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摘  要：选用 650 ℃下真空合成的 Cu(In0.7Ga0.3)Se2 单相合金粉末，通过放电等离子体烧结（SPS）法制备了 CIGS 合

金靶材。研究了烧结温度、保温时间以及烧结压强等工艺参数对 CIGS 四元合金靶材的结构与性能的影响。研究表明，

烧结温度为 500 ℃以上时，靶材为单一的 Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相。随着烧结温度的升高，靶材的晶粒尺寸增大，致密度

和电阻率基本呈线性升高；随着保温时间的延长，靶材晶粒尺寸增大，致密度和电阻率也随之升高；随着烧结压强

的提高，靶材的致密度增加，而电阻率随之降低。综上所述，烧结温度为 600 ℃，压强为 30 MPa，保温时间为 5 min

的工艺条件下，制备靶材的电阻率为 50 Ω·cm，致密度为 98%。 
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铜铟镓硒（CIGS）薄膜太阳能电池因其具有高

的光电转化效率成为最有前景的薄膜太阳能电池。

CIGS 薄膜太阳能电池最关键的技术为制备光电转换

效率高的吸收层，常见的 CIGS 薄膜电池吸收层的制

备工艺包括真空法和非真空法 [1]，真空法又分为共蒸

发法和溅射后硒化法。  

由于真空法制备的 CIGS 薄膜电池效率远高于非

真空法，更具市场竞争力，因此，真空法制备 CIGS

薄膜太阳能电池是以后的发展方向 [2]。当前的研究主

要集中在如何降低生产成本和简化生产过程。共蒸法

和溅射后硒化法各有利弊，考虑到硒化难以实现工业

生产，人们通过探索和研究，对共蒸法进行改善，从

而提出了 CuGa 靶、CuIn 靶、CuInGa 靶、CuSe 靶交

替溅射，到单一靶材溅射制备 CIGS 薄膜。单一靶材

制备工艺具有操作简单、效率高、成本低等优点，是

一种有望应用于工业生产的技术。  

现有文献中报道的 CIGS 四元合金靶材的制备方

法主要有 2 种：一种是干法 [3-6]，即将上述 4 种高纯

单质粉末进行机械混合，再通过冷、热压制成型制备

合金靶材，或者是将上述 4 种单质粉末进行两两混

合，在真空状态下合成中间化合物，然后再将中间化

合物按 CIGS 合金的化学计量比混合，进行冷、热压

制成型；另外一种即湿法 [6]，即在有机环境下将所述

4 种单质进行混合，并进行合成反应形成单一的 CIGS

相，然后再进行粉末造粒，冷、热压制成型。但对于

采用放电等离子体烧结法（SPS）制备 CIGS 合金靶

材以及靶材导电性的研究未见相关报道。  

作者经过前期研究，采用真空合成法制备了

Cu(In0.7Ga0.3)Se2 四元单相合金粉末。由于 CIGS 粉末

的电阻随温度升高而变大，温度过低时，CIGS 粉末

中又几乎没有 Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相。因此，本实验选

用真空化合温度为 650 ℃的 CIGS 粉末，运用放电等

离子体烧结（SPS）制备 CIGS 靶材，研究烧结工艺

对靶材的结构及其导电性的影响。 

1  实  验 

本实验选用 650 ℃下真空合成的 Cu(In0.7Ga0.3)Se2

合 金 粉 末 通 过 放 电 等 离 子 体 烧 结 法 制 备

Cu(In0.7Ga0.3)Se2 四元合金溅射靶材。选用 Φ15 mm 的

石墨模具。烧结温度分别为 400、500、600、650、

700、750、800 和 850 ℃，升温速率 100 ℃/min，烧

结压强为 20、25、30 MPa，保温时间 5、10、15 min，

具体烧结工艺见表 1。分别探讨烧结温度、压强、保

温时间对靶材结构与电阻率的影响。烧结靶材的致密  
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表 1  SPS 制备 CIGS 靶材的工艺 

Table 1  SPS process of CIGS target 

No. Temperature/℃ Time/min Pressure/MPa 

1 400 5 25 

2 500 5 25 

3 600 15 25 

4 600 10 25 

6 600 5 30 

7 600 5 25 

8 600 5 20 

9 650 5 25 

10 700 5 25 

11 750 5 25 

12 800 5 25 

13 850 5 25 

 

