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摘要:氧化铟锡(Indium
 

Tin
 

Oxide,ITO)靶材是屏幕显示器、光伏电池、功能玻璃等领域的关键原材料之一,
已朝着大尺寸(长度至少600

 

mm)、高密度、低电阻率和高使用率的方向发展。本文介绍了高性能ITO靶材的

技术特征,分析了大尺寸ITO靶材的需求和镀膜优势,总结了大尺寸ITO靶材的成型、烧结工艺及其研究应

用现状,最后提出了制备大尺寸ITO靶材的研究方向。
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  氧化铟锡(Indium
 

Tin
 

Oxide,ITO)是一种应用

最广泛的n 型透明导电氧化物,具有优异的光电性

能[1]。经磁控溅射[2]、脉冲激光沉积[3]、化学气相沉

积(CVD)[4]、电子束蒸发[5]、喷雾热解[6]、溶胶􀆼凝

胶[7]等薄膜制备工艺获得的ITO薄膜,具有优异的

光电性能、化学稳定性以及刻蚀加工等特性[8,9]:可
见光透射率最低可达到85%、紫外线吸收率至少可

达85%、红外线反射率高至80%、电磁波衰减率至少

有85%、电阻率可以小至10-4
 

Ω·cm;同时,ITO薄

膜耐磨、耐腐蚀以及膜加工性能好,便于刻蚀。因此,

ITO薄 膜 在 液 晶 显 示 器(Liquid
 

Crystal
 

Display,

LCD)、有机发光二极管(Organic
 

Light􀆼Emitting
 

Di-
ode,OLED)、薄膜太阳能电池、电阻开关存储器、传

感器以 及 汽 车 功 能 玻 璃 等 领 域 得 到 了 广 泛 研 究

应用[10􀆼16]。
  在多种薄膜制备技术[2􀆼7]中,磁控溅射是一种物

理气相沉积技术,其基本工作原理是在电磁场的作用

下,用具有高能量的粒子加速轰击靶材表面,使得靶

材表面的原子脱离后沉积在玻璃基板或其他材料衬

底上成膜[17]。磁控溅射法具有溅射条件易于操控、
沉积速率较高、能实现大面积均匀沉积和成膜黏附性

好等综合优势[18􀆼22],是当前研究及生产中应用最多的

镀膜工艺,同时也是制备ITO薄膜最常用的镀膜方

法。通过磁控溅射工艺,ITO薄膜可以由In􀆼Sn合金

靶材或ITO靶材在玻璃基板、柔性聚合物衬底上沉

积得到。研究报道,溅射沉积时ITO靶材相比In􀆼Sn
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合金靶材更容易使用[23􀆼25]。因此,ITO靶材是目前

