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等离子体显示器MgO介质
保护薄膜的制备、性能及应用研究

摘要

(等离子体显示器在21世纪信息显示领域具有广阔的应用前景及市场，开
展彩色PDP关键技术的研究对于推动我国电子信息技术和国民经济的发展有

着重要的战略意义和现实意义。PDP中的介质保护膜，由于直接和放电气体

接触，对PDP的工作电压和寿命等性能有重要的影响。介质保护膜的制备方

法、制备工艺很大程度上决定着保护膜的特性，保护膜的特性又影响PDP的

工作特性。因而，开展介质保护膜的制备方法、膜层性能及应用研究，对于提

高PDP的性能，降低PDP的成本和功耗，早目实现PDP的普及具有重要的意

义。j一
／

本文所做的主要工作和取得的创造性成果有：

1．深入研究了电子束蒸发制备的MgO薄膜的特性以及基底温度，沉积速

率，通氧气量等工艺参数对MgO薄膜特性的影响。f通过分析MgO薄膜的晶

体结构，表面和断面形貌，可见光谱以及红外光谱等特性，发现在MgO薄膜

的制备过程中通氧气可改善(111)晶面择优生长的MgO薄膜的结晶性，由此获

得了制备高结晶度MgO薄膜的最佳工艺条件；并且发现在薄膜结晶度增大的

同时，薄膜的吸水能力也随之增强。这些实验结果为进一步研究MgO薄膜的

特性对PDP放电特性的影响打下了良好的基础。≯3

2．为了制备致密的MgO薄膜，提高薄膜的抗溅射能力和降低薄膜的吸水

能力，研究了离子束辅助沉积技术制备的MgO薄膜的特性及离子能量，离子

种类，基底温度，通氧量等工艺参数对薄膜特性的影响。(通过大量的试验及理

论分析，获得了工艺参数和MgO薄膜特性的关系；在保证MgO薄膜致密的

前提下，既获得了(111)晶面择优生长的MgO薄膜又获得了(200)晶面择优生

长的MgO薄膜，为离子束辅助沉积技术制备的MgO薄膜应用于PDP的介质

保护薄膜提供了实验依据。7
。

3．分别研究了电子束蒸发制备的MgO薄膜和离子束辅助沉积制备的MgO

薄膜对PDP放电特性的影响。f通过以不同条件制备的MgO薄膜作为介质保护

薄膜的PDP试验板老练试验，讨论了不同结构特性的MgO薄膜对PDP的着

火电压，熄火电压，记忆余量，放电电流的影响，并从理论上分析和讨论了两
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者之间的关系，为进一步分析介质保护膜对PDP放电特性的影响提供了充分

的试验和理论依据；充分证明了离子柬辅助沉积技术制备的MgO薄膜应用于

PDP的介质保护薄膜的可行性，为改善PDP的放电特性和使用寿命提供了可
＼

行的方案。y一一

4．研究了制备MgO薄膜之后的工序如高温封接及老练对不同制备方法，

不同制备工艺制备的MgO薄膜的表面形貌，结晶取向，抗溅射能力等特性的

影响。湘对于电子束蒸发制备的MgO薄膜，离子束辅助沉积制备的MgO薄
膜，在老练时，由于致密而抗离子轰击的能力强。在适当工艺条件下，离子束

辅助蒸发制备的MgO薄膜既能象电子束蒸发制备的MgO薄膜降低PDP的工

作电压，又能大幅度提高PDP的使用寿命。r
7

5．准确测量MgO薄膜的二次电子发射系数对于深入讨论MgO薄膜特性

对PDP放电特性的影响尤为重要。f通过讨论二次电子发射系数的测量机理及

测量二次电子发射系数过程中的难点和问题，设计出了能够准确测量MgO薄

膜二次电子发射系数的装置。手。c·

关键词：等离子体显示器 MgO薄膜 薄膜特性 放电特性

后工序 二次电子发射系数

论文类型：应用研究
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Deposition，Properties and Applications

of MgO films for Plasma Display Panel(PDP)

Abstract

In twenty—one century，PDP will show wide applied foreground and markets in information

display domain．To research key technology of color PDP helps to promote development of

electronic information technology and civil economics，and shows strategical and practical

significance．Protecting film for dielectric layer produces important influence on voltage and

lifetime of PDP due to directly contacting with discharging gas．Because properties of the

protecting film，with which working characteristics of PDP are related，are decided mostly by

deposition methods and deposition parameters，it is important to investigate the deposition

methods，properties as well as applications of the film to improve properties of PDP,to degrade

cost and supply expenses of PDP,and to realize early generalization of PDP．

The main tasks and the creative achievements list below：

1．Properties of MgO films prepared by electron beam evaporation and the relationships

between the properties and such deposition parameters as substrate temperature，growth rate，

oxygen pressure，and so on，were investigated．The properties include crystal structure，surface

and cross—section morphology,UV and IR spectrums，and so on．One of experiment results is

that incorporation of oxygen in the process of depositing MgO film helps to promote crystalline

quality of MgO film with(111)prefered orientation．And thus the optimum condition was

obtained to deposit MgO film with high crystalloid degree．Another is the fact that the higher

crystalloid degree of the film，the more easily the film absorbs water．The results are base of

investigating further the dependence of characteristics of PDP on the properties of MgO film．

2．In order to produce dense MgO films and prevent the films being sputtered and

absorbing water，properties of MgO films prepared by ion·beam assisted evaporation and the

relationships between the properties and such deposition parameters as ion energy，ion species，

substrate temperature，oxygen pressure，and so on，were investigated．By abundant test and

theoretic analysis，the relationships between the deposition parameters and the properties were

obtained；and MgO films with not only dense structure but also(1 1 1)prefered orientation or

(200)prefered orientation could be deposited．The experimental data help MgO films prepared

by ion—beam assisted evaporation to be used as the protective layer of PDP

3．Dependence of discharge properties of PDP on MgO films，prepared by electron beam

evaporation and ion-beam assisted deposition，was investigated respectively．By aging process
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of PDP,whose protective layer is MgO films prepared in different conditions，effects of MgO

films with different structure on such properties of PDP as firing voltage．extinguishing voltage，

memory margin and discharge current，were discussed experimentally and theoretically·These

exDerimental and theoretic explanation are enough to analyse further dependence of discharge
．

properties of PDP on the protective layer．At the same time，MgO film prepared by ion-be“
●

。

assisted evaporation for use as a protective layer of PDP was proved feasible．This provides
，

practicable scheme for improving discharge properties and working lifetime of PDP in the

future．

4．Influence of the working procedure following deposition of MgO films as enveloping

and aging process on properties of MgO films prepared by different deposition methods and

procedures was investigated．The properties include surface morphology，orientation，ability to

resist sputtering，and so on．Compared with MgO films prepared by electron beam evaporation，

MgO films prepared by ion—beam assisted deposition easily resist sputtering of ion in aging due

to dense str'．J．ctnrc．In optimum condition，MgO films prepared by ion—beam assisted deposition

not only lower working voltage of PDP as the films produced by electron beam evaporation，but

also improve enormously the lifetime of PDE

5．In order to deep discuss effects of properties of MgO film on discharge characteristics

of PDP,it is important to measure accurately secondary electron emission coefficient of MgO

films．By discussing measuring mechanism of secondary electron emission，difficulties or

problems in the process of measurement of secondary electron emission coefficient，the device，

accurately measuring secondary electron emission coefficient of MgO films，was worked out．

keywords：plasma display panels

discharge characteristics

Category of thesis：application study

MgO films film properties

secondary electron emission coefficient
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第一章 绪论

在科学技术高度发展的今天，平板显示技术呈现出一派欣欣向荣的景

象，新概念，新器件，新技术层出不穷，液晶显示(LCD)，场发射显示

(FED)，等离子体显示(PDP)和电致发光显示(EL)等平板显示器件相继问世。

展望新千年的第一个百年，多种平板显示技术将以其体小量轻质高的魅力称雄

于信息显示领域。由于等离子体显示器具有易于实现大屏幕、厚度薄、重量

轻、视角宽(160。)和图像质量高等优点，因此它正受到国内外越来越多的关

注。特别是近年来，等离子体显示技术在提高亮度和发光效率，改善动态图像

显示质量，降低功耗和延长寿命等方面取得了重大突破，使PDP成为大屏幕

壁挂电视、高清晰度电视(HDTV)和多媒体显示器的首选器件D-I“。

等离子体显示器在直视式大屏幕显示领域的优势将随着它价格的下降得

到充分体现。随着2l世纪信息时代的到来，诸如数字电视广播和英特网的广

泛发展，PDP无比广阔的应用前景[12。171将得到充分发挥。因而开展对PDP关

键技术、基础理论及制作工艺的研究，对于推动我国的平板显示行业的迅速

发展，并促进其积极参与国际竞争，具有十分重要的意义。

§1．1等离子体显示器件发展历程

等离子体显示技术的发展经过了漫长的岁月。早在1927年，美国电话电

报公司贝尔实验室制作了一台60cm×75cm、具有50×50个发光单元的气体

发光装置用来演示直播电视，这实际上是最早的等离子体显示屏”8t 2”。但最具

历史性的突破发生在1964年，美国伊利诺(Illinois)大学的教授Bitzer和

Slottow发现在电极和放电气体之间加一层电介质可以实现电容限流，并同时

获得记忆效果，他们将这样的显示器件命名为等离子体显示屏。基于这项发明

的单色PDP在此后的十几年间不断发展，到80年代初，曾经成为占据主导地

位的大面积平板显示技术，主要应用于公众告示牌、手提计算机显示和一些军

工产品。当时市场上曾经出售过60英寸(152cm)、具有400多万象素的单

色等离子体显示器[18-211。

对彩色PDP的研究始于70年代中期，然而只有进入90年代，人们才逐

渐意识到彩色等离子体显示器件就是长期以来所追求的家用壁挂式大屏幕平面

彩色电视的最佳选择(1“2”。于是世界上各大公司和研究单位，尤其是日本各公

司在技术开发上的投资骤增，生产能力急速扩展，制造技术也日趋完善。
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富士通公司是最早进行大屏幕PDP开发和量产的公司。该公司于1993年

4月开始生产21in彩色AC．PDP。以后富士通又开发出25inSXGA AC—PDPt

像素数1280×1024，亮度为200cd／m2。富士通还与日立公司合作开发出16：9

的42in AC—PDP，它有两种规格：852×480和1024×1024，它们的亮度分别

为450 cd／m2和300 cd／m2，暗室对比度分别为400：l和350：1，功耗分别为

350w和420w。

NEC自1992年在研究开发部内设立彩色PDP开发中心以来，进行了积

极地研究开发。1994年9月，在成功地开发出了102cm大画面彩色PDP之

后，NEC又推出了分辨率为1356x 768像素，亮度为250 cd／m2，对比度为

300：l的127cm宽屏等离子显示器。

松下公司认为AC方式在制造成本方面有利，而作为图像显示则是DC方

式更加有利。他们于1996年3月下旬发售了世界上第一批66cm宽屏幕彩色

DC．PDP显示器，其厚度为8．7cm，重量为38．5kg，对比度为150：l，功耗为

300w。同时为了进行AC．PDP产品的开发，他们收购了美国Plasmaco公司，

并且开发出60inAC—PDP，其像素数为1366×768，亮度达到340 cd／m2，暗室

对比度为500：l

NHK在1994年SID会上展示了对角线为lm的彩色DC．PDP，这是当时

世界上最大的彩色平板直视器件，被誉为大屏幕显示领域的一个重要成就。它

采用了新的脉冲存储驱动方案，像素数为1344X800，灰度有256级，厚度为

6cm。NHK还推出另一种DC．PDP显示器，对角线长46cm，显示单元数为

576×432，点节距为0．65ram，彩色单元为GR／BG格式，亮度为150 cd／m2，

厚度仅5cm。

先锋公司于1996年末投产Im彩色PDP电视。该彩色AC。PDP像素数为

640x480，亮度为350 cd／m2，对比度为150：l，寿命达3万小时，功率为

350w，发光效率为1．21m／w，宽高比为4：3，大量生产时定为16：9，图像质量

接近于CRT。

三菱公司在1994年出售少量的50cm(20in)彩色AC—PDP产品，1995年

已开始批量生产。三菱电子公司还与NHK合作开发了具有像素内阻抗结构的

对角线为66cm的彩色DC．PDP，在直流脉冲存储方式驱动下，采用像素内阻

抗结构，像素放电电流从150uA降至50rtA以下，抑制了阴极材料的溅射破

坏，使屏工作寿命达到10000h以上，同时降低了功耗，易于驱动电路的开

发。

表1．1为日本各公司推出的彩色PDP的性能。

2
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表1．1、日本各公司推出的彩色PDP的性能及产量

公司名称 富士通 先锋 松下 三菱 NEC

种类 交流 交流 直流 交流 交流
画面 107cm 102cm 107cm 102cm 102cm

尺寸 (42”) (40”) (42”) (40”) (40”)

宽高比 16：9 4：3 16：9 4：3 16：9

显示

单元数 2556×480 1920×480 2556×480 1920×480 2520×480

显示

象素数 852×480 640X480 852×480 640×480 840×480

行×列

象素
配置 RGB RGB GRB RGB RGB

颜色 1670万 1670万 1670万 1670万 1670万
亮度 300 cd／m2 350 cd／m2 450 cd／m2 350 cd／m2 350cd／m2

对比度 70：l 150：1 200：1 150： 1 60：1

耗电 300W 150W 350W 300W

寿命 3万小时 3万小时 3万小时 3万小时 1万小时

除了日本公司外，美国的Photonics Imaging公司和法国Thomson公司也

研究开发彩色AC-PDP。Photonics Imaging研制出36in全色AC—PDP，而

Thomson成功地开发出放电单元节距(discharge cell pitch)0．125mm的高清

晰度PDP，实现了19in对角线的XGA(1024RGB×768点)显示。

大字集团电气通讯部下属的ORION公司于1987年开始进行PDP的开

发。94年9月与俄罗斯国家气体放电器件研究所合作，开发成功了107cm

(42in)、16：9、VGA显示的AC、PDP屏。

台湾Acer显示技术公司PDP的发展速度较快。99年做出107cm(42in)

AC—PDP，像素数为800×600，亮度为350 cd／m2，对比度为400：I。

1999年SID年会上，Plasmaco公司展出了60英寸的HDTV(1366×768

线)用彩色PDP，图像质量几乎达到了当前HDTV的要求。韩国的LG公司

也在2000年的SID年会上展出了类似的产品[24-27】。

在我国，西安交通大学和南京55所紧跟世界的步伐，己先后研制出21

英寸的PDP；西安交通大学目前正在研制40英寸的PDP。在2000年11月8

日，上海广电集团和日本松下电器公司正式合作，建立年生产能力为5万台

42英寸PDP的生产线，预计2001年秋季出产品。

PDP的研究越来越引起世界各国科学家和科研人员的广泛重视，随着

PDP制造工艺的不断完善和显示器性能的不断提高以及产量的不断加大，PDP
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的制作成本必然会不断降低，而性价比也将能够满足人们对于性能和价格的要

求。可以相信PDP终将成为大屏幕显示器件的主流产品。

§1．2PDP的特点

与常见的CRT，LCD显示器的工作原理不同，PDP显示器以气体放电为其

基本物理过程，其“开” “关”速度极高，在微秒量级(前者为毫秒量

级)，因而扫描的线数和像素数几乎不受限制，特别适合于大屏幕高分辨率显

示，另外，快速开关在计算机屏幕跟踪显示鼠标时也起着至关重要的作用。

采用8字节数灰度控制，使每个亚像素数都具有256级不同发光强度，

对于彩色显示屏，每一像素有由三个亚像素构成，所以共有24各次像场变化

(24字节)，可实现1670万种不同的组合，这就高度保证了颜色的逼真度，

此外，全数字灰度控制还有利于降低噪声，提高颜色稳定性，并在处理数字型

信号(如DVD和HDTV)时无失真。

视角宽(大于160度)，几乎在任何角度下都可清楚地看到画面。这是

与液晶显示LCD相比最大的优点。

由于气体放电在很小的空间里产生(间隙大约为lOOum)，所以PDP屏的

自身厚度不到lcm。组成等离子体电视机后的厚度和重量主要由显示屏和电子

线路板决定，一般厚度小于10cm，重量只有几十斤。相比之下显像管电视和

投影电视就显得庞大而笨重。

等离子体显示器的色彩决定于所采用的荧光粉的发光特性，因此可以和

CRT显像管一样艳丽多彩。

与普通CRT显像管相比，PDP无需用高能电子束轰击荧光粉发光，因而

不易受外界磁场影响，也不会产生有害的辐射。

结构整体性好，抗震能力强，可在极端温度条件下工作，所以在军事上有

重要应用。

制造工艺和CRT显像管接近，设备价格较低，有利于降低造价。相比之

下，生产液晶显示器需采用许多半导体工艺，设备昂贵，工艺复杂。

§1．3等离子体显示器的关键技术

进入二十世纪九十年代以后，彩色PDP的研究开发日趋活跃，研究的范

围逐渐深入，研究的队伍也日益壮大。目前彩色PDP面临两个关键技术问

题，一是发光效率不高，二是生产成本高。由于彩色PDP和LCD、CRT相比

的主要缺点在于驱动所需的功耗大，亮度和发光效率与CRT相比还有一定的

4
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第一苹绪论

差距，成本相对较高¨9，23．29-36】，所以在彩色PDP的研究和开发中，面临的主要

课题是提高显示的画面质量(包括提高显示的亮度、对比度和动态图像的显示

画质)和降低成本。由于批量生产的需要，所要解决的关键技术主要有显示器

件的工作机理和结构、显示屏的制作工艺、驱动和控制电路以及驱动方法的研

究等等。在生产技术的研究方面主要集中在降低制作成本和材料的消耗，提高

生产效率。

关于PDP的工作机理和结构，由于放电单元很小等原因，直接测量和研

究放电过程中各种放电参数的变化很困难，目前主要是利用计算机对PDP的

放电过程进行模拟，并在此基础上研究混合气体的放电过程，真空紫外光的辐

射情况；以及电极和放电单元结构的改进等，最终的目的是提高发光效率和降

低功耗。

在显示屏的制作方面，研究发光效率高的新型荧光粉，开发研究PDP中

的介质层、MgO的成膜技术以及障壁的制作技术，进行放电气体的配比及充

气压强等的研究是目前研究的热点Ⅲ’25·”‘5”。有关介质保护薄膜的改进和研究

我们在下一章作具体介绍。

在驱动方法和驱动电路的研究方面，主要集中在新的驱动方法，在不改

变显示屏基本结构的情况下大幅度提高显示质量；另一方面就是因为驱动电路

的成本在显示器中占到很大的比重，所以要研究如何尽量利用壁电荷，降低寻

址电压，使驱动集成电路(IC)所需的耐压降低，或减少驱动所需的驱动IC

的数目，还有就是研究新型的驱动电路以降低驱动所需的功耗。

彩色PDP驱动方法和驱动电路研究的主要进展是1992年富士通公司首先

提出的寻址与显示分离(ADS，Address Di splay—period Separation)的子

场驱动技术使彩色PDP可以实现多灰度级、全彩色显示，其实现方法简单，

工作稳定，寻址电压低，但显示的占空比仅为30％，所以显示的亮度低”””’2 3。

“‘⋯。为提高显示的亮度，在90年代后期，日本电气通信大学的研究小组又

提出的边寻址边显示(AWD，Address—While—Display)技术，可以将显示的

占空比提高到90％，但该方法电路的结构和驱动的波形复杂，驱动电压高，不

易实现【5””】。NEC和富士通公司在提高显示图像的色纯和对比度方面，提出了

采用彩色膜(CCF，Capsulated Color Filter)和黑条技术以及8子场只有

一次引火放电的技术，使显示的对比度和色纯得到很大的提高[57“⋯。富士通

公司为实现PDP对高清晰度电视图像的显示，在九十年代后期提出了表面交

替发光法(ALIS， Alternate Lighting of Surfaces)，使在显示屏结构基

本不变的情况下，行的分辨率提高一倍，亮度也有大幅度提高乜“53,60-6H。日

本的先锋公司、松下公司和富士通公司都在自己研制的驱动电路的基础上，推
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出了自己的存储控制电路和驱动电路的专用集成电路，减小了显示器的体积，

增加了可靠性[62m]。在提高显示画质的研究方面，主要针对显示动态图像时

的动态假轮廓(Dynamic False Contour)现象旧。叫，由日本的电气通讯大学的

Mikoshiba研究小组为主，研究新的驱动方法和图像数据处理方法，如采用

Error Diffusion、Dithering等技术结合重复子场技术等处理方法，使动态

假轮廓现象得到减弱。日本电气通讯大学还和韩国三星公司联合开发了利用

PDP所固有的与门逻辑特性[82-83]，使PDP的行扫描驱动器数量大大减少。经过

短短数年的开发和研究，目前42英寸的PDP产品分辨率已经达到1024×

1024，亮度达500 cd／m2，功耗也仅有250～300W，十分有竞争力。

显示屏的制作和驱动电路的设计是PDP研究的两大主要阵营，任何一方

的改进都有利于降低PDP的成本。由于我国对PDP研究的单位较少，对彩色

PDP的研究还处在刚刚起步阶段，而国外对彩色PDP的研究正处于规模生产

的前夜，因此开展彩色PDP关键技术的研究是跟踪国外先进水平，开发具有

自主知识产权的彩色PDP的必要措施，也是发展我国信息显示技术的一个重

要方面。

§1．4本课题的研究意义和主要工作

由于MgO薄膜直接和放电气体接触，它对彩色AC—PDP的光电特性有非

常大的影响，对MgO薄膜的制备方法，制备工艺，膜层性能等进行系统研究

是改善PDP性能的重要措施之一，这对于确立PDP在大屏幕壁挂TV和

HDTV的地位，并促进其早日进入家庭具有很重要的意义。到目前为止，由于

技术保密，国际上关于彩色AC—PDP中介质保护薄膜．MgO薄膜的制备工艺很

少见报道；而且关于MgO薄膜的性能和PDP放电特性的关系还没有一个统～

的说法；另外，电子束蒸发法制备的MgO薄膜作为PDP的介质保护薄膜确实

存在一些缺点，比如MgO薄膜不够致密，耐离子轰击的能力还不是很强，还

需要其它的制备方法来弥补电子束蒸发法带来的缺点，以便MgO薄膜更好地

服务于PDP。这些都有待于我们通过大量实验和理论分析对MgO薄膜进行全

面系统研究。国内情况更是如此，因此现在我们开展介质保护薄膜的研究具有

重大的现实意义。

本论文中的大部分实验工作是作者结合西安交通大学电子物理与器件研究

所承担的“九．五”国家攻关项目“彩色交流等离子体显示器实用化及关键技

术的研究”完成的。此项目在99年9月底顺利通过了教育部和信息产业部的
鉴定。

本论文共分八章，第三章到第七章是论文的主要工作，具体内容如下：

6
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第一章绪论

第三章研究了电子束蒸发制备的M90薄膜的特性以及工艺参数对MgO薄

膜特性的影响。在MgO薄膜的制备过程中分不通氧气和通氧气两种情况考

虑。通过x射线衍射仪，俄歇能谱仪，X射线光电子能谱仪，扫描电镜，原

子力显微镜，表面形貌仪，可见和红外光谱仪等分析了不同工艺条件制备的

MgO薄膜晶体结构，表面和断面形貌，可见光透过率，以及红外吸收光谱

等。考虑的工艺参数有基底温度，沉积速率，通氧气量，退火条件等。通过大

量的试验及理论分析，获得了工艺参数和M90薄膜特性的关系，证明了电子

束蒸发制备MgO薄膜的过程中通氧气的必要性。为进一步研究MgO薄膜的
特性对PDP放电特性的影响打下了良好的基础。

为了提高MgO薄膜的抗溅射能力，在第四章研究了离子束辅助沉积制备

MgO薄膜的性质及工艺参数对薄膜特性的影响。工艺参数为离子能量，离子

种类，基底温度，通氧量等，离子种类为氩离子，氧离子及氩氧混合离子。利

用的测试手段和考虑的薄膜特性和第三章相同。通过大量的试验及理论分析，

获得了工艺参数和MgO薄膜特性的关系，为离子束辅助沉积技术制备的MgO

薄膜应用于PDP的介质保护薄膜提供了试验及理论依据，也为进～步研究

MgO薄膜的特性对PDP的影响提出了新的思路。

第五章研究了电子束蒸发和离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对等离子体

显示器放电特性的影响。通过以不同条件制备的MgO薄膜作为介质保护薄膜

的PDP试验板老练试验，讨论了不同工艺参数制备的具有不同结构特性的

MgO薄膜对PDP的着火电压，熄火电压，记忆余量，放电电流的影响，并从

理论上加以分析和讨论了MgO薄膜的特性和PDP放电特性之间的关系，充分

证明了相对于(200)结晶面，(111)结晶面择优取向的MgO薄膜对于改善PDP

放电特性的重要性，以及离子束辅助沉积技术制备的MgO薄膜应用于PDP的

介质保护薄膜的可行性，为将来改善PDP的放电特性和使用寿命提供了可行

的方案，也为进一步分析MgO薄膜的特性对PDP的放电特性的影响提供了充

分的试验和理论依据。

第六章研究了制备MgO薄膜之后的工序对MgO薄膜特性的影响。由于

MgO薄膜在PDP的制备过程中要经过许多后工序(如封接、排气及老练等)的

处理，MgO薄膜的特性可能因此要发生变化，MgO薄膜特性的不同必定影响

到PDP的放电特性和使用寿命，因此研究后工序对MgO薄膜特性的影响很有

必要。研究的特性有牢固度，表面形貌，表面轮廓，结晶取向，抗溅射能力
等。

第七章研究了M90薄膜二次电子发射系数测量装置。MgO薄膜二次电子

发射系数直接影响到PDP的放电特性，准确测量MgO薄膜的二次电子发射系
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西安交通大学博士论文

数尤为重要。本章节在讨论二次电子发射系数的测量机理，测量过程中的难点

的基础上，提出了提高二次电子发射系数测量精度的方案，并对测量装置的整

体设计以及相应电路的设计进行了深入细致的考虑。

第八章对全部工作进行综述，总结主要成果和结论。
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第二章等离子体显示器的简介

§2．1 PDP的分类及工作原理

PDP是根据气体放电的基本原理研制的，主要是利用稀有气体中冷阴极辉

光放电。单色PDP通常直接利用气体放电时发出的可见光来实现单色显示：

彩色PDP则通过气体放电发射的VUV照射荧光粉，使荧光粉发光来实现彩色

显示。

为了降低彩色PDP放电工作电压，所充工作气体一般为潘宁(penning)

混合气体。由于Kr、Ar谱线波长短，且光效没有Xe强，因此彩色PDP主要

使用含xe的二元或三元混合气体，如：He+Xe、Ne+Xe、He+Xe十Ne或Ne

+xe+Kr(Ar)等作为放电气体，利用xe原子1S4能级的147nm紫外辐射激

发荧光粉。

PDP的结构是影响其性能的关键因素之一。按工作方式的不同PDP主要分

为直流型(DC型)和交流型(AC型)两大类n9-28。2⋯，而AC—PDP按电极结构

(a)DC—PDP (b)对向放电型AC-PDP (c)表面放电型AC-PDP

图2-1彩色PDP显示原理图

的不同又分为对向放电型(双基板型)和表面放电型(单基板型)两种，它们

的显示原理如图2一l所示。直流型彩色等离子体显示屏主要以日本放送协会

(NHK)技术研究所为中心，由日本的松下电器产业、松下电子工业、以及美

国杜帮公司等共同开发，但是同交流型等离子体显示屏相比，直流型的结构复

杂，在设计和材料方面还有许多问题要解决，加工工艺要求精度高f2””】。直

流型等离子体显示屏由于电极直接暴露于放电空间，使放电产生的正离子撞击

阴极，使阴极物质飞溅，短时间就可污染荧光粉，产生亮度下降等问题；并且

直流型等离子体显示屏没有记忆功能，驱动电压高，所以主要对其进行研究的

9
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松下公司收购了美国的交流型等离子体显示屏设计开发公司(Plasmaco)，以

加快其在交流型等离子体显示屏方面的技术开发步伐，并于1996年10月开始

供应交流型21英寸的PDP样品。交流型等离子体显示屏由于结构简单，易于

制作、放电效率高、有记忆功能、驱动电压低、寿命长等优点，成为目前彩色

PDP发展中的主流。

由于AC—PDP具备固有的存储特性及结构简单、寿命长等优点，目前世界

上除少数几家公司(如NHK、松下和OKI公司)外，大多数公司研制和生产的

PDP都采用AC结构。而两种结构的AC-PDP相比，性能上又各有优缺点。AC—

PDP最初的结构是对向放电型(图2-1b)。二组电极分别制作在二个基板

上，空间正交。前基板制作有透明电极(x)和透明介质层，介质层上面覆盖

MgO保护膜。后基板上制作障壁，Y电极与绝缘介质层，介质层上面覆盖M90

保护膜， MgO膜表面涂VUV光致发射荧光粉。放电单元间由障壁隔开，以防

串扰。基板间进行气密性封接并充入潘宁放电气体。其结构简单，容易实现高

分辨率，单元容抗小，功耗低。

在任意两条交叉电极间加维持电压时，因其幅度低于着火电压，故两电

极的交叉点处并不放电。如在维持电压期间加上书写脉冲，使其幅度大于着火

电压，则该单元就放电发光。放电过程中产生的带电粒子累积在介质层表面

上，形成壁电荷。壁电荷形成的壁电压同外加电压方向相反，使加在单元上的

净电压变得低于维持电压的下限，放电暂时停止。当外加电压反向时，该电压

便同上次放电中形成的壁电压叠加，其峰值电压超过着火电压，又产生放电发

光，然后又重复上述过程。因此单元一旦着火，就由维持电压来维持脉冲放

电，所以AC—PDP单元具有存储性。若要己发光的单元停止发光，可在维持电

压的前部间歇期间加擦除脉冲，产生一次微弱的放电，使壁电荷中和，单元就

停止发光。

从上述放电过程可知，该器件具有固有存储能力，制成大面积显示屏而

亮度不受影响。该结构单元的放电发生在上、下两基板间，又称为对向放电式

AC—PDP。这种结构的PDP，二块基扳毋需严格对准，在正交电极相交处，象素

自动形成，不仅简单方便，还能使大尺寸显示器成品率提高，制造成本降低。

另外，它工艺成熟，单元容抗小，功耗低。但荧光粉处于放电区内，放电产生

的电子和离子轰击荧光粉，造成荧光粉劣化，从而影响了PDP的寿命。为了

防止离子的轰击，需对荧光粉进行包膜处理，但这又会使PDP的亮度下降。

而表面放电结构AC—PDP的出现很好地解决了这个问题。表面放电式Ac—PDP

结构如图2一lc，它采用三电极驱动方式。一对电极(X，Y)制作在前基板表

面，平行布置。电极表面涂覆透明介质层，介质层表面制备M90保护膜。后
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第二章等离子体显示器的简介

