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Исследовано влияние технологических параметров на состав плазмы магнетронного разряда в про-

цессе реактивного осаждения покрытия оксида индия, легированного оловом (ITO). Опробован метод 

стабилизации технологических параметров, основанный на управлении расходом кислорода с использова-

нием оптического контроля интенсивностей линий индия и кислорода в эмиссионном спектре плазмы 

магнетронного разряда. 
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The effect of process parameters on the magnetron plasma composition during reactive deposition of the ITO 

coating has been studied. A method for stabilization of the process parameters based on controlling the oxygen 

flow involving the monitoring of the indium and oxygen emission spectra lines intensities is proposed. 
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Введение 
Реактивное магнетронное осаждение покрытий 

[1–6] открывает широкие перспективы для полу-
чения многофункциональных покрытий химиче-
ских соединений металлов на разных подложках, 
включая полимерные. Это связано с возможно-
стью управления стехиометрическим составом и 
свойствами покрытия. Полимеры с многофункци-
ональными покрытиями, в свою очередь, находят 
применение в композиционных материалах для 
таких отраслей науки и техники, как микроэлек-
троника, энергетика, авиация и др. [7–13]. Напри-
мер, в специальных полимерных материалах 
остекления, устройствах индикации, солнечной 
энергетике широко применяются полимерные 
пленки с многофункциональными покрытиями 
[14–16]. 

Основной проблемой реактивного магнетрон-
ного осаждения является отсутствие воспроизво-
димости состава покрытий. Данная проблема сти-
мулировала интерес к изучению причин такой 
нестабильности и разработке методов стабилиза-
ции реактивного магнетронного осаждения  
[17–20]. Одним из вариантов стабилизации про-
цесса реактивного осаждения покрытий является 
управляемое изменение расхода реактивного газа. 
В работах [21–24] к наиболее эффективным мето-
дам управления реактивным магнетронным оса-
ждением покрытий относят методы, основанные 
на оптической эмиссионной спектроскопии. При-
чем, как следует из результатов этих работ, поло-
жительный эффект достигается при использова-

нии в качестве регистратора эмиссионного спек-
тра плазмы недорогих спектрометров с разреше-
нием по длине волны ~1 нм.  

В данной работе исследовалось влияние техно-
логических факторов на состав плазмы в процессе 
реактивного магнетронного осаждения покрытия 
на основе оксида индия, легированного оловом 
(ITO). Опробован метод стабилизации, основан-
ный на регулировании расхода кислорода с ис-
пользованием в качестве контрольного параметра 
величины отношения интенсивностей линий ин-
дия и кислорода в эмиссионном спектре плазмы 
магнетронного разряда.  

 
Материалы и методы 

Исследования проводили с помощью вакуум-
ной установки ВУ-1, оснащенной источником 
ионов для очистки подложки и планарным магне-
троном, расположенными на боковой поверхно-
сти вакуумной камеры. Распыляемая мишень маг-
нетрона изготовлена из сплава следующего соста-
ва: 90% (по массе) индия+10% (по массе) олова. В 
качестве подложки использовалась полиэтиленте-
рефталатная (ПЭТФ) пленка. Подложка закрепля-
лась на вертикальном цилиндрическом барабане 
высотой 450 мм и Ø500 мм, ось вращения которо-
го совпадала с осью симметрии вакуумной каме-
ры. Рабочие газы – аргон и кислород – подавали в 
вакуумную камеру с помощью двухканального 
регулятора расхода газа. 

Эмиссионные спектры плазмы магнетронного 
разряда регистрировали с помощью спектрометра 
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FSD-9 (разрешение по длине волны 1,5 нм). Эмис-
сионные спектры плазмы разряда магнетрона в 
реальном времени отображались на экране компью-
тера с помощью программного обеспечения, при-
лагаемого к спектрометру, которое позволяло 
сохранять спектры на жестком диске компьютера 
для дальнейшего анализа, а также регистрировать 
отношение интенсивностей для двух пар, выбран-
ных для контроля линий эмиссионного спектра 
как функции от времени в процессе осаждения 
покрытия. 

