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摘要：水汽透过率（ＷＶＴＲ）是衡量有机电致发光器件（ＯＬＥＤ）封装薄膜性能的重要参数之一。本文研究了
基于钙电学法的ＷＶＴＲ测试方法，设计并研制了可满足ＯＬＥＤ水汽透过率测试精度和功能要求的测试系统，
测试精度达１×１０－６ｇ·ｍ－２·ｄ－１，量程为１０ｇ·ｍ－２·ｄ－１，可同时完成２０个样品的快速、精确测量。利用本
系统对采用原子层沉积技术制备的不同厚度 Ａｌ２Ｏ３封装薄膜的 ＷＶＴＲ进行了测试研究，结果表明，Ａｌ２Ｏ３薄
膜具有良好的水汽阻挡性能。
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１　引　　言
有机电致发光器件（Ｏｒｇａｎｉｃｌｉｇｈｔｅｍｉｔｔｉｎｇｄｅ

ｖｉｃｅｓ，ＯＬＥＤ）具有主动发光、响应速度快、可柔性
穿戴等优点，在照明和显示领域有广泛的应用前

景［１２］。而在ＯＬＥＤ技术发展中，高可靠性封装技
术成为急需解决的关键问题之一。随着ＯＬＥＤ显
示照明技术向柔性、大尺寸、轻薄化方向发展，薄

膜封装成为最有潜力的新兴封装技术。薄膜水汽

透过率 （Ｗａｔｅｒｖａｐｏｒｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｒａｔｅ，ＷＶＴＲ）是
评价薄膜封装最主要的技术参数，高精度水汽透

过率测试方法是研究封装薄膜性能的基础。

目前，测试薄膜 ＷＶＴＲ的方法主要有库仑电
量法和放射性同位素示踪法。库仑电量法是利用

库仑电量传感器进行检测，其测试精度为 ５×
１０－５ｇ·ｍ－２·ｄ－１。放射性同位素示踪法的测量
精度为２×１０－７ｇ·ｍ－２·ｄ－１，这种方法测试费用
昂贵，采用的放射性物质有一定危险性，对设备和

实验室条件要求比较苛刻，同时涉及到的实验参

数多，难以控制［３］。所以研究一种快速、简单、精

度高的ＷＶＴＲ测试方法及系统是十分必要的。
本文研制了一套基于钙电学测量法的多通道

水汽透过率测试系统，精度达到１×１０－６ｇ·ｍ－２·
ｄ－１。该测试系统采用广泛应用于系统测试的软
件开发平台 ＬａｂＶＩＥＷ［４］，实现了高精度、多样品
测试、全自动、操作简单的测试要求。利用该系