基板表面制作寻址电极(A)，透明介质，荧光粉层和障壁，前后基板进行气

密封接，板间充入能产生VUV的潘宁放电气体。由于表面放电结构AC—PDP的

荧光粉处于放电区域之外，不易受到离子的轰击，因此表面放电结构AC—PDP

具有很长的寿命；除此之外它还具有亮度和光效高的优点。同样该结构也有缺

点，即维持电极处在同一块基板上，极间电容大，对介质绝缘性能要求高，分

辨率受到限制。但其缺点与优点相比，优点是主要的，因此该结构得到了普遍

采用。现在世界上研制和生产的彩色AC—PDP以表面放电型为主。

§2．2 PDP中的薄膜种类

从前面对PDP分类与工作原理的介绍可以看出，不管哪种结构的PDP，

都要用到许多种类的膜层。从其结构看出，PDP中所用膜层一般包括以下几

种：

(1)玻璃介质膜(厚膜)：用来把电极与放电气体隔开。

(2)介质保护膜(薄膜)：防止介质层溅射，延长器件寿命，扩大记忆

容限，降低工作电压。

(3)透明导电膜(ITO薄膜)：增加导电率和通光率

(4)电极层(厚膜)：维持电极和寻址电极

(5)障壁(厚膜)：防止光串扰。

(6)荧光粉层(厚膜)：将VUV转变为可见光。

各种膜层的材料选择，制备方法及结构性能直接影响到显示器的特性、

成本及成品率等，尤其是保护膜更为关键，其作用在下一节介绍。

玻璃介质层用来把电极与放电气体隔开，相当于一个电容，起一个限流

的作用。玻璃介质层的厚度对PDP的放电特性影响很大，厚度太薄，PDP的着

火电压降低，但放电电流增大，介质层容易被击穿；厚度太厚，PDP的着火电

压升高，不利于PDP工作。玻璃介质层材料的选择应满足以下标准[8“：低熔

点，高透光率，与玻璃基板匹配的热膨胀系数，制作方法简单易行等。由于介

质层上涂覆了保护膜，使得介质层材料选择时可以不考虑放电特性，一般用低

熔点玻璃作为介质层材料。高铅玻璃由于其熔点低、透光性好、热膨胀系数合

适，是最适宜于做介质层的材料。

透明导电膜不仅要求有较高的可见光透过率，还要求有足够低的电阻率。

ITO膜由于有可见透光率好，电导率高，机械强度好，化学稳定性好，易刻蚀

等优点被广泛用于PDP及其它平板类显示器件中[85l。
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电极层的材料影响到PDP的功耗，从而也影响到PDP的亮度和光效等性

能，尽量采用导电性和化学稳定性好的材料，目前主要采用的电极是Ag电极

和Cr．Cu—Cr电极。

障壁是防止光串扰，保证色纯的主要措施，制备障壁的材料与介质层的

材料基本相同，但它不需好的透光性和放电特性。常用材料有钠钙玻璃、硼硅

酸玻璃等‘861；

荧光粉膜层直接影响PDP的发光亮度和效率。提高荧光粉的效率是提高

PDP的发光亮度和发光效率的关键。而提高荧光粉的效率必须从三方面入

手：一是提高荧光粉单体的量子效率；二是提高PDP单元内荧光粉的实际量

子效率；三是提高对真空紫外线能量的荧光转换效率。

§2．3 PDP的介质保护薄膜的作用

介质保护膜由于直接与放电气体相接触，因而对PDP的工作特性，如工作

寿命、工作电压的稳定性、工作电压的双稳态范围、记忆容限、着火电压以及

动态放电时间延迟等都有重要的影响。

AC—PDP中介质保护膜的首要功能就是延长显示器的寿命【8“，增加工作电

压的稳定性。AC—PDP中介质层一般由含铅丰富的低熔点玻璃制成，它是最适

宜的介质层材料，但抗粒子溅射性能较差，因而显示器的寿命特性不好，工作

很短一段时间后，放电电压就会上升，电压的稳定性不好；为解决这个问题，

便在介质层上覆盖一层抗溅射的薄膜作为保护膜旧71“。另外，为了避免涂覆

在介质层上的荧光粉受离子轰击，引起光衰及光效下降，也有人在荧光粉层上

同样覆盖一层保护膜阳2。9⋯。虽然荧光粉保护膜与介质保护膜都是为了抗溅

射，但要求有所不同旧“。

保护膜对显示板特性的另一重要作用是能够显著降低器件的着火电压，减

小放电的动态时间延迟。从PDP的发光机理可以看出，气体的击穿过程实际

就是电子的繁流过程。由于离子和亚稳原子的轰击，阴极表面产生二次电子：

二次电子向阳极迁移过程中，在电场中加速，获得较高的能量，与气体原子相

碰撞使其电离和激发，使放电得以自持，而阴极产生的二次电子增多则能加速

电子的繁流进程，从而减小了动态放电的时间延迟，同时也减小了放电的着火

电压。另外，放电过程中产生的电荷累积在保护膜表面上，产生壁电压；当下

半周期外加电压反向时，壁电压与61,jJn电压相叠加，使放电得以维持，为显示

板提供了记忆功能。保护膜一般都采用二次电子发射系数高的材料制成，保护

膜的二次电子发射系数越大，在相同条件下，显示器所需的工作电压就越低，

12
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第二章等离予体显不器的简介

但显示器的双稳态电压工作范围却越小。

另外，从AC—PDP的放电原理可以看到，介质层和保护膜在放电中相当于

一电容作用，因此彩色AC-PDP为容性放电。保护膜不仅能收集电荷，为显示

器提供记忆功能，而且还能起限流的作用，因为保护膜表面电荷所形成的壁电

压与所加电压反向，减小了放电空间的电压降，并最终使放电熄灭，从而减小

了显示器的功耗。由于它代替了DC-PDP中的限流电阻，从而使显示器的结构

简单，降低了制造成本。

由于保护膜对PDP的工作特性以及质量影响极大，因而对保护膜的性能要

求较高：大面积均匀、无缺陷、洁净等。保护膜材料和成膜过程中是否引入杂

质和薄膜的结构是决定AC-PDP寿命及放电特性的重要因素。因而保护膜材

料，成膜方法以及工艺的选择都很重要。

§2．4 PDP介质保护膜的发展过程

用作PDP中介质保护膜的材料应满足以下几方面的要求：①．二次电子

发射系数高；②．表面电阻率及体电阻率高：ps>10”Q／口，p，>10”Q．m；③．

耐离子轰击{④．击穿强度高：E>(8-10)×106v／m；⑤．与介质层的膨胀系数

相近：⑥．放电延时小；⑦．易于制备。为寻求合适的保护膜材料，前人曾对

数十种可能的材料做过实验研究。可供选择的保护膜材料有：

(1)碱金属氧化物(CsO)：优点是使PDP工作电压低，缺点是CsO在

空气中极不稳定，难以制备保护膜。

(2)碱土金属(II A族)氧化物：BaO，MgO，CaO，SrO工作电压低，

且提高了PDP的工作稳定性，但它们在空气中的稳定性也较差。

(3)IIIB及Ⅳ族氧化物：A1：0，，SiO：，TiO，，ZrO：，H，0：等，工作稳定

性好，但工作电压高。

(4)La系金属氧化物：La20，、CeO：等，工作电压低，工作稳定，但放

电延时大。

从以上材料作为PDP介质保护膜的优缺点可以看出适合作为介质保护膜

的材料有MgO、CeO：和La：0，。Uchiike等人将这三种材料制备的介质保护

薄膜的主要性能进行比较发现：MgO薄膜不仅具有很强的抗溅射能力，而且

有很高的二次电子发射系数，有利于提高PDP的寿命和降低PDP的工作电

压；MgO薄膜最适合作为PDP的介质保护薄膜””。

为了进一步优化介质保护薄膜的性能或提高显示器的性能，多种介质保护

薄膜方案相继出现。
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低温生长的MgO薄膜在老练

或工作过程中存在放电电压不稳定

的问题，为了提高PDP工作电压

的稳定性，Aboelfotoh等人提出在

MgO薄膜中掺金属材料的方案

191I。如在MgO薄膜的制备过程中

掺Nj的话，低温生长的MgO薄

膜的表面特性变化，使得PDP的

放电稳定性加强。

Yuichit”1等人提出在上下基板

都涂荧光粉，在荧光粉表面蒸镀

MgF2／MgO双层保护薄膜的方案。

由于增加了发光面积，显示器的发

光强度和发光效率都有一定程度的

提高。图2—2显示的具有双层介质

保护薄膜的PDP的发光强度为

1030cd／m2， 发光效率为

J．01m／W。

有人认为目前的MgO薄膜还

不能完全满足降低PDP功耗的要

求，希望采用新的介质保护膜替代

MgO薄膜来进一步降低PDP的工

作电压，Samsung公司利用CaR

作为缓冲层，(MgF2／MgO)“多层膜

或LaF3／MgO两层膜代替MgO薄

膜，试验结果发现MgF2／MgO的

厚度为6nm／9nm时，PDP的着火

图2-2双层介质保护薄膜的PDP结构

(a)

(b)

．．-一MgOlayer

●一MgO／MgFj
multiple laym

+一UgOIaycf

卜LaFllayer

图2-3多层保护膜结构(a)．(MgF2／MgO)。

(b)．LaF3／MgO

电压最低，亮度最高；优化的LaF，薄膜的厚度不仅能产生低的着火电压，而

且能防止MgO薄膜被水污染”3I。为了降低PDP的工作电压，还有人采用

MgO—CaO混合薄膜替代纯MgO薄膜使得PDP的着火电压降低许多[95-96l。Lee

等人在氧离子辅助下，MgO薄膜中掺Cs形成的Mg．O—Cs薄膜极大地改善了

介质保护薄膜的光学特性和电学特性㈣。

尽管已经出现了很多介质保护薄膜的方案，但都处在试验阶段，还有待

于进一步开发和研究，目前应用到PDP生产线上的介质保护薄膜还只有MgO

14
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第二章等离子体显示器的简介

薄膜一种。

§2．5 PDP介质保护膜的制作方法

目前，PDP生产线上的介质保护薄膜为MgO薄膜，其制备方法是电子束

蒸发法。电子束蒸发制各的MgO薄膜的结构呈现出明显的<11l>结晶面择优

取向，柱状生长。采用适当的制备工艺能获得较好的膜厚和致密度均匀性良好

的膜层。由于相对于其它结晶取向来说，<111>结晶面择优取向的MgO薄膜

最能降低PDP的放电电压，所以电子束蒸发制备的MgO薄膜能较好地满足

PDP的要求，但电子束蒸发法有材料利用率低，设备贵，生产效率低等缺

点，有些公司正在探索其它的MgO薄膜制备方法。

印刷法制备MgO薄膜引起了极为广泛的研究98。10”，曾被认为是最有希望

取代电子束蒸发法而成为制备MgO薄膜的主要方法之一。用印刷法制各MgO

膜工艺简单，成本低，容易实现大面积成膜，适合大批量的生产。但有密度低

和厚度均匀性差的问题。为提高MgO膜的密度，一般采用重复印刷和重复烧

结工艺。与一次印刷并烧结的MgO膜相比，重复印刷一次烧结的MgO膜的

密度可提高16％，而重复印刷每次烧结的膜，其密度则可提高30％。印刷

MgO膜厚度的均匀性与MgO颗粒的大小有关，为改善膜厚均匀性可采用不同

直径的颗粒混合。据研究，用25％(重量百分比)的50nm直径颗粒和75％的

直径为100nm的颗粒混合，可获得良好的膜厚均匀性及较高的发光效率和低

的着火电压¨0”。

由于电子束蒸发制备的MgO薄膜在热处理的过程中容易产生裂纹和老练

过程中抗溅射能力差，很多研究人员利用溅射法对MgO薄膜进行了深入而又

细致的研究“”“”】。由于污染源少，沉积粒子能量高，磁控溅射法制备的MgO

薄膜纯度高，致密，有利于改善PDP的放电特性。韩国Pusan大学已成功地

利用反应式射频平衡和非平衡磁控溅射法制备出热稳定性好，抗溅射，更适合

于作为PDP介质保护膜的MgO薄膜”“”j。

为了提高原材料的使用效率和MgO薄膜的沉积速率，有的公司已利用空

心阴极辉光放电原理开发出制备MgO薄膜的溅射系统，并获得了很高的沉积

速率，有的沉积速率可达到78nm／min，而且在整个成膜区域(42英寸)，薄

膜厚度的不均匀度在±10％以内呷”，冷空心阴极辉光放电制备MgO薄膜因其

沉积速率高而被认为是将来最适合于PDP批量生产的MgO薄膜的制备方法之
一i108。㈣。

为了降低制作成本，有人已经采用凝胶溶胶的方法制备MgO薄膜，薄膜
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的性能类适于电子束蒸发的MgO薄膜，但制作成本大大降低⋯“。

几种主要的MgO薄膜制备方法的特点如表2-1所示：

表2-1 MgO薄膜主要制备方法的比较

虽然各种MgO薄膜的制备方法有很多优点，但都处于试验阶段，距离应
用于生产还有很长一段距离。目前，在PDP生产线上MgO薄膜的制备方法大
多数还是电子束蒸发法。

16
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第三章电子束蒸发制备MgO薄膜

第三章电子束蒸发制备MgO薄膜

氧化镁(MgO)薄膜已引起广泛研究，比如：作为等离子体显示器(PDP)的介

质保护层和二次电子发射材料[84]，以及在高温超导体中作为薄膜外延生长的

缓冲层⋯”。氧化镁薄膜通常采用电子束蒸发“”]，射频溅射的方法制备“⋯，

脉冲激光技术⋯⋯，凝胶溶胶[111]及丝网印刷盯3等方法也被采用。

对于等离子体显示器的介质保护膜，选择合适的制备方法及工艺参数对提

高保护薄膜的质量、改进PDP性能是很重要的。镀膜方法的选择由膜材料和对

膜特性的要求所决定，同时还要兼顾经济性。PDP保护膜为绝缘介质膜，所用

材料为抗热碱土金属氧化物或稀土金属氧化物以及它们的混合物。PDP对保护

膜特性的要求为：大面积、均匀、致密、洁净，因此对介质保护膜的制备，首

先要选择适于制取高熔点介质膜的方法，另外还要考虑各工艺参数是否简单、

可控以及设备的体积、成本等。

电子柬和激光蒸发法、射频溅射和磁控射频溅射法以及离子束溅射沉积法

都可用于高熔点氧化物介质膜的沉积。但每种镀膜方法都有一定的适用范围和

各自的优缺点，要根据具体要求和条件进行选择。PDP的介质保护膜多用电子

束蒸发法来制各，这是因为这种方法制备的介质保护膜的质量能够很好地满足

PDP的要求；但其成本较高。随着镀膜技术的发展及对膜层和PDP性能要求的

提高，现趋向利用射频溅射法和新近开发的丝网印刷技术来制备。用射频溅射

法与丝网印刷法制备介质保护膜，其成膜质量基本满足PDP的性能要求，制成

的PDP的性能基本达到、在某些方面甚至超过了以电子束蒸发制备的MgO薄膜

为介质保护膜的PDP的水平，但其工艺及一些参数还有待进一步的探索优化，

以便使它们尽快成熟并实用化。

尽管电子束蒸发法的成本较高，但目前已建立的PDP生产线上都采用电子

束蒸发法，由于各公司的技术保密，关于电子束蒸发法制备MgO薄膜的工艺研

究很少报道。结合本所“九．五”科技攻关项目“彩色等离子体显示器关键技

术及实用化研究”，我们选择了传统的电子束蒸发法对介质保护膜特性进行了

研究，并对其工艺条件进行了系统、全面地优化。

每种镀膜方法中，影响成膜质量的因素不同。电子束蒸发成膜技术中，影

响薄膜特性的主要因素有蒸发速率，基片温度，蒸发原子入射方向，基片表面

状态及真空度等。这些工艺参数并非独立，而是彼此制约的。工艺参数的优化

是一个复杂，艰苦而又漫长的过程，不仅受到设备、技术、测试条件的制约，

并且操作人员的经验也起很大的作用。
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根据设备情况和实验条件，我们分析了MgO薄膜的结晶取向，形貌特征、

可见光谱，红外光谱等特性和沉积速率，基底温度，薄膜厚度等的关系，并依

此对工艺参数进行评价。为制备优良的MgO薄膜打下基础。

§3．1 MgO晶体的性质

MgO具有NaCI晶体的结构，是一种面心立方晶体，其晶格常数为4．213A，

主要以(111)、(200)、(220)三种晶面取向存在。作为一种电介质材料，MgO的

禁带宽度为6—7．8eV，电子亲和势为O．85eV，逸出功为6．85eV一8．65eV。MgO

其它性质如下：

(1)物理特性：
熔点为2827℃

折射率为1．7

密度为3．779／cm2

紫外区强烈的吸收，可见区透明

热膨胀系数Q为20—120×10。7／℃

介电常数为9～10

表面电阻率p。>10”Q，口、体电阻率高P。=10“一10”Q．m

(2)化学性质

在室温下空气中发生以下反应：

MgO+H20————◆Mg(OH)2

MgO+C02—————+MgC03
MgO+C12——叶MgCl2
在高温下将发生以下反应：

MgO+N2———◆MgN2

MgO+C———+MgC2
Mg(OH)2——+MgO+H20

MgC03———◆MgO+C02

§3．2实验过程和方法

MgO薄膜在PDP专用的电子束蒸发镀膜机上蒸镀。此镀膜机由于在机械泵

和钟罩之间有冷挡板，并且采用低温泵抽高真空，在蒸镀薄膜的过程中，返油

量很小。基板采用碘钨灯加热，沉积速率通过靠近基片的石英晶振片监测，并
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第三章电子柬蒸发制备MgO薄膜

通过轮廓仪精确测量的膜

厚除以沉积时间来校准，

电子枪功率为6KW，膜料

选用纯度为99．9％的氧

化镁单晶块料。图3—1显

示了电子束蒸发镀膜机的

结构示意图。

为了和PDP的制作结

合起来以及测试分析的需

要，我们采用的基片材料

为浮法玻璃、载玻片和单 充

晶硅片，基片经化学试剂

清洗后放入钟罩，在真空

中300℃下去气1小时，

基片旋转

图3-1电子束蒸发镀膜装置示意图

蒸发前利用辉光放电产生的离子清洗基片。蒸发前的真空度为10-4Pa，蒸发过

程中分不通氧和通氧两种情况考虑。基底温度从室温变化到300℃；沉积速率

从l nm／min变化到100 nm／min。薄膜厚度的研究范围为300—1500nm。

MgO薄膜的晶体结构利用日本Rigaku公司生产的D／max—X2400型X射线

衍射仪测试。薄膜表面形貌和断面形貌利用场发射扫描电镜，原子力显微镜及

日立公司生产的S-2700型扫描电镜观测。SHIMAPZU公司的UV3i01PC型分光

光度计测量薄膜的反射，透射率，并从反射率计算薄膜的折射率。DEKTAK3ST

型表面形貌仪测量膜厚，PE公司生产的红外光谱仪测量薄膜的红外光谱，光

电子能谱仪测量薄膜的光电子能谱。

§3．3不通氧气制备的MgO薄膜的特性

§3．3．1 MgO薄膜的结晶取向

图3．2显示了粉末状MgO的x射

线衍射图。(111)晶面，(200)晶面及

(220)晶面的衍射峰位置分别在2 0

=36．7。，42．8。和62．2。附近。衍射

峰之间的高度之比为：(111)：(200)：

(220)=1：20：16。
图3-2粉末状MgO的X射线衍射图
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图3．3是三种不同厚度下MgO薄膜的x射线衍射图。薄膜厚度达到400 am

左右时，才有氧化镁晶体的衍射峰出现； 在厚度低于400nm时，x射线衍射

图没有显示任何晶面取向的衍射峰，仅仅在2 0=28。附近出现代表玻璃相的

大鼓包。随膜厚增加，(111)晶面和(200)晶面的强度越来越强，但(111)

晶面的强度比(200)晶面的强度增加的快，(111)晶面择优取向趋于明显。

20 40 60 80

2Theta【deg．】

图3-3不同厚度MgO膜的X射线衍

射图a．400nm；b．600nm；c．750nm

20 40 60 80

2Theta【deg．】

图3-4不同沉积速率下MgO膜的x射

线衍射图a．10nm／min；b．40nm／min；

c．80nm／min

我们在实验中还发现：MgO薄膜的结晶状况受沉积速率，基片温度等工
艺条件的影响较大。

由于薄膜厚度影响薄膜的结晶状况，在以下的分析中，MgO薄膜的厚度
基本保持一致。

首先分析在不同沉积速率下制备的MgO薄膜的结晶状况。图3-4是三种

不同沉积速率下的MgO薄膜的X射线衍射图。图3-4显示不同沉积速率下的

MgO薄膜呈现(111)晶面择优取向，在低速率下的薄膜择优取向最明显，(111)
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第三章电子束燕发制备MgO薄膜

晶面的结晶度最高；随着沉积速率增

加，(111)晶面的强度逐渐减弱，

(200)晶面的强度明显加强；另外，

从(111)晶面衍射峰强度的半高宽

(FWHM)来看，低、中、高速率

下薄膜的FWHM分别是O．32、0．34、

0．35，这说明随着沉积速率的增加，

(111)晶面的晶粒尺寸变小。

图3．5是三种不同基底温度下

MgO薄膜的x射线衍射图。图3．5

显示低、中温度下MgO薄膜的(111)

晶面择优取向要优于高温下的MgO

薄膜；高温下，MgO薄膜的(200)

晶面的衍射峰强度变强，(111)晶面

的衍射峰强度变弱：低温度下，MgO

薄膜的(200)晶面的衍射峰强度最

低，(111)晶面的衍射峰强度最高。

从图3-4和图3—5来看低温低速

有利于形成(111)晶面择优生长的

MgO薄膜。

§3．3．2 MgO薄膜的表面和断面形貌

20 40 60 80

2Theta【deg．]

图3-5不同沉积温度下MgO膜的x射

线衍射图a．室温：b．150℃；c．300"C

影响MgO薄膜表面形貌的工艺参数主要是沉积速率和基底温度。图3-6

和图3．7分别表示了沉积速率和基底温度对MgO薄膜表面形貌的影响。图3—

6显示在低速下生长的MgO薄膜光滑，没有明显的孔洞，表面的粒子团的形

状为纤维状。随着沉积速率增加，薄膜表面不光滑，有明显的孔洞出现，而且

纤维状的粒子团逐渐向网状粒子团转变，在高速下生长的MgO薄膜表面像蜂

窝一样，孔洞很大，粒子团也很大。图3．7显示低温和中等温度生长的MgO

薄膜表面的粒子团都是纤维状，表面光滑，但低温生长的MgO薄膜表面没有

孔洞出现，而中等温度生长的MgO薄膜表面开始有孔洞出现。在高温下生长

的MgO薄膜表面像高速下生长的MgO薄膜表面一样呈蜂窝状，不光滑，有

大量的孔洞存在，这说明低温或低速下，不通氧制备的MgO薄膜表面是光滑

的，很少有孔洞存在，表面的粒子团呈纤维状，很可能生成了MgO晶须；随

着沉积速率或基底温度的升高，MgO薄膜表面逐渐有孔洞出现，不光滑，纤

21
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高速沉积的MgO薄膜的表面形貌 高温沉积的MgO薄膜的表面形貌

图3-6不同沉积速率制各的MgO

薄膜的表面形貌

图3-7不同基底温度制各的MgO

薄膜的表面形貌
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维状粒子团逐渐向网状粒子团转变，在

高温或高速下，MgO薄膜表面像蜂窝

一样，孔洞越来越大。

不通氧气电子束蒸发制备的MgO

薄膜的断面形貌如图3-8所示。MgO

薄膜以柱状形式生长。薄膜与基片间的

分界面明显，这说明不通氧气，电子束

蒸发制备的MgO薄膜和基片的结合力
jKa吊⋯。

图3-8不通氧制备的MgO薄膜的断面形貌

§3．3．3MgO薄膜的xPs

XPS能给出材料中各元素的价态。在MgO薄膜的XPS中， Ols光电子

的峰位给出了氧离子的价态，Ols的键能为529．5eV左右。由于MgO薄膜吸

526 52e 530 532 534 536 538

binding energy(ev)

图3—10低温低速制备的MgO薄膜的

XPS图

526 528 530 532 534 536 538

binding energy(eV)

图3-11高温高速制备的MgO薄膜

的XPS图

收水分，形成Mg(OH)，等化合物，二价氧的键能位置略有偏移。每种工艺条

件制备的MgO薄膜的XPS都可以拟合成两条高斯曲线，一条高斯曲线表示

MgO中的氧(529．5eV左右)，另一条曲线表示H，O、Mg(OH)，或羟基化合物等

中的氧(532．5eV左右)。可以从两条曲线的积分面积之比定性说明MgO薄膜的

吸水情况。图3．10表示低温低速制备的MgO薄膜的XPS图，图3一11表示高

温高速制备的MgO薄膜的XPS图。两个图中中心在532．5eV附近的高斯曲线

的积分面积都远大于中心在529．5eV附近的高斯曲线的积分面积，这说明只要

啪
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啪
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在大气中曝露一段时间后不同工艺制备的MgO薄膜中都已吸收了大量的水

分。从二者得比较来看，低温低速制备的MgO薄膜更易吸收水分，因为其MgO

中的Ols的积分面积小。

§3．3．4结果与讨论

薄膜的形成过程实际上是气一固转化、晶体生成的过程，他大致可以分为

以下几个步骤：原予或分子撞击固体表面；他们被固体表面的原子吸附或直接

反射回空间：被吸附的粒子在固体表面发生迁移或扩散而移动到表面上的合适

的格点位置并进入晶格。这些过程以及它们之间的相互关系就决定了薄膜的形

成过程和薄膜的性质。沉积条件是影响薄膜形成过程的主要因素，他决定着生

成的薄膜的质量(化学组成以及结构的完整性等)。

薄膜是外来的原子、分子或原子团等粒子到达基底表面后，通过凝聚而形

成的。但是，它的形成过程并非是原予在基底上的无规则地堆积。因为如是这

样，薄膜的原子只能在基底上凝聚成为非晶态。然而事实是，根据薄膜的形成

条件不同，可以生成非晶态薄膜，也可以生成多晶以及单晶薄膜。薄膜内部的

原子排列之所以不是无规则的，是由于沉积的原子在基底上能作表面徙动的结

果。这种表面徙动受到沉积原予之间和沉积原子和基底原子之间的相互作用，

以及基底温度和沉积速率等工艺条件的影响，从而生长出了各种不同形态的薄

膜。

薄膜的形成过程可以分为三种类型：

1．核生长型，又称沃尔默一韦伯型(Volmer．Weber型)。薄膜按这种方式形

成时，首先是吸附于表面的原子发生迁移而形成原子团，即形成核，

在核的尺寸达到某一临界值后便成为稳定的核，从蒸发源飞来的原子

可在核上直接凝聚成岛状结构，以后小岛又连接起来形成连续的薄膜。

2．层生长型又称弗兰克一范德摩夫型(Frank—vail der Merwe)。沉积原子构

成二维膜层堆积，形成层状的薄膜生长方式。

3．层核生长型又称斯特朗斯基．克拉斯坦诺型(Stranski．Krastanov)或混合

型生长模式。首先在基片表面生长1—2层原子层，然后再在这原子层

上吸附入射原子，并以核生长的方式生成小岛，最终形成薄膜。

按照Bauerand Poppd”1的热力学分析，如果没有化学反应，合金的产生及

表面的其它变化如在薄膜生长期间由于电子轰击产生的扩散等，薄膜的生长模

式依赖薄膜和基底的表面自由能：o，和o。。如果0，>0，，即薄膜的原子之

间有着强烈的相互作用力，而薄膜原子和基底原子之间的相互作用力相对较弱

时，高表面自由能优于界面能，三维成核生长模式从开始就出现。但是，如果
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o，<0．，即薄膜原子和基底原子之间有强烈的相互作用力，并大于薄膜原子

之间的相互作用力时，界面能占优。此时薄膜生长模式又分2种形式：(1)如

果薄膜内应力能量低于0，，生长模式为层生长模式；(2)如果薄膜内应力能量

高于o，，生长模式为层核生长模式。薄膜原子和基底原子间的强烈作用力使

得薄膜结构受基底材料特性的影响较大，特别是对于外延薄膜的生长。

对于氧化镁这种具有NaCI结构的薄膜在无定形基底上的择优取向，六十

年代就已有一些理论和试验研究“”j。M．0．Aboelfotoh等人利用电子束蒸发的

方法在没有通氧气的情况下在无定形玻璃基底上制备MgO薄膜，实验结果发

现薄膜的结晶取向随薄膜厚度的变化而变化，电子束蒸发制备的MgO薄膜主

要以(111)晶面结晶。

在MgO薄膜的成膜初期，如果膜料原子和基片间的相互作用力弱，薄膜

原子间的作用力强，MgO薄膜就以核生长型的方式生长。这种方式生长的MgO

薄膜由于薄膜原子有较强的活动能力而成核率降低，[100]晶面的择优取向出

现，因为这种取向能最大限度地降低表面、界面自由能。但是，在实验中我们

没有发现MgO薄膜的【100】晶面择优取向，这说明膜料分子或粒子和基片原

子间的界面作用力是强于薄膜分子间的作用力的。蒸发前，基片加热或离子轰

击基片可以排除吸附在基片表面上的残余气体分子，残余气体分子减弱了薄膜

原子间的相互作用及成核原子团和基片间的相互作用。在蒸发期间(气压为

10一Pa)，如果在室温下，基片表面又将吸附一些残余气体，薄膜原子因为将其

能量传递给残余气体而损失一部分能量。本来电子束蒸发的薄膜原子的能量很

小，只有0．2eV左右，能量的损失使得吸附在基片表面上的薄膜原子的迁移率

降低，薄膜原子间的作用力减gB，薄膜成核率升高。由于基片原子的无规则排

列，成膜初期，薄膜没有择优取向，而取向是无规则的，任意的。

在厚度低于400 nm时，x射线衍射图没有显示任何晶面取向的衍射峰；

但我们不能因此说薄膜是非晶的，因为x射线的探测深度为10bun左右，薄膜

的厚度相对来说薄的多；而且衍射峰的强度和x射线的能量有直接关系：x

射线的能量越高，衍射峰的强度越强，可x射线的能量是有限的，故膜厚较

薄时便不能出现强烈的衍射峰：另外，微弱的衍射峰很有可能被薄膜基底衍射

峰或仪器噪声所掩盖，甚至于可能因衍射仪的收谱能力逐渐减弱而检测不到微

弱信号。M．O．Aboelfotoht“5’“研利用反射式高能电子衍射仪检测MgO薄膜的结

构时发现：在膜厚低于50nm时，结晶是完全任意的，而当膜厚大于50nm时，

(111)晶面的择优取向逐渐产生。

对于电子束蒸发制备的MgO薄膜，因为低界面能优于表面自由能及基底

材料结构的无定性，在薄膜生长初期，薄膜没有择优取向形成，但是，随者薄
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膜厚度的增加，(111)结晶面择优取向的MgO薄膜形成，在各种基片温度和沉

