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本发明公开了一种引入离子扩散层的双层

氧化镍薄膜的制备方法，本发明使用射频反应磁

控溅射技术在结晶态氧化镍薄膜表面制备了铜

掺杂非晶态氧化镍作为离子扩散层，该类型NiO

薄膜与传统的结晶态薄膜或非晶态薄膜相比优

势明显。首先，薄膜上层的非晶态部分由于内部

晶格排布无序度较大，会导致非晶态薄膜内部的

存在大量的晶格缺陷，这会为离子的嵌入与脱出

提供天然孔道，使离子可以快速进出薄膜，从而

缩短该结构薄膜的电致变色响应时间。其次，薄

膜下层所沉积的NiO属于结晶状态，其晶格排布

紧密，有序度良好，在循环过程中不易降解，这就

保证了该结构薄膜在循环过程中的稳定性。
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1.一种引入离子扩散层的双层氧化镍薄膜的制备方法，其特征在于：包括以下步骤：

（1）将覆盖有ITO的玻璃基片分别于三氯乙烯、丙酮、乙醇中超声清洗5-10min，除去表

面覆盖的灰尘及油脂，之后使用去离子水对基片进行清洗，除去上面残留的乙醇，最后使用

氮气吹干，得到洁净的ITO基片；

（2）结晶层生长过程：本实验采用射频反应溅射方法制备NiO薄膜，使用的靶材为纯度

为99.99%的金属镍；首先将得到的洁净的ITO玻璃装入磁控溅射生长托盘中后将托盘放入

腔室中的相应的衬底托盘卡位；接下来对真空室抽真空，当腔室内的压强达到4×10-4Pa以

下时打开加热器对衬底进行加热，当温度达到设定温度时开始对腔室内充气；设定温度为

100℃～450℃，所充入气体为O2与Ar的混合气，O2在混合气体中的比例为1%～90%，生长过程

中保持腔室内的压强恒定，压强为0.1Pa～5Pa；溅射功率为10W~200W；生长时间为1min～

100min；

（3）扩散层生长过程：本实验采用射频反应共溅射方法制备铜掺杂非晶态氧化镍薄膜，

使用的靶材为纯度为99.99%的金属镍与纯度为99.9%的金属铜；制备时首先将长有结晶态

氧化镍薄膜的ITO玻璃装入磁控溅射生长托盘中后将托盘放入腔室中的相应的衬底托盘卡

位，设定温度为100℃～450℃，所充入气体为O2与Ar的混合气，O2在混合气体中的比例为1%

～90%，生长过程中保持腔室内的压强恒定，压强为0.1Pa～5Pa，镍靶溅射功率为10W~200W，

铜靶溅射功率为10W~200W；生长时间为1min～100min。

权　利　要　求　书 1/1 页

2

CN 110282880 A

2



一种引入离子扩散层的双层氧化镍薄膜的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种引入离子扩散层的双层氧化镍薄膜的制备方法。