制备ITO薄膜的关键原材料。

  ITO靶材是铟(In)的深加工产品[26,27],同时也

是技术含量高、附加值高的产品。在我国,主要有广

西晶联光电材料有限责任公司、先导薄膜材料有限公

司、芜湖映日科技股份有限公司等生产厂商从事

ITO靶材研发生产,由于起步晚和国外对关键技术

的管控,相关技术提升空间巨大。目前,日本三井金

属矿业株式会社、日本日矿金属株式会社、韩国三星

康宁先进玻璃有限公司等国外生产厂商在ITO靶材

的研发和生产上处于世界领先地位。国内高端市场

占有率上,日本和韩国占据80%,国内生产厂商只占

据20%左右的份额。随着显示面板产业的快速发

展,我国ITO靶材产业发展矛盾日益突出:一方面,
我国是铟储量世界第一大国和显示面板生产消费大

国;另一方面,我国将铟出口至日本、韩国等国家,且
长期从日本、韩国进口高性能ITO靶材,特别是大尺

寸ITO靶材(长度至少600
 

mm)。究其原因,大尺寸

ITO靶材制备技术要求极高,其制备过程中成型难、
易开裂、致密性差等问题突出。鉴于此,本文综述了

大尺寸ITO靶材的主要制备工艺方法及其研究应用

现状。

1 高性能ITO靶材的技术特征

  磁控溅射时,ITO薄膜的性能主要与ITO靶材、
溅射工艺参数以及辅助技术等因素相关[27􀆼30]。其中,

ITO靶材作为关键原材料,其性能直接影响ITO薄

膜的质量[31]。随着光电器件的不断发展进步,相应

的ITO薄膜被要求具备高透射率、高电导率、高均匀

度、高稳定性以及无刻蚀残留等性能。因此,高性能

ITO靶材应符合以下技术特征。

  (1)高密度。高密度是ITO靶材的重要技术要

求,ITO靶材的密度应达到其理论密度的99.0%-
100%。溅射时,ITO靶材的密度对靶材和薄膜的影

响很大。其一,ITO靶材在磁控溅射过程中会发生

黑化结瘤、开裂等不良现象(图1),直接影响ITO靶

材的使用寿命。研究人员针对结瘤进行了大量研究,
令人意外的是,结瘤形成机理存在争议,其中比较多

的观点认为,ITO靶材的密度是影响黑化结瘤的主

要因素之一。在相同溅射工艺条件下,高密度ITO
靶材可有效减少黑化结瘤,从而降低对ITO薄膜的

影响[28,32]。其二,高密度ITO靶材的导热性更好,溅
射过程中可有效减小热应力[33,34],镀膜时靶材不易

受高能粒子轰击开裂。其三,如图2[33]所示,ITO靶

材的密度对ITO薄膜的沉积速率有影响。密度较高

的靶材表现出更高的沉积速率[33,35,36],这对提高生产

加工速率有着积极影响。其四,ITO靶材的密度对

ITO薄膜的电学性能有着非常大的影响,如图3[33]

所示,靶材密度越高,ITO薄膜的电阻率越低,导电

性能越好[33,37]。ITO靶材除了要保持高密度外,密
度分布同样应保证足够均匀,均匀度偏差应小于

0.15%。

图1 ITO靶材溅射中的结瘤与开裂

Fig.1 Nodulation
 

and
 

cracking
  

in
 

ITO
 

target
 

sputtering

图2 ITO靶材密度与薄膜沉积速率的关系[33]

  Fig.2 Relationship
 

between
 

ITO
 

target
 

density
 

and
 

film
 

deposition
 

rate[33]

图3 ITO靶材密度对ITO薄膜电阻率的影响[33]

  Fig.3 Influence
 

of
 

ITO
 

target
 

density
 

on
 

the
 

resistivity
 

of
 

ITO
 

film[33]
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  (2)高 纯 度。高 纯 度 是 指 纯 度 至 少 为 4N
(99.99%),杂质元素成分质量分数符合要求[38]。

ITO靶材的纯度会影响薄膜的质量和靶材的溅射行

为。其一,杂质元素过多会形成元素偏析,使得靶材

的部分区域导热性能下降,磁控溅射时,高能粒子不

断轰击靶材表面,靶材会因未能及时传导热量而开

裂,最终导致靶材性能恶劣[39]。其二,高纯度ITO
靶材可制备出具有出色光电性能的ITO薄膜。多年

来,研究人员从事了大量关于靶材元素掺杂改性的研

究,一方面是为了提高靶材制备过程中的烧结速率和

烧结致密度,另一方面是为了减少镀膜过程中的结瘤

现象。但是,元素的掺杂牺牲了部分ITO 薄膜性

能[40]。例如,有研究通过添加Bi2O3、SiO2、TiO2 等

烧结剂提高靶材烧结致密度,但由于杂质的引入,

ITO靶材的导电性能变差[41],最终对ITO薄膜的电

学性能造成影响。

  (3)高均匀性。均匀性是指ITO靶材成分(相组

成)和组织结构的均匀性,高均匀性的ITO靶材在微

观上通常是均匀单一的In2O3 相、晶粒细微均匀和元

素分布均匀。同样地,靶材微观上的均匀程度也会直

接影响靶材和薄膜的性能。其一,SnO2 应完全固溶

到In2O3 中形成均匀单一相。研究发现,ITO靶材

中若存在第二相,例如In4Sn3O12,会对靶材的电阻率

和热扩散系数产生显著影响,会影响到抗结瘤、沉积

速率及薄膜性能[22,42]。其二,ITO靶材中的晶粒尺

寸和分布对溅射效率、ITO薄膜的光电性能有着很

大影响[19],ITO靶材的晶粒细微均匀能有效提升溅

射效率和薄膜的光电性能。其三,ITO靶材中的In、

Sn和O元素分布应均匀,没有元素富集现象。研究

报道,ITO靶材中元素的均匀分布对ITO薄膜的晶

体结构、电学性能和蚀刻性能有重要影响[27]。

2 大尺寸ITO靶材的需求及镀膜优势

  ITO薄膜在屏幕显示、光伏电池和功能玻璃等

领域得到广泛应用。为配合LCD、OLED等光电器

件的发展需求,对ITO薄膜的性能要求越发严格,相
应地,大尺寸(长度至少600

 

