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溶胶Ｇ凝胶法制备的用于模式控制型液晶
透镜的AZO高电阻薄膜

王伟郅,于　涛∗,巩伟兴,肖　奇,温志玉,张嘉伦,黄志宇
(大连海事大学 理学院,辽宁 大连１１６０２６)

摘要:采用溶胶Ｇ凝胶法制备了掺杂摩尔分数为５％~２０％ 的 Al掺杂ZnO(AZO)高电阻薄膜,采用正方形电阻法表征了

薄膜的方块电阻,采用扫描电子显微镜(SEM)对薄膜形貌进行了表征,采用 NanoMeasurer１．２软件测量了薄膜晶粒的

平均粒径,采用分光光度计表征了薄膜的光谱透过率.当 Al掺杂摩尔分数为５％~２０％时,方块电阻在２~４０５MΩ/□
之间逐渐增大,晶粒尺寸在２４．３５~１７．５３nm 之间逐渐减小,可见光透过率可达８０％左右.制备了不同 Al掺杂摩尔分

数的 AZO高电阻层的模式控制型液晶透镜并研究了其光学干涉特性,掺杂摩尔分数在１０％~１５％之间,AZO薄膜可满

足液晶透镜对薄膜透明度和方块电阻的要求.
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PropertiesofAZOfilmpreparedby
SolＧGelinliquidcrystallenswithmodalcontrol

WANG WeiＧzhi,YUTao* ,GONG WeiＧxing,XIAOQi,

WENZhiＧyu,ZHANGJiaＧlun,HUANGZhiＧyu

(SchoolofScience,DalianMaritimeUniversity,Dalian１１６０２６,China)

Abstract:AlＧdopedZnO (AZO)highＧresistancefilmswiththedopingmolefractionbetween５％~
２０％arepreparedbySolＧGelmethod．Thesheetresistanceofthefilmsarecharacterizedbythesquare
resistancemethod．Themorphologyofthefilmsarecharacterizedbyscanningelectron microscopy
(SEM)．NanoMeasurer１．２softwareisusedtomeasurethemeanparticleradiusofthefilmgrains,

andthespectraltransmittanceofthefilmwascharacterizedbyaspectrophotometer．Whenthedoping
molefractionofAlisbetween５％~２０％,thesheetresistancegraduallyincreasesbetween２~４０５
MΩ/□,thegrainsizegraduallydecreasesbetween２４．３５~１７．５３nm,andthevisiblelighttransmitＧ
tancecanreachabout８０％．TheliquidcrystallenseswithmodalcontrolofAZOhighＧresistancelayers
withdifferentAldopingmolefractionarepreparedandtheiropticalinterferencecharacteristicsare



studied．AZOfilmswiththedopingmolefractionbetween１０％and１５％canmeettherequirementsof
liquidcrystallensesforfilmtransparencyandsquareresistance．
Keywords:SolＧGel;AZOfilm;sheetresistance;liquidcrystallens;modalcontrol

１　引　　言

　　液晶透镜可以通过施加控制电压来改变光焦

度,在移动成像[１]、内窥镜技术[２]和裸眼３D[３]显

示等领域有重要的应用意义.模式控制型液晶透

镜[４]在圆孔电极上涂敷一层高电阻薄膜,高电阻

薄膜与液晶电容组成了电阻电容降压电路,圆孔

内的电场强度呈现梯度分布,电场强度分布的连

续性得到改善,降低了液晶透镜的像差,具有低驱

动电压、低像差的优点,应用前景广阔.模式控制

型液晶透镜的驱动电压信号的频率与高阻薄膜的

方块电阻有关[５Ｇ６],如果方块电阻较高,则驱动信

号频率较低,反之则相反.通常液晶层可被视为

电容性负载,驱动信号的频率越高则功耗越大,所
以高电阻薄膜的方块电阻一般在１０７Ω/□数量级

或更高,以降低驱动信号的频率和功率消耗.

