
Измерение. Мониторинг. Управление. Контроль 

Measuring. Monitoring. Management. Control 

100 
   

УДК 684.4.05        DOI 10.21685/2307-5538-2020-2-12 

Т. О. Зинченко, Е. А. Печерская, А. В. Печерский,  
С. А. Гурин, Б. П. Сибринин, В. В. Антипенко 

АНАЛИЗ ПАРАМЕТРОВ КАЧЕСТВА  
ТЕХНОЛОГИЧЕСКОГО ПРОЦЕССА СИНТЕЗА 

ПРОЗРАЧНЫХ ПРОВОДЯЩИХ ОКСИДОВ 
 

T. O. Zinchenko, E. A. Pecherskaya, A. V. Pecherskiy,  
S. A. Gurin, B. P. Sibrinin, V. V. Antipenko 

ANALYSIS OF THE QUALITY PARAMETERS OF THE SYNTHESIS 
PROCESS TRANSPARENT CONDUCTIVE OXIDES 

 
А н н о т а ц и я. Актуальность и цели. Прозрачные проводящие оксиды (ППО) яв-
ляются перспективными материалами элементов функциональной электроники, исполь-
зуются при создании «умных» стекол, в солнечных элементах. Это подтверждает актуаль-
ность разработки технологии синтеза прозрачных проводящих покрытий с заданными 
свойствами. Данная работа нацелена на обеспечение надлежащих показателей качества 
синтезируемых покрытий на основе применения инструментов контроля качества.  
Материалы и методы. Проанализировано влияние технологических режимов метода 
спрей-пиролиза (температуры подложки, давления в распылителе, расстояния между рас-
пылителем и подложкой, объема раствора, геометрического расположения; формы и раз-
мера подложки; скорость распыления) на параметры прозрачных проводящих оксидов, 
сгруппированные по трем основным группам: оптические, морфологические, электрофи-
зические. Результаты. В результате анализа применимости семи известных инструмен-
тов контроля качества к технологическому процессу синтеза оксидных покрытий с задан-
ными свойствами разработаны диаграммы Исикавы, диаграмма Парето, контрольные 
карты, способствующие решению задачи получения прозрачных проводящих тонких пле-
нок с заданными свойствами. Выводы. На основе применения инструментов контроля ка-
чества систематизированы причины, влияющие на показатели качества прозрачных про-
водящих покрытий. Разработанные причинно-следственные диаграммы Исикавы 
позволили заключить, что основными показателями, влияющими на качество ППО, явля-
ются выбор прекурсора и примеси для раствора, подготовка раствора и подложки, выбор 
метода получения и конструкция распылителя и реакционной камеры. Посредством раз-
работки кумулятивной кривой Парето установлено, что наиболее часто встречающимся 
дефектом является недопустимо высокое поверхностное сопротивление покрытий, и сле-
довательно, с целью повышения качества покрытий первоочередными должны быть кор-
ректирующие меры в процессе синтеза, направленные на снижение сопротивления. В со-
вокупности рассмотренные инструменты контроля качества внедрены при разработке 
технологического процесса синтеза прозрачных проводящих оксидов методом спрей-
пиролиза.  

A b s t r a c t. Background. Transparent conductive oxides are promising materials for the 
elements of functional electronics; they are used to create smart glasses in solar cells. This con-
firms the relevance of developing a technology for the synthesis of transparent conductive coat-
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ings with desired properties. This work is aimed at providing appropriate quality indicators of 
synthesized coatings based on the use of quality control tools. Materials and methods. The ar-
ticle analyzes the influence of the technological regimes of the spray pyrolysis method (sub-
strate temperature, pressure in the atomizer, distance between the atomizer and the substrate, 
solution volume, geometric location; substrate shape and size; atomization speed) on the pa-
rameters of transparent conductive oxides, grouped into three main groups: optical, morpho-
logical, electrophysical. Results. As a result of the analysis of the applicability of seven well-
known quality control tools to the technological process of synthesis of oxide coatings with de-
sired properties, Ishikawa diagrams, Pareto diagrams, and control cards have been developed 
that contribute to solving the problem of obtaining transparent conductive thin films with de-
sired properties. Conclusions. Based on the use of quality control tools, reasons are systema-
tized for the quality indicators of transparent conductive coatings. The developed causal dia-
grams of Ishikawa made it possible to conclude that the main indicators affecting the quality of 
PPO are the choice of precursor and impurities for the solution, the preparation of the solution 
and substrate, the choice of the method of preparation and the design of the atomizer and reac-
tion chamber. By developing a cumulative Pareto curve, it has been established that the most 
common defect is an unacceptably high surface resistance of coatings, and therefore, in order to 
improve the quality of coatings, corrective measures in the synthesis process aimed at reducing 
the resistance should be priority. In total, the considered quality control tools were introduced 
in the development of a technological process for the synthesis of transparent conductive ox-
ides by spray pyrolysis. 

