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Аннотация. Разработаны составы и определены способы формирования золь-гель методом композиционных антиста-
тических покрытий различного состава, обладающих высокими оптическими, адгезионными и механическими харак-
теристиками, для модификации конструкционных материалов, используемых в приборостроении. Проведены исследо-
вания механических, оптических и электрофизических свойств полученных покрытий. Все полученные покрытия  
обладают коэффициентом пропускания 75–85% в видимом и ближнем ИК-диапазонах (400–800 нм), обладают высокой 
механической твёрдостью до 5 Н. Лучшей электропроводностью характеризуются образцы состава FTO. 
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Abstract. The compositions have been developed and the methods for the formation of composite antistatic coatings of various 
compositions with high optical, adhesive and mechanical characteristics for the modification of structural materials used in  
instrumentation by sol-gel method have been determined. The studies of the mechanical, optical and electrophysical properties 
of the obtained coatings have been carried out. All obtained coatings have transmittance of 75–85% in the visible and near-
infrared ranges (400–800 nm), high mechanical hardness up to 5 N. The samples of the FTO composition are characterized by 
the best electrical conductivity. 
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Введение 
Одной из причин выхода техники из строя 

является образование статического электричест-
ва. Электростатические разряды способны пол-
ностью вывести электронные блоки управления 
из рабочего состояния. При нанесении на под-
ложки антистатических покрытий электростати-
ческий заряд снижается. Этот факт вызывает 
интерес к условно проводящим покрытиям, ко-
торые сочетают антистатические свойства с по-
вышенной стойкостью к царапинам и механиче-
ским воздействиям [1]–[3]. 

 

Одним из перспективных методов синтеза 
композиционных антистатических покрытий 
является золь-гель метод, который используется 
для нанесения различных нанокомпозитных по-
крытий на разные подложки. Золь-гель метод не 
требует дорогостоящего оборудования, а также 
позволяет получать тонкие пленки с различными 
функциональными свойствами при относительно 
низких температурах [4]. 

Для защиты от статического электричества 
предполагается использование следующих ус-
ловно проводящих покрытий: ITO, FTO, ZnO : Al, 
ZnO : Cu, ZnO : Ag. 
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1 Методика эксперимента 
 Для установления физических свойств ком-
позиционных антистатических покрытий, была 
изготовлена серия образцов с различным соста-
вом (ITO, FTO, ZnO : Al, ZnO : Cu, ZnO : Ag). 

Гидролиз растворов для получения образ-
цов проводили в водно-спиртовой среде, в каче-
ства растворителей использовали этиловый 
спирт. Для полного созревания растворы выдер-
живали при температуре окружающей среды  
(22  2)° С в течение 2–3 суток. 

Золь наносили методом центрифугирования 
на установке Apogee Cee 200X с частотой вра-
щения 2500 об/мин. В качестве подложки ис-
пользовали оптически прозрачное фотостекло. 
Затем подложки помещали в вакуумную печь и 
проводили отжиг при различных температурах. 
Подложки в печи разогревали до 450° С, 500° С, 
550° С в течении 0, 5, 10 минут (скорость нагрева 
≈ 3,3° С в мин.), после отжига подложки с по-
крытием охлаждали в течении 10–15 минут. По-
сле термообработки и остывания подложки из-
влекали из печи и помещали в специальные пла-
стиковые контейнеры для дальнейшего переме-
щения и исследования их свойств. 

Исследование механических свойств полу-
ченных покрытий (твёрдость покрытий) провели 
с помощью прибора для определения твёрдости 
«Константа ТК» производства РФ. 

Метод измерения состоит в механическом 
воздействии на покрытие графитовым стержнем, 
заточенным специальным образом, и последую-
щим визуальным определением разрушения по-
крытия. Карандаш с варьируемой твёрдостью с 
фиксированным нажимом 7,6 Н под углом 45° к 
поверхности. 

Для определения оптических свойств про-
водящих образцов использовали спектрофото-
метр Cary 50. Производства США. 

Методика измерения состоит в том, что для 
разложения излучения в спектр в приборах ис-
пользуется монохроматор с дифракционной ре-
шёткой. В качестве источников излучения ис-
пользуются ксеноновая, галогенная, дейтериевая 
лампа, а в качестве приемника – фотодиод. Про-
граммное обеспечение спектрофотометра позво-
ляет управлять установкой параметров прибора, 
осуществлять расчёт концентрации компонента в 
пробе на основе измерений её оптической плот-
ности и хранить результаты измерений. 

Измерение удельного электрического со-
противления проводящих слоёв полупроводни-
ковых материалов четырехзондовым методом 
проводилось на промышленной установке ИУС-3 
производства РФ. Данная установка позволяет 
проводить измерения высокой точности, соглас-
но стандартам ASTM F 84, F 43. 