度通过 Archimedes 排水法测量；用 X 射线衍射仪

（X'Pert PRO）分析相结构；用场发射扫描电镜

（Sirion 200）分析靶材的断口形貌；烧结靶材的体

积电阻率按照 GB 5594.5-1985 的测试方法进行测量。 

2  结果与讨论 

2.1  烧结温度对靶材结构及性能的影响 

2.1.1  不同烧结温度靶材的物相结构比较 

图 1 为不同温度下烧结靶材的 XRD 图谱。由图

可知，SPS 靶材基本为 Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相。500 ℃以

上，大体为单一相。温度升高，衍射峰变窄。根据谢

乐公式可知，随着烧结温度的升高，晶粒变得粗大。

烧 结 温 度 为 400 ℃ 时 ， XRD 图 谱 显 示 除 了

Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相外，还有 Cu2Se 相。 

2.1.2  不同烧结温度下靶材形貌比较 

图 2 为不同 SPS 烧结温度下靶材断面的 SEM 形

貌。从图中可以看到，随着烧结温度的升高，靶材中

的空隙明显减少，微观形貌上为结晶相，未见有片层

状结构出现。烧结温度在 600 ℃以上时，靶材很致密。

图片上的细小点为靶材断裂时掉落的粉尘。同时，图

中显示，随着烧结温度的升高，靶材晶粒尺寸有明显

长大，这与 XRD 分析得出的结果相一致。 

2.1.3  不同烧结温度下靶材致密度与电阻率的比较 

图 3 为不同 SPS 烧结温度下制备的 CIGS 靶材的

致密度和电阻率曲线。图中，a 为电阻率曲线，b 为致

密度曲线。由图可知，靶材的致密度和电阻率都随烧

结温度的升高而增大。烧结温度升高，粉体塑性变形

增大，分子的运动加剧，粉体内部的残余气体就容易 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  不同烧结温度下 CIGS 靶材的 XRD 图谱 

Fig.1  XRD patterns of CIGS target at different sintering 

temperatures 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  不同烧结温度下 CIGS 靶材断面的 SEM 形貌 
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Fig.2  SEM morphologies of CIGS target at different sintering temperatures: (a) 400 ℃, (b) 500 ℃, (c) 600 ℃, (d) 650 ℃, 

(e) 700 ℃, (f) 750 ℃, (g) 800 ℃, and (h) 850 ℃ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  不同烧结温度下 CIGS 靶材的致密度及电阻率比较 

Fig.3  Comparison of relative density and resistivity for CIGS 

target at different sintering temperatures 

 

扩散出来。因为烧结环境为真空，气体受热膨胀，粉

体受压受热收缩，烧结体的致密度得到提高。因此温

度越高，致密度越高。 

400 ℃烧结时的靶材电阻率为 113.9 Ω·cm，

500 ℃时为 35.8 Ω·cm，之后电阻率随温度的上升而变

大，到 850 ℃烧结时，电阻率达到 1526.4 Ω·cm。电

阻率主要受物相组成、晶粒大小、晶体结构畸变与缺

陷的影响。根据前期研究表明：Cu2Se、In2Se3 相导电

性较好，Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相的导电性较差。650 ℃制

备的 CIGS 粉末，由于存在少量的 Cu2Se、In2Se3 相，

导电性较好。SPS 烧结时，随着温度的升高，这些导

电相互相反应生成 Cu(In0.7Ga0.3)Se2，（这从 XRD 分析

中也可以看出）。因此随烧结温度升高，电阻率上升。

温度继续升高，晶粒长大，而导电相是沿晶界分布，

因此晶界对降低电阻有利，晶粒长大后，晶界减少，

所以电阻率继续上升；另一方面，随温度升高，原子

动能增大，整个靶材成分和结构趋向均匀，不完全化

合残留的部分金属结构和性质消退。由结构和成分起

伏造成的导电组织减少，禁带宽度变大，半导体电阻

率受载流子浓度和迁移率的影响，电子难跃迁，迁移

率变小，这将导致电阻率进一步升高。 400 ℃较

500 ℃的电阻率高是因为 400 ℃烧结的靶材致密度

过低，只有 89.75%，靶材内部存在大量气孔，温度过

低，颗粒融合不完全，粉体接触不紧密，导致电阻率

变大。500℃时靶材的电阻率比较低，可能与残留了少

量的导电性相有关，由于含量比较少，未被 XRD 检

测出来。 

2.2  保温时间及压强对靶材性能的影响 

2.2.1  不同保温时间及压强下靶材物相结构的比较 

图 4 为不同保温时间和不同压强下制备靶材的

XRD 图谱（烧结温度为 600 ℃）。由图可知，保温时

间 5 min 以上，基本可以得到单相 Cu(In0.7Ga0.3)Se2， 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4  不同保温时间及压强下制备 CIGS 靶材的 XRD 图谱 

Fig.4  XRD patterns of CIGS target under different sintering 

time and pressures 

 