积速率下制备的MgO薄膜都有明显的(111)晶面择优取向，M．O．Aboelfotoh⋯“

认为在非晶基底上MgO薄膜的结晶取向受膜料分子的沉积量影响，膜料分子

的沉积量增加有利于(1】1)晶面的生长；(111)晶面择优取向是最后生长取

向，它不是因为要降低自由能，而是因为由于沉积在不同晶面上的膜料分子或

粒子的数目不同而产生的不同晶面取向间的生长竞争的结果。

基底温度的增加，也就增加了薄膜原子的表面活动性，提高了薄膜原子间

的相互作用力，降低了薄膜的成核速率，薄膜以核生长型的方式生长的可能性

增大，另外，由于MgO薄膜各晶面的化学稳定性不一样：(200)晶面稳定性

最好，(111)晶面最不稳定，所以当基片温度为高温时，膜料分子的活动性增

强，易生长稳定性好的(200)晶面，从而导致MgO薄膜各晶面取向中(111)

晶面的衍射峰强度减弱，(200)晶面的衍射峰强度增强。

沉积速率的增加，降低了薄膜原子通过表面迁移结合的几率，使得薄膜晶

粒细小，结构致密。但由于同时凝结的核很多，在能量上核处于比较高的状态，

所以薄膜内部存在比较大的内应力，同时缺陷也较多。另外，处于高能状态的

核易生长稳定性好的结晶面，如MgO薄膜的(200)晶面。因此，高沉积速

率下MgO薄膜的(11I)晶面的衍射峰强度减弱，(200)晶面的衍射峰强度增
强。

尽管工艺参数的变化使得MgO薄膜结晶取向的衍射峰强度发生变化，

但是MgO薄膜还是(111)结晶面择优生长。

MgO薄膜的结晶取向和基底材料、薄膜生长条件如：制备方法，基底温

度等有关。J．S．Lee等人认为SiO，基底和玻璃基底(都为无定形结构)上电子束

蒸发制备的MgO薄膜的生长过程一样，他们通过TEM观测不同基底温度、

电子束蒸发制备的MgO薄膜的断面形貌发现“611：在薄膜生长初期，低温薄膜

的晶粒细，高温薄膜的晶粒大．说明基底温度的增加降低了薄膜的成核速率：

在膜厚为50nm左右，晶粒尺寸发生突变。薄膜趋向于择优生长；随着薄膜厚

度进一步增加，薄膜的(111)晶面择优生长；基底温度的增加．厚膜中出现(200)

晶面的可能增加，和我们的实验结果一致。

低温或低速下，不通氧制备的MgO薄膜表面是光滑的，很少有孔洞存在，

表面的粒子团呈纤维状，很可能生成了MgO晶须：随着沉积速率或基底温度

的升高，MgO薄膜表面逐渐有孔洞出现，不光滑，纤维状粒子团逐渐向网状

粒子团转变；在高温或高速下，MgO薄膜表面像蜂窝一样，孔洞越来越大，

从断面形貌来看，MgO薄膜是柱状结构。

理想平的表面具有最低的表面能，而实际的蒸发薄膜相当大地偏离理想平
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第三苹电子柬蒸发制备M90薄膜

的表面。薄膜表面的光滑度决定于成核、生长和外来原子迁移率等的统计过程。

如薄膜是在低基底温度下蒸发的，则因原子迁移率很小，表面将比较粗糙，当

外来原子的表面迁移率增加(即高基底温度)时，凝结优先发生在表面凹处或沿

某些晶面优先生长。因为各向异性和表面粗糙都将增加表面能，结果薄膜在制

备生长过程中倾向于使表面光滑。另外，由于基底温度对薄膜的成核速率和晶

粒尺寸的影响，高温薄膜的晶粒尺寸比低温薄膜的大，大晶粒的薄膜表面又趋

向于粗糙。从MgO薄膜的x射线衍射图可知电子束蒸发制备的MgO薄膜以(111)

晶面择优的形式生长，高温只能产生具有高自由能的(200)结晶面，这说明高

温生长MgO薄膜的过程中降低表面自由能是次要的，即由于表面自由能降低

产生MgO薄膜表面光滑的可能性小，从我们试验结果来看，提高基底温度似

乎降低了MgO薄膜的光滑度，即提高了MgO薄膜的粗糙度。由于薄膜表面
的原子来不及迁移，高沉积速率通常引起薄膜的粗糙度增加，就象我们的试验

结果～样。

从XPS来看，低温或低速下，不通氧制备的MgO薄膜比高温或高速下，

不通氧制备的MgO薄膜更易吸水。MgO薄膜的表面形貌似乎不能说明薄膜吸

水的原因，因为低温或低速下，不通氧制备的MgO薄膜表面光滑，没有明显

的孔洞。低温或低速下，不通氧制备的MgO薄膜尽管表面光滑，没有明显的

孔洞，但不一定说明其致密。低温或低速制备的MgO薄膜疏松，微孔多可能
是造成薄膜易吸水的主要原因。

比较工艺参数对MgO薄膜表面形貌和结晶取向的影响可以发现MgO薄膜

表面形貌的变化和薄膜结晶取向有明显的关系。低温或低速制备的MgO薄膜

具有明显(111)晶面择优取向，(111)晶面择优取向明显的MgO薄膜表面光

滑，没有明显的孔洞，但薄膜不一定致密，表面的粒子团呈纤维状，且易生成

氧化镁晶须；增加基底温度或沉积速率， MgO薄膜中除了(111)晶面外还

有(200)晶面出现，(111)晶面择优生长，但(111)晶面择优取向不及低温

或低速制备的MgO薄膜明显。择优取向不明显特别是(200)结晶面衍射峰强度

大的MgO薄膜表面形貌像蜂窝一样，孔洞大而多，但薄膜可能致密，表面的
粒子团呈网状。

§3．4通氧气制备的M90薄膜的特性

§3．4．1 M90薄膜的结晶取向

电子束蒸发制备的MgO膜的结晶取向，在不通氧气的情况下，主要是(111)

晶面和(200)晶面，而(111)晶面择优生长。在通氧气的情况下，MgO膜的结晶
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取向主要是(111)晶面，(111)晶面择优生长，且(111)晶面衍射峰强度比不通氧

气制备的MgO膜的(111)晶面衍射峰强度要强的多。在最优的试验条件下，生

长同一厚度的薄膜，不通氧气制备的MgO薄膜的衍射峰强度为534cps，半高

石

。

三
‘高

旦
．量

图3-12通氧和不通氧制各的MgO薄膜的X射线衍射图 a．通氧制备的MgO薄

膜b．不通氧制各的MgO薄膜

宽(FWHM)为O．35；而通氧气制备的MgO薄膜的衍射峰强度为3207cps，

半高宽(FWHM)为0．14，这说明通氧气制备的MgO膜的结晶性好，晶粒尺

寸大。图3—12显示了通氧和不通氧电子束蒸发制备的MgO薄膜的X射线衍
射图。

由于通氧制备的MgO薄膜的x射线衍射图中只有(111)晶面衍射峰，为了

讨论的方便，我们采用结晶度来说明工艺参数对MgO薄膜结晶取向的影响。

薄膜的结晶度由3一l式计算，它和薄膜厚度，薄膜衍射峰强度及基底衍射峰强

度有关，薄膜结晶度和衍射峰强度成正比关系1102】：

结晶度(mn‘1)=

薄膜衍射峰强度

薄膜厚度(㈣X基底衍射峰强度

氧气环境下制备的MgO薄膜的结晶度和基底温度，充氧量及沉积速率等
有很大关系。
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图3．13及图3一14显示了结晶度和基底温度及通氧气量的关系。在一定的

通氧量下，基底温度越高，结晶度越高；在某一基底温度，结晶度有一极大值；

基底温度再加高，结晶度有下降的趋势。在不通氧气的情况下，MgO薄膜的

结晶度随基底温度升高而降低：不通氧气制备的MgO薄膜的结晶度普遍要比

通氧气制备的MgO薄膜的结晶度低；特别是在高温下制备的MgO膜，(111)

图3．13结晶度和基底温度关系

QO n5 1．0 1．5 2．0 2．5 3．0 3．5 40

压强(10‘面

图3．14结晶度和通氧气量的关系

晶面逐渐向(200)晶面转化。当将基底温度固定在某一值时，要得到高的结晶

度，通氧气量也有一阈值：在阈值以下，通氧气量越大，结晶度越高；在阈值

以上，通氧气量越大，结晶度越低。要得到高结晶度的MgO薄膜，不同的基

底温度下，通氧气量有不同的阈值；同样，不同的通氧气量下，基底温度也有

不同的阈值：在最优的实验条件下，可以得到结晶度达到9p．m。1的MgO薄膜。

以上结果说明了电子束蒸发制备MgO薄膜的过程中充氧气的重要性；制备高

结晶度的MgO薄膜，充～定数量的氧气来弥补因MgO的高温分解而损失的

氧原子是很有必要的。

沉积速率对MgO薄膜的结晶取向也产生影响，在某一沉积速率，MgO薄

膜也有最高的结晶度。

§3．4．2 MgO薄膜的表面和断面形貌

通氧气制各的MgO薄膜的表面形貌显示在图3．15中。薄膜是多孔状，粗

糙的：粒子团间的连接类似于薄膜生长初期的网状结构。虽然扫描电镜显示薄

膜表面粗糙，但利用表面形貌仪测得的薄膜表面光洁度为V13级。作为比较，

图3-16(和图3-15一样都是放大20000倍)显示了未通氧气低温制备的MgO

薄膜的表面形貌。薄膜光滑，连续，且生成了氧化镁晶须。在S-2700型扫描
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电镜下观测到的不同工艺制备的MgO薄膜的形貌一样，但如果利用场致发射

式扫描电子显微镜观测通氧气制备的MgO膜的表面形貌，结果发现网状粒子

团是由锥形的晶粒组成，晶粒的大小为100nm左右。图3-17和图3-18显示了

图3．17 100'C下制备的薄膜的表面形貌一 图3，18 250"(2下制备的薄膜的表面形貌

不同温度下薄膜的表面形貌(放大倍数为十万倍)。从图中可以发现高基底温度

下，晶粒长大，晶界变少，有的晶粒已

长到了120hm以上，有的晶粒正在变

大的过程中：低基底温度下，晶粒相对

较小，晶界变多，缺陷增多。表面形貌

的变化即晶粒大小的变化进一步说明了

基底温度的提高有利于有氧制备的MgO

薄膜的结晶。

不同通氧气量和沉积速率对MgO

薄膜的表面形貌也产生影响。适当增加 图3-19MgO薄膜的断面形貌
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通氧气量或沉积速率和增加基底温度的效果一样，表面形貌和图3—18一致，

而不适当的通氧量或沉积速率，只能生成如图3一17的表面形貌。

图3一19显示了MgO薄膜的断面形貌。薄膜呈现柱状结构，薄膜和基底的

分界面不明显，说明MgO薄膜和玻璃基底的结合力强。

§3．4．3 MgO薄膜的折射率

因为MgO膜在可见光范围内透明，故通过反射率、透射率曲线可计算MgO

膜在某一波长的折射率。由于薄膜厚度基本一致，各样品的反射率曲线大致在

波长550nm处都有一极大值，本文利用3-2式计算了薄膜在550nm处的折射率
[11 7]。3—2式中刀，为薄膜折射率，r／。为入射介质折射率，刀，为基底材料折射率，

斤为反射率。

圻篇卜n。吼而P刈k

压强(101脚

3．2

图3．20 MgO膜的折射率和通氧量的关系 图3．21 MgO膜的折射率和基底温度的关系

图3—20显示了MgO膜的折射率和通氧气量的关系。氧气环境中制备的MgO

膜的折射率在1．55—1．70变化。通氧量越大，MgO膜的折射率越小；在高温及

高于3．5×101Pa的工作气压下制备的MgO膜的折射率可能低于玻璃基底的折

射率(i．545)。低折射率的MgO膜可能反映出薄膜中含有丰富的氧。图3-21显

示了折射率和基底温度的关系。基底温度越高，M90膜的折射率也越高，但基

底温度对MgO膜折射率的影响不及通氧量的影响大。
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薄膜的沉积速率受基底温度的影响较大，而通氧气量对沉积速率的影响不

大。基底温度升高，吸附在薄膜表面的粒子具有更大的表面运动能量，加大了

表面粒子的解吸率，使得薄膜沉积速率减小。

§3．4．4 MgO薄膜的可见和红外光谱

利用电子束蒸发制备的氧化镁薄膜的可见光谱见图3—22。薄膜的可见光

透过率在90％ZE，在300nm以下，^fgO薄膜是完全吸收的。图3—23显示了薄

膜的红外光谱。在3500cm。1附近有一强烈的吸收峰，这是典型的羟基或水分的

wavelength f x)

图3—22典型的MgO薄膜可见光谱 图3—23典型的MgO薄膜红外光谱

wavelength(x)

图3-24不同基底温度对薄膜可见光谱

的影响，a．70℃：b．150℃：c．250℃

wavenumber(cm 1)

图3—25不同基底温度对薄膜红外光谱

的影响．a．70"C：b．250℃

@#$%D1904180320ZX00*&^%
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吸收峰位，表明电子束蒸发制备的MgO薄膜中含有大量的水分或0H一存在。在

400cm。附近也有一吸收峰，这是Mg-O键的振动吸收峰。

图3—24显示了不同基底温度对MgO薄膜可见光谱的影响。从室温到300

℃，可见光的平均透过率都在90％左右，几乎没有变化。

图3—25显示了不同基底温度对MgO薄膜红外光谱的影响。基底温度越高，

3500cml处的吸收峰的强度越强，这说明高温下制备的MgO薄膜的吸水量大。

不同的通氧量对MgO薄膜的红

外光谱也产生明显的影响。通氧量

越大，水吸收峰的强度越强，最大

通氧气量和最小通气量(不通氧)

制备的MgO薄膜的红外光谱差别最

大。图3～26是通氧量和薄膜红外 毒

光谱的关系。不通氧制备的薄膜的

红外光谱在波数3500cml处显示的

水吸收峰强度较弱；而通氧制备的

MgO薄膜的红外光谱在波数

3500cml处显示的水吸收峰强度较

强。这说明通氧量大制备的MgO薄

膜易吸水。

vcave．number(cml)

图3．26通氧与不通氧制备的薄膜的红外

光谱a．不通氧；b．通氧

§3．4．5|190薄膜的xPS

图3—27和图3-28显示了氧环境中，两种基底温度制备的MgO薄膜的XPS

$26 520 550 532 5H 53e 530

blndin9 energy f．V1

图3—27低温通氧制备MgO膜的XPS图 图3—28高温通氧制备MgO薄膜的XPS图

曼墅一0．㈨㈣一．18

一
～

一

一
～

一

一
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图。和不通氧，不同基底温度制备的MgO薄膜的XPS图比较(图3—10和图3—

11)可以看出：氧环境中制备的M90薄膜的XPS图中中心在532．5eV附近的高

斯曲线的积分面积更大于中心在529．5eV附近的高斯曲线的积分面积，这说明

氧环境中制备的MgO薄膜比无氧环境中制备的MgO薄膜更易吸水。从图3—27和

图3-28中529．5eV附近的高斯曲线的积分面积比较来看，高温制备的M90薄

膜更易吸收水分，因为其MgO中的Ols的积分面积小，这一点不同于无氧环境

中制备的MgO薄膜。

§3．4．6结果与讨论

电子束蒸发制各MgO薄膜的过程中，通氧气能大大提高薄膜的结晶度，

改变薄膜的特性。MgO薄膜特性的变化和成膜的过程中MgO的分解和氧气的

作用有极大的关系。

与生成单质元素薄膜相对容易的情况相比，直接沉积合金薄膜和化合物薄

膜是相当困难的。蒸发无机化合物时比蒸发合金更加困难，因为在蒸发无机化

合物时，化合物易分解。就真空蒸发的化合物薄膜来说，在达到蒸发所需要的

温度时，必须是真空兼容的和化学稳定的，但很多化合物一旦暴露在真空环境

中就开始分解，或者在温度升高时开始分解，能直接蒸发沉积的化合物薄膜相

对来说是很少的。在R．Glang的著作中列出了最易生成的氧化物和其它化合物

11181，在常见的无机化合物薄膜中，用一般方法进行蒸发所得薄膜的组分能够

比较接近原物质材料的有BeO，AI，0，， CoO，，SiO，MgF2等。对于NiO，

TiO：等，等到的是氧原子不足的薄膜。一般地说，氧化物最终形成的是氧化
物和纯元素的混合物。

因此直接蒸发蒸镀所得的化合物薄膜的组分比例与被蒸发材料的组分比例

往往不同。

MgO在电子束加热蒸发时也易分解。其分解的成分主要为单质镁和氧气，

也有人发现MgO作为蒸发源时易分解为低价氧化物和氧气㈣】。MgO分解的
反应式可简单地表示为：

M90——◆M920+ 02 3-4

对于3-3式和3—4式来说，整个体系的化学反应平衡常数等于氧气分压强。

由于化学反应的平衡常数只和温度有关：温度越高，平衡常数越大，所以温度

越高，氧气分压强越大。也就是在真空中，温度越高，氧化物越易分解。因此
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为了使氧化物不分解或反应式由右向左进行，反应中环境的氧气的分压强应大

于氧化物的分解压。在制备MgO薄膜的过程中，通氧气的目的之一就是为了

提高环境中的氧气的分压强，避免氧化镁的分解或薄膜中缺氧，沉积出化学计

量配比的薄膜。任何一种特定MgO薄膜所需要的分压强取决于各种沉积参数，

由实验来决定。

薄膜的化学组成取决于：各种蒸汽分子和真空室中的残余气体分子(特别

是活性气体分子)相互碰撞的情况；它们到达工件表面的速率和组成比例；蒸

汽分子(包括残余分子)在工件表面上的平均滞留时间和表面迁移率(取决于

它们的原始动能和工件温度)；蒸汽分子之间(包括与残余分子和工件表面上

的杂质)在工件表面上的反应速率等。因而电子束蒸发制备MgO薄膜的过程

中通氧气对薄膜生长的影响除了防止MgO的分解外可能还有另一些原因，比

如由于薄膜原子和氧气分子的碰撞影响了薄膜原子在薄膜生长表面的活动性，

进而影响薄膜的生长特性，等等。

在加热蒸发金属、合金或化合物时，有控制地向蒸发时加入某种活性气体，

制备所要求的化合物薄膜，称为“反应蒸发”。反应蒸镀时，蒸发原子或分子

与气体分子之间的反应可能在蒸发空间气相状态下形成，也可能在工件表面上

完成，或两者兼而有之。这取决于蒸发温度、蒸发速率、反应气体的分压强和

工件的表面温度。

总的来说，在电子束蒸发制备氧化镁的过程中通氧气是有必要的。通氧气

制备的MgO薄膜的衍射峰强度高，晶粒大，晶界少，结晶性好。以下就我们
获得的试验结果进行理论分析。

在上一节中，我们对基底温度、通氧量等对通氧制备的MgO薄膜的结晶

取向、表面和断面形貌、折射率、可见和红外光谱以及XPS的影响进行了系

统的试验研究。

通氧气制备的MgO薄膜的结构是(111)晶面择优取向生长。(111)晶面衍射

峰强度比不通氧气制备的MgO膜的(111)晶面衍射峰强度要强的多，并且(200)

结晶面在各种基底温度和沉积速率下制备的MgO薄膜的晶格取向中都没有出

现，这是因为一方面氧气的存在阻止了MgO的分解或氧化了蒸发时分解的镁

或低价氧化物，使薄膜中不缺氧原子，增加了MgO薄膜结晶的可能性；另一

方面由于蒸气分子和氧分子的碰撞，导致蒸气分子动能减少，在薄膜表面的迁

徙率降低，生成稳定的结晶面可能性降低。对于MgO薄膜，由于(200)晶

面Lk(111)晶面稳定，生成(200)结晶面需要更高的能量，因此电子束蒸发制

备MgO薄膜的过程中，氧气的存在大大降低了生成(200)结晶面的可能性。

不同的基底温度和通氧量获得的(111)晶面择优生长的MgO薄膜的结晶性
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不同。生成(111)结晶面需要一定的能量，蒸气分子能量过高或过低都不利于(111)

结晶面的形成。基底温度的高低定性地反应了吸附在薄膜生长表面的蒸气分子

动能的高低，只有一定的基底温度才能生成结晶性最好的MgO薄膜。同样，

蒸气分子由于在到达膜面的途中和氧气分子碰撞，要损失部分能量；通氧量越

大，发生碰撞的几率和频率增加，蒸气分子的能量损失越大；通氧量的变化也

反应了蒸气分子能量的变化，只有一定的通氧量才能生成结晶性最好的MgO

薄膜。因此在一定基底温度和通氧气量下，电子束蒸发制备的MgO薄膜有最

大的衍射峰强度，最高的结晶度。从表面形貌来看，在适当基底温度和通氧气

量下制备的MgO薄膜的晶粒增大，晶界变少，这说明这一工艺条件正好满足

了MgO薄膜(111)结晶面择优生长。

薄膜的结构比块状材料要复杂的多。由于薄膜中的缺陷，即使显示为单晶

结构的薄膜的结晶性远不如单晶块状材料的好。薄膜结晶性越好，其结构越接

近单晶块状材料。一定工艺条件获得的MgO薄膜具有(111)晶面择优生长的结

构，并且结晶度最高，这说明此条件获得的MgO薄膜的特性，如结晶性、化

学计量比等，最接近(111)晶面结晶的单晶MgO块料的特性。

MgO薄膜的折射率随通氧气量的增加而降低，随基底温度的变化不大。

可能是高通氧气量增加了MgO薄膜中的氧元素的含量，使得MgO薄膜的折

射率降低。同时，高通氧量对沉积分子能量的影响也是薄膜折射率变化的一个

重要因素。因为通氧量增大，沉积分子和氧分子碰撞的几率和频率增加，沉积

分子的能量降低，吸附在薄膜表面的沉积分子迁移的可能性减小，容易生成疏

松的薄膜，疏松的MgO薄膜的折射率降低。

由于MgO薄膜的折射率和基底材料的折射率相差不大，而且在理论上

MgO薄膜在可见区域是透明的，可见光谱显示不同工艺参数制备的MgO薄膜

的平均透射率基本保持不变，在90％左右。

众所周知，MgO薄膜极易吸水，水是MgO薄膜中最主要的杂质，在MgO

薄膜中水以游离态和化合态存在，化合态的水主要是以Mg(OH)2等羟基化合

物的形式存在。MgO薄膜的红外光谱和XPS都显示：通氧制备的MgO薄膜

比不通氧制备的MgO薄膜更易吸水；通氧制备的MgO薄膜中，高温生长的

MgO薄膜的吸水量大于低温生长的MgO薄膜，高通氧量生长的MgO薄膜的

吸水量大于低通氧量生长的MgO薄膜。通氧量的增加使得MgO薄膜吸水量

的增加是因为高通氧量易产生疏松的MgO薄膜，疏松的薄膜易吸水；而基底

温度的增加使得MgO薄膜吸水量的增加似乎不能仅从薄膜的致密程度来解

释。通常，基底温度的升高增加了吸附在薄膜表面的沉积分子的能量，趋向于

增加薄膜的致密程度。不同于不通氧制备的MgO薄膜，通氧制备的MgO薄
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第三章电子柬蒸发制备MgO薄膜

膜中，高温生长的MgO薄膜更易吸水说明了MgO薄膜的吸水量一方面和MgO

薄膜的致密程度有关，另一方面还和薄膜的其它特性有关，如结晶状况。在通

氧制备MgO薄膜的工艺参数中，基底温度在一定范围的增加有助于改善薄膜

的结晶性；(111)结晶面择优生长的MgO薄膜的结晶度越高，薄膜可能越易吸
水。
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第四章离子束辅助沉积MgO薄膜

第四章离子束辅助沉积MgO薄膜

不同组织结构的氧化镁薄膜对等离子体显示器的作用不同。例如，致密的

MgO薄膜更能抵抗各种粒子的轰击或腐蚀：因为(111)结晶面择优取向的M90

薄膜比其它结晶面择优取向的MgO薄膜具有更高的二次电子发射系数，故更

能降低工作电压，提高发光强度“”]。但是也有人提出(200)结晶面择优取向

的MgO薄膜对等离子体显示器的作用更大[12⋯。最近，又有人提出(220)结晶

面择优取向的MgO薄膜更适合于作为等离子体显示器的介质保护膜””1。

电子束蒸发主要生成(111)结晶面择优取向的MgO薄膜，为了研究不同结

构的MgO薄膜对等离子体显示器的影响，探讨能制备不同结构的MgO薄膜的

实验方法是很有必要的。离子束辅助沉积技术能制备致密而又光滑的薄膜，通

过工艺参数的变化，制备出非(111)结晶面择优取向的MgO薄膜是可能的。从

文献来看，关于利用离子束辅助沉积技术制备用于等离子体显示器的MgO薄

膜的报道很少。

在本章，我们系统研究了离子束辅助沉积技术制备的MgO薄膜的结晶取

向、表面和断面形貌、可见和红外光谱等特性以及工艺条件如：离子能量、离

子种类、基底温度以及沉积速率等对MgO薄膜的这些特性的影响。

§4．1离子束辅助沉积技术的工艺原理

§4．1．1离子束和固体表面作用机理
荷能离子轰击固体表面时，会与固体材料中的原子和电子发生一系列的碰

撞作用：与原子发生的碰撞是弹性碰撞；与电子的碰撞是非弹性碰撞。无论在

那种碰撞过程中，荷能离子每经一次碰撞就将部分能量传递给原子或电子：同

时相应减少离子本身的能量。直到经多次碰撞后入射离子的能量几乎耗尽为

止。另外，被撞的晶格结点上的原子，如果接受的能量足以使其克服周围原子

对它的束缚，就会发生离位。并以一定能量在材料晶格中运动。此时，它也会

象入射离子那样去碰撞其它原子与电子。只要能量足够，它同样能使别的晶格

原子发生离位。以此类推，可以想象，一个入射离子可以产生出一系列的碰撞，

产生一系列的离位原子。这种原子与原子、原子与电子的碰撞就是离子与材料

相互作用的最基本过程。

离子束和固体表面的相互作用产生了下列一些现象：

1-通过非弹性碰撞，材料表面发射出二次电子与光子。

2．入射离子被材料中的电子所中和，并通过与晶格原子的弹性碰撞，被反

弹出固体，称为背散射粒子。
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3．一个入射离子在其路程中可以经多次碰撞，撞出若干个离位原子。这

些离位原子又在其路程中撞出若干个离位原子，产生碰撞级联。

4．一部分被撞出的原子，方向合适，就会穿出晶格空隙，从材料表面中

逸出，成为被溅射原子。

5．晶格中原子被碰撞而离位的同时，在该处留下一个空位，而在别处出

现一个间隙原子，这种空位一间隙原子对就是离子轰击造成的晶格缺陷。

6．入射离子经过若干次与电子、原子碰撞后，能量几乎耗尽，在靶材的

一定深处停留下来，成为材料中的一种杂质原子。

7．离子轰击还会产生另一些效果，如沉积在表层中的离子能量绝大部分

最后变成热能释放，因而受轰击的材料会发热。离子轰击也会使原先在

表面的原子或分子发生解吸，等等。

此外，离子轰击对薄膜沉积过程中的晶核形成和生长过程也有明显的影

响，从而影响膜层的结构和性能。

§4．1．2离子轰击对成膜过程的影响

在薄膜沉积之前的离子轰击和沉积过程中的离子束轰击对薄膜性能的影响

充分显示了离子轰击在薄膜沉积过程中的重要作用。

1．在薄膜沉积前的离子轰击对基底材料的影响

(1)．基底材料的溅射，(2)．在基底表面产生缺陷，(3)．结晶学破坏，(4)．

改变表面性貌，(5)．基底温度的升高，(6)．表面成分的变化，等等。

2．离子轰击对基底和膜层界面的影响

(1)．物理混合，(2)．改善成核模式，(3)．优先去出松散结合的原子，等等。

3．离子轰击在薄膜生长中的作用

(1)对形貌的影响 沉积膜的性貌取决于沉积原子是如何参加到现存的结

构中去的。例如，对于光滑的表面来说，某～部位上的择优生长可能来源于沉

积原子不同的表面活动性。择优生长会引起晶粒的择优取向，并随着厚度增加

造成表面粗糙化。

(2)对结晶学结构的影响 结晶结构一般受沉积原子表面迁移率的控制。

低迁移率会得到非晶结构或晶粒材料。高迁移率会得到大晶粒材料并使结构更

加完善。

(3)对沉积膜组分的影响 如前面所述，离子轰击通过优先溅射掉松散结

合的原子，或把原子注入到生长的表面区以形成亚稳态，改变沉积材料的组分。

(4)对膜层物理性能的影响 残余应力是离子轰击最显著的影响之一。由

于原子之间所处的位置比他们在平衡条件下所处的位置更接近而出现压应力。
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§4．2实验过程和方法

在第三章介绍的PDP专用电

子束蒸发镀膜机内安装一个考夫

曼离子源就构成了离子束辅助蒸

发制备MgO薄膜的装置。离子束

的中心线和基底法线的夹角不超

过45。，其它装置和条件都不

变。考夫曼离子源的结构示意图

见图4．1

浮法玻璃和单晶硅片作为基

底材料，所有的样品都经丙酮或

酒精和乙醚的混合液超声波清

洗。在真空中加热到300℃去气

1小时，然后冷却到所需要的基

底温度。在沉积薄膜前，样品经

过离子源发出的氩离子束轰击清

图4．1考夫曼离子源示意图

洗lO分钟，氩离子的能量为lkev，氩离子流为20mA。本底真空度保持在10～P。

数量级以上，辅助沉积MgO薄膜的离子束为氩离子、氧离子或氩氧混合离子。

薄膜制备过程中，真空室内分为不通氧和通氧两种情况考虑。MgO薄膜特性的

检测方法和第三章的方法一样。典型的沉积MgO薄膜的工艺参数见表4-l。

表4-I离子束辅助沉积制各MgO薄膜的工艺参数

基底温度 沉积速率 薄膜厚度 离子能量02分压强

!里! !!!塑!!! !!生 !堕!! !P。1

30—350 5-100 300—1500 O-2 0-2×10 2

§4．3无氧环境中离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的特性

本章节讨论了不通氧气、氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的特性。

利用电子束蒸发的方法制备的氧化镁薄膜主要形成(111)结晶面择优取

向，而在没有氧的环境中氩离子束辅助蒸发制各的MgO薄膜主要是(200)结晶

面择优取向。图4—2显示了氧化镁薄膜的x射线衍射图，从衍射峰的半高宽来

看，离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的晶粒尺寸小，这可能是因为离子轰击阻
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2Tr旧ta【d。9．】 2Theta[dog

图4-2不同方法制备的MgO薄膜的X射线衍射图a．电子束蒸发： b离子束辅助蒸发

止了MgO晶粒的生长或使得晶粒细化。

§4．3．1 MgO薄膜的结晶取向

大量的实验结果已经显示氩离

子能量，基底温度，沉积速率以及

退火温度影响MgO薄膜的生长。图

4—3显示了MgO薄膜的结晶取向和

氩离子能量的关系。随着离子能量

的增加，(111)结晶面的衍射峰的

强度减弱，(200)结晶面的衍射峰

的强度增强；当离子能量大约为

lkev时，(200)结晶面的衍射峰的

强度最强：如果离子能量进一步增

加，(200)结晶面的衍射峰的强度

减弱，甚至可能没有结晶产生。

离子束辅助蒸发易生成(200)

