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真空退火温度对磁控溅射氧化钒薄膜结构和光学
性能的影响

白睿，武英桐，李晓敏，宋鸿佳，黄美东*

（天津师范大学 物理与材料科学学院，天津 300387）
摘要：通过磁控溅射法在玻璃基底上制备氧化钒薄膜样品。由于沉积温度较低，薄膜样品呈非晶

态且不透明。为使薄膜样品晶化，并有效抑制其过度氧化，将样品在管式真空炉中进行退火处理。

本文重点研究了退火温度对薄膜结构和在可见至近红外波段光学性能的影响，退火温度的调节范

围为300~550 ℃，退火时间固定为120 min。研究发现，随退火温度升高，薄膜样品的结晶度越好，

当温度达到500 ℃时，薄膜样品结晶最好，薄膜基本由纯VO2相构成，且透光性能最好。随着退火

温度进一步提高，薄膜中出现杂相，光学性能反而下降。
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Influence of Vacuum Annealing Temperature on Structure and
Optical Properties of the Vanadium Oxide Films by Magnetron

Sputtering
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（College of Physics and Materials Science，Tianjin Normal University，Tianjin 300387）

Abstract：Vanadium dioxide thin film samples were prepared on glass substrates by magnetron sputter⁃
ing. Due to the low deposition temperature，the thin film samples were amorphous and opaque. In order
to crystallize the thin films and effectively inhibit their excessive oxidation，annealing treatment was car⁃
ried out in a tubular vacuum furnace. This paper mainly studies the effects of annealing temperature on
structure and optical properties in the visible and near-infrared range of the thin films. The annealing
temperature is adjusted from 300-550 °C and the annealing time is kept for 120 min. It is found that the
higher the annealing temperature，the better the crystallinity of the films. When the temperature reaches
500 °C，the films have the best crystallization，and the the films mainly consist of VO2，along with the
highest light transmittance. As the annealing temperature further increases，impurity phase appeare in
the films，which leads to decreasing optical properties.
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二氧化钒（VO2）在军事和医疗服务领域有很大