Образцы ПЭТФ пленки с ITO покрытием изго-
тавливали следующим образом. ПЭТФ пленку 
закрепляли на устройстве перемещения подложек 
и откачивали рабочую камеру до давления не бо-
лее 3∙10-3 Па. Между мишенью магнетрона и под-
ложкой устанавливали заслонку и проводили 
предварительную очистку поверхности мишени 
магнетронным разрядом в среде аргона в течение 
1–2 мин. Затем проводили плазмохимическую 
подготовку поверхности ПЭТФ пленки [25]. По-
сле подготовки поверхности подложки включали 
подачу в вакуумный объем рабочих газов – аргона 
и кислорода. На мишень магнетрона подавали 
отрицательный потенциал от стабилизированного 
по току источника питания. Выставляли величину 
тока, обеспечивающую заданное значение отно-
шения интенсивностей контрольных эмиссион-
ных линий индия и кислорода         , убирали за-
слонку и осаждали прозрачное электропроводя-
щее ITO покрытие на ПЭТФ пленку. Для стабили-
зации процесса реактивного магнетронного оса-
ждения ITO покрытия использовали регулирова-
ние расхода кислорода в соответствии с отклоне-
нием величины отношения интенсивностей кон-
трольных эмиссионных линий индия и кислорода 
              в процессе осаждения покрытия. При из-
менении величины отношения интенсивностей 
линий           на регулятор расхода кислорода по-
давался сигнал, рассчитанный по пропорциональ-
но-интегрально-дифференциальному (ПИД) алго-
ритму, для поддержания заданного значения 
            .   

У полученных в разных технологических цик-
лах образцов ПЭТФ пленки с ITO покрытиями 
определяли оптические и электрические свойства. 
Интегральный коэффициент пропускания образ-
цов ПЭТФ пленки с ITO покрытиями в видимой 
области спектра определяли с помощью спектро-
фотометра СФ-2000 в соответствии с руковод-
ством по использованию прибора.  

Толщину покрытия определяли оптическим 
методом по спектральным зависимостям коэффи-
циентов пропускания и отражения поверхности 
подложки с покрытием [26], 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 [27]. 

Поверхностное сопротивление образцов по-
крытия (RS) определяли методом «квадрата» [28]. 

 
Результаты 

Для проведения необходимых исследований 
предварительно экспериментальным путем вы-
брали режим осаждения ITO покрытия, обеспечи-
вающий максимальные значения интегрального 
коэффициента пропускания видимого света и 
электропроводности: расход аргона GAr=40 см3/мин, 
расход кислорода                                  ток разряда 
Iр=2 А (стабилизированный с точностью 1%). 
Указанным параметрам соответствовали напряже-
ние разряда магнетрона Uр=412 В и давление в 
рабочей камере в процессе осаждения покрытия 
P=0,23 Па. 

Идентификацию эмиссионных линий спектра 
плазмы магнетронного разряда проводили с ис-
пользованием базы данных «Atomic Spectra Data-
base» Национального института стандартов и тех-
нологий (NIST, U.S. Department of Commerce) 
[29]. 

На рис. 1 приведен эмиссионный спектр плазмы маг-
нетронного разряда, полученный в процессе реактивно-
го осаждения ITO покрытия (кривая 1). Время накопле-
ния сигнала спектрометром FSD-9 составляло 0,5 с. 

Анализ полученного спектра позволил вы-
брать эмиссионную линию атомарного индия IIn 
(длина волны λ=410,3 нм), подходящую для кон-
троля состава плазмы. Кривая 2 (см. рис. 1) полу-
чена при уменьшенном значении тока разряда 
Iр=1,8 А. Сравнение кривых 1 и 2 показывает, что 
интенсивность линии индия IIn (λ=410,3 нм) имеет 
высокую чувствительность к изменению парамет-
ров разряда. Уменьшение мощности разряда на 
15% приводит к уменьшению интенсивности ли-
нии эмиссионного спектра IIn (λ=410,3 нм) на 50%. 

В работах [19–21] для контроля процессов оса-
ждения оксидов титана и тантала рекомендуется 
эмиссионная линия кислорода       с длиной волны 
λ=777,3 нм. В данном рассматриваемом случае – 
при имеющемся разрешении спектрометра и вы-
бранном времени накопления сигнала – эта линия 
сливается с сильными линиями ионов индия IIn 
(при длине волны 768,5; 774,3; 777,8 нм) и не мо-
жет быть использована в качестве контрольной 
линии. 

На рис. 2 приведены эмиссионные спектры 
плазмы магнетронного разряда, полученные с 
временем накопления сигнала, равным 0,1 с, для 
разных значений расхода кислорода. Анализ по-
лученных спектров показал, что уменьшение вре-
мени накопления сигнала не позволяет выделить 
линию кислорода         (λ=777,3 нм). В то же время 
на рис. 2 (кривые 1 и 2) отчетливо видно, что при 
увеличении расхода кислорода на 17% интенсив-
ность линии кислорода        (λ=557,9 нм) увеличи-
вается в 2 раза, а интенсивность линии индия IIn 
(λ=410,3 нм) уменьшается в 2 раза. Это связано с 
эффектом «отравления» мишени магнетрона [15, 
16, 18], который приводит к уменьшению коэффици-
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Рис. 1. Эмиссионный спектр плазмы разряда магнетрона с мишенью из сплава состава 90% (по массе)  