结晶面择优取向的MgO薄膜，晶面

取向的变化除了和离子能量有关

外，还和基底温度及沉积速率有

关。图4-4显示了离子能量固定

在lkev时，基底温度对薄膜结晶

取向的影响。降低基底温度有助于

20 40 60 80

2Theta[deg．】

图4-3不同离子能量制备的MgO薄膜的X
射线衍射图a．Okev；b．O．4kev；c．1kev；d．2kev

41

@#$%D1904180320ZX00*&^%



第四章离子束辅助沉积MgO薄膜

获得高强度的(200)结晶面衍射峰，增加基底温度可能使(200)结晶面衍射峰强

度减弱，(111)结晶面可能出现。迸一步增加基底温度，如增加基底温度到150

℃以上，薄膜可能没有任何结晶。

图4～5显示了离子能量固定在Ikev时，沉积速率对薄膜结晶取向的影响。

降低沉积速率也有助于获得高强度的(200)结晶面衍射峰，增加沉积速率可能

使(200)结晶面衍射峰强度减弱，(儿1)结晶面可能出现。进一步增加沉积速率，

如增加沉积速率到30nm／min以上，薄膜可能没有任何结晶。

以上分析说明在不通氧气的环境中，氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的结

构主要是(200)晶面结晶。在一定能量的氩离子轰击下，低基底温度，低沉积

速率获得的MgO薄膜的(200)晶面结晶性最好。

20 40 60

2Theta【deg．】

80 20 40 60 80

图4-4基底温度对MgO薄膜结晶的影响
a．50℃：b．100℃：c．150℃

§4．3．2 MgO薄膜的形貌

图4-5沉积速率对MgO薄膜结晶的影响

a．10nndmin：b．30nm／min；c．60nm／min

通过扫描电镜观测到不通氧、氩离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的表面总

是粗糙的。氩离子能量越大，MgO薄膜表面越粗糙；在一定能量的氩离子轰击

作用下，基底温度的增加或沉积速率的增加，都可能引起／d90薄膜表面粗糙度
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的增加。图4-6显示了不通氧、氩离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的表面形

貌和基底温度的关系。图4—6b显示的基底温度为150℃制备的MgO薄膜的表

面形貌类似于图3-6或图3—7显示的高速或高温电子束蒸发制备的MgO薄膜的

表面形貌，薄膜表面象峰窝一样，孔洞较多；而图4—6a显示的基底温度为50

℃制备的MgO薄膜表面似乎孔洞要少一些。

图4—7显示了扫描电镜观测到的MgO薄膜的断面形貌，作为比较，图中

也显示了电子束蒸发制备的MgO薄膜的断面形貌。电子束蒸发制备的MgO薄膜

和玻璃基底之间的分界面很明显；而离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜和玻璃基

底之间的分界面模糊，似乎有薄膜离子渗入到了玻璃基底的表面层，可能生成

图4-6不通氧、氩离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的表面形貌a．50"C：b．150℃

图4-7 MgO薄膜的断面形貌a．电子束蒸发； b．不通氧、氩离子束辅助蒸发

了扩散分界面。这说明离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜和玻璃基底间的结合力

@#$%D1904180320ZX00*&^%



第四章离子束辅助沉积MgO薄膜

要强于电子束蒸发制备的MgO薄膜和玻璃基底间的结合力。

§4．3．3 MgO薄膜的密度

离子束辅助蒸发制备的MgO

薄膜的密度也受工艺参数如氩离

子能量、基底温度等的影响。图

4—8显示MgO薄膜的密度随离子

能量的增加而增加，极低能量的

氩离子辅助蒸发或电子束蒸发制

备的MgO薄膜的密度为3．3 g／am3

左右，能量为1．5kev的氩离子

束辅助蒸发制备的MgO薄膜的密

度是3．749／cm3左右，接近MgO

p
g

鼍
一
越

相

f
暑
皇
3

世

船

。
旨
皇
粤

世

黼

图4-8 MgO薄膜的密度和离子能量的关系

图4-9 MgO薄膜的密度和基底温度的关系 图4．10 MgO薄膜的密度和沉积速率的关系

块料的密度。在一定能量氩离子辅助下，MgO薄膜的密度随基底温度的增加而

增加(图4-9)，但增加的幅度不及前者大。在我们的试验条件范围内，沉积速

率对MgO密度的影响不大(图4一10)。从以上各图可以看出，不通氧，氩离子

束辅助蒸发制备的MgO薄膜的密度在3．69／cm3和3．79／cm3之间，有效地改善
了MgO薄膜的致密度。

§4．3．4 MgO薄膜的折射率

离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的折射率随离子能量的增加而增加，极低

能量的氨离子辅助蒸发或电子束蒸发制备的MgO薄膜的折射率在1．63左右，
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而能量为lkev的氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的折射率在1．72左右；另外，

基底温度的增加，MgO薄膜折射率也增加，在基底温度为室温时，薄膜的折射

率为1．67左右，在高温如250*C以上时，薄膜的折射率为1．71左右：沉积速

率对折射率的影响在我们的试验中似乎没有发现，沉积速率在6nm／min和

60nm／min变化，折射率仅在1．68和1．69之间波动。总之，不通氧，氩离子

辅助蒸发制备的MgO薄膜的折射率大于电子束蒸发制备的MgO薄膜的折射率。

图4—1l和图4—12分别显示了离子能量和基底温度对MgO薄膜折射率的影响。

0 卸 咖 姗 12f]0 1500

离子能量(e v)

图4．11离子能量对MgO薄膜折射率的影响

基底温度(℃)

图4—12基底温度对MgO薄膜折射率的影响

§4．4氧环境中离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的特性

上一节的结果都是在没有氧气的参与下获得的，如果我们在氨离子束辅助

蒸发的过程中，通氧气或者离子源引出的离子是氧离子或者是氧和氩的混合离

子的话，结果又是怎么样昵?

考虑到离子源的工作特性，必须防止离子源的电极间打火或者电极和钟罩

内壁打火，特别是电极和电子枪间打火，以免烧坏离子源电源和电子枪电源。

所以在离子束辅助蒸发制备薄膜的过程中，如果钟罩内通氧气或者工作真空度

不高的话，特别要注意离子源的栅级电压(加速电压)的大小和通氧气量的大

小。要根据具体的情况确定栅级电压和通氧气量的最大允许值。

§4．4．1 MgO薄膜的结晶取向

对于氩离子辅助沉积制备的MgO薄膜，如果在制备的过程中通氧气的话，

离子能量对薄膜的结晶取向产生明显的影响，图4—13显示了离子能量对薄膜
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第四章离子束辅助沉积MgO薄膜

20 40 60 80

2Theta【deg．】

图4一13氩离子能量对MgO薄膜结晶取

向的影响 (a)．200eV(b)．400eV

(c)．700eV(d)．1KeV

20 40 60 80

2Theta[deg．]

图4—14基底温度对MgO薄膜的结晶取向

的影响(a)．70℃(b)150℃．(c)．200℃

(d)．250℃

结晶取向的影响。离子能量的取值范围为lOOev—lkev，从图4—13可以看出低

能量的氩离子产生(111)结晶面择优取向的薄膜，中等能量的氩离子生成没有

任何结晶的MgO薄膜，而高能氩离子生成(200)结晶面择优取向的薄膜。

对于离子束辅助沉积制备MgO薄膜，在一定能量氩离子轰击下，基底温度

也对薄膜的结晶取向产生明显的影响。图4—14显示了基底温度对薄膜的结晶

取向的影响。从图4—14可以看出低温度只能生成没有任何结晶取向的薄膜。

高温度能生成(200)结晶取向的薄膜。如果要生成(111)结晶面择优取向的薄

膜，只有降低氩离子能量。

改变离子束种类轰击生长的薄膜表面可以发现不同的试验结果。利用氧离
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子轰击薄膜表面的试验结果表明：在一定氧气的通量下，低能氧离子趋于生成

具有(111)结晶面择优取向的MgO薄膜，中等能量的氧离子也只能生成没有任

何取向的薄膜，而高能氧离子能生成(200)结晶面择优取向的薄膜。如果加大

氧气通量的话，中等甚至高等能量的氧离子也能生成具有(111)结晶面择优取

向的MgO薄膜，只是结晶度不高而己。图4一15显示了氧离子的能量对M90薄

膜结晶取向的影响。200ev以下的氧离子生成的薄膜具有(儿1)结晶面择优取

向，400ev左右能量的氧离子轰击生成的薄膜除了玻璃的衍射峰外，没有其它

20 40 60 80 20 40 60 80

2Theta[deg．]

图4一15氧离子能量对M90薄膜结晶取

向的影响(a)．200eV，氧分压低

(b)．400eV，氧分压低(c)．600eY，氧分

压低(d)．800eV，氧分压高

2Theta(deg．】

图4一16氧离子轰击作用下基底温度对

薄膜结晶取向的影响 (a)．150℃

(b)．200℃(C)．250℃
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峰位产生；而600ev以上能量的氧离子轰击生成的薄膜产生(200)结晶面衍射

峰。但是在800ev能量的氧离子轰击下，加大通氧气的量，生成的薄膜也能产

生(111)结晶面的衍射峰。

从图4一13和图4—15的比较来看，离子能量相等而离子种类不同产生不同

结晶取向的薄膜。尽管氩离子轰击作用下，钟罩内也通大量的氧气，但生成具

有(111)结晶面衍射峰的M90薄膜比较困难，除非将氨离子的能量降的很低，

但过低的氩离子能量又起不到离子轰击的效果。同等能量的氧离子辅助生成的

MgO薄膜的(111)晶面衍射峰最强，结晶度最高。

在氧离子作用下，基底温度对薄膜的结晶取向也产生明显的影响。图4—16

显示了基底温度和薄膜结晶度的关系。和氩离子作用比较，基底温度对MgO

薄膜的结晶取向的影响不一样，

在200ev能量的氧离子轰击下，

不同基底温度都能生成具有(111)

结晶面择优取向的薄膜，只是高

基底温度生成的薄膜的结晶度不

及低温生长的薄膜。

如果将不同种类的气体按一

定比例混合通入离子源，从离子

源引出混合离子轰击正在生长的

薄膜，那么生成的薄膜结构又如

何昵?在我们的试验中，混合气

体是氩气和氧气，混合气体的总

分压为1×10～pa。图4一17显示

了不同分压比的氩和氧的混合气

体对薄膜结构的影响。结果显示

氧的通量高时产生(111)结晶面

择优取向的薄膜，低通量的氧产

生(200)结晶面择优取向或者无

取向的薄膜。图4-17也显示了

电子束蒸发制备的M90薄膜结

构。从衍射峰的强度来看，同样

的通气量下，离子源通氧制备的

M90薄膜的结晶度最高；电子束

蒸发制备的MgO薄膜的结晶度其

40 60 BO

2Theta(deg．】

图4一17不同分压比的混合气体对MgO薄膜

结构的影响a．Ar／02=O：b．Ar／02=0．5：c．02／Ar

=0：d．电子束蒸发制备的MgO薄膜结构
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次；接下来是离子源通I：1的氩氧混合气体制各的M90薄膜的结晶度；离子源

通氩制备的M90薄膜的结晶度最差。在试验中还发现等通量的混合气体的放电

电流明显小于单一气体的放电电流。

§4．4。2 MgO薄膜的可见光谱

离子束辅助沉积制备的M90薄膜的可见光谱受各种工艺条件的影响。

图4—18显示了氩离子能量对M90薄膜在可见光区透过率的影响。随着氩

wavelength r^

图4—18 Ar+能量对MgO薄膜透过率的影

响a．200eV；b．400e v；c．700eV

wavelength(^)

图4-20 02‘能量对MgO薄膜透过率的影

响a．200eV；b．400eV；c．800eV

wavelength f^)

图4．19基底温度对Ar+辅助沉积的MgO

薄膜透过率的影响(a)．250℃(b)．70"C

wavelength(^)

图4．2l不同离子种类对MgO薄膜透过

率的影响a．电子束蒸发，无离子辅助；

b．氧离子辅助； c．氧离子和氩离子同时

辅助：d．氩离子辅助
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离子的能量升高，M90薄膜的透过率降低。低能量离子辅助制备的薄膜的透过

率接近90％，而高能离子辅助生成的MgO薄膜的透过率为85％左右。

图4一19显示了氩离子辅助沉积下不同基底温度对M90薄膜透过率的影响。

似乎高低温制备的M90薄膜的透过率基本一致，接近90％。

图4—20显示了氧离子能量对}f【90薄膜的透过率的影响。从图中可以看出

高能氧离子生成的薄膜的透过率明显低于低能氧离子生成的薄膜的透过率。低

能氧离子生成的薄膜的平均透过率接近90％，而高能氧离子生成的薄膜的平均

透过率在85％以下。但如果增加高能氧离子的流量的话，生成的薄膜的平均透

过率有所升高，但还是达不到接近90％的水平。

图4—2l显示了单种气体和混合气体产生的离子对M90薄膜的透射率的影

响，为了比较，图4—21中也显示了通氧情况下电子束蒸发制备的M90薄膜的

透射光谱。离子束辅助蒸发制备的M90薄膜的透过率都低于电子束蒸发制备的

M90薄膜的透过率，在离子束辅助蒸发制备的M90薄膜中，氧离子辅助生成的

薄膜的透过率最高，其次是混合离子辅助生成的薄膜的透过率，透过率最差的

是不通氧气，而又氩离子辅助生成的MgO薄膜，其值仅为70％左右。

§4．4．3 MgO薄膜的红外光谱

红外光谱的分析对M90薄膜的吸水情况有一定性的了解，离子束辅助制备

的M90薄膜的红外光谱分析如下：

图4—22显示了离子束辅助蒸发制备的M90薄膜的红外光谱和氩离子能量

的关系。低能氩离子生成的M90薄膜的红外光谱在3500cm。1的两侧3600cm。1

和3400cm。1附近有两个吸收峰，3600cml的吸收峰表示Mg(OH)，，3400cml的

吸收峰表示H20，除此之外，在2900cml附近也有一个吸收峰，这是CH，一的吸

收峰位：中等能量氩离子生成的薄膜的红外光谱仅在3600cml附近有一吸收峰

位，吸收峰的强度明显低于低能量生长的薄膜：而高能量生长的薄膜的红外光

谱在4000—2000cm。波段没有任何吸收峰位，这说明高能氩离子生长的薄膜非

常致密，空隙少；吸收水分和有机化合物的可能性明显低于低能氩离子辅助生

长的M90薄膜。

图4—23显示了氩离子辅助沉积过程中，基底温度对MgO薄膜的红外光谱

的影响。低温生长的MgO薄膜的水分吸收峰和CH：-吸收峰成在，而高温生长

的MgO薄膜中各吸收峰位表现不明显。这说明高温制备的MgO薄膜致密度

高于低温制备的MgO薄膜。

图4—24显示了氧离子辅助蒸发制备的M90薄膜的红外光谱和离子能量的

关系。和氩离子辅助蒸发制备的薄膜一样，低能氧离子辅助产生的薄膜红外光
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谱有强烈的水汽吸收峰和Clq2--的吸收峰。而高能离子辅助制备的薄膜的红外

光谱仅有很弱的吸收峰。这说明离子束辅助沉积过程中提高氧离子能量有助于

提高薄膜的致密度，改善薄膜的稳定性。

图4—22离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的红外光谱和氩离子能量的关系a．200eV

b．400eV：c．700eV

图4-23基底温度对离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的红外光谱的影响

(a)150℃(b)．250℃

图4—25显示了不同种类的离子辅助沉积制备的MgO薄膜的红外光谱的比

较，图中也显示了电子束蒸发制备的MgO薄膜的典型红外光谱。氩和氧混合离

子束制备的MgO薄膜的红外光谱在3400cml和3600cml附近有两个水吸收峰，

5I
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第四章离子束辅助沉积MgO薄膜

和氧离子束制备的薄膜的红外光谱有点类似；但在2900 oml没有吸收峰，这

一点类似于无氧、氩离子辅助制备的MgO薄膜，从图4—25可以知道离子束辅

助蒸发制备的薄膜的红外光谱不同于电子束蒸发制备的薄膜的红外光谱，电子

束蒸发制备的薄膜的红外光谱的水汽吸收峰位仅在3400cml处出现，而且2900

Cm。1处吸收峰的强度明显高于离子束辅助蒸发制备的薄膜。

w a v e1 crl gth ri um b e r(Cm“)

图4—24离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的红外光谱和氧离子能量的关系a．200eV

b．500eV；c．800eV

w It V cI c n gth num b e r(cin“)

图4-25不同种类离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的红外光谱a．氩和氧混合离子辅

助；b．电子束蒸发，无离子束辅助；c．无氧、氩离子辅助；d．氧离子辅助
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各工艺条件对红外光谱中Mg一0吸收峰也有影响，主要表现在峰的强度和

半高宽度，其次是吸收峰的位置。

wavelength ntnnl)er(cm"1)

图4．26离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

的红外光谱和氩离子能量的关系a．200eV；

b，400e V=C．700eV

wavelength nurrbn"(era"‘)

图4．28离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

的红外光谱和氧离子能量的关系a,200eV；

b．500e址c．800eV

罄

wavelength nuntH(crd’)

图4—27离子束辅助蒸发制各的MgO

薄膜的红外光谱和基底温度的关系

(a)150"C(b)，250"C

wavelength nurr蛔(crn。)

图4．29不同种类离子束辅助蒸发制备的

MgO薄膜的红外光谱a．电子束蒸发，无

离子束辅助：b．氧离子辅助；c．氩和氧混

合离子辅助；d．氩离子辅助
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图4—26显示了氩离子能量对Mg—O吸收峰的影响。氩离子能量升高，吸收

峰强度减弱，峰半高宽增大，而且峰的位置向短波方向移动。图4—26说明氩

离子能量对Mg一0吸收峰的影响很大。

图4—27显示了氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中，基底温度对Mg一0

吸收峰的影响。基底温度升高，除了吸收峰强度略有减弱外，峰半高宽，峰的

位置基本没有变化。

图4—28显示了氧离子能量和流量对Mg—O吸收峰的影响。和氩离子辅助沉

积一样，氧离子能量升高，吸收峰强度减弱，峰半高宽增大，而且峰的位置向

短波方向移动。如果增加高能氧离子的流量的话，Mg一0吸收峰不仅峰强度进

一步减弱而且半高宽也减小。这说明氧离子能量和流量对Mg～0吸收峰都有影

响。

图4—29显示了不同种类离子束对Mg一0吸收峰的影响。作为比较，图中显

示了电子束蒸发制备的MgO薄膜的红外光谱。混合离子束辅助制备的薄膜的

Mg一0吸收峰的强度最高，但其峰值半高宽低于电子束蒸发和氧离子辅助蒸发

制备的MgO薄膜而高于氩离子辅助蒸发制备的薄膜，吸收峰的位置相对于电子

束蒸发制备的MgO薄膜的吸收峰向短波方向移动。

§4．4．4 MgO薄膜的表面形貌

为了更清晰地观测和讨论离子束辅助蒸发制各的MgO薄膜的表面形貌，

以下我们采用原子力显微镜观测薄膜的表面形貌，基片在镀膜前利用高能氩离

子束清洗。

图4．30显示了不同薄膜厚度的表面形貌。随着薄膜厚度的增加，生长表

面的粒子团体积变大，薄膜似乎更致密。

图4-30不同厚度的薄膜的表面形貌a．200hm b．500nm

54
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图4-31 MgO薄膜的表面形貌和氩离子能

量的关系a．200eV；b．400eV；c．700eV

图4—32 MgO薄膜的表面形貌和氧离子能

量及流量的关系a．200eV。氧流量中：

b．600eV．氧流量中；c．800eV．氧流量高
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第四章离子束辅助衫C积MgO薄膜

图4．3l显示了氩离子能量和薄膜的表面形貌的关系，氩离子能量分为低，

中，高三种能量等级。不同能量的氩离子辅助制备的薄膜表面形貌不一样。尽

管表面生长的薄膜都呈锥形状，但锥形状粒子团的大小和密度差别很大。低能

生长的薄膜表面锥形状粒子团致密，细小，高能离子束生长的薄膜表面锥形粒

子团大，薄膜显得致密，能够体现离子束辅助的作用；中等能量生成的薄膜表

面离子团的大小和薄膜的致密性居中。

我们也考察了基底温度对氩离子辅助蒸发制备的薄膜表面形貌的影响，高

能氩离子，中等温度生成的薄膜表面形貌类似于中等能量氩离子，高温生成的

薄膜的表面形貌。这说明氩离子能量和基底温度对氩离子辅助蒸发制备的薄膜

的表面形貌的影响一致，氩离子能量或者基底温度升高，薄膜生长表面的粒子

团的尺寸增大，反之亦然。

图4．32显示了氧离子能量及流量和薄膜的表面形貌的关系。氧离子能量

和流量都分为高低两种等级考虑。低能氧离子制各的薄膜表面性貌有点类似于

中等能量氩离子辅助生成的薄膜表面形貌，但高能氧离子辅助生成的薄膜表面

形貌和高能氩离子辅助生成的薄膜表面形貌有点不一样，粒子团的形状不是锥

形状，而是长方形状，并且长方形的排列

方向一致。如果提高高能量氧离子流的流

量，氧离子束辅助生成的薄膜表面粒子团

又向锥形状发展，而且锥形状粒子团的尺

度变小。

图4—33显示了混合离子束辅助蒸发

制备的MgO薄膜的表面形貌。表面粒子

团的大小和密度类似于高能氩离子辅助蒸

发制备的薄膜的表面形貌，但粒子团的分

布均匀，而且表面似乎溅射现象更为严

重。粒子团的尺寸明显大于单种离子辅助 图4-33混合离子束辅助蒸发制各

生长的MgO薄膜的粒子团，薄膜的致密 的M90薄膜的表面形貌

性也似乎要好于单种离子辅助生成的

MgO薄膜。

§4．4．5 MgO薄膜的XPS

利用光电子能谱(XPS)分析了离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的成分及

各成分的化学状态。图4—34显示了离子束辅助沉积制备的M90薄膜的典型XPS

结果。和电子束蒸发制备的MgO薄膜一样，离子束辅助沉积制备的MgO薄膜
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的XPS图中01 s的窄谱也可拟合成中心分别在529．5eV和531．OeV左右的两条

高斯曲线。高键能(532．5eV)

位置的出现说明了离子束辅助

沉积制备的MgO薄膜中也含

有大量的杂质，其中主要是水

和其它含氧的化合物。和电子

束蒸发制备的MgO薄膜的XPS

比较，离子束辅助沉积制备的

MgO薄膜XPS中低键能

(529．5eV)位置的高斯曲线积

分面积大得多，这说明离子束

辅助沉积制备的MgO薄膜比

电子束蒸发制备的MgO薄膜致

密，不易吸水。

§4．5结果和讨论

图4．34离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

的XPS图

通过大量的试验及理论分析，我们研究了离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

的特性及工艺条件对薄膜特性的影响。

正如§4．1所述，具有一定能量的粒子碰撞固体表面可以产生许多效果，

大多数离子轰击作用产生的效果对于薄膜生长是有益的，对于由于轰击作用产

生的不利因素可以通过控制离子束的种类和离子能量来避免，因此，离子轰击

是一种最重要的薄膜生长手段。

离子对固体表面的轰击作用不同于电子和光子对固体表面的轰击，因为轰

击离子的质量和被轰击的固体中的原子的质量处于同一数量级，考虑质量为

M。，能量为E，的粒子和一个静止的质量为M，靶材原子发生弹性碰撞，转移给

靶材原子的能量记为T。，其表达式(4．1式)为

驴者静耻憎。 4一·

这种有效的粒子能量转移是离子轰击沉积薄膜的关键之所在。如果转移给靶材

中原子的能量能使原予产生移动，那么，离子轰击就能对薄膜的结构特性产生

影响，假设M。t】Il。的话，那么几电子伏特的E。就足以使表面原子从表面上的

一个点移动到另外一个点上；几十电子伏特的E。就足以使表面原子离位进入

一芒。)鲁*c0E
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固体内部或使近表面层的原子移位进入气相中，后者被称为溅射。薄膜生长期

间，当沉积的薄膜材料来自于低能热源时，利用惰性气体如氩气辅助轰击生长

可以有效改变薄膜结构。

归纳§4．1的论述，轰击离子束的能量从几电子伏特到几千电子伏特的变

化可以对薄膜产生四种不同的效果：表面效应，离子注入，内部原子离位和溅

射。表面效应包括入射离子的反射，薄膜表面粒子的化学活化及位移。不同能

Btll噶ace
●

●
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图4—35轰击离子的运动轨迹a．正碰撞反射：b．斜碰撞反射；c．斜碰撞注入：d．沿

沟道注入；e．连续斜碰撞反射：f．多个表面原子反作用力反射

口 6 Gd P ， g ^ f

图4—36离子轰击对薄膜表面的影响a．杂质的溅射或化学活化；b．沉积分子两侧移

位：c．溅射产生空穴；d．沉积分子表面移动产生空穴；e．杂质直接碰撞注入：f．沉积

分子直接碰撞注入：g．表面原子迁移填充沟道；h．向前溅射填充沟道；i．3D核的破坏

量的离子轰击对薄膜表面产生的效果侧重点不一样。通常，能量在几电子伏特

到几十电子伏特间的离子轰击主要产生表面效应，能量为几百电子伏特的离子

轰击主要产生溅射作用，能量为几千电子伏特的离子轰击主要产生离子注入或
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内部原子离位。图4—35显示了轰击离子的运动轨迹，图4—36显示了离子轰击

对薄膜表面的影响。轰击离子的特性(如能量、质量、体积及化学活性等)和被

轰击的薄膜表面的特性都影响了离子的轰击效果，比如质量轻、体积小的H+

的轰击易产生离子注入的效果：Ar+的轰击由于其体积大而不易产生离子注入

的效果。

在我们的试验中，离子的能量在lkeV以下。由于离子能量和种类的不同，

离子轰击对MgO薄膜的结构产生不同的影响。

由于氩离子的能量传递，沉积分子的能量增加，生成稳定性最强的(200)结

晶面的可能性增强，使得在没有氧的环境中氩离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

主要是(200)结晶面择优取向生长。同时，由于离子的溅射作用，离子轰击又

阻止了MgO晶粒的生长或使得晶粒细化，使得薄膜晶粒尺寸小。离子能量的增

加或基底温度的升高都使得表面沉积分子具有更大的能量，离子轰击产生的缺

陷更多，表面结晶将被破坏，变为非晶态；另外，沉积速率的增加使得MgO薄

膜的致密性变差，薄膜易被溅射，晶态薄膜易变为非晶态。因此，只有特定的

离子能量、低的基底温度及低的沉积速率才能产生(200)结晶面择优生长的MgO

薄膜，反之，极有可能产生非晶态的MgO薄膜。

在氧气的参与下，离子束辅助蒸发制备MgO薄膜是很容易控制薄膜的结晶

取向的。通过改变工艺参数，既可以获得(111)结晶面又可以获得(200)结晶面

择优取向的MgO薄膜。由于氧离子或氧原子注入以及离子轰击引起的次表面层

原子的移位，在离子能量不太高的情况下，氧环境中、离子束辅助蒸发制各的

MgO薄膜易获得(111)结晶面择优取向；提高氧的分压或离化率，有助于改善

(111)结晶面择优取向的MgO薄膜的结晶性。不同工艺制备的MgO薄膜中，

氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜由于制各过程中氧的离化率最高而(111)晶

面结晶性最好；其次是氧环境下、氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜：电子束蒸

发制备的MgO薄膜的结晶性排第三位；结晶性排第四位的是氩氧混合离子束辅

助蒸发制备的MgO薄膜：无氧、氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的结晶性最差。

提高离子能量或基底温度，降低氧分压都可能降低MgO薄膜的(111)晶面结晶

度，提高(200)晶面择优生长的几率。MgO薄膜的XPS图没有显示氩元素的存在，

这说明在离子束辅助蒸发制备的MgO中很少有氩离子的注入。

氧离子以图4-35c和35d显示的方式注入薄膜深层以及吸附在薄膜表面的

原子由于受到离子的轰击以图4—36的方式向膜层内部扩散使得薄膜柱状结构

破坏，孔洞消失，原子之间处于挤压状态，产生压应力。离子能量或基底温度

越高，薄膜结构中孔洞越少，原子排列越紧密，密度越大。不通氧、氩离子束

辅助蒸发制备的MgO薄膜的密度随着离子能量的增加变化在3．69／cm3和
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第四章离子束辅助沉积MgO薄膜

3．79／cm3之间。折射率和密度存在4-2式的关系[162]：

门=(1一ph，+pn， 4．2

n：薄膜折射率n。：空隙中介质折射率

n。：块料折射率P：薄膜的填充密度

薄膜折射率随着密度的增加而增加。试验结果显示不通氧、氩离子束辅助蒸发

制备的MgO薄膜的折射率随着离子能量的增加变化在1．63至1．72间。离子

束辅助蒸发制备的MgO薄膜的折射率和密度接近或超过块料MgO的折射率和密

度。

离子束辅助沉积制备的MgO薄膜的可见光透射率为90％左右，和电子束蒸

发制备的MgO薄膜的可见光透射率一致，但工艺不适当，如氩离子能量太高，

MgO薄膜脱落，会引起MgO薄膜的透射率急剧下降。增加离子能量或减少通氧

量产生致密的MgO薄膜，致密薄膜的红外光谱在3600cm。和3400cml处的吸收

峰强度减弱，说明吸水量少；另外，400cm‘1处的吸收峰向短波方向移动，同

时峰强度减弱，半高宽增大，说明MgO薄膜的内应力增大。XPS显示离子束辅

助蒸发制备的MgO薄膜中的水分比电子束蒸发制备的MgO薄膜中的水分少。

MgO薄膜的表面形貌也反映了离子轰击的效果。离子能量增加，传递给沉

积分子的能量增加，沉积分子在表面的位移增大，形成了更大的粒子团，薄膜

也显得致密；由于离子的化学活性不一样，离子能量相同但离子种类不同也产

生不同的MgO薄膜的表面形貌。尽管离子束能量相同，但混合离子束中的氩离

子到达膜面时传递给薄膜表面沉积分子的能量要大于氧环境中，单种离子束传

递给薄膜表面沉积分子的能量，使得相对于单种离子束辅助蒸发制备的MgO薄

膜，混合离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的表面似乎被溅射得更厉害一些。

在沉积开始时，离子轰击促使薄膜和基底材料之间产生物理混合、扩散增

强、成核模式改善、结合疏松的原子优先除去以及表面覆盖状况改善等效果，

在MgO薄膜和基底材料之间形成明显的过渡层，断面形貌显示离子束辅助蒸发

制备的MgO薄膜和玻璃基底间的结合力要强于电子束蒸发蒸发制各的MgO薄膜

和玻璃基底间的结合力。

本来可以利用XPS中各元素窄谱的积分面积来计算Mg／O比值，但由于薄

膜中的杂质无法排除及其它原因，计算得到的Mg／O比值不可信。由于测量方

法的不同，有人认为电子束蒸发制备的MgO薄膜，不管在蒸发的过程中通不通

氧气，薄膜中的Mg／O都小于l，即薄膜中含氧丰富n“；也有人认为不通氧气

制备的MgO薄膜中的Mg／O大于1，即薄膜中缺氧【l“]。有人认为RBS可用于Mg／O
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比值的精确测量H⋯，但该仪器少而且测试费用高，我们无法得到各种工艺制