Принцип работы прибора заключается в из-
мерении удельного электрического сопротивле-
ния четырехзондовым методом, при котором 

цифровой вольтметр регистрирует сигнал, рав-
ный среднему значению слоевого сопротивления 
Rs. Слоевое сопротивление в нём измеряется с 
точностью 2% при толщине более 5 мкм. 
 

2 Результаты и их обсуждение 
Механическая прочность. Антистатические 

покрытия должны обладать высокой адгезион-
ной устойчивостью. Уровень твёрдости полу-
ченных покрытий показан в таблице 2.1. 
 

Таблица 2.1 – Результаты измерения твёр-
дости полученных образцов  
 

№ 
Об-

разца

Состав 
образца

Температура 
отжига 

Время 
отжига 

Степень 
твёрдости

1 FTO  
(1 слой)

450° C 5 мин 5H 

2 FTO  
(1 слой)

550° C 5 мин 5H 

3 FTO  
(1 слой)

550° C 10 мин 2H 

4 FTO  
(1 слой)

450° C 10 мин 5H 

5 FTO 
(1 слой)

500° C 10 мин 5H 

6 FTO  
(1 слой)

550° C 15 мин 5H 

7 FTO  
(2 слоя)

450° C 10 мин 5H 

8 FTO  
(2 слоя)

500° C 10 мин 5H 

9 FTO  
(2 слоя)

550° C 10 мин 5H 

10 FTO  
(4 слоя)

550° C 5 мин 3H 

11 FTO  
(8 слоёв) 

550° C 5 мин 2H 

12 ITO  
(6 слоёв) 

550° C 5 мин 5H 

13 ZnO : Cu
(1 слой)

550° C 5 мин 5H 

14 ZnO : Ag
(1 слой)

550° C 5 мин 5H 

15 ZnO : Al 
(1 слой)

550° C 5 мин 5H 

 

Из приведенной выше таблицы 2.1 видно, 
что с возрастанием количества циклов нанесения 
свыше 4–6 механическая твердость тонких ком-
позиционных антистатических пленок FTO сни-
жается. Твердость образцов состава ITO c воз-
растанием числа слоев не меняется. Дополни-
тельный термический вакуумный отжиг также не 
влияет на твёрдость образца. 

Оптические свойства. Пленки составов ITO, 
FTO, ZnO : Al, ZnO : Cu, ZnO : Ag, нанесенные 
на подложки из стекла, исследовали в спектраль-
ной области 300–1200 нм на спектрофотометре 
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Cary 50. Композиционные антистатические по-
крытия имеют практически одинаковый характер 
спектров пропускания в зависимости от толщи-
ны пленки. Для примера на рисунке 2.1 пред-
ставлены спектры оптического пропускания (T) 
пленок ITO, нанесенных на стеклянную подлож-
ку, содержащие разное количествах слоев, ото-
жженных при различных температурах.  

 

 
Рисунок 2.1 – Оптические свойства образцов ITO 
 

Пленки ITO, нанесенные на стекло, облада-
ют хорошим коэффициентом пропускания (75–
85%) в видимом и ближнем ИК диапазоне. Более 
длительный отжиг при 550° C приводит к незна-
чительному смещению края полосы фундамен-
тального поглощения в коротковолновую сторо-
ну за счет уплотнения пленки и совершенствова-
ния ее кристаллической структуры. Также спек-
тры пропускания имеют осциллирующий харак-
тер, характерный для возникающих интерферен-
ционных эффектов в многослойных тонкопле-
ночных структурах.  

Электрофизические свойства. В таблице 2.2 
показано поверхностное удельное сопротивление 
различных покрытий в зависимости от парамет-
ров их изготовления (температуры отжига и ко-
личества слоев). 

Из таблицы видно, что для образцов FTO 
№ 1–3 удельное сопротивление уменьшается с 
увеличением времени отжига при нанесении по-
крытия. Это может быть связано с уплотнением 
слоев при более длительном отжиге, что ведет к 
большей подвижности зарядов. 

Образцы FTO № 4–6 характеризуются уве-
личением проводимости при увеличении темпе-
ратуры отжига, однако образцы № 5–6 не имеют 
статистически значимые отличные друг от друга 
характеристики. Данный результат можно объ-
яснить выходом изменения сопротивления на 
температурное плато при увеличении температу-
ры отжига до определенного уровня. Следует 
отметить, что данный результат относится к  
одному нанесенному слою покрытия, поскольку 

нет корреляции с теми же температурными ре-
жимами при нанесении двух и более слоев.  
 

