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摘　 要： 以化学共沉淀⁃煅烧法制备的纳米 ＩＴＯ 粉体为原料，通过模压、冷等静压成型，采用常压烧结法制备了 ＩＴＯ 靶材，研究了模

压成型压力对 ＩＴＯ 靶材相对密度、电阻率和晶粒尺寸的影响。 结果表明，模压成型压力 ６０ ＭＰａ 且烧结条件适宜时，制得的 ＩＴＯ 靶

材相对密度为 ９９．８１％、电阻率为 １．７０７ × １０－４ Ω·ｃｍ、平均晶粒尺寸为 ７．６２ μｍ。 研究结果可为 ＩＴＯ 靶材的致密化与大型化生产提

供借鉴。
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　 　 透明导电氧化物薄膜兼具透明与导电特性，被广

泛应用于显示面板、太阳能电池、传感器、微电子器件

和功能玻璃等领域［１⁃２］。 氧化铟锡（Ｉｎｄｉｕｍ Ｔｉｎ Ｏｘｉｄｅ，
简称 ＩＴＯ）薄膜是一种极具代表性［３］ 的透明导电氧化

物薄膜，通常由磁控溅射法制备。 我国的高质量 ＩＴＯ
靶材曾长期依赖进口，尽管近年来国产化速度加快，但
仍面临致密性较低、尺寸放大后缺陷增多等问题。

高性能 ＩＴＯ 靶材的特点为高纯度、高密度、低电阻

率和高组织均匀性［４⁃７］，其中密度指标最为重要，如何

制备高密度 ＩＴＯ 靶材一直都是研究的焦点［８⁃１１］。 氧气

气氛无压烧结是当前制备 ＩＴＯ 靶材的主流技术，其中

模压成型压力是影响 ＩＴＯ 靶材密度的重要因素之

一［１２］。 本文以化学共沉淀法制备的 ＩＴＯ 粉体为原料

制备氧化铟锡靶材，研究模压成型压力对 ＩＴＯ 靶材密

度、电阻率和晶粒尺寸的影响，以期为国产高密度大尺

寸 ＩＴＯ 靶材的制备提供借鉴。
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１　 实　 　 验

１．１　 实验原料

采用由广西晶联光电材料有限责任公司提供的

铟、锡氢氧化物混合物，按氧化铟（ Ｉｎ２Ｏ３ ） 与氧化锡

（ＳｎＯ２）质量比 ９ ∶ １进行配料并采用化学共沉淀法制备

ＩＴＯ 前驱体。 所得 ＩＴＯ 前驱体纯度大于 ９９．９９％，微观

形貌为均匀的纳米颗粒粉体，如图 １ 所示。 前驱体比

表面积为 ３５．５５ ｍ２ ／ ｇ，具有很高的烧结活性，这是制备

高性能 ＩＴＯ 靶材的前提条件。

图 １　 前驱体的微观形貌

１．２　 实验方法与过程

ＩＴＯ 靶材的制备按照“前驱体煅烧→粉体造粒→
压制成型→常压烧结”的工艺流程进行，主要工艺参

数设定基于论文作者前期研究结果以及相关文献［１３］，
过程分述如下：① 前驱体煅烧：前驱体置于马弗炉中

９５０ ℃下煅烧，发生化学反应生成氧化铟锡粉体（即
ＩＴＯ 粉体）。 ② 粉体造粒：将煅烧所得 ＩＴＯ 粉体、超纯

水、聚丙烯酸铵（分析纯）等加入超细研磨机中，球磨

至设定时间后加入聚乙烯醇（分析纯），继续球磨 １ ｈ
后将浆料转移至离心喷雾造粒机进行喷雾造粒处理。
③ 压制成型：采用模压结合冷等静压进行成型，将处理

后的粉体均匀填充至 ３００ ｍｍ×２００ ｍｍ 的高强度钢模中

进行模压，模压成型压力 １５～１２０ ＭＰａ，保压时间 １ ｍｉｎ。
将模压得到的 ＩＴＯ 靶材生坯抽真空包装，之后置于冷

等静压机中进行最终成型，冷等静压压力 ２５０ ＭＰａ，保
压时间 １０ ｍｉｎ。 ④ 常压烧结：将成型后的 ＩＴＯ 靶材生

坯放入钟罩式烧结炉中，采用常压烧结法进行烧结。
采用分段式升降温程序，升温、降温速率控制在 ０．５ ～
１．０ ℃ ／ ｍｉｎ，首先在空气气氛中进行脱脂，随后向烧结