统，我们对不同厚度 Ａｌ２Ｏ３薄膜的 ＷＶＴＲ进行了
测试，结果表明，Ａｌ２Ｏ３薄膜具有良好的水汽阻挡
性能。

２　水汽透过率测试原理
２．１　水汽透过率

水汽透过率是表征封装薄膜对水汽阻挡效果

的物理量，其定义是在一定的温度和湿度环境下，

单位面积和时间内透过封装薄膜的水汽质量。瞬

态水汽透过率［５］可表示为：

ηＷＶＴＲ（ｔ）＝
ＤＣｓ
ｌ １＋２∑

∞

ｎ＝１
（－１）ｎｅｘｐ－Ｄｎ

２π２ｔ
ｌ( )[ ]２ ，

（１）
式中：ηＷＶＴＲ为待测器件的水汽透过率（ｇ·ｍ

－２·

ｄ－１），Ｄ为封装材料的扩散系数（ｍ２·ｓ－１），Ｃｓ为
环境中的水汽浓度值（ｇ·ｍ－３），ｌ为封装薄膜的
厚度（ｍ）。

在一定的测试环境中，经过吸收和扩散过程，

水分子在固体膜中的渗透达到稳定，即ηＷＶＴＲ达到
稳定状态。稳定状态下的 ηＷＶＴＲ是研究封装薄膜
水汽阻挡性能的主要参数。

２．２　钙电学测量法
钙是活泼的导电金属，极易与环境中的水汽

和氧气发生化学反应［５］：

Ｃａ＋Ｈ２Ｏ→ＣａＯ＋Ｈ２，
Ｃａ＋Ｏ２→ＣａＯ，

ＣａＯ＋Ｈ２Ｏ→Ｃａ( )ＯＨ ２，

反应生成的 Ｃａ（ＯＨ）２和 ＣａＯ不导电，引起钙膜
电阻发生变化。因此利用钙作为测试传感器，通

过测量其电阻与时间的变化率，可以推算出封装

薄膜的ηＷＶＴＲ。
之前相关文献报道指出，钙优先与水发生反

应，再与氧气反应［６］，所以本文仅需研究水汽渗

透对器件的影响，忽略氧气的影响。

渗透的水汽与钙膜反应发生均匀腐蚀，剩余

厚度ｈ的钙膜电阻Ｒ为：

Ｒ＝δ·ＬＷ·ｈ， （２）

式中：δ为钙电阻率，Ｌ为钙膜长度，Ｗ为钙膜宽
度，ｈ为钙膜剩余厚度。

而ηＷＶＴＲ与剩余厚度ｈ关系式如下：

ηＷＶＴＲ ＝－ｎ
Ｍ（Ｈ２Ｏ）
Ｍ（Ｃａ）ρ

ｄｈ
ｄｔ， （３）

式中：ｎ为反应系数，Ｍ（Ｈ２Ｏ）为水的摩尔质量，
Ｍ（Ｃａ）为钙的摩尔质量。

联立公式（２）和（３），推算出稳态水汽透过
率［７］为：

ηＷＶＴＲ ＝－ｎ
Ｍ（Ｈ２Ｏ）
Ｍ（Ｃａ）δρ

Ｌ
Ｗ
ｄ（１／Ｒ）
ｄｔ ， （４）

式中：ρ为钙密度，１／Ｒ为钙电导。
式（４）表明，封装薄膜的 ηＷＶＴＲ正比于 ｄ（１／

Ｒ）／ｄｔ。据此，我们得到钙膜电导变化随时间的
关系曲线，即Ｇｔ曲线，拟合该曲线中的线性部分
得出斜率，代入式（４）即可求出ηＷＶＴＲ。

３　多通道水汽透过率测试系统
如图１所示，根据 ＯＬＥＤ封装薄膜 ＷＶＴＲ测

试需求，我们设计了整个测试系统：

（１）设计的系统具有２０个独立控制的测试
通道，即２０个样品盒单元；
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（２）设计的测试通道采用开尔文四探针法，
每个测试探针输出一根测试信号线，安插在转接

板上；

（３）转接板通过 ＤＳＵＢ５０ｐｉｎ接口将测试数
据传输给安装在数字源表（ＨＩＯＫＩＲＭ３５４５）上的
多通道测试板卡；

（４）设计两路ＲＳ２３２串口分别与上位机和数
据显示单元进行全双工通信。
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图１　系统构成示意图

Ｆｉｇ．１　Ｃｏｎｓｔｉｔｕｔｅｄｉａｇｒａｍｏｆｔｈｅｓｙｓｔｅｍ

上位机对测试过程进行实时监控，当测试钙

膜完全腐蚀断开时，自动给上位机发送指令，关闭

对该样品采样，并对测试数据进行储存，完成样品

测试。

３．１　微电阻计的精度选择
根据ＯＬＥＤ对于封装薄膜 ＷＶＴＲ的测试要

求，测试精度设计要达到１×１０－６ｇ·ｍ－２·ｄ－１。
微电阻计的精度选择是指要达到１×１０－６ｇ·ｍ－２·
ｄ－１，即微电阻计测量值所要达到的最小分辨率。
由前述化学反应方程式可知，１μｇ·ｍ－２·ｄ－１水
要消耗钙１．１２５μｇ·ｍ－２·ｄ－１，则每天消耗钙膜
厚度Δｈ为７．２５８０６×１０－１３ｍ，微电阻计的精度可
表示为：

ΔＲ＝ρ·ＬＷ
１
ｈ２
－１ｈ( )