mm)、高密度、低电阻率

和高使用率的ITO靶材已成为发展的大方向[42􀆼44]。

  大尺寸ITO靶材作为未来发展的热门方向,拥
有广阔的市场和巨大的镀膜优势。一方面,随着人们

对大尺寸屏幕显示器件的不断追求,LCD、OLED等

光电器件将不断大型化。据专业机构 UBI
 

Research
调查统计,2021年上半年,25.4

 

cm
 

(10英寸)以及更

大规格尺寸的显示面板 OLED,其出货量已经突破

1
 

000万片,在半年的时间里大尺寸OLED面板已经

达到1
 

029万片。同时,京东方科技集团股份有限公

司、TCL华星光电技术有限公司、三星显示有限公司

和LG显示公司等显示面板生产厂商已争相布局

8.5代(2
 

200
 

mm×2
 

500
 

mm)或更高世代面板生产

线,目前全球已经投产和布局的10.5或11代线达到

8条,未来3-5年10.5代线将成为电视面板的主

力。另一方面,“经济切割”,即大尺寸基板具有生产

效率高、经济效益大的优势,基板越大,显示面板生产

厂商用一块基板生产出的面板越多。因此,市场要求

ITO靶材应尽可能大,从而满足高世代玻璃基板的

镀膜需求。目前,国内外ITO靶材生产厂商基本上

采用多块靶材拼接的方式来满足高世代玻璃基板的

镀膜需求。但是,即使拼接组合技术在不断进步,也
无法避免拼接缝隙带来的缺陷。而在溅射过程中,拼
缝处容易结瘤中毒[43],如图4所示为磁控溅射过程

中拼接处发生的黑化结瘤现象。有研究者认为,由于

拼缝的存在,靶材表面电子的定向移动遭受破坏,拼
缝处更容易富集大量电荷从而造成靶材放电,最终导

致靶材黑化结瘤[45􀆼47]。另外,当靶材拼接处存在缝隙

或者缝隙过大时,会有空气及杂质残留,镀膜过程中

残留气体或杂质的释放对薄膜的性能造成影响。针

对靶 材 拼 缝 处 容 易 发 生 结 瘤 的 问 题,朱 力

等[47]用氧化物浆料对靶材之间的缝隙进行浇注拼

图4 磁控溅射中ITO靶材拼接处的黑化结瘤

  Fig.4 Blackening
 

nodules
 

at
 

the
 

splicing
 

of
 

ITO
 

target
 

in
 

magnetron
 

sputtering
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接,再进行二次高温烧结以去除靶材之间的缝隙。但

