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反应磁控溅射 MgO薄膜溅射模式的分形维表征 
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摘 要 用反应磁控溅射的方法制备了 MgO薄膜．基于原子力显微镜观测，并借助 Fourier变换，计算了薄膜表面形貌的分 

形维数．发现分形维数变化对应于薄膜溅射模式的变化，二者之间有相关性．氧分压 30％ 的分形维数是一个临界点．分形维数若 

发生明显跌落，意味着溅射模式发生变化．界于lf缶界值两侧的分形维数，分别对应两种截然不同的溅射模式．与lI缶界值对应的溅射 

状态则处于金属模式和氧化物模式的混和状态． 
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ABSTRACT MgO thin films were prepared by reactive magnetron sputtering with Mg as a target 

and O2 as reactive gas，and characterized by atomic force microscopy(AFM)．The method of Fourier 
transformation was used to calculate the fractal dimension of AFM images．The relations hip between 

fractal dimension and sputtering mode Was explored． The results show that the calculated fractal 

dimension Dfc of the film prepared at oxygen partial pressure of 30％ is a critical value，corresponding 

to transition of sputtering mode．The sputtering modes are closely telated to metallic and oxide modes 

respectively when their fractal dimension values are far beyond critical Dfc． 
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对薄膜粗糙表面和界面进行定量描述是许多年来人 

们研究的重点，因为表面形貌与薄膜的许多物理性质相 

关，如电学 [1--3】，光学 【4。，摩擦学 【 】等．然而在大多数情况 

下，描述表面的往往是一些复杂的经验公式，如 Nowicki[ J 

提出用 32个参数和函数来表征粗糙表面．薄膜最常用 

的表面粗糙度指标是 Rnn。，它是指被考察区域高度的方 

差，即各点偏离该区域平均高度位置的均方根值， 

。 ： f 1l／2 (1) 
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其中 hi，f是点 (i，J)处的高度， Ⅳ 是考察区域的总点 

数， h= 是该区域的平均高度． 

单纯用粗糙度 Rnn。表征粗糙表面在某些情况下有 

局限性 【‘ J：粗糙表面是一个非平稳的随机过程 (no sta— 

tionary random process)，因此高度的方差依赖于考察 

的范围；表面形貌明显不同的粗糙表面可以有几乎相同的 

Rnn。；粗糙度还依赖于所使用的测量仪器的分辨率． 

近年来，人们认识到分形几何和尺度的概念可在相当 

程度上简化对粗糙表面的描述 【9。．由 Mandelbrot[10J提 

出的分形理论认为，分形是指一类无规则、混乱而复杂， 

但其局部与整体有相似性的体系，这样的体系为自相似体 

系．一个系统的自相似性是指某种结构或过程的特征从不 

同的空间尺度或时间尺度来看都是相似的，或者某系统或 

结构的局域性质或结构与整体相似．但是，表征自相似系 

■ ： 々 0 、 0 llj r t  
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统或结构的定量性质如分形维数，并不会因为放大或 