保温时间越长，峰形越完整，说明保温时间有利于生

成更完整的 Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相；20 MPa 压强以上，

靶材结构也基本为单相的 Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相，压强愈

大 ， 峰 形 愈 尖 锐 ， 也 有 利 于 生 成 更 完 整 的

Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相。 

2.2.2  不同压强及保温时间下靶材形貌分析 

图 5 为不同压强及保温时间下烧结 CIGS 靶材的

断面的 SEM 形貌（SPS 烧结温度为 600 ℃）。从图中

可知，压力越大，孔隙越小；保温时间越长，晶粒尺

寸越大。就增大压强而言，烧结过程中，粉体中残余

的孔隙在粉体变形和挤压时消失。温度一定，压强越

大，粉体的挤压力越大，孔隙就越容易排出，同时由

于温度和保温时间没有变化，粉体中各相的化合反应

没有加强，晶粒没有长大，因此电阻率也不会上升。

因为致密度提高，电阻率有一定的下降；就延长保温

时间而言，保温时间越长，越有利于原子扩散及气体

排出，因此靶材致密度提高，但同时晶粒长大，晶界

减少，导致电阻率随之升高。 

2.2.3  不同保温时间和压强下靶材致密度与电阻率的 

比较 

图 6a 为 600 ℃烧结温度，25 MPa 压强下不同保
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温时间制备靶材的致密度和电阻率曲线；图 6b 为

600 ℃烧结温度，5 min 保温时间下不同压强制备靶材

的致密度和电阻率曲线。图 6 中 a 为电阻率曲线，b

为致密度曲线。由图可知，在 600 ℃的烧结温度条件

下，压强越大，致密度越高。压强增大，粉体的塑性

变形能力增强，烧结致密度得到提高，而致密度升高，

靶材内部的孔隙减少，电阻率也相应下降。同样，在

600℃烧结条件下，延长保温时间，有利于原子的扩散

和移动，靶材的致密度得到提高。保温时间延长，有

利于二元导电相向四元非导电相转变，时间越长，转

变 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  不同压强及保温时间下烧结 CIGS 靶材的断面 SEM 形貌 

Fig.5  SEM morphologies of CIGS target sintered at 600 ℃ under different sintering time and pressures: (a) 20 MPa, 5 min; 

(b) 25 MPa, 5 min; (c) 30 MPa, 5 min; (d) 25 MPa, 10 min; (e) 25 MPa, 15 min 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  烧结温度为 600 ℃时不同压强及保温时间下烧结 CIGS

靶材致密度与电阻率的比较 

Fig.6  Comparison of relative density and resistivity for CIGS 

target sintered at 600 ℃ under different sintering time 

and pressures: (a) different holding time and (b) different 

sintering pressures 

越完全，残余导电相就越少，因此电阻率也相应升高。

综上所述，当烧结温度为 600 ℃，保温时间为 5 min，

烧结压强为 30 MPa 时，靶材的致密度和电阻率较佳，

即致密度为 98%，电阻率为 50 Ω·cm。 

3  结  论 

1) 烧结温度在 500 ℃以上，靶材为单一的

Cu(In0.7Ga0.3)Se2 相，且随着烧结温度的升高，靶材晶

粒尺寸增大，致密度与电阻率呈线性增大趋势。 

2) 烧结温度为 600 ℃时，随着保温时间的延长，

靶材晶粒尺寸增大，致密度和电阻率也随之升高。随

着烧结压强的增大，靶材致密度升高，但电阻率有所

降低。 
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3) 烧结温度为 600 ℃，保温时间为 5 min，烧结

压强为 30 MPa 时，靶材致密度为 98%，电阻率为 50 

Ω·cm。 
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Abstract: The Cu(In0.7Ga0.3)Se2 (CIGS) quaternary alloy target was prepared through spark plasma sintering (SPS) using Cu(In0.7Ga0.3)Se2 

single-phase powder which was compounded at 650 °C. The influence of sintering parameters, such as sintering temperature, holding time 

and sintering pressure on performance of the target was studied. The results show that the target is a Cu(In0.7Ga0.3)Se2 single-phase when 

the sintering temperature is above 500 °C; the grain size increases, and both of relative density and resisitivity present a linear increase 

with the sintering temperature increasing. The grain size, relative density and resistivity also increase with prolonging the  holding time. 

However, the relative density increases, while the resistivity decreases with the sintering pressure increasing. In conclusion , the resisitivity 

is 50 Ω·cm, and the relative density is 98%, when the sintering temperature is 600 °C, the sintering pressure is 30 MPa, and the holding 

time is 5 min. 

Key words: Cu(In0.7Ga0.3)Se2; spark plasma sintering (SPS); relative density; resistivity 
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