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Обобщены результаты исследований оптических свойств и структуры пленок In2O3 на подложках
Al2O3 (012), полученных методом dc-магнетронного распыления. Исследованные пленки отличают-
ся временем напыления, температурой подложки, а также наличием дополнительной термообра-
ботки на воздухе. По результатам рентгеноструктурных измерений данные пленки демонстрируют
рефлекс, соответствующий плоскости (222) кубической модификации In2O3, точное положение и
полуширина которого зависят от времени напыления. Оптические свойства полученных пленок
объясняются неоднородной по толщине микроструктурой, которая формируется при распылении
мишени с относительно невысокой механической прочностью. Так, показатель преломления пле-
нок, осажденных на подложки комнатной температуры, возрастает в направлении от подложки к
внешнему интерфейсу. При температуре подложки более 300°C, показатель преломления пленок
однороден, за исключением шероховатого слоя на поверхности. Термообработка уменьшает коли-
чество дефектов кристаллической структуры пленок, и приводит к уплотнению материала пленок.
В результате исчезает неоднородность показателя преломления и уменьшается наблюдаемая шири-
на запрещенной зоны для прямых переходов. Последнее является следствием изменения сдвига
Бурштейна–Мосса в результате уменьшения концентрации дефектов решетки. Ширина запрещен-
ной зоны для “непрямых” переходов (соответствующая истинному значению ширины запрещен-
ной зоны) малочувствительна к отжигу.

Ключевые слова: оксид индия, пленки, сапфир, эллипсометрия, оптическое пропускание, рентге-
ноструктурный анализ, магнетронное напыление, отжиг, температура подложки, время напыле-
ния, запрещенная зона, оптические свойства.
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ВВЕДЕНИЕ
Пленки In2O3 не только обладают высокой оп-

тической прозрачностью и хорошей электропро-
водностью, но и чувствительность последней к
различным газам может изменяться путем леги-
рования [1–4]. Поэтому пленки на основе In2O3
перспективны в качестве газовых сенсоров. Ше-
роховатая поверхность, которая естественным
образом образуется в процессе роста данных пле-
нок, способствует их высокой чувствительности.
Этому также способствует поликристаллическая
структура пленок и присутствие в них механиче-

ских напряжений, увеличивающих коэффициен-
ты диффузии [5].

Для получения поликристаллических пленок
оксида индия обычно используются кварцевые
или пассивированные кварцем стеклянные под-
ложки. Однако, использование сапфировых под-
ложек может быть оправдано их лучшей термиче-
ской и химической стабильностью. При этом
большинство работ посвящено эпитаксиальным
пленкам на сапфировых подложках [6–10], в то
время как для нанесения поликристаллических
пленок они применяются редко.
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Структура поверхности пленок во многом зави-
сит от метода и режимов получения [11]. Поверх-
ность пленок, полученных методом магнетрон-
ного напыления обладает большей шероховато-
стью, по сравнению с пленками полученными
другими методами [12]. К тому же магнетронное
напыление, является масштабируемым, обеспе-
чивает хорошую производительность, воспроиз-
водимость параметров пленок, и позволяет полу-
чать их при различных температурах подложек
[13, 14].

Применение неразрушающих оптических ме-
тодов исследования – эллипсометрии и оптиче-
ского пропускания, позволяет бесконтактно ис-
следовать свойства наноразмерных тонкопле-
ночных покрытий. Поскольку влияние свойств
материала на результаты эллипсометрических из-
мерений снижается с ростом расстояния от него
до поверхности, а для оптического пропускания
такой зависимости нет, указанные методы допол-
няют друг друга.

В данной работе собраны результаты ранее
проведенных нами исследований структуры и
оптических свойств пленок In2O3 полученных
на подложках Al2O3 (012) в различных режимах
dc-магнетронного распыления [15–23].

ЭКСПЕРИМЕНТ
Напыление проводилось в атмосфере аргон-

кислород в течение 15–180 мин. при температурах
подложки 20, 300 и 600°C. Рабочий ток составлял
50 мА, напряжение 300 В. После проведения из-
мерений, полученные пленки также подверга-
лись отжигу на воздухе в течение 1 ч. при темпе-
ратуре 600°C, а затем исследовались повторно.

Эллипсометрические измерения проводились
с помощью многоуглового нуль-эллипсометра на
длине волны гелий-неонового лазера (632.8 нм).

Интерпретация результатов эллипсометриче-
ских измерений проводилась в рамках описанной
ниже трехслойной модели. Поиск параметров
модели осуществлялся оптимизационным мето-
дом [24]. В качестве целевой функции нами ис-
пользовалась функция:

Здесь индексами (е) и (с) обозначены экспери-
ментальные и расчетные значения эллипсомет-
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рических углов Ψ и Δ, а M – число измерений при
различных углах падения зондирующего излуче-
ния ϕ. Минимизация целевой проводилась мето-
дом полного перебора в разумно выбранных диа-
пазонах значений параметров модели. Анизотропия
показателя преломления подложки не учитыва-
лась благодаря специальному выбору ее ориента-
ции при проведении измерений. Погрешность
найденных значений показателя преломления
составляет порядка 0.05, а толщины – 5%.