缩小等操作而变化，这一点称为伸缩对称性 (dilation 

symmetry)[uJ．体系的形成过程具有随机性，体系的维数 

可以是分数，记为 Df．对理想表面，维数与其所在空间的 

Euclid维数d相等，Df--d--2；对于粗糙表面 (Df>2)， 

表面越复杂， Df越大．因此，可以用分形维定量描述粗 

糙表面的整体复杂程度． 

Paul[ J发现用物理气相沉积 (PVD)制备的薄膜表 

面具有自相似性，是一种分形结构，可以用分形维的形式来 

描述．但目前的研究主要集中在分形维的计算上 [7,13--15】， 

很少与薄膜的制备工艺相联系．本文以 MgO薄膜的原子 

力显微镜 (AFM)图像为研究对象，通过计算薄膜表面的 

分形维数，试图建立分形维与薄膜制备工艺间的联系． 

1 实验方法 

1．1 样品制备 

采用反应磁控溅射方法制备 MgO 薄膜样品．所用 

设备为 JGP560V 型超高真空反应磁控溅射机，可分别 

使用射频电源和双向脉冲电源．选用直径为 75 inin金 

属 Mg(纯度为 99．95％)作为靶材，靶与样品的距离为 

100 mm．样品溅射时使用水平靶．基片为抛光处理过的 

玻璃片，溅射之前用超声波清洗 10 min，清洗剂为去离 

子水和酒精．然后用吹风机吹干．把基片放置在真空室内 

的加热转台样品座上．加热转台由热电偶控温，温度范围 

从室温到 800℃可调．当真空抽到预定的真空度时，加热 

基片到 200℃，除气 1 h．随后通入 Ar溅射清洗靶材 

10 min，最后反溅射 (功率50 W)清洗样品30 min． 

溅射本底真空度为 6×10_。Pa，溅射过程中通入 

Ar(纯度99．999％)和02(纯度99．95％)的混合气体，用 

质量流量计分别控制气体流量，调节二者的混和比例． 

表 1是基本工艺参数，溅射时基片温度为 200℃． 

本实验的样品溅射完毕后立即进行原位退火，退火温度为 

350℃，退火时间1 h．固定O2流量，改变O2／(O2+Ar) 

的比例，保持 1 Pa的工作气压不变， 02流量固定为 

8 mL／min，只有 A-r流量在变化，相应地02在整个混 

合气体中的比例也在变化，Ar流量越小，氧分压越大． 

采用射频电源进行溅射镀膜． 

1．2 样品分析 

用国产 AFM —II型原子力显微镜观察样品表面形 

衰 1 样品制备基本工艺参数 

Table 1 Processing parameters of UVRM S for MgO thin film 

Note：W orking gas pressure：1 Pa 

貌．横向分辨率 5 nm；纵向分辨率优于 1 nm．最大扫 

描范围： 2 m×2 m．用 DEKTAK3ST型表面形貌仪 

测量膜厚，样品膜厚在 50o_一540 nin之间． 

1．3 分形维的计算 

分形维的计算方法有多种，如盒子法 【 】，功率谱 【17】， 

面积一尺度法 【 等．本文采用Fourier变换 (FT)法计 

算 AFM 图的分形维数．FT对图像分析来说是—个强有 

力的工具． Fourier图以狭窄的波峰反映重复的图案，其 

突出的优点是对噪声不敏感，即使噪声高达25％(信噪比 

为3：1)，也不会使Fourier变换产生明显偏差．一般来 

讲，设备带来的噪声与信号的频谱不重叠，所以对 Fourier 

变换后表征信号的频谱系数影响不大，其对最终分形维计 

算结果的影响可忽略不计 【驯． 

对于具有分形特征的图像或曲线，其 Fourier变换振 

幅谱AMP(I)，频率，和D]F之间满足下列关系式【9】： 

AMP(f)=k．f一(Dr-2) (1) 

对大小为 × 的AFM图像的高度函数z(z， )，做 

Fourier变换 

1 
Nt一1Nv一1 

F( )=志 e 

∈{0，Ⅳ —1)，／J∈{0， —1) (2) 

F( ， )可转化成极坐标形式 I(p， )，II(p， )I为振幅 

谱．由分形理论，对每一角度 ，有分形维数 ，即 

I(p， )I= t+C (3) 

其中k，C为常数， =2一Di．作式(3)的双lg图(见图 

1)，用线性回归法计算 ，可得 D．对所有角度的 求 
Ⅳ 

平均值，Df= ∑Di，即得整个图像的分形维数Df． 
i= 1 

圈 1 样品 1的 lg图 

Fig．1 The lg-lg pattern of sam ple No．1 
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2 实验结果 

表 2是样品 2在不同 AFM 扫描范围内，得到的 

Rnn 值和分形维计算值的比较．对比发现，粗糙度Rnn。 

值的变化较大，相对偏差最大达 38％；而分形维的数值基 

本不变，相对偏差最大只在 1．2％左右．表明分形维的数 

值基本不受考察尺度的影响． 

图 2所示是样品分形维数和表面粗糙度 Rnn。与氧 

分压的关系．随氧分压的增加，分形维数值经历了减小 一 

增大 一再减小的过程，氧分压 30％ 附近差值明显．粗糙 

度 Rnn。和分形维数 Df的变化趋势有相似之处．两者的 

最低值均对应于 30％ 的氧分压．但样品 1的粗糙度数值 

Rnn。为最大，且和其他的 皿 。值差别明显，与相应的 

AFM 图并不相符．由图 3可看出，样品 1除了表面出现 

几个大颗粒外，其他部分相连成片，落差不大，相比较而 

言，不应该是最为粗糙的表面，Rnn。值有时并不能稳定 

地客观评价表面的粗糙程度．样品 2与样品 1类似，但 

表面大颗粒较少；样品 3和 4则明显不同，表面复杂程 

度陡然增加，出现了落差明显的山脉及大颗粒．这种变化 

与其制备工艺密切相关． 

3 讨论 

反应溅射采用的是纯金属 Mg靶，溅射出的粒子多为 

(a) 

