
АВИАЦИОННЫЕ  МАТЕРИАЛЫ  И  ТЕХНОЛОГИИ                                                               №3 2015 

60 

УДК 669.872                                                                                         doi: 10.18577/2071-9140-2015-0-3-60-63 
 
Ю.А. Хохлов1, Н.М. Березин1, В.А. Богатов1, А.Г. Крынин1 
 
РЕАКТИВНОЕ  МАГНЕТРОННОЕ  ОСАЖДЕНИЕ  ОКСИДА ИНДИЯ,  
ЛЕГИРОВАННОГО  ОЛОВОМ,  С  КОНТРОЛЕМ  РАБОЧЕГО  ДАВЛЕНИЯ 

 
Рассмотрены причины нестабильности скорости реактивного магнетронного осаждения и оптико-

физических свойств покрытия оксида индия, легированного оловом. Показана возможность стабилизации 

процесса реактивного магнетронного осаждения с помощью контроля изменения величины рабочего давле-

ния и корректировки расхода рабочего газа. 
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The reasons of instability of magnetron deposition rate and optic-physical properties of indium oxide coating 

alloyed with tin were considered. Possibility of stabilization of magnetron deposition process by means of control of 

working pressure changing and correction of working gas flow rate was shown. 
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Введение 
В последние годы объем исследований, 

направленных на разработку многофункциональ-
ных композиционных материалов, предназначен-
ных для разных областей техники, постоянно воз-
растает [1–5]. В том числе наблюдается повышен-
ный интерес к технологиям нанесения полимер-
ных пленок с прозрачными электропроводящими 
покрытиями оксида индия, легированного оловом 
(indium tin oxide – ITO), на полимерные подложки 
[6–9], которые широко применяются в устрой-
ствах отображения информации, солнечной энер-
гетике, оптоэлектронике, электрохромных поли-
мерных материалах остекления и т. п. Одним из 
перспективных методов получения оксидных по-
крытий является метод реактивного магнетронно-
го осаждения [10–15]. В отличие от метода высо-
кочастотного магнетронного распыления керами-
ческих мишеней реактивное магнетронное осажде-
ние, при котором оксидное покрытие формируется 
на подложке в результате химической реакции рас-
пыленных атомов металлической мишени с атомами 
кислорода, обладает рядом преимуществ, таких как 
низкая энергоемкость процесса, высокая скорость 
распыления, низкая цена металлических мишеней 
по сравнению с керамическими и др. 

Известно, что в процессе реактивного магне-
тронного осаждения наблюдается эффект 
«отравления» металлической мишени [16, 17], 
который проявляется в образовании на ее поверх-
ности неоднородного по толщине оксидного ди-
электрического слоя. Толщина и состав 
«отравленного» (диэлектрического) слоя на по-
верхности мишени могут изменяться во времени в 
результате флуктуации парциального давления 
реактивных газов, которые могут возникать, 

например, из-за нагрева элементов конструкции 
вакуумной камеры. Изменения «отравленного» 
слоя оказывают сильное влияние на скорость оса-
ждения покрытия, поэтому важную роль в техноло-
гии реактивного магнетронного распыления играют 
контроль и стабилизация скорости осаждения. 

Для практической реализации технологий, 
основанных на реактивном магнетронном осажде-
нии, необходимо выбрать контролируемые пара-
метры, которые изменяются в зависимости от из-
менений скорости осаждения покрытия, и исполь-
зовать эти параметры для организации обратной 
связи, обеспечивающей стабилизацию процесса 
осаждения покрытия. 

Цель данной работы состояла в исследовании 
возможности стабилизации режимов реактивного 
магнетронного осаждения ITO покрытия с ис-
пользованием в качестве контрольного параметра 
разницы между величинами суммарного давления 
газовой смеси до начала реактивного магнетрон-
ного распыления металлической мишени и сум-
марного давления газовой смеси в процессе оса-
ждения покрытия.  