这种方法获得的靶材强度不高,溅射过程中容易出现

开裂现象,甚至会形成结瘤,从而影响ITO薄膜的性

能。因此,制备出单块大尺寸ITO靶材是减少甚至

消除拼缝以保证ITO薄膜性能的重要途径。然而,
大尺寸、高性能ITO靶材的制备对靶材生产厂商相

当具有挑战性,制备大尺寸ITO靶材时主要会面临

成型难、易开裂、致密性差等问题。为此,必须选择合

适的成型、烧结方法,并探索出最优的工艺。

3 大尺寸ITO靶材的成型与烧结

3.1 大尺寸ITO靶材的成型工艺及研究现状

  成型工艺至关重要,成型出密度高、均匀性好、强
度高、外观完整无缺陷的生坯是烧结的重要前提,直
接影响成品率。ITO靶材的成型工艺主要分成两大

类,一类是干法成型工艺,主要包括模压成型、冷等静

压成型(Cold
 

Isostatic
 

Pressing,CIP)、爆炸压实成型

和冲压成型等;另一类是湿法成型工艺,主要有注浆

成型(Slip
 

casting)和凝胶注模成型(Gelcasting)等。
目前,由于成型设备的缘故,以及工艺方法自身的特

点,在大尺寸ITO生坯的成型上,研究和应用较多的

工艺主要有模压成型、冷等静压成型、注浆成型和凝

胶注模成型。

3.1.1 模压成型

  模压成型,也称压制成型,是材料成型的常用方

法之一。本文特指粉末材料的模压成型,模压过程主

要由装粉、压制和脱模组成。利用模压成型工艺进行

ITO生坯的成型,其基本工艺流程[48]:将造粒好的

ITO粉粒填充到一定尺寸和形状的高强度钢模中,
通过模压机设备施加设定压力得到一定密度和强度

的生坯;在此过程中,ITO粉粒受到压力作用,粉粒

之间发生相互滑动、重新排列、变形以及破碎等复杂

现象,使得粉末颗粒的堆积密度增大。模压成型具有

原料损失小、设备简单易操作、生产周期短、效率高、
便于连续规模化生产的优势。但是,模压成型也存在

难以克服的缺点:一是成型大尺寸生坯时所需的模具

比较笨重,增加了劳动力且模具成本升高;二是成型

过程中,压力损失会引起压坯的各部位受力不均匀,
从而导致密度分布不均;除此之外,生坯还存在脱模

困难,容易分层、断裂以及脱落等缺陷,导致靶材生坯

成品率低,这在王玥等[49]的研究中得到证实。若模

压成型工艺控制不恰当,在成型大尺寸ITO靶材生

坯时,以上缺陷更为明显。通过模压成型工艺制备高

性能大尺寸ITO靶材,必须对成型工艺进行进一步

研究。为此,杨小林等[50]以质量比为9∶1的In2O3

与SnO2 粉末为原料进行造粒,研究了模压压力、添
加剂含量、含水量、加压速度、保压时间和脱模时间等

工艺参数对模压成型大尺寸ITO生坯的影响。结果

表明,加入占ITO粉末质量2%-3%的聚乙烯醇黏

结剂进行球磨雾化制粉(粉末含水量为6%),再过

150目筛得到所需ITO粉末;然后装入改进模具,采
用分段加压方式,在模压压力50-60

 

MPa下成型大

尺寸ITO生坯,可有效消除靶材生坯掉边、分层及断

裂等质量问题。

3.1.2 冷等静压成型

  CIP也是当前ITO靶材成型的常用方法之一。
成型的过程主要由装粉、包套密封、冷等静压和脱模

组成,可概括为首先将ITO粉粒装在塑料或橡胶包

套中,然后放置到高压容器中,根据流体静力学中的

帕斯卡定律原理,利用不可压缩的流体作为介质,从
不同的方向对粉体均匀加压的一种成型工艺。通过

此工艺成型的ITO生坯,通常具有较高的强度、密度

和均匀度,但成型大尺寸ITO生坯时,其稳定性和成

品率低的问题较明显,也容易出现分层、开裂等不良

现象[51]。此外,CIP成型大尺寸ITO生坯时要经过

大尺寸模具组装、装粉以及振实等工序,直接增加劳

动强度和时间。因此,目前国内外ITO靶材生产厂

商不会选择此工艺直接成型生坯,更多的是用来“二
次成型”,目的是为了进一步提升生坯的强度、密度和

消除预压带来的部分无法克服的缺陷,同时减少后续

工艺中生坯的收缩量。研究表明,生坯致密度越高,
烧结出来的靶材密度越高,这一点对大尺寸靶材尤为

重要[52]。Mei等[53]为了制备出大尺寸(尤其是厚度

超过10
 

mm)高密度的ITO靶材,研究了模压结合二

次CIP和氧交换处理对ITO靶材致密化的积极影

响,结果表明,该方法可使厚度为16
 

mm的ITO方

形靶材(340
 

mm×280
 

mm)的 致 密 化 程 度 提 高

2.00%以上,大大减少了ITO烧结体的气孔数量和

尺寸。

3.1.3 注浆成型

  注浆成型,又称浇注成型,成型过程由多孔模具

(石膏或树脂等聚合物)准备、浆料制备、浇注和干燥

固化等步骤组成。利用注浆成型工艺进行ITO生坯

的成型,其基本工艺流程[54,55]:将ITO粉末与分散

剂、黏结剂等添加剂放入球磨机或珠磨机中进行一段

时间的研磨,之后制备出一定固含量(60-80
 

wt%)、
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具流动性及分散性的ITO浆料;将ITO浆料浇注至