ITO[７]、AZO[８]、Nb２O５
[３]等透明导电氧化物

(TCO)薄膜具有在可见光波段高透过率及高电

导率等优点,常用于制备模式控制液晶透镜的高

电阻层.目前这些高阻薄膜的制备方法主要采用

溅射技术[３,７Ｇ８],具有制备温度低、附着性好等优

点,但需要复杂的溅射设备,从而导致制备成本较

高.溶胶Ｇ凝胶法具有掺杂均匀,设备成本低,工
艺简单,适合大面积制备等优点,如应用于制备液

晶透镜的高阻层可降低液晶透镜的制造成本,有
利于液晶透镜的推广应用.肖奇[６]等采用溶胶凝

胶法制备了应用于模式控制液晶透镜的ZnO 高

阻膜,溶胶凝胶法制备液晶透镜高方块电阻膜具

有可行性.但本征ZnO 薄膜的方块电阻受杂质

的影响较大,而溶胶凝胶法制备过程中杂质控制

较难,导致不同批次高阻薄膜的方块电阻变化较

大,工艺重复性较低.AZO 薄膜在较低 Al掺杂

浓度时,可形成低方块电阻的透明导电薄膜,但当

掺杂摩尔分数提高到２％以上时,随着 Al掺杂浓

度的提高,薄膜的方块电阻将会逐渐升高.利用

这一效应,制备高浓度 Al掺杂的高方块电阻

AZO 薄膜,作为模式控制液晶透镜的高电阻薄

膜,能显著提高薄膜方块电阻的工艺重复性.如

果通过制备一系列的不同掺杂浓度的溶胶并进一

步结合喷墨打印制备工艺,将能制备出方块电阻

渐变的模式控制液晶透镜,能够为液晶透镜的像

差控制增加新的控制因素,达到改进像差特性的

效果.当液晶透镜与其他光学元件(如传统光学

透镜)共同应用时,还可以通过特定规律的渐变电

阻模式控制液晶透镜,增加液晶透镜在光学系统

中像差校正中的校正能力,减少校正像差所需的

光学元件数量,对提高光学系统的性能和降低成

本有显著的作用.
本文用溶胶Ｇ凝胶法[９Ｇ１０]制备了高浓度 Al掺

杂的 AZO 薄膜[１１Ｇ１２],通过提高 Al的掺杂浓度,
使ZnO的晶格发生畸变,影响薄膜结晶[１３],提高

了相同涂膜次数薄膜的方块电阻.研究了不同浓

度 Al掺杂对薄膜表面形貌及粒径尺寸的影响,
以及掺杂浓度与电阻的变化规律,表征了薄膜的

成分及光谱透过特性.并在圆孔电极上涂敷了不

同 Al掺杂浓度的 AZO 薄膜,制备了模式控制型

液晶透镜,研究了液晶透镜的光学性能.得到了

适合液晶透镜应用的掺杂浓度范围.

２　实　　验

２．１　溶胶的制备

采用乙酸锌作为锌源(Zn(CH３COO)２􀅰２H２O,
分析纯,９９％),乙二醇甲醚为 溶 剂,单 乙 醇 胺

(MEA,分析纯,９９％)为络合剂,九水合硝酸铝

(Al(NO３)３􀅰９H２O,分析纯,９９％)为掺杂剂,采
用传统的溶胶Ｇ凝胶工艺制备 AZO溶胶.将定量

的乙酸锌溶解于乙二醇甲醚中,在６０℃温度下水

浴加热 １０ min.然后称取与锌离子摩尔比为

１∶１的单乙醇胺加入,再分别掺入摩尔分数为

５％,７．５％,１０％,１２．５％,１５％,１７．５％,２０％的九

水合硝酸铝,继续搅拌２h后静置陈化２４h得到

总物质的浓度为０．７５mol/L的溶胶.

２．２　基底的清洗与膜层的制备

基底的清洗与处理对膜层的制备具有重要的

影响,实验以尺寸为２cm×２．５cm,厚度为１．１
mm 的ITO玻璃作为基底,按以下的步骤进行预
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处理.
分别用丙酮、乙醇、去离子水超声清洗 ２０

min.将经过处理的玻璃基板放到氨水∶过氧化

氢∶去离子水比例为１∶１∶５的混合溶液中,６０
℃恒温加热４０min.取出后用去离子水冲洗干

净,在恒温烘箱中１００℃烘干.最后用５００W 高

压汞灯光照０．５h,去除表面有机残留物.

AZO薄膜的制备采用旋涂法,使用 KWＧ４A
型台式匀胶机进行旋涂,先设置好旋转参数,低速

５００r/min,时间为１０s;高速３０００r/min,时间为

３０s,后将基板放于旋转台上,待吸盘吸附固定以

后,将静置后的胶体缓慢滴加到基板上,旋涂后放

入２００℃的恒温烘箱中预固化２０min,重复以上

操作涂膜４次.放入马弗炉中对样品在５５０℃温

度下热处理２h后自然冷却.

２．３　模式控制型液晶透镜制备

模式控制型液晶透镜主要是由涂敷高阻层薄

膜的圆孔电极基板、对电极基板和两基板中间的

液晶层构成.完整透镜结构如图１所示.

