粒子碰撞 的几率较 

大，所含有能量减小。这可能导致氧化不充分，样品 

含有一定量的金属成分(间隙钛离子)，薄膜中的氧 

空位较多，薄膜方块电阻较小，导电性能较好， 较 

大，红外反射性能变好。 

本实验的氧分压为 0．2～0．6 Pa，这是相当大的 

(大大超过了 50 mPa)，应该有足够的氧进行反应。 

反应充分与否应和反应粒子的能量大小相关。另 

外，薄膜晶形变化可以影响载流子浓度：薄膜晶形改 

善，晶粒长大，从而使晶界区变小，变薄，晶界势垒降 

低，有利于载流子的输运，使得载流子迁移率上升， 

薄膜的电导率增大，进而影响红外透射率。晶界势 

垒与电性能的关系是： H t。一nexp(一 ／kT)L7 ，式 

中 为载流子迁移率，N 是载流子浓度， 为晶 

界势垒高度。 

图2(a)～(d)给出了样品 1～4的表面形貌。 

从图2可以明显看出，样品 1的晶粒很小，排列 

较均匀；样品 2的晶粒开始长大，但还不明显，排列 

开始不均；样品3的晶粒已明显长大，但颗粒大小很 

不均匀，而且颗粒之间生长不紧密，表面不平坦；样 

品4的晶粒较大，颗粒大小均匀，晶形改善。 
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(a) ) =O．2 Pa (b)P0 =0．3Pa 

(c) ， =0一Pa (a)Po =0．6Pa 

图 2 TiO 薄膜的 AFM 图像 

样品 1～4的晶粒是依次增大的。这与它们的 

红外透射率依次减小是吻合的。 

图3(a)～(d)分别是样品 1～4的颗粒大小分 

布。横轴是颗粒的平均粒径 r ，纵轴是颗粒粒径的 

分布数量。需要说明的是，这里所说的粒径不是颗 

粒的真实粒径，只是一个相对大小分布。这是因为 

， m r ／ m 

图 3 TiO。薄膜的颗粒大小分布 

AFM针尖的退卷积效应对纳米粒子的粒径有放大 

作用 。 

从上面我们可以看到晶粒随 O。分压的增加而 

长大，这可能是因为氧分压上升，溅射气压也上升， 

阴极(靶)的热辐射增强，基板温度上升，导致薄膜晶 

粒长大，进而影响薄膜的电导率。 

4 结论 

用 AFM 研究 TiO。低辐射薄膜的表面形貌显 

示：用反应磁控溅射法制备 TiO。低辐射薄膜，溅射 

气体中的氧分压上升，可能导致氧空位增加，薄膜的 

电导率增大，红外透射率下降。同时，氧分压上升还 

可能导致薄膜晶粒长大，同样使电导率增大，降低红 

外透射率。 
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