准备好的模具中,利用模具的吸水作用充分吸收浆料

中的水分,最后经干燥处理获得ITO生坯。目前,该
工艺已被日本ITO靶材生产厂商研究并投入规模化

生产,据报道,日本通过此工艺生产的高品质ITO靶

材在全球占据了很大市场份额,然而我国仍处于相对

落后水平[43]。注浆成型工艺设备操作简单且成本

低,能够制备成分均匀性好且不受形状尺寸限制的

ITO靶材。但是,此工艺所需模具占地多、生产周期

长、劳动强度大、有待解决自动化生产等问题。另外,
浆料的制备要求极高,是该工艺的关键技术所在。工

艺参数得不到严格控制会导致浆料固含量、分散性、
流动性及综合性能差,从而造成坯体出现中间缺陷、
分层、均匀性差、变形以及开裂等严重后果,特别是成

型大尺寸ITO靶材生坯时,以上缺陷更严重。杨硕

等[56]利用注浆成型制备大尺寸ITO生坯,将ITO粉

体、分散剂、有机纤维和水混合搅拌并球磨,制备了有

机纤维含量占粉体质量0.2%-0.6%、分散剂含量

占粉体质量0.4%-1.6%、pH 值8-11的ITO浆

料,抽真空处理后浇注至石膏模具中,经过一段时间

脱模及干燥后,得到相对密度为60%-73%、抗折强

度为3.39-10.25
 

MPa、尺寸为500
 

mm×400
 

mm
的ITO生坯;同时还研究了不同类型有机纤维对

ITO生坯抗折强度的影响,结果表明:在其他工艺条

件基本一致的情况下,选用棉花纤维可大幅度提高注

浆成型大尺寸ITO生坯的强度,有效减少了掉边、崩
边及开裂等缺陷,最后提高了大尺寸ITO靶材的良

品率。值得注意的是,该方法依然无法解决生产周期

长、劳动强度高的问题。对此,压力注浆成型[19]由此

而生。杨硕等[57]利用压力注浆工艺有效提高注浆速

度,缩短了浇注时间,且进一步提高了ITO 靶材

密度。

3.1.4 凝胶注模成型

  凝胶注模成型是20世纪90年代在美国首次公

布的一种新型陶瓷成型技术。利用此工艺成型ITO
生坯时,其基本工艺流程[58,59]:首先将一定含量的有

机单体、交联剂和分散剂与去离子水混合配制成混合

水溶液,利用氨水调节混合水溶液的pH 值,然后向

混合水溶液中逐量均匀地加入ITO粉体以得到悬浮

体浆料;经球磨后得到ITO浆料,最后往浆料中加入

引发剂,在室温下抽真空除水泡后注模成型,在一定

温度条件下发生交联反应固化,经干燥处理得到

ITO生坯。凝胶注模成型具有不受尺寸和形状限

制、坯体强度高、可直接进行机加工、无须昂贵的设备

成本等优点。但是,此成型工艺存在添加剂多、易引

入杂质、所需有机单体价格较高、凝胶体系大多数对

环保不利等缺点。另外,利用凝胶注模成型大尺寸

ITO生坯时,容易出现翘曲变形问题。杨硕等[60]首

先利用去离子水与特定量的有机单体、交联剂、分散

剂、应力缓释剂、增塑剂经磁力转子或机械搅拌均匀

混合配制得到混合液,并通过氨水调节混合液的pH
值为9-10;然后将纯度大于 99.99%、平均粒径

0.08-2
 

μm的ITO粉体加入混合液中进行球磨制

备ITO浆料,向ITO浆料中加入一定量引发剂和催

化剂并均匀搅拌,最后将ITO浆料浇注至400
 

mm×
300

 