背景技术

[0002] 材料的透过率、吸收率以及反射率等光学属性在外加电场的作用下发生稳定可逆

的变化的现象被称为电致变色现象，具有电致变色现象的材料被称为电致变色材料。电致

变色材料在许多领域都有着十分重要的应用，如可以用来制备防炫目后视镜，电致变色显

示器，电致变色智能窗等。

[0003] 无机电致变色材料按其电致变色特性可以分为阳极电致变色材料与阴极电致变

色材料。阳极电致变色材料在还原态时为褪色态，氧化态时为着色态，阴极电致变色材料与

之相反。氧化镍作为一种重要的阳极电致变色材料，具有着色效率高，原料易得、制备方法

简单多样等诸多优点。但是由于其响应速度较慢、光学调制范围较窄且循环稳定性较差，使

其商业化推广收受到了一定的限制。

[0004] 研究表明，薄膜的结晶状态与电致变色性能有着紧密的联系。晶态薄膜由于自身

的晶格有序排布导致了薄膜内部的缺陷较少，这会导致薄膜在循环过程中离子嵌入脱出困

难，同时也会延缓薄膜在变色循环阶段的降解速率，其直接的反映即是晶态薄膜的响应速

度较慢、着色效率较差但循环稳定性较好。非晶态薄膜与之相反，由于非晶薄膜中原子排布

的无序度较大，因此起有利于电解质离子向薄膜内部进行嵌入/脱出，因此与结晶态薄膜相

比，非晶态薄膜具有较快的响应速度以及较大的着色效率。据此，本发明采用磁控溅射技术

在结晶态氧化镍薄膜的表面制备了一层掺杂非晶态氧化镍作为离子扩散层，以期将结晶态

薄膜与非晶态薄膜的优点进行整合，从而提高氧化镍的电致变色性能。

[0005] 由于薄膜上层属于非晶状态，故在变色过程中离子的嵌入/脱出所克服的能量势

垒较小，这样既可提高离子与电子的注入效率，又可提高注入/脱出速率；薄膜底层呈结晶

态，这可以延缓薄膜在循环过程中的降解速率，提高薄膜的循环稳定性。故此方法可以使制

备的氧化镍薄膜的电致变色性能得到提高，有利于氧化镍后期的商业化推广。

发明内容

[0006] 本发明的目的就在于为了解决上述问题而提供一种引入离子扩散层的双层氧化

镍薄膜的制备方法。

[0007] 本发明通过以下技术方案来实现上述目的：

本发明本发明利用磁控溅射方法制备结晶性梯度变化的氧化镍电致变色薄膜的方法

是按以下步骤实现：

1.将覆盖有ITO的玻璃基片分别于三氯乙烯、丙酮、乙醇中超声清洗5-10min，除去表面

覆盖的灰尘及油脂，之后使用去离子水对基片进行清洗，除去上面残留的乙醇，最后使用氮

气吹干，得到洁净的ITO基片。

[0008] 2.结晶层生长过程：本实验采用射频反应溅射方法制备NiO薄膜，使用的靶材为纯
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度为99.99%的金属镍。首先将得到的洁净的ITO玻璃装入磁控溅射生长托盘中后将托盘放

入腔室中的相应的衬底托盘卡位。接下来对真空室抽真空，当腔室内的压强达到4×10-4Pa

以下时打开加热器对衬底进行加热，当温度达到设定温度时开始对腔室内充气。设定温度

为100℃～450℃，所充入气体为O2与Ar的混合气，O2在混合气体中的比例为1%～90%，生长过

程中保持腔室内的压强恒定，压强为0.1Pa～5Pa。溅射功率为10W~200W。生长时间为1min～

100min。

[0009] 3.扩散层生长过程：本实验采用射频反应共溅射方法制备铜掺杂非晶态氧化镍薄

膜，使用的靶材为纯度为99.99%的金属镍与纯度为99.9%的金属铜。制备时首先将长有结晶

态氧化镍薄膜的ITO玻璃装入磁控溅射生长托盘中后将托盘放入腔室中的相应的衬底托盘

卡位，设定温度为100℃～450℃，所充入气体为O2与Ar的混合气，O2在混合气体中的比例为

1%～90%，生长过程中保持腔室内的压强恒定，压强为0.1Pa～5Pa，镍靶溅射功率为10W~
200W，铜靶溅射功率为10W~200W。生长时间为1min～100min。