К л ю ч е в ы е  с л о в а: диаграмма Парето, диаграмма Исикавы, контрольная кар-
та, прозрачные проводящие оксиды, тонкие пленки, параметры качества, спрей – пиролиз. 

K e y w o r d s: Pareto diagram, Ishikawa diagram, control card, transparent conductive ox-
ides, thin films, quality parameters, spray – pyrolysis. 

Введение 

В процессе отработки технологий синтеза прозрачных проводящих покрытий (ППП) не-
обходим анализ параметров их качества. Чтобы понять причины, влияющие на потребитель-
ские свойства, необходимо организовать процесс сбора статистических данных и применить  
к ним инструменты контроля качества. На качество прозрачных проводящих оксидов сильно 
влияют разного рода дефекты, определение которых, а также причин их появления и необхо-
димо осуществить. При этом причины могут заключаться и в технологических режимах, и в 
самой установке, и в ошибке оператора, и в некачественных материалах, что указывает на 
необходимость систематизации причин дефектов. 

Сами дефекты также тоже могут разниться. Широкое распространение получили семь 
методов, которые превратились, по сути, в эффективные инструменты контроля качества. Ме-
тоды являются простыми в реализации, но при этом достаточно эффективны для решения по-
ставленных целей. Последовательность применения методов может быть различной. Как по-
казывает практика, применение следующих известных методов с 95 % вероятностью 
позволяет решить поставленную задачу [1, 2]: контрольная карта; диаграмма Парето; кон-
трольный листок; гистограмма; диаграмма Исикавы; стратификация; диаграмма разброса. 

Применение диаграммы Исикавы для систематизации причин,  
влияющих на параметры качества прозрачных проводящих покрытий 

Диаграмма Исикавы – инструмент контроля качества, который выявляет причинно-
следственную связь, т.е. наиболее важные факторы, влияющие на конечный результат [3]. Ес-
ли в результате технологического процесса качество покрытия оказалось неудовлетворитель-
ным, то это свидетельствует об отклонении требуемых технологических режимов от заданных 
условий. Если причину устранить, то качество получаемых изделий возрастет [4]. Для произ-
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водства качественных прозрачных проводящих оксидов необходимо учитывать множество 
факторов. Основными факторами производства являются следующие технологические режи-
мы [5, 6]: 

− температура подложки; 
− давление в распылителе; 
− расстояние между распылителем и подложкой; 
− объем раствора; 
− геометрическое расположение; 
− форма и размер подложки; 
− скорость распыления. 
Данные факторы напрямую оказывают влияние на параметры качества ППО, которыми 

являются три основных группы показателей [7]: 
− оптические; 
− морфологические; 
− электрофизические. 
К оптическим относят такие параметры, как показатель прозрачности в видимой и в ин-

фракрасной области света, коэффициент преломления, коэффициент экстинкции и поглоще-
ния. Электрофизические параметры включают следующие: поверхностное сопротивление, 
удельная проводимость, концентрация и подвижность носителей заряда, длина свободного 
пробега, концентрация носителей заряда. 

К морфологическим относятся следуюшие параметры: структура пленки (кристалличе-
ская или аморфная), изотропность, равномерность и толщина пленки, а также фазовый состав.  