mm×10
 

mm的模具中,在55℃的温度下干燥2
 

h固化,制备得到尺寸为 400
 

mm×300
 

mm×10
 

mm、高密度且不变形的ITO生坯。

  先模压成型再CIP或再注浆成型的工艺,是当

前国内外ITO靶材生产厂商用来成型大尺寸ITO
生坯的两种最主流的工艺方法。现阶段我国几乎所

有的ITO靶材生产厂商和日本、韩国绝大多数ITO
靶材生产厂商均采用先模压再CIP的工艺来制备大

尺寸ITO生坯。在利用注浆成型工艺制备大尺寸

ITO生坯的研究应用上,只有日本实现了连续规模

化生产,我国研究人员和生产厂商虽然在这方面开展

了一定的研究工作,但是仍未能实现规模化、工业化

生产。

3.2 大尺寸ITO靶材的烧结工艺及研究现状

  烧结同样是ITO靶材制备工艺流程中极其重要

的环节,ITO 靶材的烧结工艺主要有热压法(Hot
 

Pressing,HP)、热等静压(Hot
 

Isostatic
 

Pressing,

HIP)、常压烧结、等离子烧结和微波烧结。由于设备

因素和工艺自身的特点,烧结制备大尺寸ITO靶材

时,基本上只有前3种工艺得到了研究以及应用。

3.2.1 热压法

  热压法是一种加压成型和加热烧结同时进行的

烧结方法,利用此方法制备ITO靶材的工艺流程一

般可以概括为将ITO粉体填充至模具中,在以一定

压力单轴向加压的同时以一定温度进行烧结[48,61]。
日本ITO靶材生产厂商最初采用热压法制备ITO
靶材,国内一些靶材生产厂商在早期同样也选用此方

法烧结制备ITO靶材。由于同时加压加热的工艺特

点,热压法表现出烧结温度较低、烧结时间较短和成

型压力较小的优点,制备的ITO靶材相对密度可达

99%。缺点主要有生产成本较高、生产效率较低,导
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致产品整体竞争力下降;ITO靶材的晶粒均匀性较