图１　模式控制型液晶透镜结构图

Fig．１　Schematicdiagramofmodecontrolledliquid
crystallensstructure

首先在导电玻璃上制备带有直径２mm 圆孔

的ITO电极,然后在电极上涂敷 AZO高阻层,对
电极采用大于圆孔尺寸３倍的ITO 电极.将圆

孔电极与对电极玻璃清洗之后旋转涂敷PI取向

层,放到恒温烘箱８０℃预固化３０min,后升温至

２５０℃固化１h形成取向层.用摩擦机将上、下
两基板进行反平行摩擦,以获得液晶的平行取向.
在摩擦后的两基板周围均匀涂敷上一层紫外光

胶,再平铺一层２５μm 厚的PET聚合物薄膜,作
为液晶层的间隔子.对盒固定后用５００ W 高压

汞灯曝光５min后,利用毛细作用将E７液晶分子

注入到液晶盒中,封口清洗后获得盒厚为２５μm
的平行取向的模式控制型液晶透镜.

２．４　表征方法

采用日立SＧ４８００场发射扫描电子显微镜表征

薄膜微观形貌.采用正方形电阻法表征了薄膜的

方块电阻,涂膜前将２cm×２．５cm的矩形ITO玻

璃中间方形部分刻蚀掉,留出２cm×２cm的无导

电层区域,涂敷高阻层后,用两侧ITO区域做汇流

电极,使用KEITHLEY２０００台式万用表测量方块

电阻.超出KEITHLEY２０００测量范围(１００MΩ)
的样品,采用运算放大器CA３１４０和１００MΩ反馈

电阻自制的纳安级微电流放大器测量施加６V直

流电压下样品的电流,在由欧姆定律计算获得样品

的方块电阻.采用SHIMADZU UVＧ３６００分光光

度计对样品的透过率进行了表征.
液晶透镜干涉特性测试装置如图２所示,波

长为５２０nm 的平行光,经过起偏器(与液晶透镜

摩擦方向成４５°)、液晶透镜、检偏器(与起偏器正

交)后形成的干涉图像由５００万像素的CMOS图

像传感器采集获得.

图２　液晶透镜干涉特性测试装置

Fig．２　Devicefortestinginterferencecharacteristics
ofliquidcrystallens

３　结果与讨论

３．１　结构特性及表面形貌

在玻璃基板上制备了 ７ 种 不 同 摩 尔 分 数

(５％,７．５％,１０％１２．５％,１５％,１７．５％,２０％)的

AZO高电阻薄膜,薄膜样品如图３所示.图４所

示为７种样品的扫描电镜图.从图中可以看出,
薄膜表面均匀平整,无明显断层缺陷,随着 Al掺

杂摩尔分数的增加,薄膜粒径变小,用软件 Nano
Measurer１．２计算得出５％~２０％Al掺杂的薄膜

粒径约为２４．３５~１７．５３nm,不同 Al掺杂的薄膜

粒径如表１所示.这一结果与文献[１４]报导结果

基本一致.
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图３　７种不同 Al摩尔分数的 AZO高阻膜样品

Fig．３　DiagramofAZOfilmswith７differentmole
fractionsofAl

图４　７种不同 Al摩尔分数的 AZO 高阻膜样品扫

描电镜图.(a)５％;(b)７．５％;(c)１０％;(d)

１２􀆰５％;(e)１５％;(f)１７．５％;(g)２０％ .

Fig．４　SEMimagesofseven AZO highＧresistance
filmsampleswithdifferentmolefractionsof
Al．(a)５％;(b)７．５％;(c)１０％;(d)

１２􀆰５％;(e)１５％;(f)１７．５％;(g)２０％ ．

表１　不同Al摩尔分数掺杂的薄膜晶粒的平均粒径

Tab．１　MeanparticleradiusofdifferentAlmolefraction

dopedfilms

Al摩尔分数/％ 平均粒径/nm

５ ２４．３５

７．５ ２２．３５

１０ １９．０６

１２．５ １８．７６

１５ １８．１６

１７．５ １７．８９

２０ １７．５３

３．２　AZO薄膜光电特性

方块电阻与 Al掺杂摩尔分数的关系如图５
所示.从图中可以看出,随着 Al掺杂摩尔分数

的升高,方块电阻逐渐变大,在 Al掺杂摩尔分数

为５％~２０％时,方块电阻的变化范围在２~４０５
MΩ/□之间.