１
＝

ρ·Ｌ
Ｗ

Δｈ
ｈ１·ｈ

( )
２
＝０．７０９４７５２５４ＬＷμΩ， （５）

通常在 ＯＬＥＤ器件结构中，Ｌ／Ｗ取值在 １～６之
间，代入式（５）可知，微电阻计的精度要达到
１０－６Ω。
３．２　接触电阻对测试准确度的影响

由于是非稳态扩散，水汽在扩散过程中，通过

各处的扩散通量 Ｊ随着时间 ｔ和距离 ｘ在变化。

由菲克扩散第二定律定义该封装模型的初始条件

和边界条件：

Ｃ
ｔ
＝Ｄ

２Ｃ
ｘ２
， （６）

式中：Ｃ为扩散物质的体积浓度，ｔ为扩散时间，ｘ
为距离。通过 Ｌａｐｌａｃｅ变换和分离变量法，渗透
水汽量Ｑ（ｔ）为：

Ｑ（ｔ）＝
ＤｔＣｓ
ｌ －

ｌＣｓ
６－

２ｌＣｓ
π２∑

∞

ｎ＝１

（－１）ｎ

ｎ２
ｅｘｐ－Ｄπ

２ｎ２ｔ
ｌ( )２ ，

（７）
由于Ｑ（ｔ）的增大，钙膜厚度会随时间 ｔ呈线性
变化：

ｄ（ｔ）＝ｄ０－
ｕＣａ
２ρ
×Ｑ（ｔ）， （８）

式中：ｄ０为钙膜初始厚度，ｕＣａ为钙相对原子质量。
由公式（２）可推出：

ＲＣａ（ｔ）＝
Ｌ
Ｗσ
× １
ｄ（ｔ），

ＧＣａ（ｔ）＝
Ｗσ
Ｌ ×ｄ（ｔ）， （９）

式中：ＲＣａ（ｔ）为钙膜电阻真实值，ＧＣａ（ｔ）为钙膜电
导真实值。实际测量中存在接触电阻 Ｒｅ，则钙膜
电阻和电导实际测量值为：

Ｒ′Ｃａ（ｔ）＝Ｒｅ＋ＲＣａ（ｔ），

Ｇ′ｃａ（ｔ） {＝ Ｒｅ＋
Ｌ
Ｗσ
／ｄ０－

ｕＣａ
２ρ
·
ＤｔＣｓ
ｌ －

ｌＣｓ
６[ －

２ｌＣｓ
π２∑

∞

ｎ＝１

（－１）ｎ

ｎ２
ｅｘｐ－Ｄπ

２ｎ２ｔ
ｌ( ) ] }２

－１

，（１０）

式中：Ｒ′Ｃａ（ｔ）为钙膜电阻实际测量值；Ｇ′Ｃａ（ｔ）为钙
膜电导实际测量值。
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图２　接触电阻对测量结果的影响
Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｃｏｎｔａｃｔｒｅｓｉｓｔａｎｃｅｏｎｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓ

图２是模拟不同大小接触电阻对测量钙膜电
导和样品ＷＶＴＲ的影响，Ｒｅ＝０，０．４，０．８，１．２Ω。
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可以看出，接触电阻不会影响样品总体的腐蚀时

间，但由于接触电阻的存在，曲线的线性区域发生

变化，即会影响 ｄ（１／Ｒ）／ｄｔ，进而影响计算出的
ＷＶＴＲ。而且接触电阻越大，ＷＶＴＲ就越大，所以
接触电阻对测量ＷＶＴＲ的准确性有影响。
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图３　开尔文四探针法示意图
Ｆｉｇ．３　ＳｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍＫｅｌｖｉｎｆｏｕｒｐｒｏｂｅｓｅｎｓｉｎｇ

为消除接触电阻带来的测试误差，我们采用

开尔文四探针法进行测试夹具设计，如图３所示。
采用开尔文四探针法时，不会受到接触电阻 ｒ１～
ｒ４的影响，电阻实际测量值即为被测电阻的真实
值［８］，能够消除接触电阻带来的误差。因此，本文