差;ITO靶材的尺寸受限严重,截至目前,热压法制

备的ITO靶材最大尺寸为400
 

mm×300
 

mm[44]。
若想通过热压法制备出更大尺寸的ITO靶材,则需

要解决设备和模具的问题。大尺寸ITO靶材需用到

更大的热压炉,但是热压炉的有效工作尺寸越大,所
需设备成本越高,生产危险系数也越大。随着热压炉

尺寸的增大,其炉内压力场、温度场的稳定性和均匀

性必须控制好,否则大尺寸ITO靶材会因烧结热应

力而开裂。另外,要避免模具和ITO靶材发生还原

造成氧缺失。目前,国内外ITO靶材生产厂商几乎

不再选用此工艺来生产ITO靶材。

3.2.2 热等静压法

  热等静压法也是一种成型和烧结同时进行的烧

结方法,通过此方法制备ITO靶材的基本工作原理

是先将ITO粉体预压成型后装入特殊材料包套,放
置于热等静压机后通过惰性气体在生坯的各个方向

上施加大小均匀的压力,同时加热完成致密化[48,61]。
利用热等静压法制备的ITO靶材相对密度在99%以

上且均匀性较好,由于此工艺对压制和烧结进行了加

强,烧结所需温度明显降低,有效抑制晶粒长大,使得

靶材微观组织细微均匀。但是,此方法存在着许多缺

点。其一,设备及生产成本较高、生产效率较低,导致

产品的竞争力下降。其二,高 温 条 件 下In2O3 和

SnO2 不可避免地发生分解析氧反应,会造成一定的

氧缺失。其三,所选的包套在压制过程中应与生坯收

缩变形,在高温、高压下不与生坯发生化学反应,否则

可能会因发生不良反应和开裂现象导致靶材性能变

差,制备大尺寸ITO靶材时上述缺陷更严重,因此必

须解决包套材料这个关键技术问题。为此,研究人员

在生坯与包套间加入隔离材料以消除不良现象。然

而,隔离材料的选择同样是一门需要深入研究的课

题。在热等静压制备大尺寸ITO 靶材方面,陈曙

光[9]通过冷等静压工艺预先成型ITO生坯,围绕热

等静压工艺制备ITO靶材的技术路线,系统地研究

了包套和隔离材料的选择;为进一步降低成本,还分

析总结了热等静压过程的3个机理(微观上均匀致密

化机理、宏观上非均匀致密化机理和靶材错位机理),
创新地编写了一套关于热等静压过程的模拟软件,对

ITO靶材的热等静压进行了计算机模拟,最后成功

地制备出外观完整、直径为300
 

mm、相对密度高于

99%的圆形ITO靶材。

3.2.3 常压烧结法

  常压烧结法是一种研究应用最广泛的陶瓷靶材

烧结方法。利用此方法进行ITO靶材的烧结,其基

本工作原理是将成型好的ITO生坯直接放置到烧结

炉中,经脱脂后在一定的气氛和温度条件下对ITO
生坯进行烧结,在烧结过程中通过控制烧结气氛、烧
结温度以及烧结时间等工艺变量,使ITO靶材生坯

完成致密化和晶粒生长[62,63]。相对于其他烧结方

法,常压烧结法在烧结制备ITO靶材上表现出生产

成本低、生产效率高、相对密度可达99%以及可制备

大尺寸ITO靶材的优势,适合工业化生产。因此,常
压烧结法已经成为当前国内外ITO靶材生产厂商首

选的烧结方法。但是,利用常压烧结法制备ITO靶

材时存在烧结致密难度加大、晶粒尺寸粗大、因受热

不均而开裂导致成品率低等问题。在应用常压烧结

法制备大尺寸ITO靶材的方法研究上,张士察等[64]

利用先模压再冷等静压的复合成型工艺将纯度大于

99.99%的ITO粉体进行生坯成型,经脱脂后对ITO
生坯抽真空处理,并向生坯中的孔隙充入一定量的氧

气,然后将生坯放置到烧结炉中进行常压纯氧气氛烧

结。由于生坯以及烧结炉中的氧气,ITO失氧分解

及挥发得到有效抑制,从而以较短时间烧结制备得到

大尺寸、高致密细晶粒的ITO靶材,制备的ITO靶

材尺寸大于700
 

mm×500
 

mm,相对密度在99.5%
以上,晶粒尺寸为4-10

 

μm。截至目前,国内ITO
靶材生产厂商已经通过此烧结方法成功制备出显示

面板生产厂商所需求的大尺寸ITO靶材,图5为广

西晶联光电材料有限责任公司已成功研发并实现规

图5 国内ITO靶材生产厂商生产的大尺寸ITO靶材

  Fig.5 Large􀆼size
 

ITO
 

targets
 

produced
 

by
 

domestic
 

ITO
 

target
 

manufacturer
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模化生产的单块大尺寸ITO靶材。

  目前,国内的烧结工艺已经由10
 

a前的热压烧

结转向常压烧结,并在大尺寸、高性能ITO靶材的烧

结制备研究工作上取得了不错的成绩,但是与日本、
韩国等发达国家的ITO靶材生产厂商相比,仍然存

在着一定差距。例如,在大尺寸ITO靶材晶粒尺寸

的控制上,日本靶材生产厂商可以将平均晶粒尺寸控

制在5-6
 

μm内,国内较好的生产厂商只能将平均

晶粒尺寸控制在7-8
 

μm内。在大尺寸靶材的烧结

致密度上,日本生产的ITO靶材已经达到99.9%的

相对密度,国内最好的可以达到99.8%。除此之外,
日本、韩国等发达国家相关生产厂商生产的大尺寸

ITO靶材,其成品率均高于国内ITO靶材生产厂商。

4 展望

  ITO靶材在屏幕显示器、光伏电池以及功能玻

璃等领域得到了广泛应用。随着显示面板的飞速发

展,其对产品性能以及生产效率提出更高要求,大尺

寸、高性能ITO靶材的需求量将越来越多。国内关

于大尺寸ITO靶材制备工艺技术尚未成熟,高端市

场占有率仍然较低,长期以来依赖进口。因此,必须

解决大尺寸ITO靶材规模化生产问题,其关键在于

选取合适的成型、烧结方法和探究出最优的工艺参

数。先模压再冷等静压或注浆成型的成型工艺和常

压烧结工艺将成为制备大尺寸ITO靶材的主流方

法。截至目前,为制备大尺寸ITO靶材,国内相关领

域研究人员开展了相当积极的工作,并取得了一定成

果,但是,与日本、韩国等发达国家之间还存在一定差

距。为此,国内相关领域研究人员还需要从以下两大

方面做足工作。(1)成型方面:模压成型所需模具设

备大而重的问题急需解决;注浆成型不受尺寸、形状

因素限制,但生产效率低的问题需要改善。除此之

外,合理的实验设计与工艺优化对降低生产成本、提
高产品性能有着积极影响,同样需要开发总结出更优

的工艺模型。(2)烧结方面:烧结设备在尺寸、性能上

仍然落后于日本,应该加快研发具有自主知识产权的

高性能烧结设备;烧结炉内环境对烧结过程有着很大

影响,应该加强对烧结炉内真实环境的预测以及控

制,解决温度场、气流场数值模拟等问题;另外,烧结

过程中大尺寸靶材的晶粒尺寸控制和变形、开裂等机

理有待进一步研究。
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Study
 

on
 

Spatial􀆼temporal
 

Differentiation
 

Law
 

of
 

Urban
 

Systems
 

in
 

Guangxi

ZHANG
 

Junmin,RONG
 

Cheng
(College

 

of
 

Environment
 

and
 

Resources,Guangxi
 

Normal
 

University,Guilin,Guangxi,541000,China)