的研究价值，这是由于这种材料在 68 ℃的临界温

度下会经历可逆的一阶半导体-金属转变［1-3］，相应

地，其光学和电学性质也发生巨大变化。由于这些

独特的性能，VO2薄膜被广泛应用于电子、光子、电

化学器件和红外成像领域，如开关设备［4，5］，智能窗

户［6，7］，红外自适应隐身技术［8］，非制冷红外探测

仪［9］等。但是钒具有多种较稳定的氧化物，如VO，
V2O3，VO2和V2O5等。相关研究表明［10-13］，当钒在空

气中过度氧化时，通常会得到较为稳定的高价态氧

化物，如VO2、V2O5及它们的混合物。每一种钒的氧

化物都有其特别的性能，相互间也有较大的差异。

因此，由于这些氧化物在薄膜中通常共存，对薄膜

性能的控制变得复杂和较为困难。如何获得具有

单一物相的VO2薄膜，以便利用其在室温附近的可

逆半导体-金属转变性质，从而调节和控制其光学

或电学性能，是一个非常有意义且具有挑战性的工

作。为了限制钒的过度氧化，本文采用在真空条件

下进行退火的方法，研究获得纯 VO2相的退火工

艺，重点考察退火温度对薄膜光学性质和微观结构

的影响，并探索其内在原因。

1 实验材料与方法

薄膜样品采用纯二氧化钒靶材（纯度 99.99%，

厚度 3 mm，直径 50.9 mm），由 FJL560Cl2型镀膜机

通过射频磁控溅射沉积而得，随后在 SK-G05123K
型开启式真空/气氛管式电炉中进行退火处理。

选用 K9双面抛光玻璃（3 cm×3 cm）和单晶硅

片作为基底。在放入真空沉积室之前，对基底用酒

精和丙酮进行严格的超声清洗，然后进行 10分钟

的溅射清洗，以进一步清除基底表面可能存在的污

染。薄膜沉积过程中，按体积比 1∶50的比例通入

氧气和氩气，以补偿溅射过程中靶材氧原子的缺

失；沉积气压为 0.6 Pa，溅射功率为 180 W，沉积时

间为 50 min。将沉积好的薄膜从真空室取出再放

进管式炉进行退火处理，在真空环境下，从 300 ℃
到 500 ℃范围内以 50 ℃为间隔调节退火保温温度，

而所有样品的退火时间均为120 min。
对最终得到的薄膜样品利用UV-3600分光光

度计测量其透射谱，采用X射线衍射仪测定分析其

物相结构，从而研究退火温度和退火时间对薄膜微

观结构和光学性能的影响。

2 结果与讨论

2.1 薄膜的微观结构

通过不同退火温度进行退火处理得到的薄膜

微观结构如图 1所示。在较低的退火温度 300 ℃
时，X射线衍射图谱中没有观察到明显的衍射峰，

这表明磁控溅射沉积得到的氧化钒薄膜呈非晶态，

在较低温度退火，薄膜结构仍然呈非晶态，没有发

生晶化。随着温度逐渐升高，衍射结果中出现了较

微弱的衍射峰。退火温度进一步升高，衍射峰也越

来越明显，衍射强度增大（见图 1）。当退火温度为

350 ℃时，可观察到 VO2（110）、V2O3（104）、V2O5
（401）等多种物相、不同晶面的衍射峰；当退火温度

达 400 ℃时，薄膜中出还可观察到V6O11相，其（108）
晶面的衍射峰跟V2O3（104）的叠加在一起，衍射强

度较为明显；当退火温度进一步升到 450 ℃时，V2O3
相进一步增多而 V6O11相减少，薄膜主要由 V2O3相
和 VO2相构成；退火温度升至 500 ℃，薄膜基本由

VO2相构成，形成较为单一的相结构。然而，当退火

温度进一步升到 550 ℃时，薄膜中除了VO2相外，还

生成多种其他钒的氧化物，如V2O5、V3O7和V9O等，

致使薄膜的物相组成重新复杂化，且高价态钒相

V2O5明显增多，这一方面可能是由于温度过高而发

生热力学相变的必然结果，也可能是由于在高温条

件下真空管式炉密封条件变差，导致有少量氧气漏

入，VO2被进一步氧化成V2O5。
2.2 薄膜的光学性能

图 2是不同退火温度下VO2薄膜的透射谱。从

图 2可以看到，在较短的波长范围，特别是紫外波

段（200~400 nm），无论退火与否，薄膜基本不透光。

在 可 见 光（400~780 nm）和 近 红 外 区（780~1500
nm），当退火温度较低、只有 300 ℃时，薄膜透射率

几乎为零，也呈现出不透光状态。随着退火温度逐

渐升高，薄膜的透射率也逐渐增大，且透射率在较

长的波段具有较高的数值。当退火温度为 500 ℃
时，薄膜具有最大的透射率，对红光的透射可达
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25%左右，而对 1500 nm的光波基本透明，透射率可

达到 70%以上。然而，随着退火温度进一步升高至

550 ℃，薄膜的平均透射率反而下降，如图 2所示，

透射率虽然随波长增大而升高，但即使对 1500 nm
的光波，最大透射率也仅有20%左右。

2.3 分析与讨论

以上实验研究表明，退火处理对钒的氧化物薄

膜的微观结构和光学性能有较为明显的影响。随

着退火温度的变化，薄膜的物相组成也发生变化，

在较低和较高的温度下，均可能出现多种钒的氧化

物共存的情况（见图 1），相应地，薄膜的透射率较

低。当退火温度为 500 ℃时，薄膜基本由单一的

VO2相组成，薄膜具有最好的透射率（如图 2所示）。

可见，薄膜的光学透射率跟其相组成有较大的关

系，当薄膜由多种钒的氧化物构成时，透射率较低，

这是由于多相共存的情况下，相界对光起到折射和

散射作用而导致的［14-15］。当温度低于 450 ℃或高于

550 ℃时，退火之后的薄膜中含有多种钒的氧化物

相，可见光和近红外波段的电磁波的透射率较低。

可见，对氧化钒薄膜的退火处理应当选择一个较为

适宜的温度，以期获得更好的光学性能。

3 结论

用磁控溅射法制备了氧化钒薄膜，随后对其进

行真空退火热处理，退火温度对薄膜的物相结构和

光学性能均有较大的影响。

（1）磁控溅射得到的氧化钒薄膜呈非晶态，且

经300 ℃的较低温度退火处理，仍然为非晶。

（2）当退火温度达到 350 ℃以上时，薄膜开始

晶化，且随退火温度逐渐升高，薄膜的物相组成也

发生变化，出现不同的钒氧化物，进而影响薄膜在

可见光和近红外波段的透射率。

（3）退火温度为 500 ℃时，薄膜基本由单一的

VO2物相组成，此时薄膜的透光性最好。过高或过

低的退火温度下，薄膜中均出现钒的多种氧化物，

薄膜的透光性受到影响。
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