图５　方块电阻与 Al掺杂摩尔分数的关系

Fig．５　RelationshipbetweensheetresistanceanddifＧ
ferentAlＧdopedmolefraction

图６显示了不同 Al浓度值下显示的透射光

谱,从图中可以看出掺杂浓度对透射率的影响不

大,可见光范围内均在８０％以上,透射率良好,可
以达到模式控制型液晶透镜的制作要求.

图６　透射率与 Al掺杂摩尔分数的关系

Fig．６　RelationshipbetweentransmittanceanddifＧ
ferentAlＧdopedmolefraction

３．３　液晶透镜光学性能分析

由于过高的驱动频率会带来功耗的显著增

加,参考无源驱动 LCD的行驱动频率,驱动信号

取频率在２~３０kHz,驱动电压幅值为２０V的交

流方波,测试结果如图７所示.当固定驱动频率

为３０kHz时,５％和７．５％Al掺杂的液晶透镜的
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干涉环较少,透镜效果不明显.其原因是由于高

阻薄膜的方块电阻偏低,圆孔内部压降小,液晶材

料的折射率梯度偏小,这一浓度范围不适合制作

图７　不同摩尔分数 Al掺杂的模式控制型液晶透镜

的干涉 现 象.(a)５％ Al掺 杂,频 率 为 ３０
kHz;(b)７．５％ Al掺杂,频率为３０kHz;(c)

１０％ Al掺杂,频率为３０kHz;(d)１２．５％ Al
掺杂,频率为３０kHz;(e)１２．５％ Al掺杂,频
率为１０．７kHz;(f)１５％ Al掺杂,频率为 ２
kHz;(g)１７．５％ Al掺杂,频率为５０Hz;(h)

２０％ Al掺杂,频率为５０Hz.

Fig．７　Interferencephenomenonofliquidcrystallens
withmodalcontroldopedwithdifferentmole
fractionAlＧdoped．(a)５％ AlＧdoped,thefreＧ

quencyis３０kHz;(b)７．５％ AlＧdoped,the
frequencyis３０kHz;(c)１０％ AlＧdoped,the
frequencyis３０kHz;(d)１２．５％ AlＧdoped,

thefrequencyis３０kHz;(e)１２．５％ AlＧ
doped,thefrequencyis１０．７kHz;(f)１５％
AlＧdopedthefrequencyis２kHz;(g)１７．５％
AlＧdopedthefrequencyis５０ Hz;(h)２０％
AlＧdopedthefrequencyis５０Hz．

模式控制液晶透镜的高电阻层.１０％Al掺杂的

液晶透镜干涉环均匀,且数量较多,可以产生明显

的透镜效果.１２．５％Al掺杂的液晶透镜,干涉环

向圆孔边缘扩散,同样频率下高浓度 Al掺杂制

备的液晶透镜已经无透镜效果,原因是薄膜电阻

过大,导致圆孔中心处电场过小,难以使中心处液

晶分子发生偏转;经过调频之后１２．５％Al掺杂至

１５％Al掺杂的液晶透镜透镜,干涉环数量较多,
透镜效果明显.说明 １２．５％ ~１５％Al掺杂的

AZO薄膜电阻,在经过增加频率后,可以产生大

小合适的电场,使液晶分子发生偏转,产生透镜效

果.适合制作模式控制型液晶透镜.而１７．５％~
２０％Al掺杂的 AZO 薄膜因为电阻过大,圆孔内

电场很快降低到液晶阈值电压以下,干涉环主要

集中在圆孔边缘,中心大部分液晶分子几乎不发

生偏转,无透镜效果.１０％~１５％Al掺杂的液晶

透镜透镜干涉环均是规整的圆环,表明高电阻薄

膜的均匀性良好.研究表明１０％~１５％Al掺杂

的 AZO薄膜适合制备模式控制型液晶透镜的高

电阻层.

４　结　　论

本文通过溶胶Ｇ凝胶法制备了模式控制型液

晶透镜的 AZO 高阻层,并制成了液晶透镜.Al
掺杂摩尔分数为５％~２０％时,薄膜表面均匀平

整,透明度良好.随着 Al的掺杂摩尔分数的增

加,薄膜方块电阻逐渐增加,薄膜晶粒尺寸逐渐降

低.Al掺杂在１０％~１５％的范围时,AZO 薄膜

电阻均匀,采用这一区间掺杂浓度的薄膜制备的

液晶透镜,干涉环规整,电阻分布均匀,驱动频率

在２~３０kHz区间,这一掺杂浓度区间的薄膜适

合制备模式控制液晶透镜的高电阻层.
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