Для составления диаграммы Исикавы необходимо определить, какие показатели влияют 
на качество формируемой оксидной пленки в зависимости от следующих факторов-причин: 
материалы; методы; субъективные факторы; внешние факторы; оборудование. Разработанная 
диаграмма Исикавы представлена на рис. 1. 

 

 
Рис. 1. Диаграмма Исикавы для процесса получения прозрачных проводящих оксидов 

 
Основными показателями, влияющими на качество ППО, являются выбор прекурсора и 

примеси для раствора, подготовка раствора и подложки, выбор метода получения и конструк-
ция распылителя и реакционной камеры [8–10]. Контроль требуемых значений перечисленных 
параметров способствует повышению качества покрытий, формированию покрытий с задан-
ными свойствами. 

Анализ причинно-следственных диаграмм дает возможность выявить основные факторы 
(причины), влияющие на данное свойство покрытия или одну из его эксплуатационных харак-
теристик (параметров качества). С этой целью построены диаграммы Исикавы, учитывающие 
причины, определяющие следующие основные параметры качества ППО-покрытий: сопро-
тивление (проводимость), коэффициент пропускания, коэффициент поглощения, толщина по-
крытия (рис. 2).  
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б) 

Рис. 2. Причинно-следственные диаграммы, учитываюшие факторы, влияющие  
на следующие параметры качества ППО-покрытий: а – сопротивление (проводимость);  

б – коэффициент пропускания (начало) 
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в) 

 
г) 

Рис. 2. Причинно-следственные диаграммы, учитываюшие факторы, влияющие на следующие 
параметры качества ППО-покрытий: в – коэффициент поглощения; г – толщину (окончание) 
 
В качестве примера рассмотрим диаграмму Исикавы для анализа факторов, влияющих 

на сопротивление ППО-покрытия (рис. 2,а). На диаграмме стрелками показаны причинно-
следственные взаимосвязи, причем стрелки направлены от причины к следствию. Например, 
стрелка «концентрация носителей заряда – сопротивление (проводимость)» свидетельствует  
о том, что концентрация носителей влияет на сопротивление (проводимость), а не наоборот. 
Если же стрелка направлена в обе стороны, это означает, что причина и следствие в равной 
степени влияют друг на друга. Анализ диаграммы (см. рис. 2) показывает, что на сопротивле-
ние ППО-покрытия оказывает влияние достаточно большое число факторов, в которые входят 
и состав раствора, и технологические параметры, и ряд параметров самого покрытия. 

Разработка диаграммы Парето  

Для повышения качества необходимо учитывать множество причин, влияющих на свой-
ства ПП. Целесообразно классифицировать эти причины, поскольку существует множество 
второстепенных несущественных проблем, но при этом небольшое количество важных при-
чин, влияющих на синтез оксидных покрытий с заданными свойствами. Анализ диаграмм Па-
рето показывает, что наибольшее число дефектов возникает из-за относительно небольшого 
ряда проблем. Диаграмма Парето – это инструмент контроля качества, позволяющий распре-
делить усилия для разрешения возникающих проблем и выявить основные причины. Различа-
ют два вида диаграмм Парето: по результатам деятельности и по причинам [11]. Для оценки 
качества ППО используется диаграмма Парето по причинам. Основными видами дефектов яв-
ляются: неравномерность, высокое сопротивление, плохая изотропность, высокий показатель 
толщины и т.д. (табл. 1).  
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Таблица 1 

Виды дефектов и их частота в полученных ППО 

Виды дефектов 
Количество 
дефектных 
образцов 

Частота 
дефекта, % 

Накопленная 
сумма 

дефектов, % 
Неудовлетворительно высокое сопротивление 6 22 22 
Неудовлетворительная равномерность 3 11 33 
Неудовлетворительно высокая толщина 5 18 51 
Неудовлетворительно низкая прозрачность 3 11 62 
Неудовлетворительно низкая изотропность 2 7 69 
Неудовлетворительный фазовый состав 2 7 76 
Неудовлетворительная степень кристаллизации 0 0 76 
Неудовлетворительно низкая подвижность 4 14 90 
Неудовлетворительно низкая концентрация 
носителей 2 7 97 

Неудовлетворительный показатель 
преломления 1 3 100 

 
В результате анализа количества дефектных образцов, относящихся к тому или иному 

виду дефекта, построена кумулятивная кривая Парето (рис. 3). 
 