备的MgO薄膜中Mg／O的比值。尽管如此，我们还是可以定性说明Mg／O的比值。

离子束辅助沉积制备的MgO薄膜中Mg／O的比值可能受工艺参数的影响很大。

无氧和有氧情况下制备的MgO薄膜中Mg／O的比值可能不一样，有氧制备的MgO

薄膜中氧含量可能大于无氧制备的MgO薄膜：氧环境中，氩离子束辅助蒸发制

备的MgO薄膜中Mg／O的比值可能大于通氧情况下，电子束蒸发制备的MgO薄

膜中Mg／O的比值，因为前者的氧气离化率高，易存在于MgO薄膜的结构中；

氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜中Mg／O的比值可能又大于氧环境中，氩离

子束辅助蒸发制备的MgO薄膜中Mg／O的比值，因为前者的氧气离化率更高，

更易存在于MgO薄膜的结构中。联想到MgO薄膜的结晶取向和制备方法及各制

各方法的工艺参数的关系可以发现MgO薄膜中Mg／O的比值或氧含量的多少可

能与MgO薄膜的择优取向有关，薄膜中氧含量越高，越易获得(111)结晶面择

优取向的MgO薄膜，反之，(200)结晶面择优取向的MgO薄膜越易获得，不过

结晶性的好坏不能仅靠氧含量的多或少来判断。

从MgO薄膜的形貌，密度，折射率，XPS等反映出的薄膜致密性可以说明

离子束辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中肯定存在内部原予离位，当然也存表面

效应和溅射，只不过工艺条件不同，各种效果的程度不一样，比如采用氩离子

辅助蒸发，薄膜被溅射的可能性增加；采用氧离子辅助沉积，因为氧离子的质

量轻和活性强，表面效应可能性会大一些，增加氧离子能量，除了表面效应外，

氧离子注入和内部原子离位都可能产生；采用氩氧混合离子辅助蒸发可以结合

氩离子和氧离子辅助蒸发制备MgO薄膜的特点。总之，在不同工艺条件下，可

能会制备出性能不同的MgO薄膜。从MgO薄膜的各种特性来看，离子束辅助蒸

发制备MgO薄膜不仅能获得不同结晶取向的MgO薄膜而且能有效地改善MgO薄
膜的致密性。
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第五章MgO薄膜对PDP放电特性的影响

作为AC．PDP的介质保护膜，MgO薄膜主要有两方面作用：一是延长

AC．PDP的工作寿命，二是降低AC—PDP的工作电压。MgO薄膜对AC—PDP

放电特性的影响主要是由其在被放电产生的离子、亚稳、激发态粒子及光子轰

击时产生的表面特性变化，尤其是二次电子发射系数的变化而引起的。为了说

明MgO薄膜对AC—PDP放电特性的影响，有必要首先介绍一下PDP中气体放

电的机理和过程以及粒子轰击下MgO薄膜的电子发射机理。

§5．1 PDP中气体放电的机理和过程

我们知道，着火电压和熄火电压(或维持电压)是PDP放电特性中两个最

重要的参数。气体的着火和维持放电过程在微观上实际就是电子的繁流过程。

该过程发展的难易程度决定了着火电压和维持电压的高低。这与气体着火和维

持放电时空间中带电粒子的产生率和消失率(单位时间单位体积内带电粒子的

增加数和减少数)有关，就阴极材料而言，主要和阴极材料的二次电子发射系

数有关。从汤生放电理论出发，可以清楚地认识MgO膜的表面特性对PDP放
电特性的影响。

为了描述气体导电中的现象，汤生提出了三种电离过程，并引出了三个

对应的电离系数。

(1)汤生第一电离系数．a系数。在均匀电场空间，电子在向阳极运动的过

程中，具有较高能量的电子与气体原子碰撞并使之电离。每个电子在沿电场反

方向运动单位距离的过程中，与气体原子发生碰撞电离的次数就是a电离系

数。这种电离过程称为a过程。

(2)汤生第二电离系数．B系数。同样每个正离子在向阴极运动的过程中，

也与气体原子不断发生碰撞电离，B系数就是一个正离子沿电场方向运动单位

距离所发生的碰撞电离次数。这种电离过程称为8过程。

(3)汤生第三电离系数一Y系数。放电空间的正离子携带一定能量打上阴

极，使阴极产生二次电子发射。每个正离子打上阴极表面时，引起阴极二次电

子发射数就是Y系数。这种电离过程称为Y过程。

由于从阴极发出的一个电子在向阳极运动的过程中，不断发生碰撞电离，

其新产生的电子数将迅速增加，这种现象称为电子雪崩或电子繁流，下面计算
电子雪崩的表达式。

在放电空间取以极小的dx薄层，横截面为单位面积，若有一电子从阴极
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方向进入dx层，由于a过程在dx层内将新产生a dx个电子。若有13个电子

进入dx层，同样由于a过程将在dx层内新产生dn个电子，显然

dn=nⅨdx

考虑放电空间a为常数，取x=O时，

5—1

n=n。为边界条件，对5-1式积分可得

rtJ=nO已“
5·2

该式表明单位时间内从阴极表面单位面积发射出的i3。个电子，由于a过程，

电子浓度在空间随x距离按指数规律增长。因此，单位时间到达阳极单位面

积的电子数为
‘

，zn=nnP耐
5-3

因此在放电空间新产生的电子数为

H口一no
5 nok倒一1) 5-4

n过程是电子碰撞气体原子或分子的电离过程，所以产生一个新电子的同时

并产生一个新的离子。5-4式表明的电子数也是放电空间新产生的离子数。这

些粒子在电场作用下向阴极漂移，在运动过程中也可能发生电离碰撞，但因离

子碰撞气体原子的电离几率很小，可近似认为B=O，即可不考虑B作用。这

样空间新产生的离子数也就是打上阴极的离子数。根据．r系数的定义，这些正

离子打上阴极引起的二次电子数为

M=’，n o Q”一1) 5_5

由于二次电子的发射，阴极的电子发射增强。同理，阴极发射的电子在空间又

雪崩增长，新产生的离子又返回阴极产生二次电子发射，如此不断的雪崩增

长，阴极的二次电子发射也不断增强，使气体导电率不断增加。最终到达阳极

的电子数为

，za=，z。P耐O+“+“2+“3+．．
当u小于l时

相应的阳极电流密度为

5—7南普
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当5-8式中分母趋于零时，j。将趋于无穷大，这时放电转变为自持放电，由

此得到自持放电的条件是

y G”一1)=i
汤生第一电离系数a可以表示为

舭Apexp卜等，
用5-9式和5-10式，可得击穿电压的表达式

_2丽忑B(再pd)丐加(pd)一抽(÷[抽(1+考)】)

5．9

5一10

5—11

A，B为常数。从5—11式可知击穿电压或PDP中的着火电压随二次电子发射的

增加而降低。随着着火电压降低，熄火电压也可能相应降低。

着火电压变化的机理亦可表示为Abolelfotoh与Lorenzen提出的着火电

压与有效二次电子发射系数(Y)之间的关系n341：

_啪夏1-n(-+爿 s也

a为Townsend原理中第～电离系数，矿。为与给定的E／P。及气体组成相对应的

电压降。

PDP是～种容性器件，需要外加交流脉冲驱动信号，通过介质电容耦合

至气体两端使其放电而发光，图5．1显示了表面放电型AC-PDP单元未放电时

的等效电路图。图中C。表示气体空间电容，C。表示显示电极上介质层电容，

C．表示电极间基板玻璃和介质电容的总和。当任意一对电极间的维持电压低于

气体放电的着火电压时，该象素不发光：当加上一个电压幅值高于着火电压的

写脉冲后，该象素单元处的气体在强电场作用下被击穿而放电发光，放电产生

的正离子和电子又在电场作用下分别向阴极和阳极迁移，并积累于介质壁上形

成壁电荷。这种壁电荷在等效回路产生一个壁电压，其极性与外加电压脉冲的

极性相反。此时两者叠加后，象素中气体两端的净电压即会低于着火电压，使
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放电发光停止。但当下一个脉冲反向时，前次放电产生的壁电压和此时的脉冲

电压极性相同而叠加，使气体两端电压又超过着火电压，导致气体再次放电而

发光。同时又产生一个反向的壁电压而使该次放电停止。这种脉冲式发光随外

加电压的极性变化重复。这就是AC．PDP固有的记忆功能。由等效电路可

知，当外加电压为v。时，由于介质层电容的分压，使得加在气体空间的电压

(用U表示)为

1

y=—_一y 5—13
*2C／C+1 8

Z／d

当气体着火后，维持电压，壁电荷之间的关系可表示为

K=(南p+¨ ；划

5—14式中U表示维持电压，K表示壁电荷形成的壁电压。

从5一14式可知：为了降低维持电压(或熄火电压)，壁电荷越大越好。介

质保护薄膜表面收集壁电荷的能力也是影响PDP的维持电压和记忆余度的重

要因素之一。 ·

放电空间

罡

2矍仁≥兰b匕l————j■■■●t====1￡=二==■■■■■L———一

Ct

Ua

图5-1典型表面放电型AC．PDP未放电时单元的等效电路图

§5．2 MgO薄膜的二次电子发射

Cg

二次电子发射系数不仅与入射粒子的状态有关，还与被轰击物体表面的状

况有关n2“，在讨论MgO薄膜的二次电子发射前，我们有必要首先介绍一下固

体表面二次电子发射的机理。

1j
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§5．2．1二次电子发射机理

当具有一定能量或速度的离子轰击金属、半导体、绝缘体等物质时，就会

引起电子从这些物体发射出来，这种电子发射现象称为离子激发的二次电子发

射。二次电子发射有两种机理[123,124]：势能发射和动能发射。在势能发射

中，出射电子是入射离子在轰击表面时势能传输的唯一结果。只有当入射离子

的势能高于功函数的两倍(金属靶)或电子亲和势与能带间隙的和(X+

Eg)的两倍(半导体靶和绝缘体靶)时电子发射才会发生。而动能发射是动

能从轰击离子到靶电子的传输结果，一部分靶电子获得足够的能量从靶内逃逸

出来。对给定的粒子一靶系统，存在一个能量阈值，轰击离子能量低于这个阈

值时，动能发射不会发生。

我们把由于离子轰击固体而发射出的电子数目与入射离子数目的比值称为

离子激发的二次电子发射系数，用y表示：y=Ne／N，，Ne是发射的电子数

目，N，是同一时间打到固体上的离子数。离子入射固体表面所产生的二次电

子发射，可能是动能发射，也可能是势能发射，发射系数分别用Yk与Y。表

示，也可能二者都有，总的发射系数仍用Y来表示，Y=Y。+Y。。由于两种发

射的机理和表现各有不同，现分别叙述。

1．势能发射

当研究入射离子能量(Ep)和Y的关系时发现，对某些离子和固体来说，

Y(Ep)在Ep很小时，不趋于零而是趋于某一给定的值；并且_r与Ep的关系

不十分紧密，这表明二次电子的发射与轰击离子的动能无关。实验证明只要满

足条件： E；>2西，(其中E；为入射离子的电离能，西是被轰击固体的逸出

功)就能实现势能电子发射。这可以用离子直接俄歇中和来解释。当低能入射

离子接近固体表面时，在表面形成离子场，使表面位垒降低并变窄，图5—2

所示绝缘体表面二次电子发射过程。由于没有自由电子，只能是满带(价带)

电子参加势能激发，满带(价带)电子穿隧而出被离子所俘获，使离子被中

和。离子被中和时释放的电离能使满带(价带)中的另一个电子得到足够的能

量和适当的方向从固体表面发射出来成为二次电子。由图5—2可以看出离开

固体表面的电子的动能为：
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E，是第一个电子向离子跃迁前的束缚能，E”是第二个电子逸出固体表面

前具有的束缚能。如果上述两个电子都处于费米能级EF上，那么E
7 2 E”2

由，则(5-15式)可改写为瓦=E；-2由，二次电子动能不应为零，由上式可

以看出势能发势能发射必须满足E；>2毋的条件才能产生。由上面的解释可

知，在这种条件下二次电子从固体表面发射的过程是由离子中和的势能实现

的，因此称为势能电子发射。由于惰性气体离子的电离电位是随着原予序数增

加而减少的，因此y。随放电气体的原子序数增加而减少。

E。虻

E。h

图5-2绝缘体的一阶段位能发射过程 图5．3绝缘体的二阶段位能发射过程

除上述直接俄歇中和过程外，还有一种两阶段俄歇中和过程，如图5-3

所示。假如入射离子具有一亚稳能级，其能量相应于金属能带中的e或半导体

和绝缘体中的缺陷能级(E。)，当这一离子接近固体表面时，固体中能级为e或

E。的电子就可能穿隧进入离子的亚稳能级，使离子中和，这样这一离子就变成

了一个处于激发态的原子。这个激发态原子要恢复原来的稳定状态，不是通过

在亚稳能级的电子向基态能级跃迁，而是固体中的另一个电子直接进入激发原

子的基态能级。此时，释放出的多余能量便会使处于亚稳能级上的电子逸出固

体表面，这个过程称为二阶段俄歇中和，图5—3显示了存在缺陷能级的绝缘

体两阶段俄歇中和过程。逸出的电子所具有的动能是Ei—E。一E，，其最大动

能为E，一E。一≯，它应大于零，因此只有满足条件E．>E。+毋才能发生二阶

段俄歇中和势能发射。绝缘体中含有缺陷能级的话。如施主杂质能级(日)或受

主杂质能级(E。)，两阶段俄歇中和过程成为可能。

在势能发射中，二次电子产额取决于离子的电离能及材料的表面性质。
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2．动能发射

动能发射过程常发生于入射离子动能较大的情况(一般大于1KEY)。当入

射离子轰击固体表面时，与晶格原子发生非弹性碰撞，使原子受激，产生脱离

原子核束缚的受激电子。这种电子在向表面的运动过程中，经历了一系列碰撞

最后到达表面，如果其动能仍大于固体表面的逸出功，则可自表面逸出成为二

次电子。

对动能发射的研究发现，动能发射存在着能量阈值。在E。较小时主要是

势能激发二次电子发射，Y主要是Y。，且与E。无关。当E。较大时，Y随E。线

性增加。这就意味着，存在一个离子能量阈值，能量低于此阅值时，Y“20，

能量高于此阈值时，y。随E。线性增长，这个情况可用下式来描述：

Y k=Q[Ep一(Ep)。h] (5—16)

其中a是一常数，(E。)。。是离子能量闽值。当入射离子的能量进一步增加

时，Y。增长变慢，并且达到最大值后，随着E。的增加而下降。

§5．2．2 MgO薄膜的二次电子发射机制

AC—PDP中使用的放电气体为He+Xe、Ne+Xe、He+xe十Ne或Ne+xe+

Kr(Ar)等按一定比例混合的惰性气体，在一定电压下，通过潘宁效应产生

低压辉光放电，进而产生He+、Ne+、Ar+或xe+等惰性气体离子。正离子向阴

极运动，轰击阴极表面。正离子的能量很小，Shin等人通过数字模拟显示

PDP中轰击MgO薄膜的离子能量大多数不超过50eV[125]；在20℃、1atm、Ne

气体，单元电压150V、放电间隙150um的条件下，离子在均匀电场中的最大

动能大约为0．13eV，即使在阴极位降区(大约lOum)，最大值也只可能为

2eV。因为离子动能平均值低于2eV，即使考虑动能分布，可考虑的具有高动

能的离子也只有很少几个，因而由动能引起的二次电子发射可以忽略。二次电

子发射基本上是由于离子的势能引起的，为势能发射[126-128]。He+、Ne+、Ar+

和xe+的电离能分别为24．58eV、21．5eV、15．7eV和12．127eV。

通过测量保护膜的光电导和光吸收谱可以确定其禁带宽度和杂质能级的

位置，从而得到氧化物保护膜的能带模型。MgO的禁带宽度E。为6-7．8eV，电

子亲和势为0．85eV。因为只有当入射离子的电离能满足条件：E；≥2(x+E。)

时，亦即大约大于18eV时才能产生直接俄歇势能发射，因此，在纯净的MgO

薄膜表面Ar+和Xe+都不能产生这种势能发射，而He+和Ne+则可以产生这种

发射过程。

虽然Ar+和xe+由于其电离能低于产生直接俄歇发射的条件，在纯净氧化
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镁表面不能通过直接俄歇过程发射二次电子。但当氧化镁中含有杂质(缺陷，

填隙原子、色心等)缺陷能级时，Ar+和xe+通过二阶段俄歇中和发射二次电

子的可能性增强，许多文献都已报道低能Ar+或xe+的二次电子发射系数都不

为零“2r”“。因此，AC—PDP中二次电子发射过程主要是一般的俄歇中和过

程，另外若保护膜中存在缺陷(杂质能级)，则还可能存在部分二阶段势能发

射过程。

Ar+和xe+的产生几率对放电参数E／P。有强烈的依赖作用，在E／P。为较

低值(P。d为高值)时，Ar+或xe+的产生几率远高于Ne+和He+的产生几率。

尽管Ar+和xe+通过二阶段俄歇中和发射二次电子的能力远小于Ne+和He+，

但由于Ac—PDP中工作气压较高(40KPa)，极大地提高了打在瞬时阴极上的

Ar+或xe+的通量，即使在较低的y。或y xe+值下也能给出可感知的二次电子

发射，对PDP工作电压产生显著的影响[142】。

§5．2．3 M90薄膜的二次电子发射系数

对于PDP这种气体放电器件来说，阴极材料(主要是MgO薄膜)的二次电

子发射系数对PDP的工作特性有重要的影响。关于MgO薄膜的二次电子发射

图5·4 Ne+产生的MgO薄膜的二次电

子发射系数

图5-5 Xe+产生的MgO薄膜的二次电

子发射系数

系数已引起了人们的广泛研究m2'Ⅲ14u。除了轰击离子的种类和能量影响

MgO薄膜的二次电子发射系数外，MgO薄膜的结构也对其二次电子发射系数

的影响很大。结晶取向的不同引起二次电子发射系数的不同¨3。w”。Lim等人

通过测量不同结晶取向的单晶MgO块料和MgO薄膜的二次电子发射系数时

发现：离子种类为Ne+(Xe+)，离子能量在50eV．200eV间变化时。(111)晶面的
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MgO薄膜的Y在0．09(O．03)．0．16(0．04)间变化，(200)晶面的MgO薄膜的y在

0．07(0．02)一0．15(0．03)间变化，(220)晶面的MgO薄膜的y在O．06(0．01)·

0．13(0．02)f司变化，不同结晶取向的MgO薄膜的二次电子发射系数排列顺序

为：。(111)>Y(200)>。(220)o图5-4和图5-5分别显示了Ne+和Xe+产生的不同

结晶取向的MgO薄膜的二次电子发射系数。

对于Ne和xe混合气体，y可被写为：

。：幺：兰!!竺：生生：兰!!兰：!
。

‰++L。+ 5_17

F。和F。分别为单位时间轰击在阴极表面上的Ne+和Xe+的数目。

MgO膜的二次电子发射能力还依赖于MgO薄膜的表面能带结构。能带间

隙中的缺陷能级Ed可以表示与氧缺位相关的电子陷阱能级：其余一系列高于

价带的能级E。，可以认为是浅的受主能级，与氧过量相关。能级Ed与E．的密

度是对MgO表面的成分配比极为敏感的参数。从能带结构图中可以看出He+

和Ne+俄歇中和可以使MgO的价带电子产生二次电子发射。大量E。能级密度

的存在使得来自于价带顶部附近的发射电子成比例增长，因此使得从MgO表

面发射出的电子的平均动能增大。二次电子平均动能的增大导致了有效二次电

子发射系数Y的减少，使得V，的增加”“1。E。能级的存在使得Ar*和xe+具有

二阶段俄歇中和发射电子的能力，Ar+和Xe+的有效二次电子发射系数为非零 Ir

值，使得V，降低口”。 。

§5．3 MgO薄膜的光电子发射

M90薄膜除了由于势能引起的二次电子发射外，还可能存在因为其它因素

引起的电子发射，比如光电子发射。PDP通常选用惰性气体He、Ne、Ar、

Kr、Xe作为放电气体，它们的谐振辐射波长分别为58．3 rim，73．6 am，

106．7 am， 123．6 am， 147．0nm。现在PDP通常使用的荧光粉对波长在

140nm<X<250nm范围内的紫外光谱具有较高的量子转化效率““I，因此应选用

Xe作为产生VUV的气体。这不仅是因为Xe原子可产生147nm的谐振辐射，

而且xe的二聚激发态粒子Xe，’还可产生150nm和173nm的辐射。对于波长

为147nm，150nm和173nm的光子，其能量分别为8．43eV，8．26eV和

7．16eV。光子能量由5—18式计算：
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E： 竽 5-18rhv-'-
九

t为光子能量，五为普朗克常数，c为光速，v为光子的频率，A为光子的

波长。

由于MgO的禁带宽度为6-7．8eV，电子亲和势为0．85eV，逸出功为

6．85eV一8．65eV，存在缺陷的MgO薄膜的逸出功可能更小，因此PDP中M90薄

膜的电子发射除了主要的由势能发射引起的二次电子发射外，还可能存在光电

子发射。由于光电子发射是在PDP着火以后产生的，光电子发射对PDP的着

火电压的影响很小，对熄火电压和放电电流的影响很大。

§5．4 MgO薄膜对PDP放电特性的影响

MgO薄膜因为制备方法和制备工艺的不同而结构不同，不同结构的介质保

护膜对等离子体显示器的工作特性如：工作电压、记忆余度、放电电流等，产

生不同的影响。由于着火电压、熄火电压、记忆余度、放电电流是PDP的基

本的放电参数，所以本章主要研究了电子束蒸发和离子束辅助蒸发制备的不同

结构的MgO介质保护薄膜对PDP的这些放电特性的影响。

§5．4．1试验板的制作

等离子显示屏的制作工艺流程如图5—6。在我们的试验中，PDP上下玻璃

基板为浮法玻璃，试验板上下基板的尺寸分别为100mm×lOOmm，120mm×

70mm，厚度为3mm。为了制作方便，下基板没有电极和荧光粉，而上基板的结

构和表面放电型PDP的上基板结构一致，为表面放电结构，放电电极间距(g)

为809m，电极对间的距离(g’)为660#m，电极宽度为170／zm，介质层厚度为

30#m，MgO薄膜的厚度为500nm左右，上基板的结构如图5—7所示。用镍铬丝

或玻璃丝替代障壁，上下基板间的距离为2509m。

维持电极常采用IT0或SnO，具有导电性的透明氧化物。用溅射法或蒸着

法将透明氧化物镀在玻璃基板上，利用光刻的方法形成所需要的电极形状。

公共电极的．形成是厚膜工艺，即使用丝网Ep届,J法制得。

透明电介质层也是采用丝网法制备而成，为了保证放电介质的绝缘性，

通常是多层印刷形成。

M90保护层由电子束蒸发法和离子束辅助蒸发法来获得，真空镀膜机为

PDP—i000型专用镀膜机。为了防止蒸镀过程中真空室内返油，镀膜机配置的

高真空泵为低温泵(冷凝泵)。

7l
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图5．6 PDP试验板制作流程图

图5．7上基板结构

上基板

X

Y

图5-8维持电压波形
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低玻粉利用手工在超净室涂制。

试验板的排气和充气采用PDP专用排气台完成。气体组分为Ne+0．1％Xe

的二元混合气，充气压强为40kpa。

老练设备为PDP的专用老练台。维持电压波形如图5—8所示，维持电压

的脉冲周期为80#s，即频率为12．5kHz。

§5．4．2电子柬蒸发制备的M90薄膜对PDP放电特性的影响

在几十千帕的气压下，表面放电出现在MgO薄膜的表面，在我们的研究

中，放电的着火电压(V，)和维持电压(V。)按照以下方式测量。开始时，试验板

的所有放电单元处于熄火状态，然后按一定的速度增加加给试验板的所有放电

单元的电压，直到有一个放电单元点亮为止，此时的电压为屏的着火电压；继

续增加电压，直到屏的所有放电单元被点亮；当整个屏被点亮以后，按一定速

度降低电压，直到有一个放电单元熄灭为止，此时的电压为屏的熄火电压，着

火电压(v，)和熄火电压(V。)的差值为试验板的静态记忆余量。通过数量一定的

电极对在同样电压下放电电流的比较，可以定性比较不同工艺制备的MgO薄

膜对屏的放电电流的影响。

§5．4．2．1不通氧制备的M90薄膜对PDP放电特性的影响

电子束蒸发制备MgO薄膜在不通氧气的情况下，影响薄膜结构特性的主

要工艺参数是基底温度和沉积速率。在第三章我们已经讨论过低温低速生成的

MgO薄膜的结构是(111)结晶面择优取向；当升高基底温度或增加沉积速率

时，薄膜的x射线衍射图中也出现了(200)结晶面衍射峰；基底温度或沉积速

率越高，薄膜的(200)结晶面衍射峰的强度越强，高温高速生成的薄膜的结构

是(111)和(200)结晶取向，但仍然是(111)结晶面择优。以下主要讨论极限条

件即低温低速和高温高速生成的MgO薄膜对等离子体显示器放电特性的影

响。

图5-9显示了上述两种试验条件制备的MgO薄膜在老练的过程中对PDP

着火电压的影响。可以看到低温低速制备的薄膜的着火电压在--4,时内急剧下

降，随后着火电压尽管有所波动，但波动的中心是稳定的，随着老练时间的增

加，着火电压的起伏趋于平缓，着火电压基本稳定在210V附近；而高温高速

生长的薄膜的着火电压刚开始急剧下降，在两小时后稳定一段时间，此时的着

火电压为202V，但在五小时后着火电压急剧上升，又回到了刚开始老练时的

水平，从此以后，着火电压缓慢下降，在二十五小时后，着火电压从240V降

到230V。从两者的比较来看，以高温高速生长的MgO薄膜作为介质保护膜的
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PDP的着火电压不仅高于低温低速生长的MgO薄膜，而且不及低温低速生长的

MgO薄膜稳定。

图5—10显示了低温低速和高温高速两种条件生成的MgO薄膜对等离子体

显示器熄火电压特性的影响。低温低速生成的MgO薄膜的熄火电压在开始时

略有增加，但在五小时后熄火电压稳定在175V附近。高温高速生长的薄膜的

图5-9低温低速和高温高速下制各的MgO

薄膜的着火电压老练曲线a_f氐温低速；b．高

温高速

i

隶瓣
脚{ 』 十a+b

木／‘ 一

O 5 ∞ E ∞ 五

老练时间(h)

图5．11低温低速和高温高速下制各的

MgO薄膜的记忆余度老练曲线a．f氐温低

速；b．高温高速

>
一

出
脚
≮
躜

图5．10低温低速和高温高速下制各的MgO

薄膜的熄火电压老练曲线a．f氐温低速；b．高

温高谏

老练时间(h)

图5-12低温低速和高温高速下制备的MgO

薄膜的放电电流老练曲线a．低温低速；b．高

温高速

熄火电压从开始的235V急剧下降到两小时时的190V；从两小时以后，熄火电

压缓慢下降，在二十五小时，熄火电压为170V左右，熄火电压不稳定。
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图5-11显示了不通氧气制备的MgO薄膜对PDP记忆余度的影响，低温低

速制备的薄膜产生的记忆余度刚开始下降，很快稳定在35V和40V之间。高

温高速制备的薄膜产生的记忆余度随老练时间的增加而增加，在八小时左右，

达到最大值(65V)，从此以后，随老练时间的增加而缓慢下降，在二十五小

时，记忆余度下降到55V附近，记忆余度不稳定。

图5—12显示了不通氧气制备的MgO薄膜对PDP放电电流的影响。图中的

电流值是单电极对的放电电流，单电极对的长度为60mm，单电极对的放电电

流是对一定数量电极对的放电电流平均而得。低温低速制备的薄膜的初始放电

电流为0．47mA，老练很短的时间就上升到0．48mA，从此之后放电电流缓慢下

降，在五小时后趋于稳定，稳定的放电电流为0．475mA左右；高温高速制各

的薄膜的初始放电电流为0．415mA，也是老练很短的时间就上升到0．472mA左

右，从此之后放电电流缓慢下降，一直都不稳定，在二十五小时后放电电流下

降到0．46mA。因为试验中单电极对的放电面积很小，小放电区域放电电流的

小变化能使得显示屏的放电电流发生很大的变化，显示屏的尺寸越大，这种变

化越明显。

§5．4．2．2通氧制备的Mgo薄膜对PDP放电特性的影响

在第二章也讨论了在电子束蒸发制备MgO薄膜的过程中通氧气的必要性。

通氧气制备的MgO薄膜有很高的结晶度，MgO薄膜的结晶性除了和基底温度、

沉积速率有关外，还和通氧气量有关。以下我们将讨论通氧制备的MgO薄膜

对PDP放电特性的影响。

1．基底温度对PDP放电特性的影响

不同基底温度制备的MgO薄膜的结晶度有差别。这有可能使得不同基底温

度制备的MgO薄膜产生PDP不同的放电特性。图5一13显示了老练过程中基底

温度对PDP着火电压的影响。在试验条件允许的情况下，最高的基底温度为

300℃，基底温度分为300℃、250℃、150℃、70℃四种情况考虑。250℃制备

的薄膜的着火电压比较稳定，未老练时的着火电压为203V，在经过3小时的

老练时间后，着火电压基本稳定在200V左右；150℃制备的薄膜的着火电压

在老练4—5小时后也基本稳定，比250℃制备的薄膜的着火电压略高一点；高

温和低温制备的MgO薄膜的着火电压在未老练时都比较高，达到240V以上；

在经过5-i0小时以后，着火电压才基本稳定，高温和低温制备的MgO薄膜的

着火电压在基本稳定后为210V左右，比250℃、150℃制备的薄膜的着火电压

要高。
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图5—13通氧制备MgO薄膜的基底温

度对PDP着火电压老练曲线的影响。
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图5一15通氧制各MgO薄膜的基底温度

对PDP记忆余度老练曲线的影响。a．

300℃：b．250℃：c．150℃：d．70℃

艺

出

脚

≤

璞

《
目

一
壤

脚

唧

辑

老练时间(h)
‘

图5-14通氧制各MgO薄膜的基底温，

度对PDP熄火电压老练曲线的影响。
．

i

a．300℃：b．250℃：c．150℃：d．70℃

老练时间(h)

图5·16通氧制备MgO薄膜的基底温度

对PDP放电电流老练曲线的影响。a．

300℃：b．250℃：c．150℃：d．70℃

图5一14显示了四种基底温度制备的MgO薄膜对PDP熄火电压的影响。和

对着火电压的影响一样，中等基底温度制备的ktgO薄膜产生的熄火电压(162V)