 
Материалы и методы 

Экспериментальное исследование по осажде-
нию ITO покрытий проводили на вакуумной уста-
новке ВУ-1, оснащенной двухканальным регуля-
тором расхода газа, обеспечивающим контроли-
руемый напуск смеси аргона с кислородом, источ-
ником ионов для очистки подложки и планарным 
магнетроном, расположенными на боковой по-
верхности вакуумной камеры. Мишень магнетро-
на представляла собой медную пластину разме-
ром 500×80 мм с напаянным сплавом состава, % 
(по массе): 90 индия+10 олова. В качестве подлож-
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ки использовали полиэтилентерефталатную (ПЭТФ) 
пленку, закрепленную на вертикальном цилиндриче-
ском барабане высотой 450 мм и Ø500 мм, ось враще-
ния которого совпадала с осью симметрии ваку-
умной камеры. 

В данной работе исследовали возможность 
стабилизации реактивного магнетронного процес-
са осаждения ITO покрытия путем регулирования 
расхода кислорода в соответствии с изменением 
разницы величин суммарного давления газовой 
смеси аргона с кислородом (ΔP) перед началом и 
в процессе осаждения покрытия. При изменении 
ΔP на регулятор расхода кислорода подавался 
сигнал, рассчитанный по пропорционально-
интегрально-дифференциальному (ПИД) алгорит-
му для поддержания ΔP на заданном уровне. 

Образцы ПЭТФ пленки с ITO покрытием изго-
тавливали следующим образом. ПЭТФ пленку 
закрепляли на устройстве перемещения подложек 
и создавали в рабочей камере давление ≤3·10-3 Па. 
Между мишенью магнетрона и подложкой уста-
навливали заслонку и проводили предваритель-
ную очистку поверхности мишени магнетронным 
разрядом в среде аргона в течение 1–2 мин. Затем 
проводили плазмохимическую подготовку по-
верхности ПЭТФ пленки [18]. После подготовки 
поверхности подложки включали подачу в ваку-
умный объем рабочих газов – аргона и кислорода. 
Фиксировали показание датчика давления Pнач. На 
мишень магнетрона подавали отрицательный по-
тенциал от стабилизированного по току источни-
ка питания, убирали заслонку и осаждали про-
зрачное электропроводящее ITO покрытие на 
ПЭТФ пленку. Разницу между начальным давле-
нием Pнач и рабочим давлением Pобщ с точностью 
до 0,002 Па в процессе осаждения поддерживали 
постоянной путем изменения расхода кислорода. 
Для этого при изменении показаний вакуумметра 
на регулятор расхода кислорода подавался сигнал, 
корректирующий значение расхода на величину, 
рассчитанную по ПИД алгоритму, по следующей 
формуле: 

 
                                                                              , 
 

где Kp – коэффициент пропорциональности,  

см3/(мин·Па); Ki – интегральный коэффициент, с-1;  

Kd – дифференциальный коэффициент, с; e(t)=ΔPзад-

(Pнач-Pобщ(t)) – ошибка регулирования, Па; u(t) – расчет-

ная величина напуска реактивного газа, см3/мин. 

 

У полученных при разных технологических 
циклах образцов ПЭТФ пленки с ITO покрытиями 
как для рассмотренного режима осаждения с об-
ратной связью, так и для режима без обратной 
связи, определяли оптические и электрические 
свойства.  

Интегральный коэффициент пропускания Тв 
полученных образцов ПЭТФ пленки с ITO покры-
тиями в видимой области спектра определяли с 

помощью спектрофотометра СФ-2000 в соответ-
ствии с руководством пользователя. 

Толщину покрытия определяли оптическим 
методом по спектральным зависимостям коэффи-
циентов пропускания и отражения поверхности 
подложки с покрытием [19], которые получали 
путем расчетного исключения вклада, который 
вносит вторая поверхность подложки в экспери-
ментально измеренные значения коэффициентов 
отражения и пропускания. Необходимые для рас-
четов значения оптических констант ПЭТФ плен-
ки брали из работы [20]. Поверхностное сопро-
тивление образцов покрытия RS определяли мето-
дом «квадрата» [21]. 