[0010] 本发明的有益效果在于：

本发明是一种引入离子扩散层的双层氧化镍薄膜的制备方法，与现有技术相比，本发

明使用射频反应磁控溅射技术在结晶态氧化镍薄膜表面制备了铜掺杂非晶态氧化镍作为

离子扩散层，该类型NiO薄膜与传统的结晶态薄膜或非晶态薄膜相比优势明显。首先，薄膜

上层的非晶态部分由于内部晶格排布无序度较大，会导致非晶态薄膜内部的存在大量的晶

格缺陷，这会为离子的嵌入与脱出提供天然孔道，使离子可以快速进出薄膜，从而缩短该结

构薄膜的电致变色响应时间。其次，薄膜下层所沉积的NiO属于结晶状态，其晶格排布紧密，

有序度良好，在循环过程中不易降解，这就保证了该结构薄膜在循环过程中的稳定性。综

上，我们所制备的晶态-非晶态结晶性梯度变化薄膜能够将晶态薄膜与非晶态薄膜的优点

结合起来，使薄膜不仅具有优异的变色性能而且具有稳定的循环性能。

[0011] 在制备过程中，生长条件，如氧气含量、总压强、溅射功率以及衬底温度等对所制

备样品的质量会有很大的影响，各层的生长时间也会在很大程度上影响双层薄膜的工作

性，因此对上述条件的控制是本发明的技术重点。

附图说明

[0012] 图1是双层NiO薄膜经过1000个循环后的原位透过对比。

具体实施方式

[0013] 下面结合附图对本发明作进一步说明：

如图1所示：具体实施方式一：本发明利用磁控溅射方法制备双层氧化镍电致变色薄膜

的方法是按以下步骤实现：

1.将ITO玻璃分别于三氯乙烯、丙酮、乙醇超声清洗5-10min，除去表面覆盖的灰尘及油

脂，之后使用去离子水对基片进行清洗除去上面残留的乙醇，最后使用氮气吹干，得到洁净

的ITO基片。

[0014] 2.结晶层生长过程：本实验采用射频反应溅射方法制备NiO薄膜，使用的靶材为纯

度为99.99%的金属镍。首先将得到的洁净的ITO玻璃装入磁控溅射生长托盘中后将托盘放

入腔室中的相应的衬底托盘卡位。接下来对真空室抽真空，当腔室内的压强达到4×10-4Pa
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以下时打开加热器对衬底进行加热，当温度达到设定温度时开始对腔室内充气。设定温度

为100℃～450℃，所充入气体为O2与Ar的混合气，O2在混合气体中的比例为1%～90%，生长过

程中保持腔室内的压强恒定，压强为0.1Pa～5Pa。溅射功率为10W~200W。生长时间为1min～

100min。

[0015] 3.扩散层生长过程：本实验采用射频反应共溅射方法制备铜掺杂非晶态氧化镍薄

膜，使用的靶材为纯度为99.99%的金属镍与纯度为99.9%的金属铜。制备时首先将长有结晶

态氧化镍薄膜的ITO玻璃装入磁控溅射生长托盘中后将托盘放入腔室中的相应的衬底托盘

卡位，设定温度为100℃～450℃，所充入气体为O2与Ar的混合气，O2在混合气体中的比例为

1%～90%，生长过程中保持腔室内的压强恒定，压强为0.1Pa～5Pa，镍靶溅射功率为10W~
200W，铜靶溅射功率为10W~200W。生长时间为1min～100min。。

[0016] 具体实施方式二：本实施方式与具体实施方式一不同的是：步骤一所述的ITO玻璃

用FTO玻璃替代。其它与具体实施方式一相同。

[0017] 具体实施方式三：本实施方式与具体实施方式一或二不同的是：预生长时衬底的

温度为200℃～400℃。其它与具体实施方式一或二相同。

[0018] 具体实施方式四：本实施方式与具体实施方式一至三之一不同的是：溅射生长时

O2在混合气体中的比例为20%～70%。其它与具体实施方式一至三之一相同。

[0019] 具体实施方式五：本实施方式与具体实施方式一至四之一不同的是：溅射生长时

腔室内的总压强为1Pa～4Pa。其它与具体实施方式一至四之一相同。

[0020] 具体实施方式六：本实施方式与具体实施方式一至五之一不同的是：镍靶溅射生

长时溅射功率为50W~100W。其它与具体实施方式一至五之一相同。

[0021] 具体实施方式七：本实施方式与具体实施方式一至六之一不同的是：铜靶溅射生

长时溅射功率为50W~100W。其它与具体实施方式一至六之一相同。

[0022] 以上显示和描述了本发明的基本原理和主要特征及本发明的优点。本行业的技术

人员应该了解，本发明不受上述实施例的限制，上述实施例和说明书中描述的只是说明本

发明的原理，在不脱离本发明精神和范围的前提下，本发明还会有各种变化和改进，这些变

化和改进都落入要求保护的本发明范围内。本发明要求保护范围由所附的权利要求书及其

等效物界定。
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图1
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