炉中通入高纯氧气进行程序升温烧结，最高烧结温度

为 １ ５８５ ℃，最高烧结温度下的保温时间为 ８ ｈ。
１．３　 样品的测试表征

采用日本 Ｒｉｇａｋｕ Ｍｉｎｉｆｌｅｘ ６００ 对煅烧后粉体进行

Ｘ 射线衍射（ＸＲＤ）分析；采用捷克 ＴＥＳＣＡＮ ＭＩＲＡＬＭＳ
扫描电子显微镜观察粉体样品；采用梅特勒托利多精

密天平测试靶材样品相对密度；采用 ＳＴ２２５８Ｃ 型数字

四探针测试仪测试靶材样品电阻率；采用光学显微镜

（ＯＭ）观察靶材样品金相组织；利用 Ｎａｎｏ Ｍｅａｓｕｒｅｒ １．２
软件，取样品中的 １００ 个晶粒进行统计分析，得到靶材

样品晶粒尺寸。

２　 结果与讨论

２．１　 共沉淀前驱体的煅烧结果分析

图 ２ 为共沉淀前驱体经 ９５０ ℃煅烧后所得 ＩＴＯ 粉

体的形貌。 与图 １ 对比可以看出，煅烧后粉体颗粒形

貌发生了改变，形状更规则，主要为立方状，晶粒粒径

略微增大，但仍为纳米级，粉体比表面积由煅烧前的

３５．５５ ｍ２ ／ ｇ 降至 ６．５６ ｍ２ ／ ｇ。

图 ２　 煅烧后 ＩＴＯ 粉体形貌

前驱体经 ９５０ ℃煅烧后所得 ＩＴＯ 粉体的 ＸＲＤ 图谱

如图 ３ 所示。 由图 ３ 可知，粉体中主要物相为立方相氧

化铟，衍射峰与标准卡片 ＰＤＦ＃７１⁃２１９５ 相吻合；２６．７１°、
３３．９９°和 ５１．８６°附近的衍射峰被标定为二氧化锡。 采用

共沉淀法制备 ＩＴＯ 粉体，煅烧温度较低时，锡原子完全

固溶进入 Ｉｎ２Ｏ３ 晶格［１４］，煅烧温度升至 ９５０ ℃后，过饱

和固溶的二氧化锡脱溶析出，故在 ＸＲＤ 图谱中可以发

现二氧化锡的衍射峰，与文献［１５］报道结果一致。
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图 ３　 煅烧后 ＩＴＯ 粉体 ＸＲＤ 图谱
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２．２　 模压成型压力对 ＩＴＯ靶材相对密度及电阻率的影响