Измерения оптического пропускания выпол-
нены на спектрофотометре Shimadzu UV-2450
в диапазоне 200–900 нм при спектральной шири-
не щели 5 нм.

Состав мишеней и полученных пленок кон-
тролировался с помощью рентгеновского ди-
фрактометра ДРОН-3.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
По данным рентгеноструктурного анализа ис-

следованные пленки являются поликристалличе-
скими и демонстрируют рефлекс, соответствую-
щий плоскости (222) кубической модификации
In2O3 (пространственная группа ) [16, 17].

Согласно результатам эллипсометрических
измерений, при понижении температуры под-
ложки не только возрастает толщина d получен-
ных пленок, но и увеличивается степень неодно-
родности материала [18–21]. Так, показатель пре-
ломления n пленок, осажденных на подложки с
температурой 20°C, линейно возрастает в направ-
лении от подложки к шероховатому слою c 1.9 до 2
(табл. 1). Причиной этого может быть повышение
температуры поверхности растущей пленки в
процессе ее напыления. Температура подложки
также оказывает влияние и на положение края
фундаментального поглощения исследованных
пленок [18–20] (рис. 1). Наблюдаемая ширина
запрещенной зоны для прямых переходов 
уменьшается с ростом температуры.

Отжиг приводит к унификации свойств иссле-
дованных пленок. При этом устраняется неодно-
родность распределения показателя преломления
по толщине. Наблюдаемая ширина запрещенной
зоны для прямых переходов также уменьшается в
результате отжига. Это хорошо объясняется мо-
делью зонной структуры In2O3, представленной

в [25], согласно которой  существенно отлича-
ется от реальной благодаря особенностям сим-
метрии решетки и сдвигу Бурштейна–Мосса. По-
следний существенно зависит от дефектов кри-
сталлической структуры, количество которых в
пленках, нанесенных на подложки с большей
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Таблица 1. Параметры пленок In2O2 полученных при различных температурах подложки (время напыления – 1 час)

Температура подложки 20°C 300°C 600°C

До отжига

Параметры пленки n = 1.9–2
d = 550 нм

n = 2
d = 450 нм

n = 2.1
d = 440 нм

Параметры шероховатого слоя n = 2–1.8
d = 80 нм

n = 2–1.53
d = 75 нм

n = 2.1–1.65
d = 20 нм

, эВ 4.07 3.78 3.72

, эВ 2.94 2.5 2.72

После отжига

Параметры пленки n = 1.95
d = 405 нм

n = 2
d = 450 нм

n = 2.05
d = 440 нм

Параметры шероховатого слоя n = 1.87–1.67
d = 21 нм

n = 1.8–1.55
d = 20 нм

n = 2–1.2
d = 30 нм

, эВ 3.81 3.76 3.71

, эВ 2.69 2.43 2.67

Г
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температурой, меньше. Отжиг на воздухе приво-
дит к устранению кислородных вакансий, что
снижает концентрацию носителей заряда, а, сле-
довательно, и величину  [26, 27]. Ширина за-
прещенной зоны для “непрямых” (запрещенных
по симметрии) переходов  изменяется мень-
ше, по причине электрон-фононных взаимодей-
ствий.

Для некоторых исследованных пленок, полу-
ченных при температуре подложки 600°С, наблю-
далась зависимость строения от времени напы-
ления [21–23]. Так, согласно данным рентгено-
структурных измерений, полуширина рефлекса
соответствующего плоскости (222) материала
пленки уменьшается при сокращении времени
напыления, а его положение смещается с 30.3° до
30.5° (табл. 2). При этом положение рефлексов от
материала подложки остается неизменным. Так-
же положение рефлекса соответствующего плос-
кости (222) материала пленки сохраняется при
повороте образца в плоскости его поверхности.

Оптическое пропускание таких пленок ано-
мально уменьшается с уменьшением длины вол-
ны. Для описания их оптических свойств мы при-
манили трехслойную модель (рис. 2).

Первый слой этой модели описывает шерохо-
ватую поверхность пленки, как однородный слой
с оптическими свойствами, рассчитанными на
основе диэлектрической проницаемости кубиче-
ской модификации In2O3 и коэффициента запол-
нения 0.5, в соответствии с уравнением Клаузи-

Г
gE

indir
gE

уса–Моссотти. Оптические свойства второго слоя
соответствуют кубической модификации In2O3 со-
гласно [28]. Третий слой, с высоким коэффици-
ентом экстинкции, расположен между пленкой и
подложкой. Спектр коэффициента экстинкции
этого слоя описывается законом фундаментального

поглощения в полупроводнике с = 1.39 эВ. По
данным эллипсометрических измерений его по-
казатель преломления близок к 3. Это согласуется с
оценками показателя преломления для полупро-
водника с шириной запрещенной зоны 1.39 эВ, вы-
полненными согласно [29].