比高温和低温制备的薄膜产生的熄火电压(165V)要低。从图中可以发现熄火

电压稳定所需要的老练时间比着火电压稳定需要的老练时间短。

固

涎一≥进Ⅵ，砉三，斟0胤卅，钟，排0u囊
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图5一15显示了四种基底温度制备的MgO薄膜对PDP记忆余度的影响。由

于PDP的记忆余度是由着火电压和熄火电压的差值所得，图5—13和图5—14

决定了高温和低温制备的MgO薄膜的记忆余度高于中等温度制备的薄膜的记

忆余度。

图5一16显示了四种基底温度制备的MgO薄膜对PDP放电电流的影响a基

底温度为250。C制备的MgO薄膜获得的放电电流最大，为0．46mA，150℃制备

的MgO薄膜获得的放电电流略低于前者；而70"C和300℃制备的MgO薄膜获

得的放电电流都较低，相对来说，300oc制备的MgO薄膜获得的放电电流最低，

为0．43mA。

2．通氧量对PDP放电特性的影响

在电子束蒸发制备MgO薄膜的过程中，通氧气量对MgO薄膜的结构性能

影响很大，这必然产生不同的PDP放电特性。在我们的试验中，通氧气量以

蒸发时的氧气分压强来说明的。

图5—17显示了不同通氧气量制备的MgO薄膜对PDP着火电压老练曲线的

影响。图中的曲线d是没有通氧气的情况。明显地，不通氧气制备的MgO薄

膜产生的PDP着火电压高于通氧气制备的MgO薄膜获得的PDP着火电压，而

且在老练的过程中前者不及后者稳定；通氧气制备的MgO薄膜获得的PDP着

火电压老练曲线中，曲线b和曲线C显示的着火电压相差无几，但曲线b稳

定需要的老练时间短，曲线d显示的着火电压要高于曲线b和曲线C显示的

着火电压，而且电压稳定需要的老练时间长。这说明高氧气量制备的MgO薄

膜不利于产生低的PDP着火电压和短的着火电压稳定所需的老练时间，中等

通氧量制备的MgO薄膜产生低的PDP着火电压和最短的着火电压稳定所需的

老练时间。

图5—18显示了不同通氧量制备的MgO薄膜对PDP熄火电压的影响。不通

氧气制备的MgO薄膜产生的PDP熄火电压随老练时间增加而逐渐降低。通氧

制备的MgO薄膜产生的PDP熄火电压稳定，在通氧量为3．0×10’2pa时熄火电

压为173V，在通氧量为2．0×10。2pa时，熄火电压为176V，两者相差不大。

图5-19显示了通氧气制备Mgo薄膜时的通氧量对PDP记忆余度的影响。

在通氧量#Sld,或不通氧的情况下，记忆余度最高，达到60V左右。通氧气量

很大时制备的MgO薄膜产生的PDP的记忆余度高于中等通氧量制备的MgO薄

膜产生的PDP的记忆余度，通氧气量为2．0x 10"2pa时，记忆余度最低，在30．
35V之间。
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图5．17制备MgO薄膜的氧流量对PDP着

火电压老练曲线的影响a．3．0×10。pa；b．

2．0×10‘2pa；c．1．0×10‘’pa；d．1．O×10‘3pa
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图5-19制备MgO薄膜的氧流量对PDP记

忆余度老练曲线的影响a．3．Ox 10‘2pa；b．

2．0×10。2pa；c．1．O×10‘2pa；d．1．0X 10"3pa
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图5．18制各MgO薄膜的氧流量对PDP熄

火电压老练曲线的影响a．3．0×10。pa；b．

2．0x 10‘2pa；c．1．OX 10。2pa；d．1．0×10。3pa
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图5-20制备MgO薄膜的氧流量对PDP放

电电流老练曲线的影响a．3．0X 10一pa；b．

2．0X 10。2pa；c．1．0×10-2pa；d．1．OX 10‘3pa

图5—20显示了通氧气制备的MgO薄膜的通氧量对PDP放电电流的影响。

很明显，通氧气量有一个阈值，通氧气量高于阈值，放电电流随着通氧气量增

加而减小，通氧气量低于阈值，放电电流随着通氧气量增加而增加。在我们的

试验中，通氧气量为2．O×10’2pa时，放电电流最大，为0．47mA；通氧量很小

或不通氧的情况下，放电电流最小，为0．46mA，而且还随老练时间的增加而

降低。
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3．沉积速率对PDP放电特性的影响

沉积速率我们分为高、中、低三个等级考虑。为了比较通氧和不通氧制

备的MgO薄膜产生的PDP的放电特性，本章节也列出了不通氧气低温低速制

备的MgO薄膜产生的PDP的放电特性。
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图5-21通氧制备MgO薄膜的沉积速率对 图5—22通氧制备MgO薄膜的沉积速率对

PDP着火电压老练曲线的影响a．60nm／min；PDP熄火电压老练曲线的影响a．60nm／min

b．30nm／min；c．6nm／min；d．不通氧 b．30nm／min；c．6nm／min；d．不通氧
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图5-23通氧制备MgO薄膜的沉积速率对

PDP记忆余度老练曲线的影响a．60nm／min

b．30nm／min；c．6am／rain；d．不通氧
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图5-24通氧制备MgO薄膜的沉积速率对

PDP放电电流老练曲线的影响a．60nm／min

b．30rim／rain；c．6nm／min；d．不通氧
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图5—2l显示了通氧气制备MgO薄膜的沉积速率对PDP着火电压老练曲线

的影响，作为比较，不通氧气低温低速制备的MgO薄膜对PDP着火电压老练

曲线也显示在图中。可以发现中等沉积速率制备的MgO薄膜获得的PDP着火

电压最低，在190V左右；低速制备的MgO薄膜获得的PDP着火电压最高，在

200V左右：高速制备的MgO薄膜获得的PDP着火电压居中，为195V左右，而

且着火电压稳定需要的老练时间为10小时左右：不通氧气低温低速制备的

MgO薄膜获得的PDP着火电压低于低速制备的MgO薄膜获得的PDP着火电压而

高于高速制备的MgO薄膜获得的PDP着火电压。

图5—22显示了通氧气制备MgO薄膜的沉积速率对PDP熄火电压老练曲线

的影响。很短的老练时间内，各种沉积速率获得的熄火电压就已经稳定；高速

制备的MgO薄膜获得的PDP熄火电压最低，在152V左右；低速和中等速度制

备的MgO薄膜获得的PDP熄火电压相等，在154V左右；作为比较，不通氧气

低温低速制备的MgO薄膜获得的PDP熄火电压最高，为160V以上，而且在老

练过程中还不稳定。

图5—23显示了通氧气制备MgO薄膜的沉积速率对PDP记忆余度老练曲线

的影响。不同沉积速率制备的MgO薄膜产生的PDP记忆余度不同：低沉积速

率(45V)>高沉积速率(42V)>中等沉积速率(37V)；不通氧气低温低速制备

的MgO薄膜获得的PDP记忆余度最低，为35V以下。

图5—24显示了通氧气制备MgO薄膜的沉积速率对PDP放电电流老练曲线

的影响。各种沉积速率获得的放电电流在很短的时间内就稳定，不通氧气低温

低速获得的放电电流也是如此。通氧制备MgO薄膜时的各种沉积速率获得的

放电电流不同，排列顺序为： 高沉积速率(0．483mA)>中等沉积速率

(0．475mA)>低沉积速率(0．45mA)。不通氧气，低温低速制备的MgO薄膜获得

的放电电流为0．479raA，仅低于通氧气，高沉积速率制备的MgO薄膜获得的放

电电流而高于其它两者。

§5．4．3离子束辅助沉积制备的MgO薄膜对PDP放电特性的影响

在第四章我们已经系统讨论了离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的特性及各

种工艺参数对特性的影响。在下面的章节我们将讨论以离子束辅助蒸发制备的

MgO薄膜为介质保护薄膜的等离子体显示器的放电特性。除了制作MgO薄膜的

方法不同外，PDP放电特性的测试方法和§5．4．2介绍的一样。本节不再作重

复介绍。

§5．4．3．1氩离子辅助制备的M90薄膜对PDP放电特性的影响

80
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为了讨论氩离子辅助蒸发制备的不同结构的MgO薄膜对PDP放电特性的影

响，本章节通过改变制备MgO薄膜的工艺参数来改变MgO薄膜的结构。考虑

的工艺参数为通氧量、氩离子能量和基底温度。

1．通氧量对PDP放电特性的影响

在我们的试验中发现在氩离子辅助蒸发的过程中，真空室内通一定的氧

气是很有必要的，如果通氧量过低甚至不通氧，那么生成的MgO薄膜的放电

特性明显不如通一定量的氧气制备的MgO薄膜；在氧气的通量达到一定值之

后，继续增加通氧量，PDP的放电特性变化不大，但有可能使MgO薄膜的制备

过程不稳定。

老练时间(h)

图5—25氩离子辅助沉积制备MgO薄膜

时的通氧量对PDP着火电压老练曲线的

影响a低通氧量；b．高通氧量

薹0
老练时间(h)

图5．26氩离子辅助沉积制各MgO薄膜

时的通氧量对PDP熄火电压老练曲线的

影响a．低通氧量：b．高通氧量

图5—25显示了在氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜过程中的通氧量对PDP着

火电压老练曲线的影响。图中仅列出高通氧和低通氧量(或不通氧)两种情

况。在1小时老练时间内，氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的着火电压稳定，

着火电压稳定所需要的老练时间要小于电子束蒸发制备的MgO薄膜。低通氧

量制备的MgO薄膜的着火电压为218V左右，高通氧量制各的MgO薄膜的2儿V

左右，这说明氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜过程中通一定量的氧气时很有必

要的，因为一定的通氧量下，氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜使得PDP的着

火电压降低。
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图5—26显示了氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜时的通氧量对PDP熄火电压

老练曲线的影响。无论通氧气量的多少，氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜使

得PDP熄火电压从一开始就很稳定，几乎不需要老练过程。从图中可知低通

氧量制备的MgO薄膜的熄火电压为200V左右，高通氧量制备的MgO薄膜的

182V左右，前者比后者要高18V，如此大的电压差距对于PDP工作特性的影

响是很大的，熄火电压的比较进一步说明氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜过程

中通一定量的氧气时很有必要的，因为这样可以大大降低PDP的熄火电压，

使得维持电压降低，功耗降低。

图5．27氩离子辅助沉积制备MgO薄膜时

的通氧量对PDP记忆余度老练曲线的影响

a．低通氧量：b．高通氧量

图5—28氩离子辅助沉积制备MgO薄

膜时的通氧量对PDP放电电流老练曲

线的影响a．低通氧量：b．高通氧量

图5．27显示了氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜时的通氧量对PDP记忆余度

老练曲线的影响。高通氧量制备的MgO薄膜的记忆余度为30V左右，低通氧

量制备的MgO薄膜的记忆余度为17V左右，这说明在一定通量的氧气下，氩

离子辅助蒸发制备的MgO薄膜使得PDP具有更大的工作电压范围。

图5—28显示了氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜时的通氧量对PDP放电电流

老练曲线的影响。高通氧量制备的MgO薄膜的放电电流为0．4mA，低通氧量制

备的MgO薄膜的放电电流为0．22mA，前者几乎是后者的两倍，这说明氩离子

辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中通氧有利于提高PDP的放电电流，亦即发光
强度。

2．氩离子能量对PDP放电特性的影响
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在前面第四章我们已经看到氩离子辅助蒸发制备M90薄膜的过程中，氩离

子能量极大地影响了}cfgO薄膜的特性，如结晶取向，表面形貌，可见和红外

光谱等，这些特性的变化可能也引起PDP放电特性的变化，如着火和熄火电

压，放电电流等。
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图5-29氩离子辅助沉积制备MgO薄

膜的氩离子能量对PDP着火电压老练

曲线的影响a．200eV；b．400eV；
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>
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图5-30氩离子辅助沉积制各MgO薄膜

的氩离子能量对PDP熄火电压老练曲

线的影响a．200eV；b．400eV；c．700eV

在氩离子辅助蒸发制备PDP介质保护薄膜的过程中，除了离子能量外，

基底温度，沉积速率和通氧气量都不变。对于PDP的放电特性我们仅考虑了

着火电压，熄火电压和记忆余度。

图5-29显示了氩离子辅助蒸

发制备MgO薄膜的过程中，氩离

子能量对PDP着火电压的影响。

随着离子能量的增加，着火电压增

加。能量为200eV的氩离子辅助

制备的MgO薄膜使得PDP的着火

电压为2lOV，而能量为700eV的

氩离子离子辅助制备的MgO薄膜

使得PDP的着火电压为235V，更

高能量的氩离子使得PDP的着火

电压更高，甚至可能PDP还不能

着火，不过这时我们已经发现高能

老练时间(h)

图5·3l氩离子辅助沉积制各MgO薄膜

的氩离子能量对PDP记忆余度老练曲线

的影响a．200eV；b．400cV；c．700eV
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第五章MgO薄膜对POP放电特性的影响

氩离子制备的MgO薄膜在经过后工序的处理后已经大部分脱落或破裂，这可

能是PDP不能放电的直接原因。

图5—30显示了氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中，氩离子能量对

PDP熄火电压的影响。随着离子能量的增加，熄火电压增加。能量为200eV的

氩离子辅助制备的MgO薄膜使得PDP的熄火电压为156V，而能量为700eV的

氩离子离子辅助制备的MgO薄膜使得PDP的熄火电压为168V。

图5—31显示了氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中，氩离子能量对

PDP记忆余度的影响。由于着火电压和熄火电压随氩离子能量的变化幅度不一

样，PDP的记忆余度也随氩离子能量的变化而变化，图中显示能量为200eV的

氩离子辅助制备的MgO薄膜使得PDP的记忆余度近70V，而能量为700eV的氩

离子离子辅助制备的MgO薄膜使得PDP的记忆余度不到55V。

从图5-29到图5-3i可以发现低能氩离子辅助蒸发制各的MgO薄膜不仅

可降低PDP的着火电压，熄火电压，而且可以提高PDP记忆余度。

3．基底温度对PDP放电特性的影响

氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中基底温度的变化也可能引起PDP

放电特性的变化。首先我们发现在高能氩离子辅助蒸发的过程中，高基底温度

产生的MgO薄膜容易产生裂纹，特别是在PDP高温封接和排气之后。这样的

MgO薄膜一定会引起PDP的放电电压升高。

图5—32显示了基底温度对PDP着火电压老练曲线的影响。100℃以上的

基底温度制备的MgO薄膜使得PDP的着火电压在老练过程中稳定，随老练时

间的增加，着火电压保持在236V左右；低温生长的MgO薄膜使得PDP的着火

电压在老练开始时下降，从260V降到205V左右，然后在205V左右保持一段

老练时间，在12小时老练时间以后，着火电压快速上升，和100℃以上的基

底温度获得的着火电压老练曲线基本一致，在236V左右处保持不变。

图5—33显示了基底温度对PDP熄火电压老练曲线的影响。200℃的基底

温度制备的MgO薄膜获得的PDP的熄火电压稳定在166V左右，而较低的基底

温度制备的MgO薄膜获得的PDP的熄火电压稳定在169V左右。

图5—34显示了基底温度对PDP记忆余度老练曲线的影响。在老练过程

中，100℃以上的基底温度制备的M90薄膜获得的记忆余度一直稳定在68V左

右：而低温制备的MgO薄膜获得的记忆余度在刚开始是下降的，从82V降到

32V：记忆余度在32V左右稳定一段时间。在12小时以后，记忆余度开始上

升，上升到68V左右就稳定下来，12小时以后的老练曲线和100*C以上的基

底温度制备的MgO薄膜获得的记忆余度老练曲线一样。
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老练时间(h)

图5—32氩离子辅助沉积制备MgO薄膜

的基底温度对PDP着火电压老练曲线

的影响a．200℃：b 150"C：c．70℃

图5-34氩离子辅助沉积制备MgO薄膜

的基底温度对PDP记忆余度老练曲线

的影响a．200℃；b．150"C：c．70℃
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图5—33氩离子辅助沉积制各MgO薄膜

的基底温度对PDP熄火电压老练曲线

的影响a 200"C；b．150℃：c．70"C

图5-35氩离子辅助沉积制备MgO薄膜

的基底温度对PDP放电电流老练曲线

的影响a．200"C；b．150℃：c．70℃

图5—35显示了基底温度对PDP放电电流老练曲线的影响。在老练过程

中，200"C的基底温度制备的MgO薄膜获得的放电电流刚开始是下降的，下降

到0．46mA左右以后，放电电流开始稳定，在7小时以后，放电电流上升，上

升到0．53mA以后，放电电流又稳定下来；150"C的基底温度制备的MgO薄膜

获得的放电电流刚开始也是下降的，下降到0．43mA左右以后，放电电流开始
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稳定，不过稳定的时间没有前者长，在3小时以后，放电电流上升，上升到

0．53mA以后稳定下来。70"C的基底温度获得的放电电流虽然在老练过程中一

直稳定，但它比100"(2以上的基底温度获得的放电电流要小的多，前者获得的

放电电流为0．36mA，而后者获得的放电电流为0．53mA。

§5．4．3．2氧离子辅助制备的Mgo薄膜对PDP放电特性的影响

在本节我们将讨论氧离子辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP放电特性的影

响，考虑的工艺参数主要是离子能量和通氧量。所用的离子源和生成氩离子束

的离子源一样。

1．氧离子能量对PDP放电特性的影响

在我们的试验中，当氧离子能量过高时，也会引起MgO薄膜的皱裂，甚

至脱落。脱落的MgO薄膜不仅不能起保护作用，而且使PDP的工作电压升

高。在以下的实验结果中，氧离子能量都低于引起MgO薄膜皱裂的最小氧离
子能量。

图5．36显示了不同能量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP着

火电压老练曲线的影响。在整个老练过程中，不同能量的氧离子束辅助蒸发制

备的MgO薄膜产生的PDP的着火电压变化不大，而且在着火电压稳定后，不

同能量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜产生的PDP的着火电压都相等。

稳定的着火电压约为196V。

图5—37显示了不同能量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP熄

火电压老练曲线的影响。各条熄火电压老练曲线基本重合，稳定在146V左

右。

图5—36和图5—37说明氧离子束辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中，氧离

子能量的变化产生的MgO薄膜对PDP着火和熄火电压老练曲线的影响不大。

图5—38显示了不同能量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP记

忆余度老练曲线的影响，由于着火和熄火电压的老练曲线随氧离子能量的变化

不大，记忆余度老练曲线随氧离子能量的变化也不大，不同氧离子能量获得的

稳定的记忆余度基本一致，为50V左右。

图5—39显示了不同能量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP放

电电流老练曲线的影响。可以看出不同的氧离子能量获得的放电电流老练曲线

是不同的，虽然不同氧离子能量产生的放电电流随老练时间的增加基本不变，

但是各放电电流是不相等的，400eV能量的氧离子获得的放电电流最大，单

电极对的放电电流为0．9mA；700eV能量的氧离子获得的放电电流最小，单电
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图5．36氧离子辅助沉积制备MgO薄膜

的氧离子能量对PDP着火电压老练曲线

的影响a．200eV：b 400eV；c．700eV

图5—38氧离子辅助沉积制备MgO薄膜

的氧离子能量对PDP记忆余度老练曲线

的影响a．200eV：b．400eV；c．700eV

图5，37氧离子辅助沉积制备MgO薄膜

的氧离子能量对PDP熄火电压老练曲

线的影响a．200eV：b．400eV；c．700eV

图5-39氧离子辅助沉积制备MgO薄膜

的氧离子能量对PDP放电电流老练曲线

的影响a．200eV：b 400eV；c．700eV

极对的放电电流为O．6mA； 200eV能量的氧离子获得的放电电流居中，单电

极对的放电电流为O．7mA。氧离子束辅助蒸发制备MgO薄膜过程中，选择氧

离子能量对于获取高放电电流的PDP是很重要的。

2．氧离子通量对PDP放电特性的影响

87
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不仅氧离子能量影响PDP的放电特性，而且氧离子的流量也对PDP的放电

特性产生影响。在我们的试验中，除了氧气通量变化外，其它工艺条件如：离

子能量、基底温度等都不变。
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图5．40氧离子辅助沉积制备MgO薄膜

的氧通量对PDP着火电压老练曲线的

影响a．3×10一pa；b．9×10。3pa

图5—42氧离子辅助沉积制备MgO薄

膜的氧通量对PDP记忆余度老练曲线

的影响a．3×10’3pa：b．9×10。3pa

图5．41氧离子辅助沉积制各MgO薄膜

的氧通量对PDP熄火电压老练曲线的

影响a 3×10一pa；b．9×10。3pa

图5—43氧离子辅助沉积制备MgO薄膜

的氧通量对PDP放电电流老练曲线的

影响a．3×10。’pa；b．9×10。3pa

图5—40显示了不同流量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP着

火电压老练曲线的影响。在半小时内，大流量的氧离子流的着火电压从210V

下降到200V，小流量的氧离子流的着火电压从205V下降到200V，在随后的

老练过程中，随着老练时间的增加，不同能量的氧离子束辅助蒸发制备的
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MgO薄膜产生的PDP的着火电压继续下降，但下降幅度很小，在9小时以

后，着火电压保持不变。而且在9小时后，不同能量的氧离子束辅助蒸发制备

的MgO薄膜产生的PDP的着火电压老练曲线重合，稳定的着火电压约为
196V，这说明氧离子流量对PDP的着火电压影响不大。图5—40也说明氧离子

束辅助蒸发制备的MgO薄膜获得的PDP着火电压在老练过程中除了开始的半

小时外，其余时间基本稳定。

图5—4l显示了不同流量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP熄

火电压老练曲线的影响。不同氧离子流量制各的MgO薄膜产生的PDP熄火电

压老练曲线除了最开始外，其余老练时间基本重合，而且重合的熄火电压在老

练过程中基本不变，稳定在146V左右，这说明氧离子流量对PDP的熄火电

压影响不大，氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜获得的PDP着火电压在老练

过程中基本稳定。

图5—42显示了不同流量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP记

忆余度老练曲线的影响。氧离子流量对PDP记忆余度老练曲线的影响归结于

它对PDP着火和熄火电压老练曲线的影响。从图中可以看出氧离子流量对

PDP记忆余度老练曲线的影响不大，氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜获得

的PDP记忆余度在老练过程中基本稳定。

图5—43显示了不同流量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对PDP放

电电流老练曲线的影响。大、小流量的氧离子束制备的MgO薄膜获得的PDP

放电电流在老练过程中基本稳定，但大流量氧离子束的放电电流为每单电极的

0．95mA，小流量氧离子束的放电电流为每单电极的0．6mA，前者比后者大的

多，这说明氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜获得的PDP放电电流在老练过
程中是稳定的，但氧离子流量对PDP放电电流的影响很大，

§5．4．3．3氩氧混合离子辅助制备的MgO薄膜对PDP放电特性的影响

本章节我们将讨论混合离子束辅助蒸发的M90薄膜对PDP放电特性的影

响。使用的离子源不变。混合离子束由氨气和氧气以一定比例混合后导入离子

源产生。我们假设从离子源引出的各组分离子流量和导入离子源的各组分气体

流量成正比。通过不同的阀门控制各组分气体的流量，从而控制混合气体的总

通量及各组分间的比例，亦即控制混合离子的总流量及各组分离子间的比例。

在我们的实验中，仅讨论了混合气体中组分的比例对PDP放电特性的影响，

其它工艺条件如离子能量，混合气体总流量，基底温度等不变。氩和氧的比例

(Ar／O，)分为小、中、大三种情况考虑。为了和电子束蒸发制备的M90薄膜比
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较，以下各图中也显示了通氧情况下，电子束蒸发制备的MgO薄膜获得的PDP

的放电特性。
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图5．44混合离子束辅助蒸发制各的MgO

薄膜对PDP着火电压老练曲线的影响a．

电子束蒸发：b．Afr02大：c．Ar／02小：

d．Ar／02中

图5—46混合离子束辅助蒸发制备的MgO

薄膜对PDP记忆余度老练曲线的影响a．

电子束蒸发；b．Ar／02大；c．Ar／02小；

d．Ar／02中
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图5-45混合离子束辅助蒸发制备的MgO

薄膜对PDP熄火电压老练曲线的影响a．

电子束蒸发；b．Ad02大：c．Ad02小；

d．Ar／02中

老练时问(h)

图5．47混合离子束辅助蒸发制备的MgO

薄膜对PDP放电电流老练曲线的影响a．

电子束蒸发；b．Afr02大：c．Ar／02小；

d．Ar／02中

图5—44显示了不同比例的氩氧混合离子柬辅助蒸发制备的MgO薄膜对

PDP着火电压老练曲线的影响。在半小时内，氩氧混合离子束辅助蒸发制备

的MgO薄膜获得的PDP着火电压下降。半小时后，随着老练时间的增加，着

@#$%D1904180320ZX00*&^%



火电压都基本保持稳定，但不同比例的混合离子束得到的着火电压不同，着火

电压的排列顺序为：Ar／O：大>Ar／02小>Ar／02中，电压分别为218V，

212V，206V。电子束蒸发制备的M90薄膜的着火电压为204V。通过比较发

现：仅有中等比例的氩氧混合离子束辅助蒸发制备的M90薄膜的着火电压接

近电子束蒸发制备的MgO薄膜的着火电压。

图5—45显示了不同比例的氩氧混合离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对

PDP熄火电压老练曲线的影响。Ar／O：大或小时，氩氧混合离子的熄火电压在

老练的过程中保持不变；Ar／O，中等时，氩氧混合离子的熄火电压在极短老练

时间内下降，随后着火电压保持稳定不变。和着火电压一样，不同比例的混合

离子束得到的熄火电压也不同，熄火电压的排列顺序为：Ar／O：大>Ar／O：小

>Ar／O，中，熄火电压分别为200V，182V，156V。电子束蒸发制备的M90薄

膜的熄火电压为154V。通过比较发现：也是中等比例的氩氧混合离子束辅助

蒸发制备的M90薄膜的熄火电压接近电子束蒸发制备的M90薄膜的熄火电
压。

图5—46显示了不同比例的氩氧混合离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对

PDP记忆余度老练曲线的影响。各种比例混合离子束辅助蒸发的MgO薄膜的

记忆余度在老练过程中都比较稳定。中等比例离子束辅助蒸发的MgO薄膜的

记忆余度和电子束蒸发制备的MgO薄膜的记忆余度相等，达到50V左右。虽

然大或小比例的离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的记忆余度在老练过程中比

较稳定，但它们比前两者都小的多，小比例的离子束辅助蒸发制备的MgO薄

膜的记忆余度最低，为18V左右；大比例的离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

的记忆余度其次，为30V左右。

图5-47显示了不同比例的氩氧混合离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对

PDP放电电流老练曲线的影响。在老练开始的一段时间内，各种比例混合离

子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的放电电流是上升的，在到达某一时间点或电

流值后，放电电流开始稳定。各放电电流稳定需要的老练时间不一样，小比例

的混合离子束需要最长的老练时间才能使放电电流稳定下来，而且其放电电流

在老练过程中的上升幅度也最大。稳定后的放电电流排列顺序是： Ar／O：小>

Ar／O，中>Ar／O，大，放电电流分别为0．345mA，0．33mA，0．29mA，这说明增

加混合离子束中氧离子的比例有利于提高PDP的放电电流。作为比较的电子

束蒸发制备的MgO薄膜的放电电流为O．32mA，低于Ar／O：小和Ar／O：中获

得的放电电流，这说明适当比例的氩氧混合离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

的放电电流高于电子束蒸发制备的MgO薄膜的放电电流，有利于提高PDP发

光强度。
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第五章MgO薄膜对PDP放电特性的影响

§5．5结果和讨论

从前面的分析中知道，在PDP的放电环境中，轰击在阴极表面的低能正

离子大多数通过俄歇中和机制导致电子发射。MgO薄膜对PDP放电特性的影

响基本起源于MgO薄膜的俄歇二次电子发射过程，同时也不排除MgO薄膜

的光电子发射以及壁电荷收集能力。

在第四节，我们分析了电子束蒸发和离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜对

AC．PDP放电特性的影响。制备MgO薄膜的工艺参数如基底温度、通氧气

量、沉积速率、离子能量等对PDP的着火电压、熄火电压、放电电流等影响

很大。对获得的实验结果，可以通过制备参数对MgO薄膜内部结构的影响和

放电过程中产生的粒子的轰击引起的MgO膜表面特性的改变来解释。

在MgO薄膜的老练过程中，由于Ne+和xe+离子的轰击作用，薄膜表面产

生大量的氧离子空位，Ed能级的密度增加，Y(xe+)增加，使得PDP的着火电

压在老练初期，都有一个下降趋势：由于电子束蒸发制备的MgO薄膜中都含

有过剩的氧，在PDP老练过程中，在空位附近的氧填充原子向薄膜表面扩

散，和氧离子空位复合；在老练一段时间后，氧离子空位或如能级的密度达

到动态平衡，PDP的着火电压稳定。着火电压老练曲线的变化主要取决于氧离

子空位或E能级的密度的变化，至于不同工艺制备的MgO薄膜的着火电压在

稳定后的不同可能和薄膜的结晶取向有很大关系，当然，也不排除E能级或

E。能级的密度的影响。

不通氧气电子束蒸发制备的MgO薄膜中，低温低速制备的MgO薄膜的着

火电压低于高温高速生长的MgO薄膜的着火电压，而且前者比后者稳定；在

第三章已经说明低温低速制备的MgO薄膜存在(111)晶面择优取向，结晶性好

于高温高速生长的MgO薄膜，尽管后者也是(1il)晶面择优取向，但(200)晶面

的衍射峰的强度很强，而(1li)晶面的衍射峰的强度比低温低速制备的MgO薄

膜的(111)晶面的衍射峰的强度低。(111)晶面择优取向的MgO薄膜有最大的

Y，低温低速制备的MgO薄膜有低的着火电压；另外，由于高温高速生长的

MgO薄膜的结晶性不好，晶界较多，填充的氧原子更易扩散，使得在老练一段

时间后，薄膜表面的氧离子空位减少，大量的氧聚集在薄膜的表面，E。能级

的增加，着火电压在稳定一段时间后又增加，不过由于MgO薄膜在不停地被

溅射，薄膜表面的氧离子空位又有增加的趋势，使得着火电压有下降趋势。由

于薄膜表面Ed和E．能级的密度随老练时间的变化，高温高速生长的MgO薄膜
的着火电压起伏变化。
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低温低速生成的MgO薄膜的熄火电压、记忆余度和放电电流在老练一段