 
Рис. 3. Кумулятивная кривая Парето 

 
Наиболее часто встречающимся дефектом является высокое сопротивление, которое 

необходимо устранить в первую очередь. ABC-анализ показал, что к группе A наиболее суще-
ственных дефектов относятся следующие: неудовлетворительно высокое сопротивление, не-
удовлетворительная равномерность, неудовлетворительно высокая толщина. Именно эти де-
фекты необходимо устранить в первую очередь. В группу B входят: неудовлетворительно 
низкая прозрачность, неудовлетворительно низкая изотропность, неудовлетворительный фа-
зовый состав, неудовлетворительная степень кристаллизации. Остальные дефекты входят  
в группу С: они самые многочисленные, но при этом наименее значимые. 

Контрольная карта 

Так как анализ диаграммы Парето позволил выявить, что наиболее часто встречающий-
ся дефект – неудовлетворительно высокое сопротивление оксидного покрытия, то далее сле-
дует подробнее рассмотреть этот дефект с помощью контрольной карты. Контрольная карта – 
инструмент, который позволяет отслеживать ход протекающего процесса и воздействовать на 
него, предупреждая его отклонение от заданных требований [4]. При разработке контрольной 
карты необходимо построить три линии (рис. 4). Центральная линия обозначает требуемое 
среднее значение исследуемого параметра, две другие линии, которые называются верхний и 
нижний контрольные пределы, определяют границы разброса величины. 



Измерение. Мониторинг. Управление. Контроль 

Measuring. Monitoring. Management. Control 

106 

 
Рис. 4. Пример контрольной карты 

 
Если все точки находятся между контрольными пределами, процесс считается контро-

лируемым. Существуют разные типы контрольных карт, в основном используются семь ти-
пов, которые относятся к картам Шухарта: средних арифмитических и размахов; медиан и 
размахов; индивидуальных значений; доли дефектной продукции; числа дефектных единиц 
продукции; числа дефектов; числа дефектов на единицу продукции. 

Таким образом, посредством контрольных карт решены следующие задачи: 
− контроль значений параметров оксидного покрытия; 
− проверка стабильности технологического процесса [12, 13]; 
− немедленное принятие корректирирующих мер непосредственно во время техноло-

гического процесса; 
− проверка эффективности принятых мер. 
В связи с тем, что в рассматриваемом случае актуальна задача контроля значений кон-

кретной характеристики покрытия, то целесообразно использовать контрольные карты сред-
них арифмитических и размахов [14]. 

 

 
Рис. 5. Контрольная карты контроля сопротивления ППО 

 
Контрольная карта сопротивлений прозрачных проводящих оксидов (рис. 5) показывает, 

что ряд значений поверхностного сопротивления вышло за граничные прямые. Но учитывая, 
что значения поверхностного сопротивления, которые находятся под нижней граничной кри-
вой, наоборот, в лучшую сторону сказываются на качестве покрытия, стоит принимать во 
внимание только те выбросы, которые выходят за верхнюю граничную прямую. 
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Заключение 

C целью анализа технологических режимов на параметры качества прозрачных прово-
дящих покрытий построены диаграммы Исикавы, кумулятивная кривая Парето и контрольная 
карта сопротивлений. В соответствии с диаграммой Исикавы основными показателями, влия-
ющими на качество ППО, являются выбор прекурсора и примеси для раствора, подготовка 
раствора и подложки, выбор метода получения и конструкции распылителя и реакционной 
камеры. Кумулятивная кривая Парето позволила определить, что наиболее часто встречаю-
щимся дефектом является недопустимо высокое сопротивление, которое необходимо устра-
нить в первую очередь. В совокупности рассмотренные инструменты контроля качества внед-
рены при разработке технологического процесса синтеза прозрачных проводящих оксидов 
методом спрей-пиролиза.  
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