Как видно из рис. 3, для пленок со временем
напыления от 15 до 60 мин толщина поверхност-
ного слоя убывает, а толщина среднего слоя рас-
тет с ростом времени напыления, при этом общая
толщина двух первых слоев остается практически

Г
gE

Таблица 2. Зависимость размера кристаллитов, полу-
ширины и положения рефлекса соответствующего плос-
кости [222] материала пленки от времени ее напыления

Время
напыления,

мин

Полуширина, 
град

Размер
кристал-
литов, нм

2θ, град

35 0.52 18 30.49

60 0.54 17 30.63

120 0.77 12 30.31

180 0.8 11 30.27
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Рис. 1. Зависимости коэффициента поглощения α2 и α1/2 от энергии фотонов для неотожженных (а) и отожженных
(а) пленок, напыленных при указанных на графиках температурах подложки.
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неизменной. Это говорит о том, что пленки с
большим временем напыления содержат, в сред-
нем, более мелкие кристаллиты. То есть, можно
предположить, что в начале напыления на по-
верхности подложки формируются крупные ча-
стицы материала, а затем, в процессе напыления
размер возникающих кристаллитов убывает и
они заполняют промежутки между более крупны-
ми частицами. В дальнейшем же (60–180 мин)
толщина поверхностного слоя сохраняется, а об-
щая толщина пленки растет – процесс формиро-
вания пленки выходит на стационарный режим.

Формирование переходного слоя на границе с
подложкой, возможно, происходит в результате
появления примесных уровней внутри запрещен-
ной зоны, а также ее размытия из-за большого ко-
личества дефектов кристаллической структуры.
Так как его толщина практически не зависит от
времени напыления, появление данного слоя
полностью обусловлено влиянием поверхности
подложки.

ВЫВОДЫ
Уменьшение наблюдаемой ширины запре-

щенной зоны исследованных пленок, а также
возрастание показателя преломления, уменьше-
ние поверхностной шероховатости и общей тол-
щины пленки в результате отжига, либо при ис-
пользовании высоких температур подложки в
процессе напыления, обусловлено устранением
дефектов кристаллической структуры под воз-
действием высоких температур, в присутствии
кислорода, которое сопровождается уплотнени-
ем материала пленки. Полученные значения ши-
рины запрещенной зоны согласуются с результа-
тами работ [11, 25–28].

Оптические свойства некоторых пленок In2O3
указывают на наличие на границе с подложкой
дополнительного слоя с запрещенной зоны 1.39 эВ
и показателем преломления равным 3. Также,
в процессе роста таких пленок происходит изме-
нение размеров кристаллитов – вначале на по-
верхности подложки формируются крупные ча-
стицы материала, а далее промежутки между ни-
ми заполняются более мелкими кристаллитами и
процесс выходит на стационарный режим.

Конфликт интересов: Авторы заявляют, что у
них нет конфликта интересов.
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Optical Properties and Structure of In2O3 Films Deposited on Al2O3 (012) Substrates 
by dc-Magnetron Sputtering

A. A. Tikhii1, *, Yu. M Nikolaenko2, K. A. Svyrydova2, 3, I. V. Zhikharev2

1Lugansk State Pedagogical University, Lugansk, 91011 Russia
2Donetsk Institute for Physics and Engineering named after A.A. Galkin, Donetsk, 83114 Russia
3Donbas National Academy of Civil Engineering and Architecture, Makeyevka, 286123 Russia

*e-mail: ea0000ffff@mail.ru

The results of studies of the optical properties and structure of In2O3 films on Al2O3 (012) substrates deposited
by dc-magnetron sputtering are summarized. The investigated films differ in the deposition time, substrate
temperature, and the presence of additional heat treatment in air. According to X-ray diffraction measure-
ments, these films show a reflex, which correspond to the (222) plane of the cubic modification of In2O3. Its
exact position and half-width depend on the deposition time. The optical properties of the obtained films are
explained by the microstructure, which is inhomogeneous in thickness and formed during the sputtering of a
target with a relatively low mechanical strength. Thus, the refractive index of films deposited on substrates at
room temperature increases in the direction from the substrate to the external interface. At a substrate tem-
perature of more than 300°C, the refractive index of the films is uniform, except for a rough layer on the sur-
face. Heat treatment reduces the number of defects in the crystal structure of the films, and leads to densifi-
cation of the film material. As a result, the inhomogeneity of the refractive index disappears and the observed
band gap for direct transitions decreases. The latter result from a change in the Burstein–Moss shift in con-
sequence of the decrease of lattice defects concentration. The band gap for “indirect” transitions (that corre-
sponds to the true value of the band gap) is insensitive to annealing.

Keywords: indium oxide, films, sapphire, ellipsometry, optical transmission, X-ray diffraction analysis, mag-
netron deposition, annealing, substrate temperature, deposition time, band gap, optical properties.
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