时间后稳定。高温高速生长的MgO薄膜的熄火电压从开始急剧下降，随后熄

火电压缓慢下降，随着老练时间的进一步的增加，高温高速生长的薄膜的熄火

电压可能低于低温低速生成的MgO薄膜的熄火电压；记忆余度随老练时间的

增加而增加，到一定时间后随老练时间的增加而缓慢下降：放电电流老练很短

的时间就上升到一定值，从此之后放电电流缓慢下降。熄火电压和放电电流的

稳定性可能和MgO薄膜的择优取向性有关，MgO薄膜择优取向越明显，PDP的

熄火电压和放电电流越稳定。高温高速生长的MgO薄膜的熄火电压随老练时

间的变化也可能反映了薄膜表面收集壁电荷能力的变化。

考虑到PDP的生产效率，希望在室温下，高速生长介质保护薄膜，但室

温薄膜可能存在薄膜牢固度不高以及高速薄膜存在结晶性不好的问题。鉴于不

通氧电子束蒸发制各的MgO薄膜的缺点，我们决定在电子束蒸发制备MgO薄

膜的过程中通一定量的氧气以求得MgO薄膜能满足PDP的生产要求。

通氧制备的MgO薄膜获得的PDP的放电特性在老练一段时间后都很稳

定。通氧制备的MgO薄膜中，一定基底温度制各的MgO薄膜的着火或熄火电

压最低，而放电电流最大，总的说来，中等基底温度制备MgO薄膜的着火或

熄火电压低，放电电流大；而高温和低温制备的MgO薄膜的着火或熄火电压

高，放电电流低；高温和低温制备的MgO薄膜的记忆余度高于中等温度制备

的薄膜的记忆余度。联系到不同基底温度制备的MgO薄膜的结晶取向，我们

可以发现PDP的放电特性受MgO薄膜的结晶性的影响很大。氧气环境中制备

的MgO薄膜存在显著的(111)晶面择优取向，一定基底温度制备的MgO薄膜

具有最高的结晶度；结晶度越高，'r越高，使得PDP的放电特性越稳定，

PDP的工作电压和熄火电压越低，放电电流越大。

通氧量的变化使得MgO薄膜的结构不同，导致PDP的工作电压变化。不

通氧气制备的MgO薄膜产生的PDP的着火电压高于通氧气制备的MgO薄膜获

得的PDP的着火电压，而且着火电压、熄火电压及放电电流随老练时间增加

而逐渐降低。通氧气制备的MgO薄膜中，高氧气量制各的MgO薄膜产生最高

的着火电压和最长的着火电压稳定所需的老练时间，中等通氧量制备的MgO

薄膜产生最低的PDP的着火电压、最大的放电电流和最短的着火电压稳定所

需的老练时间，但记忆余度最低；不过通氧量的变化似乎对PDP的熄火电压

的影响不大。通氧量的变化使得MgO薄膜结晶性的变化，以此实现对PDP放

电特性的影响，不过缺陷能级的存在对PDP放电特性的影响也不能排除，因

为高氧气量制备的ldgO薄膜中的氧含量必定高，老练过程中大量的氧聚集在

薄膜的表面，E．能级的增加，产生了最高的PDP着火电压和长的老练时间。
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第五章MgO薄膜对PDP放电特性的影响

不同沉积速率制备的MgO薄膜产生的PDP的着火电压不同：低沉积速率>

高沉积速率>中等沉积速率；熄火电压：低沉积速率=中等沉积速率>高沉积

速率，都低于不通氧气、低温低速制备的MgO薄膜获得的PDP的熄火电压；

记忆余度：低沉积速率>高沉积速率>中等沉积速率，不通氧气低温低速制

备的MgO薄膜获得的PDP记忆余度最低。放电电流： 高沉积速率>中等沉积

速率>低沉积速率，不通氧气，低温低速制备的MgO薄膜获得的放电电流低于

通氧气、高沉积速率制备的MgO薄膜获得的放电电流而高于另外两者。沉积

速率对PDP的工作电压的影响也可归结于沉积速率的不同引起的MgO薄膜结

构的变化，进而使得二次电子发射系数变化；不过从放电电流、着火电压及熄

火电压三者的关系来看，尽管高速制备的MgO薄膜的着火电压不是最低，但

其放电电流最大，熄火电压最低。按照前面的分析，由于高速制备的MgO薄

膜的着火电压不是最低的，其放电电流也不应该最大，熄火电压不应该最低。

引起不一致的原因可能是高速制备的MgO薄膜在着火后除了二次电子发射

外，由于Xe激发态的退激发产生的147nm的紫外线产生了额外的光电子发

射。只有这样，才能使放电电流最大，熄火电压最低。

电子束蒸发制备的MgO薄膜中，一定的通氧量下，适当的基底温度和沉

积速率制备的MgO薄膜由于存在高结晶度的(111)晶面择优取向，使得PDP的

工作电压最低，放电电流最大。

对于离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜，由于离子能量、离子种类、基底

温度等试验条件的变化，MgO薄膜的结构特性发生变化：MgO薄膜结构的变

化使得PDP的放电特性变化。

一定的通氧量下，氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜使得PDP的着火电压、

熄火电压降低、记忆余度和放电电流增大。通氧量很低时，氩离子辅助蒸发制

备的MgO薄膜使得PDP的着火电压、熄火电压增大、记忆余度和放电电流降

低，这说明氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜过程中通一定量的氧气是很有必要

的。

氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中，氩离子能量的增加，PDP的着火

电压、熄火电压增加，记忆余度降低。

氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中基底温度的变化也可能引起PDP

放电特性的变化。高温制各的MgO薄膜使得PDP的着火电压在老练过程中稳

定，低温生长的MgO薄膜使得P却的着火电压在老练过程中不稳定，不过，

在一段老练时间后，高、低温生长的MgO薄膜的着火电压相同；高温生长的

MgO薄膜的熄火电压略低于低温生长的MgO薄膜的熄火电压；高温生长的MgO
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薄膜的放电电流在老练初期虽然不及低温生长的ld90薄膜的放电电流稳定，

但稳定后的放电电流比低温生长的M90薄膜的放电电流大得多。

从第四章分析得知氩离子辅助蒸发制备M90薄膜的工艺中有下列情况易生

成(200)晶面择优取向的M90薄膜：1．氧通量低；2．氩离子能量高；3．基底温

度高。易生成(111)晶面择优取向的M90薄膜的工艺为：1．氧通量高；2．氩离

子能量低；从本章的试验结果可以发现：相对于(200)晶面择优取向的M90薄

膜，(111)晶面择优取向的M90薄膜确实更能降低PDP的着火电压、熄火电

压，提高记忆余度和放电电流，有力地证明了(111)晶面择优取向的id90薄膜

具有最大的二次电子发射系数的观点。相对于低温制备的M90薄膜，高温制

备的M90薄膜的结晶性好，高温M90薄膜获得的PDP着火电压的稳定性要优

于低温M90薄膜；一段老练时间后，高低温M90薄膜的着火电压一致又说明

基底温度对M90薄膜的结晶性影响不太大。高温制备的M90薄膜的熄火电压

低，而放电电流高，可能说明了含有缺陷但又致密的M90薄膜更利于光电子

发射的产生。

不象电子束蒸发制备的MgO薄膜由于结晶度的不同产生不同的着火电压

和熄火电压，氧离子辅助蒸发制备的MgO薄膜不因为结晶度的不同而产生不

同的着火电压和熄火电压。尽管不同能量和流量的氧离子束辅助蒸发制备的

MgO薄膜的结晶度不一样，但它们对PDP的着火电压、熄火电压及记忆余度

的影响不大，只是放电电流的老练曲线不同，稳定的放电电流排列顺序为：能

量中>能量小>能量大，流量大>流量中>流量小。着火电压、熄火电压的稳定

可能是因为高结晶度的MgO薄膜不及低结晶度的MgO薄膜致密，致密的

MgO薄膜的缺陷浓度大，Ed能级密度的增加弥补了由于结晶度低，二次电子

发射能力的不足。至于发射电流的变化似乎和薄膜中的氧含量有关，因为大流

量的氧离子辅助蒸发制备高氧含量的MgO薄膜。

不同比例的混合离子束制备的MgO薄膜获得的着火电压和熄火电压不

同，着火电压和熄火电压的排列顺序为：Ar／O：大>Ar／O：小>Ar／O：中。中

等比例的氩氧混合离子束辅助蒸发制备的M90薄膜的着火电压和熄火电压接

近电子束蒸发制备的M90薄膜的着火电压和熄火电压；中等比例离子束辅助

蒸发的MgO薄膜的记忆余度最大，和电子束蒸发制备的MgO薄膜的记忆余

度相等；稳定后的放电电流排列顺序是： Ar／O，小>Ar／O，中>AfrO，大，这说

明增加混合离子束中氧离子的比例有利于提高PDP的放电电流。作为比较的

电子束蒸发制备的MgO薄膜的放电电流低于Ar／O，小和Ar／O，中获得的放电

电流，这说明适当比例的氩氧混合离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的放电电

流高于电子束蒸发制备的MgO薄膜的放电电流，有利于提高PDP发光强度。

@#$%D1904180320ZX00*&^%



从第四章分析中我们知道Ar／O，越小时，MgO薄膜(111)晶面的结晶度越

高，但本章的试验结果是Ar／O，小的MgO薄膜获得了非最低的工作电压，这

也说明结晶度并不是决定PDP放电特性的唯一因素。Ar／O：中制备的MgO薄

膜的结晶度虽然不是最高，但工作电压最低。相对Ar／O：小制备的MgO薄膜

来说，AdO，中制备的MgO薄膜的氧含量或E。能级的密度小一些，这些可能

提高了薄膜的二次电子发射能力。

对于离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜，(111)晶面择优取向的MgO薄膜

比(200)晶面择优取向的MgO薄膜更能降低PDP的工作电压，增加放电电

流。只有具有(11 1)晶面择优取向，结晶度高同时氧含量适当的MgO薄膜，比

如Ar／O，中、离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜，才能使PDP的工作电压、记

忆余度以及放电电流达到甚至优于电子束蒸发制备的MgO薄膜获得的水平。

显示屏的发光强度、发光效率和放电电流有直接的关系。因为发光强度也

和屏的结构，可见光透射率以及荧光粉对紫外光的量子转化效率等有关，给出

明确的数学模型是很困难的，但是单一的参数，如放电电流，对发光强度的影

响是很明确的。可以肯定在其它参数不变，而只考虑M90薄膜的影响的情况

下，放电电流增加的话，发光强度是增加的；因为放电电流增加，各种粒子间

的碰撞几率增加，紫外光的发射强度增加，发光强度增强。

放电电流对发光效率的影响

可以用5—19式表示[145]。在发光

面积，维持电压相同的前提下，发

光效率随放电电流的增加而减小，

随发光强度的增加而增加。由于放

电电流增加必然引起发光强度的增

加，故5一19式还不能完全说明放

电电流的变化对发光效率的影响趋

zcSB卵2丽 5-19

17发光效率
s 发光面积
占 发光强度
， 测量区域所有像素都点亮时的放电电流
厶测量区域所有像素都熄灭时的位移电流

势。不过，有人认为低放电电流是获得高发光效率的最有效因素，结晶性好的

MgO薄膜有低的放电电流汹]，可能是测量放电电流的方法不一样，我们试验

结果表明结晶性好的MgO薄膜有高的放电电流。
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第六章后工序对MgO薄膜特性的影响

第六章后工序对MgO薄膜特性的影响

MgO薄膜在等离子体显示器的制备过程中要经过封接，充气，排气，老
练等一系列的后工序，研究在经过这些后工序后MgO薄膜特性的变化对于深

入了解MgO薄膜对PDP放电特性的影响是很重要的。在后工序中对MgO薄
膜特性影响最大的是退火和老练。在封接，充气，排气过程中的退火能引起薄
膜的结晶取向，形貌，光谱等特性发生变化；老练主要是老练过程中的离子轰

击使得MgO薄膜的特性发生变化，PDP的放电特性由此可能发生变化。

§6．1高温退火对M90薄膜特性的影响

§6．1．1 M90薄膜的结晶取向

图6。l是在干燥空气中两种不同

退火温度下电子束蒸发制备的MgO薄

膜的x射线衍射图及未退火的MgO薄
膜的x射线衍射图。随退火温度的增

加，择优取向的晶面不变，MgO薄膜
的(111)晶面的衍射峰逐渐增强，峰

值半高宽减小，晶粒变大；薄膜结晶性
变好。

氩离子束辅助蒸发制备的Id90薄膜
在干燥空气中退火40分钟，退火温度
为450℃。图6—2显示了在退火前后

M90薄膜的x射线衍射图。在薄膜退火

以后，(200)结晶面衍射峰强度大大增

强，从600cps增加到1300cps；峰值
半高宽变窄，从0．554降低到0．35。

这说明氩离子束辅助蒸发制备的M90
薄膜经过干燥空气中退火以后，晶粒长

大，结晶进一步完善，结晶性变好。

2Theta[deg．1

图6-1不同退火温度下MgO膜的X射

线衍射图a．未退火：b．450"C：c．550℃
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图6-2在退火前后MgO薄膜的x射线衍射图a．退火前：b．退火后

不管是(111)还是(200)结晶面择优取向的MgO薄膜进行退火处理都

有利于薄膜中氢氧化物(Mg(OH)：)的分解，水蒸气的排除：退火的时间越

长或退火温度越高，氢氧化物分解越彻底，越有利于薄膜中晶体的形成和生

长。退火处理不仅可以排除膜中的水蒸气，而且有利于薄膜中未结晶成分的

结晶。

§6．1．2 M90薄膜的可见和红外光谱

高温退火对MgO薄膜的可见和红外光谱的影响很大，不同工艺条件制备

的MgO薄膜在高温退火前后光谱的变化不一致。

不同基底温度在退火前的可见光透射率基本一样(见第三章的图3—24)，但

在退火后的光谱是有变化的。随着基底温度降低，MgO薄膜的透射率降低，

在基底温度为250"C制备的MgO薄膜的平均透射率没有变化，只是透射率的

极值所处在的波长位置发生了变化：而在低温甚至室温下制备的MgO薄膜退

火后透射率的极大和极小值下降，平均透射率下降(如图6—3)。

不同的通氧量对MgO薄膜可见光谱的影响也主要表现在薄膜退火之后。
如果不退火的话，不管制备的过程中是否通氧气，薄膜在可见光区域的平均透

射率都在90％左右，几乎没有变化。但是在空气中450℃下将样品退火后，低

通氧量制备的MgO薄膜的透射率下降明显，特别是不通氧气制备的MgO薄

膜的平均透射率下降到80％左右，而高通氧量制备的MgO薄膜的平均透射率

基本不变，图6-4显示了退火对通氧与不通氧两种情况制备的MgO薄膜可见

光谱的影响。为了便于比较，图6-4也显示了不通氧制备的MgO薄膜在退火

一§一苦自{一
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第六章后工序对MgO薄膜特性的影响

前的可见光谱。通过比较退火前后光谱的变化发现：变化的透射率曲线是未退
火的光谱曲线的下移，而极值的位置即极大透射率或极小透射率对应的波数位

wavelcngth(^)

图6-3不同基底温度制备的MgO薄

膜在退火后的透射光谱，a．70"C；

b．150℃：c．250℃

waveleag山(^)

图6—5不同Ar+能量制备的MgO薄膜

退火后的透过光谱a．200eV；b．

400eV：C．700eV

wavelength(^)

图6—4通氧与不通氧制备的MgO膜退

火后的透射光谱，a，不通氧，不退火；

b．不通氧，退火；C．通氧，退火

wavelength(^)

图6-6不同0+能量制备的MgO薄膜退

火后的透过光谱a．200eV；b．400eV；

C．800eV

置基本不变，这说明经过退火后，不通氧气制备的MgO薄膜的结构可能发生
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了很大的变化，结构的变化可能使得MgO薄膜的吸收率增大。很显然，可见

光吸收率大的MgO薄膜大大降低了等离子体显示器的发光强度或发光效率。

图6．7退火对不同离子种类制各的MgO

薄膜透射率的影响a．电子束蒸发，无

离子辅助；b．氧离子辅助；c．氧离子

和氩离子同时辅助

wavenumber(cm。)

图6-8退火对不同温度制各的薄膜红

外光谱的影响．a．70"C；b．250℃

对于离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜，高温退火的结果发现中等能量氩

离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的透射率相对于退火前下降，而其它MgO薄

膜的透射率基本不变(如图6．5)，只是透射率曲线的极值峰位向短波方向移

动。图6-6显示了氧离子辅助制备的MgO薄膜在退火后的可见光透射率。低

能氧离子获得的MgO薄膜的平均通过率在退火前后基本不变，高能氧离子获

得的MgO薄膜的平均通过率在退火后有所提高，但仍然低于低能氧离子获得
的平均通过率。

第四章的图4．21已经显示离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜退火前的透射

率都小于电子束蒸发制备的MgO薄膜退火前的透射率，在离子束辅助蒸发制

备的MgO薄膜中，氧离子辅助生成的MgO薄膜的透射率最高，其次是混合

离子辅助生成的MgO薄膜的透射率。但是在高温退火后，离子束辅助蒸发制

备的MgO薄膜可见光透射率发生了变化。图6．7显示了电子束蒸发和氧离子

束及氩氧混合离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜在退火后的可见光透射率曲

线。氧离子及氩氧混合离子辅助沉积制备的MgO薄膜的透射率升高，都略高

于电子束蒸发制备的MgO薄膜退火后的透射率，电子束蒸发制备的MgO薄

膜的透射率基本不变。
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高温退火对于MgO薄膜红外光谱的影响是很大的，不管是什么工艺制备

的M90薄膜，在干燥空气中高温退火后，水分等杂质引起的各种红外吸收峰

的强度都大大减弱。图6—8显示了退火后不同基底温度制备的MgO薄膜的红

外光谱，相对于第三章的图3—25可以看出：氧环境中，基底温度分别为70。C

和250"C，电子束蒸发制备的MgO薄膜在高温退火后，代表水分等杂质的吸收

峰(波数为3450cm。的位置)的强度大大减弱，但不能完全消失，这说明MgO

薄膜在干燥的空气中高温退火后水分等杂质的含量大大减少，但是水分等杂质

不能完全消失。

§6．1．3 MgO薄膜的表面和断面形貌

本节我们将讨论退火后不同工艺条件制备的MgO薄膜表面和断面形貌，

从形貌的变化中我们可以定性地说明不同工艺条件制备的MgO薄膜的牢固

度。因为MgO薄膜牢固度的不同，薄膜表面产生裂纹的几率不一样，薄膜牢

固度越低，薄膜表面产生裂纹的可能性越大。MgO薄膜表面裂纹的有无和裂

纹的多少对于PDP的放电特性的影响很大。

我们制备MgO薄膜的方法是电子束蒸发和离子束辅助蒸发两种方法，在

电子束蒸发的过程中，变化的工艺参数为

基底温度，沉积速率及通氧气量；在离子

束辅助蒸发制备MgO薄膜的过程中，变

化的工艺参数为基底温度，离子能量，通

气量及离子束种类。不同制备方法和各种

制备方法中不同的工艺条件都可能产生不

同牢固度的薄膜，在经过高温退火后，薄

膜的牢固度又可能发生变化。我们通过观

测经过热处理等工艺后的MgO薄膜表面

状况的变化或者断面形貌来定性研究

MgO薄膜牢固度的变化。为了和等离子 图6-9电子束蒸发制备的MgO薄膜

体显示屏的制作工艺一致，我们在干燥的 高温退火后的断面形貌

空气中450℃下将MgO薄膜进行退火处

理，退火时间为30分钟左右。

首先考虑电子束蒸发制备的MgO薄膜。结果发现不管在制各过程中是否

通氧气，不同工艺制备的MgO薄膜在高温退火后表面都没有裂纹产生，更没

有薄膜脱落，MgO薄膜表面变光滑，孔洞变少，似乎薄层更致密。图6-9显
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示的电子束蒸发制备的MgO薄膜在高温退火后的断面形貌说明了电子束蒸发

制备的MgO薄膜的牢固度好。

离子束辅助制备薄膜的优点之一就是增加薄膜和基底材料的结合能力，

防止薄膜在后工序或使用中脱落或出现裂纹。本文重点研究了离子束辅助蒸发

制备的MgO薄膜在经过高温退火后的表面或断面形貌。

离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜中，不同离子种类以及其它不同工艺条

件制备的MgO薄膜在高温退火后的形貌不一样。

为了比较不同离子能量辅助蒸发制备的MgO薄膜在450℃退火后牢固度

的区别，本文对离子能量分别为200eV，400eV，700eV，1keV的氩离子辅助蒸

发制备的MgO薄膜进行高温退火实验，结果发现在不同能量的氩离子辅助蒸

发制备的MgO薄膜中，能量在700eV以上的氩离子生成的MgO薄膜在450

℃退火后脱膜，低能生长的MgO薄膜和基底的结合力好。如果进一步提高退

火温度，可以发现不同能量的离子辅助沉积获得的薄膜的表面形貌不一样。

能量在700eV以上的氩离子生成的MgO薄膜大部分掉膜并伴随裂纹的产

生，特别是沿电极方向薄膜的损坏特别厉害。图6．10显示了高能氩离子辅助

蒸发制备的MgO薄膜的表面形貌，图中的黑色斑点表示MgO薄膜已脱落。

100倍的表面形貌显示在MgO薄膜表面有几条平行的黑直线，直线的宽度和

直线间的距离正好和试验屏中电极的宽度和电极间的间距一致，这说明MgO
薄膜的脱落主要集中在电极的周围。1000倍的表面形貌l显示了电极周围

MgO薄膜表面更详细的特征。电极周围MgO薄膜表面除了大小不一，各种形

状的黑斑点外还有一些灰色的斑点，黑色的细条纹以及大量的发亮区域，灰色

的斑点表示MgO薄膜脱落不完全，黑色的细条纹表示MgO薄膜表面细微的

裂纹，大量的发亮区域可能是MgO薄膜表面的突起，只不过还没有脱落，这

说明MgO薄膜可能是因为压应力的作用而脱膜。如果观测区域为电极间的

MgO薄膜表面区域，图中的500倍表面形貌和1000倍表面形貌2显示了该区

域的详细特征。500倍的表面形貌显示MgO表面也有一些黑色斑点和灰色斑

点及少量的裂纹，灰色斑点的密度大于黑色斑点的密度，不过这些斑点的密度

远小于电极周围的MgO表面的斑点密度，这说明MgO薄膜大部分没有彻底

脱落。1000倍表面形貌2显示电极间的MgO薄膜表面的裂纹特征。裂纹宽而

长，裂纹中心的MgO薄膜还存在，而边沿的薄膜向上翘起，这进一步说明

MgO薄膜可能是因为压应力的作用而脱膜；在裂纹周围，灰色斑点很多，这

说明MgO薄膜的脱落主要是部分脱落。图6．10显示出高温退火后MgO薄膜

的牢固度在不同区域不同，在电极周围，主要是沿电极方向，MgO薄膜的牢
固度最低，薄膜表面最易产生裂纹。
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在400eV，200eV及更低能量的氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜中，表
面脱膜现象少，但也有大量的裂纹产生。图6-1 1显示了200eV的氩离子辅助

生成的MgO薄膜的表面形貌。和图6-10中显示的高能氩离子辅助生成的

放大1000倍的表面形貌l 放大1000倍的表面形貌2

图6．10高能氨离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的表面形貌

MgO薄膜的裂纹相比，低能氩离子辅助生成的MgO薄膜的裂纹宽而且深。从

不同能量生成的薄膜产生的裂纹深度来看，可能低能氩离子辅助蒸发生成的

MgO薄膜的牢固度要比高能氩离子辅助蒸发生成的MgO薄膜的牢固度要强。

另外，我们可以从薄膜脱落的面积或黑斑的密度来看，高能氩离子辅助生成的

MgO薄膜脱落的面积或黑斑的密度比低能氩离子辅助生成的MgO薄膜脱落的
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面积或黑斑的密度要大，这说明氩离子辅助辅助制备MgO薄膜的过程中，氩

离子的能量过高，不利于提高MgO薄膜和基底材料的结合力。

除了氩离子能量对MgO薄膜

的牢固度产生影响外，基底温度也

对牢固度产生影响。图6—12显示

了氩离子辅助作用下．高、低基底

温度制备的MgO薄膜的断面形

貌。可以发现高温制备的MgO薄

膜和基底间的某些区域有明显的缝

隙，而低温制备的MgO薄膜和基

底间的分界面虽然很清晰，但薄膜

和基底间的结合很好。这说明氩离

子辅助作用下，低温制备的MgO

薄膜的牢固度高于高温锖4备的 图6-11低能氩离子辅助蒸发制各的

MgO薄膜的牢固度。 MgO薄膜的表面形貌 一

高温MgO薄膜的断面形貌 低温MgO薄膜的断面形貌

图6—12氩离子辅助作用下，高、低基底温度制备的MgO薄膜的断面形貌

氩离子能量和基底温度一定，而通氧量不同时，MgO薄膜在450℃退火

后的形貌也不一样，适当的通氧量制备的MgO薄膜和基底结合力强，在干燥

空气中450"C：i且火后，MgO薄膜表面完好无损，断面也显示MgO薄膜和基底

材料结合的很好。
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我们还可以发现不同氧离子能量辅助蒸发制备的MgO薄膜在高温退火后

断面形貌的不同，由此可推断牢固度的变化。

如果直接将氧气通入离子源，不同能量的氧离子生成的薄膜的牢固度和前

面几种情况不一样，即使低基底温度和中等离子能量生成的MgO薄膜也易掉

膜，特别是在450。C退火后，但是如果将薄膜的厚度减少，脱膜现象消失。

图6—13显示了不同能量的氧离子辅助蒸发制备的MgO薄膜在高温退火后

的断面形貌。可以发现氧离子能量为600eV时，MgO薄膜已经和基底材料分

开了，随时都可脱落；而氧离子能量为200eV时，MgO薄膜和基底材料结合

的很好。这说明低能氧离子产生的MgO薄膜和基底材料间的结合力要强于高

能氧离子产生的MgO薄膜和基底材料间的结合力。

氧离子能量为200eV时的断面形貌 氧离子能量为600eV时的断面形貌

图6一13不同能量的氧离子辅助蒸发制备的MgO薄膜高温退火后的断面形貌

§6．1．4结果与讨论

干燥的空气中高温退火能引起MgO薄膜的结晶性发生明显的变化，X射

线衍射峰的强度显著增加，半高宽降低，说明MgO薄膜的结晶度增加，晶粒

尺寸变大，晶界变少。由于高的退火温度和吸收干燥的空气中的氧气，MgO

薄膜在退火过程中可能发生再结晶现象，另外，高温作用下，薄膜产生内部和

表面扩散，消除了“冻结”的薄膜缺陷，薄膜内部各种结构的变化都有利于晶

粒增大，晶界减少，应力降低。
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MgO薄膜在高温退火后可见光透射率要发生变化，主要原因是MgO薄膜

对光吸收引起的。理论上MgO薄膜在可见光区域是透明的，但由于薄膜中的

各种缺陷的存在，使得MgO薄膜产生吸收的可能性增加。尽管都是(111)结晶
面择优取向，但在薄膜厚度大体一致的情况下，高温生长的MgO薄膜的x射

线衍射峰的强度要大得多，这说明高温生长的MgO薄膜的结晶性要好于低温

生长的薄膜；从场发射扫描电镜观测到的表面形貌可以明显看到低温生长的

MgO薄膜的晶粒细小，缺陷增多”461。在高温退火的情况下，由于离子的热运

动，薄膜中的缺陷是减少的，但“孔洞”缺陷的减少只会增加薄膜的吸收率。

也就是说，低温生长的MgO薄膜尽管缺陷多，但孔洞也多，退火前的透射率

可能和缺陷少同时孔洞也少的高温生长的MgO薄膜的透射率一样。退火后，

由于低温生长的MgO薄膜变致密，孔洞变少，对可见光的吸收增强，使得透

射率下降。

不同通氧气量制备的MgO薄膜和离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜可见

光谱的变化可能反映了透射率和MgO薄膜的晶面取向有关。(111)择优取向的

MgO薄膜的可见光透射率稳定，在退火后不易发生变化，要有变化只可能I天i

Ra=2．383nm Rq=3．074nm Ra=3．484nm Rq=4．438nm

低温生长的MgO薄膜的表面形貌 高温生长的MgO薄膜的表面形貌

图6-14原子力显微镜观测到的不同温度制各的MgO薄膜退火后的表面形貌

为结晶性变好而使得透射率增加(如图6-6中的曲线c)，而没有择优取向或择

优取向不明显的MgO薄膜的可见光透射率不稳定，在退火后易发生变化。可
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能是没有择优取向或择优取向不明显的MgO薄膜在高温退火后虽然总体上缺

陷减少了，但可能又产生了一些新的缺陷，这些新的缺陷又增加了MgO薄膜

对可见光的吸收。

图6．14显示了原子力显微镜观测到的不同基底温度制备的MgO薄膜在高

温退火后的表面形貌和测量的表面光洁度(Ra或Rq)。基底温度越高，薄膜表

面越光滑。尽管表面粗糙度有变化，但对于薄膜的光学特性的影响似乎不大，

因为表面粗糙度的降低有助于减少薄膜散射，增加的薄膜反射率或透射率，但

在试验中发现低温生长的薄膜在退火后的透射率反而降低了，而高温生长的薄

膜在退火后的透射率基本不变，这进一步说明MgO薄膜透射率的降低还是因

为薄膜内部结构的变化造成了可见光吸收的增加。

在350℃以上温度烘烤的情况下，Mg(OH)：分解，生成MgO和H20，水

挥发析出。450℃下退火后的MgO薄膜的红外吸收峰的强度尽管大大减弱，

但依然有水吸收峰存在，这说明Mg(OH)，的分解，水挥发析出有一个过程，

这对于制作等离子显示屏是不利的，因为MgO薄膜中的水分可能降低MgO

薄膜的二次电子发射系数，所以在等离子体显示屏的制作过程中，为了尽可能

的排除氧化镁薄膜中的水杂质，显示屏在封接后的350℃保温时间都在三个小

时以上。鉴于上述情况，有些公司正在开发在真空中MgO薄膜镀制，低玻涂

制，显示屏封接一次性完成的装置。

高温退火后MgO薄膜的表面或断面形貌要发生很大的变化，特别是离子

束辅助蒸发制备的MgO薄膜，在退火后极易脱膜，牢固度下降。本来离子束

辅助蒸发制备薄膜的优点之一是提高薄膜的牢固度，但离子束辅助蒸发制备的

MgO薄膜的牢固度不及电子束蒸发制备的MgO薄膜，这可能是前者内应力过

大的缘故。

薄膜应力通常分为张应力和压应力，在张应力的作用下，薄膜本身有收

缩趋势，如果膜层的张应力超过了薄膜的弹性限度，薄膜就会破裂，破裂时离

开基片而翘起。压应力作用下，薄膜有向表面扩张的趋势，在极限情况下，压

应力是薄膜向基片内侧卷曲。薄膜应力由表面张力、热应力及本征应力组成。
热应力主要由于膜层与基片之间的热膨胀系数不同而引起；本征应力又称内应

力，内应力主要取决于薄膜的微观结构和缺陷等因素。

沉积在玻璃基底上的MgO薄膜存在压应力I“”，其主要成分是内应力，

MgO薄膜的内应力在沉积速率为lnm／s时约为5×104N／cm2。如果在电子束

蒸发镀制MgO薄膜的同时，采用离子束轰击正在生长的膜层，由于轰击离子

的注入或能量的传递，可能又进一步增加了薄膜的压应力，注入的离子以挤压

状态存在于薄膜中，能量的传递使得薄膜中的原子结合更紧凑，薄膜中的原子
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处于挤压状态；轰击离子能量，离子种类，基底温度的不同，产生不同的压应