 
Результаты 

В предварительных исследованиях определе-
ны основные технологические параметры реак-
тивного магнетронного осаждения прозрачных в 
видимой области спектра ITO покрытий с мини-
мальной величиной поверхностного сопротивле-
ния. Дополнительный контроль разницы величин 
ΔP суммарного давления рабочих газов (смесь 
аргона с кислородом) перед началом и в процессе 
осаждения покрытия и корректировка расхода 
кислорода не использовались. По выбранному 
режиму: 

– расход аргона GАr=40 см3/мин; 
– расход кислорода GО2=20 см3/мин; 
– суммарное давление рабочих газов перед 

началом осаждения покрытия (до включения маг-
нетронного разряда) Pнач=0,25 Па; 

– стабилизированный ток разряда магнетрона 
Ip=3 А; 

– продолжительность осаждения покрытия  
τ=15 мин, в пяти последовательных технологиче-
ских процессах изготавливали образцы ПЭТФ 
пленки с ITO покрытием. Затем проведены пять 
технологических процессов осаждения ITO по-
крытия на ПЭТФ пленку с использованием допол-
нительного контроля рабочего давления и коррек-
тировкой расхода кислорода.  

Для всех полученных образцов определяли 
интегральный коэффициент пропускания видимо-
го света Тв, толщину δ и величину поверхностного 
сопротивления RS ITO покрытия. В процессе изго-
товления образцов регистрировали величины раз-
рядного напряжения Up, рабочее давление Pраб и 
диапазон их изменения. 

Результаты исследований приведены в таблице. 
Анализ результатов проведенных эксперимен-

тов показал, что организация в процессе реактив-
ного магнетронного осаждения покрытия обрат-
ной связи, обеспечивающей поддержание на неиз-
менном уровне разницы величин между началь-
ным Pнач и рабочим давлением Pобщ с точностью 
до 0,002 Па путем корректировки расхода кисло-
рода, позволяет значительно уменьшить разброс 
оптико-физических характеристик прозрачных 
электропроводящих ITO покрытий, полученных в 


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разных технологических циклах при низкой тем-
пературе подложки без дополнительной термооб-
работки. 

 
Обсуждение и заключения 

Результаты выполненных исследований позво-
ляют сделать вывод о том, что разница величин 
суммарного давления газовой смеси аргона с кис-
лородом перед началом и в процессе осаждения 
покрытия при постоянстве тока разряда и расхода 
аргона однозначно связана со скоростью реактив-
ного осаждения покрытия и его стехиометрией. 

Полученные результаты можно объяснить, 
рассмотрев принцип формирования магнетронно-
го разряда, который представляет собой электри-
ческий разряд в атмосфере разреженного газа 
(обычно – аргона). Магнетронный разряд возника-
ет в скрещенных электрическом и магнитном по-
лях и характеризуется повышенной плотностью 
плазмы в области интенсивного магнитного поля 
над поверхностью металлической мишени. В этой 
области электроны дрейфуют над поверхностью 
мишени по замкнутым траекториям, повторяю-
щим форму магнитного зазора между полюсами 
магнитной системы магнетрона. В результате 
столкновений электронов с атомами газа образу-
ются положительные ионы аргона, которые уско-
ряются отрицательным потенциалом, распыляют 
атомы с поверхности металлической мишени и 
создают электроны вторичной ион-электронной 
эмиссии, которые поддерживают газовый разряд. 
Коэффициент вторичной ион-электронной эмис-
сии является одним из основных параметров, 
определяющих вольт-амперную характеристику 
магнетронного разряда. 