Abstract:Optimizing
 

the
 

regional
 

structure
 

and
 

function
 

of
 

urban
 

system
 

is
 

an
 

effective
 

way
 

to
 

solve
 

regional
 

coordinated
 

development
 

and
 

spatial
 

diseconomy.Based
 

on
 

the
 

primacy
 

and
 

size􀆼ranking
 

rule,geo􀆼statistical
 

method
 

and
 

spatial
 

analysis
 

method,the
 

evolution
 

law
 

of
 

urban
 

system
 

in
 

Guangxi
 

is
 

systematically
 

analyzed
 

from
 

three
 

dimensions:Scale
 

form,functional
 

structure
 

and
 

spatial􀆼temporal
 

pattern.It
 

is
 

concluded
 

that:

①
 

In
 

terms
 

of
 

scale
 

and
 

structure,the
 

primacy
 

of
 

urbanization
 

in
 

Guangxi
 

is
 

low,the
 

spatial
 

agglomeration
 

is
 

weak,large
 

towns
 

and
 

central
 

towns
 

are
 

lacking,and
 

the
 

urban
 

system
 

structure
 

has
 

significant
 

dispersion
 

and
 

insufficient
 

agglomeration.②In
 

terms
 

of
 

functional
 

structure,the
 

development
 

of
 

urbanization
 

in
 

Guangxi
 

is
 

slow,the
 

division
 

of
 

labor
 

and
 

cooperation
 

of
 

urban
 

system
 

is
 

weak,and
 

the
 

scale
 

of
 

urban
 

agglomeration
 

and
 

its
 

temporal
 

and
 

spatial
 

benefits
 

are
 

not
 

significant.③
 

In
 

terms
 

of
 

spatial
 

structure,the
 

urban
 

system
 

struc-
ture

 

in
 

Guangxi
 

has
 

relatively
 

weak
 

spatial
 

dependence
 

and
 

discreteness.The
 

tertiary
 

industry
 

has
 

a
 

signifi-
cant

 

impact
 

on
 

spatial
 

differentiation,but
 

the
 

secondary
 

industry
 

has
 

a
 

close
 

relationship
 

with
 

urbanization
 

development,and
 

the
 

spatial
 

heterogeneity
 

is
 

distinct.It
 

is
 

necessary
 

to
 

optimize
 

the
 

regional
 

structure
 

of
 

the
 

urban
 

system
 

to
 

gather
 

the
 

dividend
 

of
 

resource
 

elements
 

and
 

leapfrog
 

development
 

opportunities.
Key

 

words:urban
 

system;spatial
 

structure;town
 

function;spatial􀆼temporal
 

differentiation;Guangxi
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and
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Abstract:Indium
 

Tin
 

Oxide
 

(ITO)
 

target
 

is
 

one
 

of
 

the
 

key
 

raw
 

materials
 

in
 

the
 

fields
 

of
 

screen
 

displays,pho-
tovoltaic

 

cells,and
 

functional
 

glass.It
 

has
 

developed
 

towards
 

large
 

size
 

(at
 

least
 

600
 

mm
 

in
 

length),high
 

den-
sity,low

 

resistivity,and
 

high
 

utilization.In
 

this
 

article,the
 

technical
 

characteristics
 

of
 

high􀆼performance
 

ITO
 

targets
 

are
 

introduced,and
 

the
 

requirements
 

and
 

coating
 

advantages
 

of
 

large􀆼size
 

ITO
 

targets
 

are
 

analyzed.
Meanwhile,the

 

forming,sintering
 

process
 

of
 

large􀆼size
 

ITO
 

targets
 

and
 

its
 

research
 

and
 

application
 

status
 

are
 

summarized.Finally,the
 

research
 

directions
 

for
 

the
 

preparation
 

of
 

large􀆼size
 

ITO
 

targets
 

are
 

proposed.
Key

 

words:Indium
 

Tin
 

Oxide
 

(ITO);large􀆼size
 

target;preparation;forming
 

process;sintering
 

process
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