Таблица 2.2 – Результаты измерения удель-
ного сопротивления полученных образцов 

 

№ 
Об-
раз-
ца

Состав 
образца

Температура 
отжига 

Время 
отжига 

Поверхностное 
удельное со-
противление, 

Ом /□ 
1 FTO  

(1 слой)
450° C 5 мин 75·104 

2 FTO  
(1 слой)

550° C 5 мин 19·104 

3 FTO  
(1 слой)

550° C 10 мин 14·103 

4 FTO  
(1 слой)

450° C 10 мин 3·106 

5 FTO  
(1 слой)

500° C 10 мин 97·103 

6 FTO  
(1 слой)

550° C 15 мин 98·103 

7 FTO  
(2 слоя)

450° C 10 мин 41·105 

8 FTO  
(2 слоя)

500° C 10 мин 53·104 

9 FTO  
(2 слоя)

550° C 10 мин 22·104 

10 FTO  
(4 слоя)

550° C 5 мин 63·103 

11 FTO  
(8 слоёв) 

550° C 5 мин 7·103 

12 ITO  
(6 слоёв) 

550° C 5 мин 16·104  

(после допол-
нительного 

термического 
отжига 8·103)

13 ZnO : Cu
(1 слой)

550° C 5 мин 1,57·109 

14 ZnO : Ag
(1 слой)

550° C 5 мин 2,28·108 

15 ZnO : Al
(1 слой)

550° C 5 мин 85·104 

 
Образцы № 7–9 показывают снижение со-

противления при повышении температурного 
режима обработки до больших значений по 
сравнению с серией образцов № 4–6. Отслежива-
ется тенденция к резкому увеличению проводи-
мости при повышении температурного режима с 
450° С на 500° С, однако падение сопротивления 
продолжается при повышении температуры с 
500° С до 550° С. Вероятно, данное продолжение 
падения сопротивления связано с большим  
уплотнением слоев при повышении температуры 
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и уменьшением их пористости, что подтверждает-
ся данными для образцов № 10–11 FTO, которые 
показывают дальнейшее снижение сопротивле-
ния при уплотнении большего количества слоев 
при том же температурном режиме обработки. 

Для сравнения, исследованные и описанные 
ранее [5] покрытия на основе ZnO, легированные 
ионами Cu, Ag, Al, уступают по электропрово-
дящим свойствам пленкам FTO, приведенным 
выше. Также пленки этого состава превосходят 
по электрофизическим характеристикам пленки 
ITO, синтезированные аналогичным методом, не 
уступая им по механическим и оптическим ха-
рактеристикам. После дополнительного термиче-
ского отжига наблюдается уменьшение поверхно-
стного удельного сопротивления до 8·103 Ом/□. 
Дополнительный отжиг в вакууме при темпера-
туре 350º С приводит к уплотнению пленки, и 
как следствие уменьшению поверхностного 
удельного сопротивления. 

 
Заключение 
Исследованы физические свойства компо-

зиционных антистатических золь-гель покрытий 
различного состава. Проведены измерения меха-
нической прочности полученных образцов с ис-
пользованием твердомера «Константа ТК». Ус-
тановлено, что твёрдость полученных растворов 
изменяется в диапазоне от 2H до 5H в зависимо-
сти от времени и температуры отжига. Дополни-
тельный термический вакуумный отжиг не влия-
ет на оптические свойства и твёрдость образца 
ITO. Все композиционные антистатические по-
крытия имеют практически одинаковый характер 
спектров пропускания в зависимости от толщи-
ны пленки. обладают хорошим коэффициентом 
пропускания (75–85%) в видимом и ближнем ИК 
диапазоне. Более длительный отжиг при 550° C 
приводит к незначительному смещению края 
полосы фундаментального поглощения в корот-
коволновую сторону за счет уплотнения пленки 
и совершенствования ее кристаллической струк-
туры. Также спектры пропускания имеют осцил-
лирующий характер, характерный для возни-
кающих интерференционных эффектов в много-
слойных тонкопленочных структурах.  

Показано, что дополнительный термиче-
ский отжиг влияет на удельное поверхностное 
сопротивление образца ITO. Наблюдается 
уменьшение поверхностного удельного сопро-
тивления с 16·104 до 8·103 Ом/□. Можно предпо-
ложить, что этот эффект связан с уплотнением 
пленки, после отжига в вакууме при температуре 
350º С, а также с улучшением кристаллической 
структуры пленок. Таким образом необходимо 
провести дополнительные исследования образ-
цов с различным составом (FTO, ZnO:Al, 
ZnO:Cu, ZnO:Ag), влияние дополнительного  

вакуумного отжига на механические, структур-
ные и электрофизические свойства полученных 
образцов. 

Электрофизические свойства полученных 
покрытий соответствуют требованиям, предъяв-
ляемым к антистатическим покрытиям, что по-
зволит им в этом качестве конкурировать с более 
дорогими в изготовлении прозрачными прово-
дящими покрытиями с использованием вакуум-
ных технологий.  
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