Особенность реактивного магнетронного оса-
ждения заключается в том, что к инертному газу 
добавляют химически активный газ (например, 
кислород) в количестве, необходимом для образо-
вания на поверхности подложки покрытия с тре-
буемым химическим составом. Захват атомов кис-
лорода в процессе образования покрытия приво-

дит к уменьшению его концентрации и показаний 
датчика давления на величину ΔP относительно 
показаний, наблюдавшихся до начала процесса 
осаждения покрытия. В то же время в зоне магне-
тронного разряда появляются атомы и ионы кис-
лорода, которые, попадая на поверхность катода, 
вступают в химическую реакцию с материалом 
мишени и образуют оксидный слой на ее поверх-
ности, который часто называют «отравленным» 
слоем. Коэффициент вторичной ион-электронной 
эмиссии, определяющий ток и напряжение разря-
да, и коэффициент ионного распыления для чи-
стых металлов и их оксидов, как правило, разли-
чаются в несколько раз. При этом локальное изме-
нение толщины и состава «отравленного» слоя 
приводит к существенному изменению скорости 
распыления мишени. 

В процессе нанесения покрытия изменение 
толщины и состава «отравленного» слоя на по-
верхности мишени происходит из-за флуктуаций 
парциальных давлений газов, которые могут воз-
никать в результате нагрева элементов конструк-
ции, возникновения микродуг, десорбции газов 
при взаимодействии плазмы с поверхностью эле-
ментов конструкции вакуумной камеры и других 
факторов. 

При локальном увеличении толщины 
«отравленного» слоя, возникающем из-за флукту-
ации концентрации кислорода, происходит умень-
шение скорости распыления, что приводит к 
уменьшению концентрации атомов металла в зоне 
осаждения и, соответственно, к уменьшению ко-
личества атомов кислорода, вступающих в хими-
ческую реакцию при формировании покрытия. В 
результате концентрация кислорода в зоне оса-
ждения увеличится, что приведет к продолжению 
роста толщины «отравленного» слоя и дальней-
шему уменьшению скорости осаждения. В этом 
случае показания датчика давления в вакуумной 
камере будут увеличиваться, а стехиометрический 
состав покрытия изменится в сторону избытка 
атомов кислорода. 

Изменение рабочего давления Pраб и напряжения разряда Up в процессе осаждения и свойства ITO покрытий 

(расход аргона GAr=40 см3/мин, расход кислорода GО2=20 см3/мин, суммарное давление рабочих газов перед 

включением магнетронного разряда Pнач=0,25 Па, стабилизированный ток разряда магнетрона Ip=3 А,  

продолжительность осаждения τ=15 мин) 

Параметры процесса осаждения ITO покрытия Значения свойств ITO покрытия 

Условия осаждения Pраб, Па Up, В δ, нм Тв, % RS, Ом/□ 

Без контроля рабочего давления в процессе 
осаждения покрытия и корректировки 
расхода кислорода 

0,228–232 
0,229–0,232 
0,227–0,231 
0,229–0,233 
0,230–0,234 

378–383 
377–381 
380–385 
375–380 
374–379 

272 
270 
285 
268 
260 

81 
83 
74 
84 
85 

34 
41 
28 
60 
80 

С контролем рабочего давления в процессе 
осаждения покрытия и корректировкой 
расхода кислорода 

0,228–0,230 
0,229–0,231 
0,228–0,230 
0,230–0,232 
0,228–0,230 

380–383 
379–382 
380–382 
377–380 
381–383 

275 
275 
285 
270 
282 

81 
82 
79 
83 
81 

29 
30 
26 
32 
28 
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ЛИТЕРАТУРА 

Если флуктуации концентрации кислорода 
приведут к локальному уменьшению толщины 
«отравленного» слоя, то скорость осаждения 
начнет увеличиваться, показания датчика давле-
ния в вакуумной камере будут уменьшаться, а 
стехиометрический состав покрытия изменится в 
сторону избытка атомов металла. 

Приведенные выше рассуждения показывают 
каким образом локальные флуктуации концентра-
ции кислорода в зоне осаждения покрытия приво-
дят к нестабильности процесса осаждения, а так-

же то, что возникающую нестабильность можно 
зарегистрировать по изменению величины рабо-
чего давления и компенсировать путем корректи-
ровки расхода кислорода. 
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рабочим давлением Pобщ путем корректировки 
расхода кислорода. 