индия+10% (по массе) олова при разной мощности разряда. Расход аргона 40 см3/мин, расход кислорода  

30 см3/мин, рабочее давление 0,23 Па, время накопления сигнала спектрометром 0,5 с:  

1 – напряжение разряда 412 В, ток разряда 2 А; 2 – напряжение разряда 400 В, ток разряда 1,8 А 

Рис. 2. Эмиссионный спектр плазмы разряда магнетрона с мишенью из сплава состава 90% (по массе) ин-

дия+10% (по массе) олова при разном расходе кислорода. Расход аргона 40 см3/мин, рабочее давление 0,23 Па, 

время накопления сигнала спектрометром 0,1 с:  

1 – напряжение разряда 412 В, ток разряда 2 А, расход кислорода 30 см3/мин; 2 – напряжение разряда 400 В, 

ток разряда 2 А, расход кислорода 35 см3/мин 

Рис. 3. Временна́я зависимость отношения максимумов интенсивностей контрольных линий индия и кисло-

рода при ручном (1) и автоматическом (2) регулировании расхода кислорода 
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ента распыления и, соответственно, к уменьше-
нию концентрации распыленных атомов индия. 
Таким образом, эмиссионные линии индия и кис-
лорода с длиной волны 410,3 и 557,9 нм могут 
быть использованы для контроля и поддержания 
постоянным состава плазмы при реактивном маг-
нетронном осаждении ITO покрытия.  

В данной работе отношение максимумов интен-
сивностей этих эмиссионных линий выбрано в каче-
стве контрольного параметра для стабилизации низ-
котемпературного реактивного магнетронного оса-
ждения ITO покрытия на ПЭТФ пленку. 

С целью определения эффективности оптиче-
ского контроля реактивного магнетронного оса-
ждения по эмиссионному спектру плазмы изгото-
вили образцы ITO покрытий на ПЭТФ пленке с 
использованием как ручного, так и автоматиче-
ского регулирования расхода кислорода, исследо-
вали их оптические и электрические свойства. 

На рис. 3 приведены характерные временны́е 
зависимости величины отношения максимумов 
интенсивностей контрольных линий индия и кис-
лорода              в процессе осаждения ITO покры-
тия на ПЭТФ пленку (время накопления сигнала 
спектрометра составляет 0,5 с). Автоматическое 
регулирование расхода кислорода обеспечило 
поддержание величины             на уровне 2±0,3, в 
то время как при ручном регулировании эту вели-
чину удавалось поддерживать на уровне        . 
Повышение точности поддержания величины 
             позволило повысить стабильность состава 
плазмы в процессе реактивного осаждения и 
свойств осажденных ITO покрытий. 

В таблице приведены диапазоны изменения 
разрядного напряжения и рабочего давления в 
процессе реактивного магнетронного осаждения, 
а также свойства образцов ITO покрытий, полу-
ченных при стабилизации отношения максимумов 
интенсивностей контрольных линий индия и кис-
лорода путем ручного и автоматического управле-
ния расходом кислорода. 

Проведенные исследования показали, что ав-
томатическое регулирование расхода кислорода с 
использованием оптического контроля по эмисси-
онному спектру плазмы магнетронного разряда 
позволяет повысить стабильность технологиче-
ских параметров и состава плазмы в процессе ре-
активного магнетронного осаждения, а также оп-
тических и электрических свойств получаемых 
ITO покрытий. 

 
Заключение 

В результате проведенных исследований под-
тверждена возможность применения спектромет-
ров с низкой разрешающей способностью (~1 нм) 
для стабилизации процесса низкотемпературного 
реактивного магнетронного осаждения ITO по-
крытия на ПЭТФ пленку с использованием опти-
ческого контроля по эмиссионным спектрам плаз-
мы. Показано, что автоматическое управление 
расходом кислорода с контролем эмиссионного 
спектра плазмы магнетронного разряда позволяет 
стабилизировать состав плазмы в процессе реак-
тивного осаждения и свойства получаемых на 
ПЭТФ пленке ITO покрытий. 
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Характеристики разряда и свойства ITO покрытий 

(расход аргона GAr=40 см3/мин, расход кислорода            30 см3/мин, ток разряда Iр=2 А, 

время осаждения покрытия 200 с) 

Стабилизация 

разряда расходом 

кислорода 

Диапазон изменения 

разрядного 

напряжения, В 

Диапазон изменения 

рабочего давления, 

Па 

Толщина 

покры-

тия, нм 

Коэффици-

ент пропус-

кания, % 

Поверхностное 

сопротивле-

ние, Ом/□ 

Ручная 406–414 0,230–0,234 50–65 76–82 150–200 

Автоматическая 409–413 0,231–0,233 65–70 81–82 90–120 
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