模压成型压力 １５～１２０ ＭＰａ 条件下（再经 ２５０ ＭＰａ
冷等静压成型）制备的 ＩＴＯ 靶材相对密度和电阻率如

图 ４ 所示。 由图 ４ 可以看出，随着成型压力增加，ＩＴＯ
靶材相对密度逐渐增大，成型压力 ６０ ＭＰａ 时，靶材相

对密度 ９９．８１％，达到了超高密度水平；成型压力超过

６０ ＭＰａ 后，靶材相对密度变化较小。 尽管 ＩＴＯ 靶材的

成型要经历模压⁃冷等静压两道工序，但模压过程对 ＩＴＯ
靶材的致密化有重要影响。 成型压力较小时，生坯中部

分 ＩＴＯ 颗粒仅发生形变而未破碎，颗粒形貌基本未发生

改变。 在未破碎的 ＩＴＯ 颗粒之间，存在未贴合界面和交

联点，生坯即使再经较高压力冷等静压处理，仍可见未

破碎 ＩＴＯ 颗粒，存在较大的孔隙缺陷，孔隙无法通过烧

结消除［１２］。 当成型压力超过临界值后，颗粒在模具内

受到挤压而发生重排，伴随破碎坍塌，破碎颗粒在压力

作用下填充到孔隙中。 成型压力的临界值与实际工艺

条件有关，如原料粉体颗粒粒径、形貌、流动性、靶材生

坯尺寸以及模具的摩擦阻力等。 具体到本研究体系，
临界压力约 ６０ ＭＰａ，成型压力超过临界值后，继续增

大成型压力，在一定压力范围内对靶材密度影响不大。
但在 ＩＴＯ 粉末颗粒之间以及生坯与模具之间存在因相

对滑动产生的摩擦，使得生坯内部存在压力梯度，且随

成型压力增加，生坯内部压力梯度进一步增大，生坯内

部可能发生滑动，反而导致靶材密度降低［１６⁃１８］。 在本

研究中，模压成型压力 ６０～１２０ ＭＰａ 范围内，靶材相对

密度稳定在 ９９．７％以上，展现了较宽的加压成型窗口，
显示了本工艺的优越性。 较大的成型压力虽然能获得

高致密的氧化铟锡靶材，但考虑设备寿命以及成本效

益，本文将模压成型压力定为 ６０ ＭＰａ。 根据 ＩＴＯ 靶材

的国家标准 ＧＢ ／ Ｔ ２０５１０—２０１７《氧化铟锡靶材》，ＩＴＯ
靶材的密度可分为 ＲＤ９９．０、ＲＤ９９．５、ＲＤ９９．７ 三个等

级，本研究产品密度显然已超过最高等级 ＲＤ９９．７ 的

密度要求。
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图 ４　 模压成型压力对氧化铟锡靶材相对密度和