(c) 

衰 2 样品 2的粗糙度和分形维值的比较 

Table 2 Compar ison between m8 and Df of sam ple No．2 

O2 partial preesure。％ 

3．6 

3．4 

3．2 

3．O 

2．8 E 

2．2 

2．O 

1．8 

1．6 

圈 2 分形维数和表面粗糙度I殖氧分压的变化 

Fig．2 Relationship among roughness Rlrm_，fractal dimen- 

sion Df and oxygen partial pres sure 

(b) 

z：35．onm 

(d) 

圈 3 射频溅射 MgO薄膜的 AFM 图 

Fig．3 AFM images of MgO thin films prepared by RF-sputtering for samp~No．1(a)，sam ple No．2(b)，samp~ 

No．3(C)and sample No．4(d) 
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金属Mg原子．实验表明【 J，反应溅射时金属化合物的形 

成几乎全部发生在基片上，因此反应活性气体 02的主要 

作用是与基片上的 Mg原子结合，形成 MgO．多余的 02 

会氧化靶材表面，严重时造成溅射状态变化，此时会直接 

溅射出MgO原子，即溅射状态从金属模式变成了氧化物 

模式．膜中金属对反应气体的捕获效应和真空室氧分压对 

靶氧化物形成速率的影响导致了反应溅射状态的转变 【 J． 

氧分压较低(20％)时，溅射气体氩分压相对较高，溅 

射处于金属模式．溅射出的粒子受碰撞的几率增多，平均 

自由程缩短，到达基片的粒子能量较低，扩散能力下降， 

薄膜倾向于三维岛状生长，易于产生大粒子团 (如图3a)， 

甚至会形成单独的大颗粒，岛与岛之间易于平滑相连，对 

应的分形维数相对较高．当氧分压增大，达 30％，氩分压 

减小，到达基片的粒子能量相对增高，粒子间反应速度加 

快，大粒子团形成几率下降，表面复杂程度降低，相应的 

分形维数大幅下降．溅射完毕后发现靶表面溅射轨道有部 

分区域被氧化，呈灰白色．此时的溅射可能处于金属模式 

到氧化物模式的过渡． 

反应气体分压达到 50％，60％ 时， 02会很快与靶 

材反应，溅射会从金属模式变成氧化物模式，直接溅射出 

MgO．观察靶表面会发现溅射轨迹的中央区也被化合物膜 

所覆盖． Matsuda等 [201认为 MgO薄膜的金属模式和 

氧化物模式的沉积率相差很大，达到 100 ：3．而且由于 

此时真空室中氧含量很高，致使薄膜中吸氧倾向增大，在 

随后的真空退火时，又促使 02逸出，在薄膜表面留下更 

多的小缺陷，使表面精细结构复杂化，与之对应的分形维 

数明显增大．对于本文实验，尽管氧分压 60％ 的薄膜含 

氧量最高，但溅射时氩分压低，因此与氧分压 50％ 的膜 

相比，分形维数减小，但总体差别不大． 

金属模式和氧化物模式溅射的薄膜其分形维数相差 

不大，氧化物模式的分形维数稍高，可能与膜中多余氧气 

的逸出有关．从AFM 图中也可看出，氧分压 50％和60％ 

薄膜表面丘陵状起伏更多． 

可以得出的结论是，分形维数的突变对应于薄膜溅射 

模式的改变，二者之间有相关性．氧分压 30％ 的分形维 

数是一个临界点，相应地，是分形维数与氧分压关系曲线 

中的转折点．分形维数若发生明显跌落，意味着溅射模式 

将发生变化．远大于此值的分形维数，分别对应两种截然 

不同的溅射模式．而此临界点对应的溅射状态则应该处于 

金属模式和氧化物模式的混和状态． 

4 结论 

(1)磁控溅射MgO薄膜的表面形貌具有分形特征， 

其分形维数可以在 AFM 图像分析基础上进行计算． 

(2)分形维数与薄膜溅射模式有对应关系．溅射模式 

若发生变化，分形维数会有明显的涨落起伏． 

(3)对应本文试验样品，氧分压为 30％ 的分形维数 

是一个临界值；远大于此值的分形维数，分别对应两种截 

然不同的溅射模式，即金属模式和氧化物模式． 
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