按照开尔文四探针测试法进行电路设计：

（１）每个测试探针点都有一条激励线和一条
检测线，各自构成独立回路；

（２）在检测线回路中设计极高的输入阻抗
（１０ＧΩ以上），使流过检测线的电流近似为０，保
证测试精度；

（３）同时设计了具有双探针的测试夹具，保
证测试过程中有良好的欧姆接触，消除了测试初

期电阻值的反常跳动，提高了系统测试的稳定性

和准确性。

３．３　测试系统软件开发与仪器研制
测试系统软件功能设计如图４（ａ）所示，包括

用户管理模块、系统通信模块、数据采集和处理模

块、数据显示模块、数据保存模块和数据分析模

块，实现在线用户登录，数据实时采集、处理、显

示、存储、提取和分析计算等功能。

基于ＬａｂＶＩＥＷ，我们开发了测试软件。采用
Ｇｒｕｂｂｓ算法和中值滤波算法消除数据中的粗大误
差，实现对数据的实时平滑处理。采用Ｂｉｓｑｕａｒｅ算
法，完成了Ｇｔ曲线线性部分的拟合，使拟合直线
准确可信。整个仪器的实物图如图４（ｂ）所示。
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图４　软件功能设计（ａ）与仪器实物图（ｂ）
Ｆｉｇ．４　Ｓｏｆｔｗａｒｅｆｕｎｃｔｉｏｎｄｅｓｉｇｎｏｆｔｈｅｓｙｓｔｅｍ（ａ）ａｎｄｔｈｅｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｐｈｏｔｏｓ（ｂ）

４　实验与结果分析
４．１　测试样品制备

图５为薄膜封装测试样品示意图［９］。样品尺

寸为３０ｍｍ×４０ｍｍ，其中钙膜长１１．８ｍｍ，宽２
ｍｍ。利用真空蒸发设备在玻璃基板上蒸镀２００
ｎｍ钙薄膜，在氮气保护条件下将样品转移到原子
层沉积（Ａｔｏｍｉｃｌａｙｅｒｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ，ＡＬＤ）设备中，使

用三甲基铝和水作为前驱体，分别沉积厚度为

２０，８０，９０，１５０，２００ｎｍ的 Ａｌ２Ｏ３封装薄膜样品，
在２５℃、４０％ＲＨ环境下，利用该系统在线测试
样品的ＷＶＴＲ。

选择典型绿色 ＯＬＥＤ器件（ＩＴＯ（１５０ｎｍ）／
ＮＰＢ（３０ｎｍ）／Ａｌｑ３（３０ｎｍ）／ＬｉＦ（０．５ｎｍ）／Ａｌ
（１００ｎｍ）），利用 ＡＬＤ沉积９０ｎｍＡｌ２Ｏ３封装薄
膜，并测试器件寿命。



９２　　　 发　　光　　学　　报 第３７卷

!
"
#
#

$%

!

&

'

(%)**

! ##

!
"
#
#

+
,
#
#

', ##

(%)**

$%

!

&

'

-)%-./#

!

"

#

0

1

! ##

图５　测试样品封装示意图
Ｆｉｇ．５　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｔｈｅｅｎｃａｐｓｕｌａｔｅｄｓａｍｐｌｅ

４．２　实验结果验证与分析
图６是在２５℃、４０％ＲＨ环境下，利用该系统

对不同厚度Ａｌ２Ｏ３封装薄膜进行测试所得到的Ｇ
ｔ曲线，横纵坐标分别表示时间和归一化电导。
拟合 Ｇｔ曲线中的线性部分得到斜率，即 ｄ（１／
Ｒ）／ｄｔ，代入公式（４）计算出不同厚度 Ａｌ２Ｏ３封装
薄膜的ＷＶＴＲ，如表１所示。由表１可知，２００ｎｍ
Ａｌ２Ｏ３封装薄膜的稳态 ＷＶＴＲ为２．０２４２２×１０

－４

ｇ·ｍ－２·ｄ－１，其测试结果与文献报道数据一
致［９１０］，所以本文基于钙电学法研制的测试系统

!"#

! $%&'

(
)
*
%
+
,
&
-
.
/

0
)
'
/
1
0
2
+
'
0
.
3
!

4
5

6! '%

#! '%

7! '%

58! '%

9!! '%

8"!!5!