电阻率的影响

总体而言，在本文采用的成型压力范围内，电阻率

变化不大，但一般情况下 ＩＴＯ 靶材的电阻率与相对密

度在一定程度上呈负相关，即靶材相对密度越高，其电

阻率越小。 ＩＴＯ 靶材作为一种电导率接近金属的半导

体陶瓷，影响其电阻率的因素可归纳为两个方面，一个

是载流子浓度，另一个是载流子的迁移率［１９］。 在 ＩＴＯ
中，载流子主要来源于 Ｓｎ４＋ 掺杂取代 Ｉｎ３＋ ［２０］，本研究

各靶材样品掺杂量相同，理应具有近似的载流子浓度，
故其电阻率的不同归因于载流子迁移率的不同。 迁移

率与载流子的有效质量和散射概率成反比，载流子的

有效质量与材料有关，故可认为各靶材样品具有相同

的载流子有效质量。 半导体中载流子的散射在低温下

主要为缺陷和杂质离子的散射，高温下主要为由原子

晶格振动产生的声子的散射，散射越强，迁移率越

低［１９］。 本研究各靶材样品掺杂量相同，故可认为杂质

离子散射量相当，它们在低温下载流子迁移率的差异

可进一步归结为缺陷的差异。
晶界是一种容易影响载流子迁移率的缺陷，晶粒越

小，晶界越多，载流子散射越严重。 从各靶材样品的金

相组织图及晶粒度分析结果得知，各靶材样品平均晶粒

尺寸没有较大变化，由此推测几种靶材的晶界散射区别

不大。 此外，ＩＴＯ 材料中载流子浓度高达 １ ０２１ ｃｍ－３，晶
界势垒降低，载流子容易实现隧穿效应，晶界散射对载

流子迁移率的影响可以忽略［２１］。 另外一种影响载流子

迁移率的缺陷是材料内部的孔隙，孔隙的存在破坏了晶

体的周期性，缩短了载流子迁移自由程。 靶材相对密度

越低，表明材料内部孔洞越多，载流子迁移的自由程越

短，散射越严重，电阻率越高。 成型压力 １５～６０ ＭＰａ 范

围时，随着压力增大，靶材相对密度逐渐提高，靶材中孔

隙缺陷不断减少，载流子缺陷散射逐渐降低，电阻率逐

渐降低。 模压成型压力 ６０ ＭＰａ 时，靶材电阻率降至最

低值 １．７０７ × １０－４ Ω·ｃｍ；成型压力 ６０ ～ １２０ ＭＰａ 范围

时，靶材相对密度几乎不变，孔隙缺陷基本保持不变，
导致载流子缺陷散射也几乎不变，故电阻率保持在相

同水平。 综上所述，在本研究体系中，成型压力约

６０ ＭＰａ 时更易获得具有较低电阻率的 ＩＴＯ 靶材。
２．３　 模压成型压力对 ＩＴＯ 靶材组织均匀性的影响

图 ５ 为不同模压成型压力条件下（再经 ２５０ ＭＰａ
冷等静压成型） ＩＴＯ 靶材的金相组织结构图。 由图 ５
可以看出，模压成型压力 １５ ～ １２０ ＭＰａ（再经 ２５０ ＭＰａ
冷等静压成型），ＩＴＯ 靶材晶粒较为规则整齐，晶粒之

间紧密结合。 同时可以看出，成型压力小于 ６０ ＭＰａ
时，材料中孔隙缺陷相对较多；成型压力大于 ６０ ＭＰａ
后，孔隙缺陷很少。 随着成型压力提高，ＩＴＯ 靶材平均
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晶粒尺寸没有表现出很大的变化趋势，平均晶粒尺寸

主要集中在 ７．５５ ～ ７．６８ μｍ，如图 ６ 所示。 由此可见，
在本研究体系及成型压力范围内，ＩＴＯ 靶材晶粒尺寸

受成型压力的影响较小。

（ａ） １５ ＭＰａ； （ｂ） ３０ ＭＰａ； （ｃ） ４５ ＭＰａ； （ｄ） ６０ ＭＰａ； （ｅ） ７５ ＭＰａ； （ｆ） ９０ ＭＰａ； （ｇ） １０５ ＭＰａ； （ｈ） １２０ ＭＰａ

图 ５　 模压成型压力对 ＩＴＯ 靶材组织均匀性的影响
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图 ６　 模压成型压力对 ＩＴＯ 靶材平均晶粒尺寸的影响

３　 结　 　 论

１） 以化学共沉淀法制备的 ＩＴＯ 粉体前驱体为原

料，在优化工艺条件下，制备了超高密度（相对密度

９９．８１％）、低电阻率（１．７０７ × １０－４ Ω·ｃｍ）及金相组织

均匀的 ＩＴＯ 靶材。
２） 在 ９５０ ℃下煅烧以共沉淀法制备纳米前驱体

时，可以得到比表面积 ６．５６ ｍ２ ／ ｇ 的纳米 ＩＴＯ 粉体。
３） 模压成型压力 １５～６０ ＭＰａ 时，随着压力增大，

ＩＴＯ 靶材相对密度逐渐提高，电阻率逐渐降低；成型压

力 ６０～１２０ ＭＰａ 时，靶材相对密度和电阻率基本没有

变化。
４） 模压成型压力 １５～１２０ ＭＰａ 时，ＩＴＯ 靶材晶粒尺

寸变化很小，平均晶粒尺寸主要集中在 ７．５５～７．６８ μｍ。
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３　 结　 　 语

１） 通过合理的网络结构设计和参数设置，充分提

取了时间序列中的关键质量特征，实现了带钢热轧过

程的精轧出口厚度预测。
２） 通过仿真实验及对比分析，讨论了不同算法在

质量预测性能上的异同，体现了所提出方法的有效性

和实用性，可为现场工程师提供重要的参考信息。
３） 精轧过程数据具有复杂的多源异构及时空关

联特性，使得质量预测问题具有挑战性。 下一步将在

已有研究基础上，充分考虑精轧过程数据的特性，研究

融合多源异构和时空关联信息的质量预测方法。
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