6

5"!!5!

:

!

5"8!5!

:

9"!!5!

:

9"!!5!

9

5"!

!";

!":

!"9

图６　不同厚度Ａｌ２Ｏ３封装薄膜的Ｇｔ曲线
Ｆｉｇ．６　Ｇｔｃｕｒｖｅｓｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｈｉｃｋｎｅｓｓｏｆ

Ａｌ２Ｏ３ｅｎｃａｐｓｕｌａｔｉｏｎｔｈｉｎｆｉｌｍ

表１　不同厚度Ａｌ２Ｏ３封装薄膜的ＷＶＴＲ
Ｔａｂ．１　ＷＶＴＲｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｈｉｃｋｎｅｓｓｏｆ

Ａｌ２Ｏ３ｅｎｃａｐｓｕｌａｔｉｏｎｔｈｉｎｆｉｌｍ

Ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ／
ｎｍ

ｄ（１／Ｒ）／
ｄｔ

ＷＶＴＲ／

（１０－４ｇ·ｍ－２·ｄ－１）

３０ ０．２６０１１ ８３７．０９４

８０ ０．０２８０５ ９０．２８２

９０ ０．０２６９４ ８６．７０３

１５０ ０．００２０２ ６．４９９７９

２００ ０．０００６２８ ２．０２４２２

具有良好的准确性。另外，从表中可以看出，随着

Ａｌ２Ｏ３厚度增加，其 ＷＶＴＲ逐渐降低。３０ｎｍ
Ａｌ２Ｏ３封装薄膜ＷＶＴＲ为８．３７０９４×１０

－２ｇ·ｍ－２·
ｄ－１，２００ｎｍＡｌ２Ｏ３封装薄膜ＷＶＴＲ为２．０２４２２×
１０－４ｇ·ｍ－２·ｄ－１，提高了两个数量级，具有较高
的水汽阻挡效果，对器件保护更佳。

我们测试了９０ｎｍＡｌ２Ｏ３封装的绿光ＯＬＥＤ器
件寿命，其发光亮度和电压随时间的变化曲线如图７
所示（初始亮度为１２５０ｃｄ／ｍ２），插图是器件分别在
３９ｈ和６４ｈ时的发光图片。从图７可以看出，器件
亮度半衰期寿命为１０２．３ｈ。单层Ａｌ２Ｏ３薄膜具有一
定的水汽阻挡效果，能够提高器件的寿命，但尚不能

满足ＯＬＥＤ器件的高可靠封装要求，需要开发更高
阻挡性能的薄膜封装工艺和结构。
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图７　发光亮度和电压随时间的变化曲线
Ｆｉｇ．７　Ｌｕｍｉｎａｎｃｅａｎｄｖｏｌｔａｇｅｖｓ．ｔｉｍｅｏｆｔｈｅｄｅｖｉｃｅｗｉｔｈ

Ａｌ２Ｏ３ｔｈｉｎｆｉｌｍｐａｓｓｉｖａｔｉｏｎ

５　结　　论
研究了基于钙电学法的水汽透过率测试方

法，并根据其原理设计完成了多通道、全自动测试

系统。分析了接触电阻对测试结果的影响，采用

开尔文四探针法设计了测试夹具，消除了接触电

阻所带入的测试误差。该测试系统设计精度为

１×１０－６ｇ·ｍ－２·ｄ－１，量程为１０ｇ·ｍ－２·ｄ－１，
并开发配套测试软件，实现多通道实时数据采集、

显示、储存和提取功能。

利用该系统对不同厚度 Ａｌ２Ｏ３封装薄膜的
ＷＶＴＲ进行了测试。结果表明，随着 Ａｌ２Ｏ３薄膜
厚度的增加，其 ＷＶＴＲ逐渐减小。２００ｎｍＡｌ２Ｏ３
封装薄膜的 ＷＶＴＲ为２．０２４２２×１０－４ｇ·ｍ－２·
ｄ－１，比 ３０ｎｍＡｌ２Ｏ３封装薄膜提高了两个数量
级。本测试系统为ＯＬＥＤ薄膜封装工艺制备和新
材料开发提供了一种良好的测试方案。
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