力。在高温退火后，由于高温加速了薄膜原子的运动能量，而使得薄膜更致

密，与此同时，MgO薄膜在干燥空气中高温退火还可能吸收空气中大量的氧

气和薄膜中孤立的镁原子结合，使得薄膜中的原子进一步处于挤压状态，即薄

膜的压应力更大，如果超过薄膜的弹性极限，薄膜就会脱膜：由于电极附近是

应力集中的区域，在电极附近的MgO薄膜更易脱膜，就象图6—10显示的

MgO薄膜表面形貌一样。

§6．2老练对MgO薄膜特性的影响

电子束蒸发 离子束辅助蒸发

图6·16老练对不同制各方法制各的MgO薄膜表面形貌的影响
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在老练过程中，M90薄膜要不断地受到各种离子，光子，声子的作用，其

中来自于各种惰性气体离子的轰击对于M90薄膜的影响最大。研究老练过程

中，M90薄膜特性的变化对于研究PDP放电特性的变化很有意义。

§6．2．1 M90薄膜的表面形貌

老练过程中，M90薄膜特性变化最大的是薄膜表面形貌，由于粒子辐射引

起M90薄膜的溅射，使得M90薄膜的表面形貌变化较大。

图6～15显示了电子束蒸发制备的M90薄膜在老练过程中表面形貌的变

化。在相距5分钟的老练时间内，M90薄膜的形貌就已经有变化。薄膜的粗糙

度随老练时间的增加而降低，老练过程对M90薄膜的表面有光滑作用。另

外，提高老练电压也使得薄

膜的表面变光滑。

图6～16显示了在一定

的老练时间和老练电压，老

练对不同制备方法制备的

M90薄膜表面形貌的影响。

可以看出电子束蒸发制备的

MgO薄膜表面不及离子束

辅助蒸发制备的薄膜表面光

滑。这可能是离子束辅助蒸

发制备的MgO薄膜致密，

不易被溅射的缘故。

图6．17显示了AC．

PDP在工作1000小时后

MgO薄膜的表面形貌，可

以发现MgO薄膜的腐蚀确

实存在，而且从图像的对比

度比较可以看出MgO薄膜
的腐蚀是不均匀的，在ITO

电极的边缘MgO薄膜腐蚀

的最厉害。MgO薄膜表面

腐蚀的不均匀性可以通过表

面性貌仪测量薄膜的表面轮

图6-17 PDP老练1000小时后MgO薄膜表面形貌

图6-18 PDP老练9小时和1000小时MgO

薄膜表面轮廓的比较

廓更清楚地显示。图6—18显示了PDP老练9小时和1000小时以后，MgO薄

@#$%D1904180320ZX00*&^%



西安交通大学博士学位论文

膜的表面轮廓。和图6一17显示的一样，长时间的老练或工作使得在ITO边缘

附近的MgO薄膜腐蚀最严重。MgO薄膜腐蚀的不均匀性和电场分布有关，强
腐蚀区域是因为在该区域的电场强度最强⋯”，另外，该区域的牢固度最差也

是最易被腐蚀的原因之一。

§6．2．2 M90薄膜的抗溅射能力

因为MgO薄膜直接和等离子体接触，在显示器老练或工作过程中，MgO
薄膜表面要不断受到不同离子的轰击或溅射。一旦MgO薄膜完全被溅射掉，

显示器的工作性能将大大降低，也就是说显示器的寿命结束。MgO薄膜的抗
溅射能力直接关系到等离子体显示器的使用寿命，各种制备方法及不同制备工

艺获得的MgO薄膜的抗溅射能力不一样。

MgO薄膜的溅射率除了和屏的结构，气体组分，维持电压的大小有关
外，还和本身的结构有关。为了研究不同条件制备的MgO薄膜的抗溅射能
力，我们在现有的条件下，设计了一套测量装置，如图6—19。

图6-19 MgO薄膜溅射装置示意图

通过～定能量的离子束刻蚀产生测量台阶，在同一时间内比较各样品的

刻蚀深度或通过刻蚀深度计算出刻蚀率，可以定性比较不同工艺制备的MgO
薄膜的抗溅射能力。

110
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第六苹后工序对MgO薄膜特性的影响

溅射参数如下：离子束的入射角固定在30度左右，这里的角度是离子柬
中心线和样品法线间的夹角，入射离子为Ar+，离子能量为100eV一1000eV，

PDP中的离子能量为200ev左右，本来想以能量为200eV的氩离子来刻

蚀MgO薄膜，但由于在利用200eV甚至300eV的氩离子轰击样品一小时
后，薄膜表面几乎没有任何痕迹，所以继续提高氩离子能量来刻蚀MgO薄
膜。

将Ar+能量固定在400eV，离子束流为10mA，连续刻蚀半小时，利用轮

廓仪测量刻蚀深度，结果发现：不通氧气时电子束蒸发制备的MgO薄膜没有
明显的刻蚀痕迹，可以认为没有刻蚀；通氧气的情况下电子束蒸发制各的薄膜

有明显的刻蚀痕迹，并且沉积速率越高，刻蚀深度越大，即抗溅射能力越差。
为了定性的比较抗溅射能力，继续提高刻蚀离子的能量和溅射时间。将

离子能量增加到800eV，溅射时间位50分钟。

图6—20显示了不同沉积速率下，MgO薄膜的抗溅射能力。低沉积速率

下制备的MgO薄膜的溅射率为55rim，而高沉积速率制备的MgO薄膜的溅
射率为8lam，抗溅射能力明显降低。

图6-20沉积速率对MgO薄膜的溅射率

的影响

^
8

口

V

赵

磺

蟊

赢

图6-2l基底温度对MgO薄膜的溅射率

的影响

图6—21显示了不同基底温度对MgO薄膜的抗溅射能力的影响。基底温

度越低，MgO薄膜的溅射率越高，70。C以下制备的MgO薄膜的溅射率为
lOOnm；几乎是高温度制备的MgO薄膜的溅射率的两倍；250"C以上制备的

MgO薄膜的溅射率为55nm左右。在我们采用的各种镀膜方法和不同工艺条
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件中，制备过程中通氧气、电子束蒸发制备的MgO薄膜的溅射率都比较大，
其中，在低温度下生长的MgO薄膜的溅射率最大，即抗溅射能力最差。

和400eVAr+轰击的实验结果一样，800vAr+轰击试验中，不通氧气制备

的MgO薄膜的溅射率小于通氧气制备的MgO薄膜的溅射率，图6—22显示了
不同通氧气量对薄膜溅射率的影响。可以看出随通氧气量增加，薄膜的溅射率
增加，最低的溅射率为40nm。

对于离予束辅助蒸发制备的MgO薄膜的溅射率又怎么呢?为了便于比
较，所有样品测溅射率的试验参数都一致。

在通氧气的情况下，Ar+辅助蒸发制备MgO薄膜，不同Ar+能量制备的

MgO薄膜的溅射率如图6—23，随着Ar+能量的增加，制各的MgO薄膜的溅
射率略有降低，相对于其它工艺参数而言，离子辅助蒸发时的氩离子能量对

MgO薄膜的抗溅射能力的影响不大。

图6-22通氧量对MgO薄膜的溅射

率的影响

图6—23氩离子能量对MgO薄膜的溅

射率的影响

如果固定离子束能量而离子种类变化，所制备的MgO薄膜的溅射率又如
何昵?表6-1显示了离子束种类对MgO薄膜的溅射率影响。为了便于比较，

表中也显示了不用离子源，电子束蒸发制备的MgO薄膜的溅射率。表6-1显
示离子束为氧离子时，MgO薄膜的溅射率最大，为72nm：离子束为氧和氩的

混合离子时，MgO薄膜的溅射率其次，为63nm；离子束为氩离子时，MgO
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第六章后工序对MgO薄膜特性的影响

薄膜的溅射率最低，为50nm。不过这三种情况生成的MgO薄膜的溅射率都

比用电子束蒸发制备的MgO薄膜的溅射率要低。

表6-1离子束种类对MgO薄膜的溅射率影响

离子束种类 氩离子 氩氧混合离子 氧离子 电子束蒸发

刻蚀深度 60rim

§6．2．3 MgO薄膜的其它特性

老练过程对MgO薄膜的其它特性如结晶取向，可见和红外光谱等的影响
不大，除非MgO薄膜被溅射得很厉害，X射线衍射图中(1 1 1)结晶面和(200)

结晶面的衍射峰的强度才有下降趋势，但择优取向不变。

§6．2．4结果与讨论

老练过程中，由于离子轰击的作用，PDP中的MgO薄膜被溅射。老练时

间的不同和MgO薄膜结构的不同产生了不同的表面形貌。溅射产生的刻蚀深
度定性反应了不同结构的MgO薄膜的抗溅射能力。MgO薄膜的抗溅射能力是
决定PDP寿命的最重要因素之一。表面形貌的变化和抗溅射能力的不同可以

用溅射产额(或溅射阈值)来说明。溅射产额可以从下列两个方面来说明：
一是从入射离子考虑溅射产额和入射离子的能量、入射角、入射离子质

量和靶原子质量之比、入射离子种类有关。当入射离子传递给靶材粒子的能量

低于被轰击的材料的溅射闽值(即材料被溅射的最低离子能量)时，材料的溅射
率极低，溅射产额小：反之，材料的溅射率增加，溅射产额增大。

二是从靶考虑溅射产额和靶原子的原子序数，即相对原子质量和在周期

表中所处的位置、靶表面原子的结合能状态、结晶取向以及靶材(如是否为纯

金属、合金和化合物)等有关。每一种材料都有一定的溅射阈值；即使是同一

种材料，内部结构的不同也产生不同的溅射阈值。溅射阈值受材料表面结构的
影响很大”49’”“。普遍认为溅射阈值和材料的升华热有关，通常为升华热的四

倍左右【8”。靶材的特性决定了溅射阈值，进而决定了溅射产额。溅射阈值越
大，溅射产额越低，材料抗溅射的能力越强。
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由于MgO薄膜表面层的结构不同于深层的结构，其溅射阈值低，溅射产

额大，在溅射的初期，MgO薄膜很容易被溅射掉““1；当疏松的原子层被溅射

掉后，深层MgO薄膜的溅射闽值高，溅射产额小，MgO薄膜被溅射的缓慢。
随着老练时间的增加，MgO薄膜变光滑。制备MgO薄膜的方法不同可能产生
了不同的溅射产额或溅射率。由于MgO薄膜致密，或(200)结晶面的抗溅射能
力强于(111)结晶面Ⅲ”，当表面层的疏松原子被溅射掉后，相对于电子束蒸发

制备的MgO薄膜，离予束辅助蒸发制备的MgO薄膜在老练过程中被溅射的
几率小而容易变得光滑。光滑的MgO薄膜表面可能和PDP放电特性的稳定性

有关。以离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜为介质保护膜的PDP的老练时间

短，其原因之一可能和MgO薄膜光滑有关。

MgO薄膜腐蚀的不均匀性和电场分布有关，强腐蚀区域是因为在该区域
的电场强度强。在PDP的放电空间，电场强度的分布是不均匀的，电极内侧

的电场强度最强。由于电场强度影响了离子能量，即电场强度越大，离子能量

越大，所以轰击电极内侧附近的MgO薄膜的离子能量最大，该区域的MgO
薄膜被腐蚀得最厉害。另外，该区域的牢固度最差也可能是最易被腐蚀的原因
之一。

高基底温度或低通氧量制备的MgO薄膜的溅射率低于低基底温度或高通

氧量制备的MgO薄膜的溅射率、离子束辅助蒸发制备的M90薄膜的溅射率
低于电子束蒸发制备的MgO薄膜的溅射率以及离子柬辅助蒸发制备MgO薄

膜的过程中离子种类或离子能量的变化引起的MgO薄膜溅射率的变化都说明

了制备的方法和工艺的不同引起MgO薄膜致密性的变化或结晶取向的变化。
影响PDP寿命的因素主要有两方面： 一是由于离子轰击引起的MgO薄

膜的溅射；二是由于uV的辐射、正离子的轰击以及MgO薄膜的再沉积(re-
depositiOil)引起的荧光粉光输出的衰减”"1。不同的PDP设计和制作过程都

影响MgO薄膜和荧光粉的衰减，比如：MgO薄膜的特性或制备过程、气体组
分、放电单元结构等。我们采用离子束辅助蒸发的方法，并通过改变离子束辅

助蒸发制备MgO薄膜的工艺参数，如离子能量、离子种类等，获得了既能降

低PDP的工作电压，又能提高PDP寿命的MgO薄膜。
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第七章MgO薄膜二次电子发射系数测量装置的设计

介质保护薄膜的二次电子发射系数的大小直接影响着PDP的着火电压和

熄火电压等放电特性，保护薄膜的二次电子发射系数y是判别保护薄膜性能的

最重要参数之一，很有必要设计出能准确测量二次电子发射系数的装置。本

章将着重讨论这一问题。二次电子发射机理在第五章已叙述，本章不再讨论。

§7．1 MgO薄膜二次电子发射系数测量机理

MgO是一种电介质材料，低场强下，MgO薄膜二次电子发射的机理主要是

势能发射，也不排除少量的动能发射，场致发射及光电子发射。关于二次电子

发射机理在前面几章已讨论过，本章节不再叙述。为了测量MgO薄膜的二次

电子发射系数，必须将MgO薄膜沉积在导体上，一般用不锈钢作为MgO薄

膜的基底材料。MgO薄膜二次电子发射的模型如图7—1所示：

当一定能量的脉冲离子束以一定束流密度(电流为I．)轰击MgO薄膜表面

时，MgO薄膜表面产生二次电子。二次电子的数量和能量分布和MgO薄膜的

结构有关。通过收集二次电子，

测量出二次电子的电流I。；同

时，在不锈钢制作的基底材料

上，还将测量到靶电流I。。各电

流之间的关系为：

I。=I。+Ib 7-1

MgO薄膜的二次电子发射系数

可以表示为：

y=I。，(I。+Ib) 7—2

为了更好地避免二次电子收集的

遗漏，提高测量的精度，通常在

收集极和地之间加电压v，。

商子束。

图7-1 MgO膜的二次电子发射模型

通过对MgO薄膜二次电子发射模型的分析，我们发现由于MgO薄膜的

电介常数很大，测得的二次电子的电流是非常低的，大约在nA的数量级，因

此必要的电流放大以及很好的电磁屏蔽在设计方案中是必不可少的。另外，由
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于离子束流很小，因此对真空度也提出了较高的要求。通过以上分析，我们确

定了二次电子发射系数测量的基本方案。

§7．2二次电子发射系数测量装置的要求

由于收集到的二次电子的电流非常低(nA量级)，测量非常困难，因此

二次电子发射系数测量装置有一些特殊的要求：

1．提高S／N比

众所周知，随着入射离子能量降低，从保护膜材料(绝缘体)放出的二次

电子数量也逐渐减少。为了高精度的测定y值，必须抑制从试样表面放出的除

二次电子以外的其它电子。为此，在装置的设计中应考虑以下几点：1．收集极

远离真空计的灯丝等电子发射源。2．离子束的行径应十分准直，良好聚焦，不

与减速系统、二次电子测量系统的屏蔽电极等相碰。3．在限制束径的膜孔上产

生的电子应由电场完全抑制。4．测定系统的真空度应在10。5Pa以上。

2．防止试样上的电荷积累

在测量MgO等绝缘材料二次电子发射系数时，由于正离子束照射，样品

表面产生电荷积累，因而样品表面电位发生变化，导致Y值的测定不准确。一

般采用加热样品的方法，使其导电率提高，从而减少其表面积累的电荷。

3．提过二次电子收集效率

从样品表面发射出的二次电子被处于正电位的收集极捕获。除离子束入

射口外，收集极将试样完全包围，以防止二次电子漏出。为了抑制从离子束入

射口漏出二次电子，需采取以下措施：1．减少离子束入射口的口径。2．提高

收集极的偏压。但是，离子束入射口径太小的话，会造成入射束与电极相碰，

产生二次电子便造成测量误差；另外，如果收集极偏压提高，离子束会受到减

速，导致束发散，同样是造成测量误差。为了减少测量误差，电极形状及偏压

都应优化选择。

4．保持样品表面清洁

样品表面的污染状态对样品的二次电子发射有很大影响。为了清洁样品

表面，可对样品加热：另外还可以在测量前，用高能离子束(500eV。lkeV)

轰击清洗样品表面，后者特别实用于不能加热的样品。

§7．3衄gO薄膜表面电荷的积累及解决办法

上一节关于二次电子发射系数测量装置的特殊要求中第2条最重要也是最

难考虑的一条，这也就是MgO薄膜表面电荷积累的排除能大大地提高二次电

“6
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子发射系数测量的稳定性和准确性，因而解决二次电子发射系数测量过程中

MgO薄膜表面电荷积累问题很重要。

MgO是一种介电系数大于9，具有较高二次电子发射系数的材料，在电

子倍增器中常被用作电子发射极。MgO薄膜是一种绝缘薄膜，在二次电子发

射系数测量过程中，当正离子束打在绝缘薄膜样品上时，由于正离子和样品中

电子的中和及样品的二次电子发射使得样品表面积累电荷，逐渐地在样品的表

面形成了充电层。它主要会导致以下两个后果：

(1)．当正电荷积累到一定程度的时候，绝缘体的表面电场会达到能产生场

致发射电子的范围，从而可能导致场致发射。

(2)．在靶表面和收集器之间，表面正电荷形成了一个正电场，阻止电子到

达收集器。

假如在收集器上加上一个适当的电压，以使收集器的电位对于靶而言变得

更高，电子仍然是能到达收集器上的。但是这样一来，收集器电流将不再只是

二次电子流，而是包括二次电子和场致发射的电子。收集器的I—V特性曲线

在正电压方向上存在移动。同时,／-有一个增大的值。从而导致测得的该绝缘膜

的二次电子发射系数产生误差。

在以前对绝缘体的研究中，由于表面电荷的影响而引起的Y值的不规则变

化，是大家研究的重点和难点。现在通用的做法是通过对绝缘膜进行加热，来

释放表面电荷。这种做法有很大的弊病。因为在放电室中被用来作为发射极板

的大多数绝缘膜在真空加热状态中不稳定。例如：当在真空中加热时，MgO

膜放气不一致；当我们将绝缘膜样品加热到超过UHV系统的烘烧温度时，将

不可避免的造成真空条件恶化，因而会增加样品受污染的几率。为了解决这一

问题，我们采用脉冲电荷中和技术对二次电子发射系数的测量方法进行了深入

的研究。

所谓脉冲电荷中和法是当～个脉冲离子束轰击样品完毕以后，再用一脉

冲电子束轰击绝缘样品。电子束轰击样品的主要目的就是中和样品上积累的正

电荷。电子束的能量应该调整到低于靶的电子激发二次电子的阈值，以避免在

中和表面正电荷的同时，激发出新的二次电子。当表面正电荷全部被中和以

后，新的一个脉冲离子束又轰击到样品上。如此周而复始，可以得到～个完整

的I．一V曲线。而且由于妥善的解决了表面积累的正电荷，测量得到的Y值是

有较高精度的。

§7．4装置的整体设计
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由于低能离子枪制作困难，我们使用的离子枪的离子束能量较大；如果

离子束直接轰击样品表面的话，可能引起所镀的MgO薄膜脱落，因此需要对

离子束减速。为了对离子束进行减速，我们在收集器的前端，即离子束入口处

加上～个减速栅极网，以使离子速度或离子能量达到试验的要求。同理，在电

子枪入口处的收集器前端也加有同样的减速栅极网。

二次电子的收集器是本装置设计的核心部分，它的灵敏度直接关系到整

个装置的测量精度，设计高效率的收集器非常必要的。在本设计中，收集器的

电子枪控制栅网

(电压：300～400V)

图7-2二次电子发射系数测量装置示意图
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外形为半球壳状，靶面置于球壳的球心，这样的话能够收集到绝大多数从靶面

发射出来的二次电子，保证了测量的精度。为了使收集器收集到的二次电子都

传输到线路中，我们使用金属铜作为收集器内壁的材料，因为铜具有良好的导

电率。同时，为了有更好的测量精度，我们还在铜的表面镀上一层金膜，因为

金的表面稳定性比铜更高。另外，为了防止从靶面发射出来的二次电子不会因

为能量太大而在收集器内壁轰击出三次电子，我们在控制轰击离子束能量的同

时，在收集器内壁金层的外边还镀有一层碳。

为了防止外部电场对二次电子收集的干扰，我们给收集器加一个金属外

壳，以屏蔽外部电场。同时，在金属外壳上给离子束和电子束各自开一个通

道。通过这个通道，可以有效地控制离子束和电子束束流直径的大小，进而控

制轰击到靶面上的束斑的大小。

整个收集部分都被置于一个特制的真空室中。这个真空室呈圆柱形，全

部采用不锈钢制成，为了使真空室能够更好的工作，我们采用机械泵和分子泵

配套的抽气系统，以获得较高的真空度。

离子枪发射正离子，电子枪发射电子。正离子束和电子束都通过收集极

的球心。在时刻t。，离子枪发射正离子，轰击样品表面，产生二次电子，此

时电子枪不工作。在时刻t，，电子枪发射电子，轰击样品表面，中和积累的

正电荷，此时离子枪不工作。如此反复。

如果条件允许，可以采用离子枪和电子枪合用一个枪体的方法。在时刻

t．，热阴极发射出电子，经过加速后轰击惰性气体原子，产生正离子和电子。

在这一过程的同时，聚焦透镜对正离子聚焦。在气体室和聚焦透镜之间设一栅

极。当正离子和电子都运动出气体室时，栅极上加负高压，对正离子加速的同

时，对电子减速，从而滤掉电子。正离子束经过聚焦电镜再次聚焦，然后轰击

样品表面。此时的枪体作为离子枪使用。在时刻t，，枪体则作为电子枪使

用。也就是在栅极上加以正高压，使之在对电子加速的同时，对正离子减

速，滤掉正离子，此时的枪体作为电子枪使用。

§7．5测量电路及控制电路设计的基本思想

设计测量电路的目的是为了把实验中测得的电流信号比较准确地输入计

算机，进行数据处理，然后根据得到的结果分析MgO膜的二次电子发射系

数。由于正离子束的电流和收集器收集到的二次电子流的数量级都在nA级，

是一个非常微弱的信号，因此，需对这些微弱信号进行采集，放大。为了电路

稳定工作，在设计放大电路板时，必须避免不必要的干扰，从而提高测量精
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度。因此，在设计中应当尽量避免外部噪声，选用适当的电路和元器件是保证

精度的重要手段。

由于试验数据的提取及处理要求的速度很快，计算量很大，所以采用计算

机进行数据的处理和控制，这就要求将获得的模拟信号转化成数字信号，计算

机通过编写的专门程序对数据进行处理。在实际设计过程中我们通过A／D转

换板完成数据的转换功能。

在实验过程中，可能出现一种特殊的情况：当电子中和的周期已经完毕的

时候，靶面上的正电荷还没有被中和完毕，这将会导致测量的误差。为了在这

一现象发生的时候能够随时加以纠正，我们有必要在处理数据完毕以后，通过

计算机对中和周期的长短自动加以重新的确认。这就要求在电路设计中考虑到

计算机进行返回控制。

整个电路设计的框图如图7—3所示：

区巫夏困，区巫困-匡巫困，困
T 上固—压困——1互亟匦困
图7—3二次电子发射系数测试装置电路流程示意图

§7。5．1测量电路的设计

由于测得的电流信号非常小，因此在电路中，小信号放大电路的性能是影

响精度的主要因素。同时，对于一个好的放大电路而言，运算放大器的芯片的

选取是至关重要的。经过对各种运算放大器的性能分析以及联系本装置的要

求，决定选取MAXIM公司生产的MAX409B运算放大器，它的引脚图和主

要性能参数如图7-4和表7一l所示。

由于设备所针对的待测信号非常弱小，因此要求所采用的放大电路在满足

放大要求的前提下，具有尽量小的输入偏置电压和输入偏置电流，以使得电路

噪声对测得的信号数据产生的误差较小。

由表7·1可知，MAX409B具有mV量级的输入偏置电压和DA量级的输入

偏置电流。也就是说，对于我们实验测得的nA量级的电流来说．输入偏置电

压和输入偏置电流的影响都是可以忽略不记的。同时，MAX409B还具有较大
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的放大增益范围(100—1000)，以及很小的输入噪声电压(u Vp—P)；对于

所要求的电源电压的范围，MAX409B也有较大的范围可供选择。由此可见，

MAX409B是符合我们对于信号放大电路的理论上的要求的。

图7．4 MAX409B引脚图

1：空脚

2：反向输入端(IN．)

3：正向输入端(IN+)

4：电源负相输入端(V．)

5：空脚

6：放大输出端(OUT)

7：电源正相输入端(v+)

8：空脚

参数 MIN TYP MAX 单位

输入偏置电压 O．75 2．0丽V——
输入偏置电流 <0．1 10．0 PA

大信号电压增益 100 1000 V，mv

增益带宽80 150 KHz

共模输入范围 v． v+．1．1 v

共模抑制比 60 80 DB

电源抑制比 150 300 u v／v

输入源电流 300 600 MA

电源电压(V+toV．) 2．5 10．0 V

输入噪声电压 6
laVp．P

表7-1 MAX409B的性能参数表
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在设计电路的过程中，由于一般的精密放大器的增益都在102到103数量

级，因此不可能满足我们要实现的把nA量级的信号放大到1至10。A数量级

的要求。对于这种情况，我们有两种解决的方法：一是采用多级放大系统；二

是采用前置放大的方法。其中，第一种方法的优点是可以实现足够的放大增

益，缺点是可能导致电路系统的复杂程度增加，从而增加噪声误差；另外，由

于引入信号太小，导致放大器的输入信号过小，也容易引起噪声误差和输入信

号本身的误差。而第二种方法的优点就在于：由于在引出信号上加上了一个

】05数量级的精密电阻，从而可以使输入信号在进入放大器的时候达到我们的

要求，从而减少了引入信号在传输过程中引起的噪声误差。但是这种方法也有

缺点，那就是由于精密电阻本身会有误差，而且小电流通过大电阻后得到的电

压本身就具有误差，因而也会影响到精度。比较两种方法的优缺点，考虑到小

信号在传输过程中产生的误差是误差产生的主要方面，因此决定采用第二种方

法。

MAX409B的典型接法如图7-6所示：

图7-6 MAX409B的典型接法

如图可知，MAX409B的放大增益由R1和R2决定。为了实现前置放

大，我们在输入信号IN和放大器的正相输入端之间接入精密电阻，因此放大
器是对电压放大。

在实验中我们采用5V的电源作为工作电源。为了避免由于电源引入的信

号噪声引起的待测信号误差，我们用一定的电容和电感对电源进行滤波，去掉
噪声信号，减少误差。
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待测信号经过放大后，通过A／D卡，将得到的模拟信号转换成数字信

号，输入计算机进行数据处理。

§7．5．2控制电路的设计

从上一节我们知道，待测信号是通过A／D卡进入计算机，然后由计算机

处理的。由于我们在装置设计过程中采用的是两支枪(一支电子枪，一支离子

枪)轮流轰击靶面的方法来解决待测薄膜表面正电荷积累的问题，因此必须对

两支枪的轰击时序加以控制。在离子枪轰击的时候，电子枪不能有电子打在靶

上：同样，电子枪轰击的时候，也不能有离子打在靶上。由于电子枪和离子枪

在开机以后，都必须要有较长时间才能达到稳定；同时，离子枪轰击靶面的时

间又必须要小于1秒，因此不能采用开关离子枪和电子枪的方法来控制它们对

靶面的轰击时序。为了解决轰击时序的控制问题，我们同时采用了两种办法：

第一是使用脉冲信号控制电子枪(离子枪)的加速电极，使得在我们不需要有电

子(离子)轰击靶面的时候，电子枪(离子枪)发射出的电子(离子)能量较低；第

二，我们在收集器的电子(离子)进口处加上一个减速圆筒，通过脉冲信号控制

加在减速圆筒上的电压。当我们需要电子轰击的时候，就使栅极网处于零电

位，这样的话，电子枪发出的电子就能够顺利地到达靶面；对于离子枪来说也

是一样的办法加以解决。当需要离子轰击靶面的时候，就在栅极网上加上一个

负高压，从而屏蔽掉电子，以保证实验的效果。

然而，采用这样的方法，就必须要有精确的脉冲控制信号。为了使我们

的系统更加简单明了，我们没有采用另外加一个专门的脉冲信号源的办法，而

是直接使用了计算机的内部时钟作为我们的脉冲信号源。对计算机时钟的长短

处理以后，通过D／A卡转换成模拟信号，然后经过一个IR2110型驱动芯片，

信号得到一定的放大。这样的话，就可以通过控制MOS管来控制加在减速圆

筒上的电压。实际上，减速圆筒的电压是加在MOS管的两端的。

其中，IR2110是一种耐高压、高速率的芯片，其实质是一个电平转换

器，它的内部结构图和外部引脚图分别如图7—7和图7-8。

l高端控制输入卸时}÷ 密 电

特 平

l逻辑控制信号卜l》 整 峥
形

转

l低端控制输入uN卜_÷ 电 移

图7．7 IR2110内部结构框图
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取2110

图7-8 IR2110外部引脚图

VDD： 逻辑电源(接+5伏)

VSS： 逻辑地

HIN： 高端驱动输出端的逻辑输入

SD： 输出逻辑控制端

LIN： 低端驱动输出端的逻辑输入

VB： 高端浮动电源端

HO： 高端浮动输出端

VS： 高端浮动电源回路端

VCC：低端电源端(接+15伏)

LO： 低端输出端

cOM： 低端电源地

IR2110的性能指标如下：

(1) VCC范围10～20伏。

(2) V。ffset即VS的偏移电压为一4～500伏。
(3) 输出源电流和吸收电流可达2A。

(4-) 输出电压V。。为10～20伏

(5)T。。门‰分别为120ns和94ns。
(6) 传输延时T。为10ns。

IR2110典型的连接方式如图7-9所示。图中SD接高电平芯片被禁止工

作，SD接低电平芯片正常工作。

图7-9 IR2110典型连接方式
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通过对MgO薄膜二次电子发射系数测量机理的讨论，以及测量要求和测

量过程中可能出现的问题的分析，提出了具有较高测量精度的测量方案，完成

了测量装置的整体设计以及测量电路和控制电路的设计。目前该测量装置正在

安装调试过程中。
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第八章总结

随着显示画质提高，成本和功耗降低，彩色AC—PDP在21世纪信息显示

领域将具有广阔的应用前景和市场。由于MgO薄膜直接和放电气体接触，它

对彩色AC．PDP的光电特性有非常大的影响，MgO薄膜特性的不同将导致

PDP不同的光电特性。MgO薄膜的特性和制备方法、制备工艺等有关，开展

MgO薄膜的制备方法，制备工艺，膜层性能的研究是改善PDP性能的重要措
施之一，这对于确立PDP在大屏幕壁挂Tv和HDTV的统治地位，并促进其

早日进入家庭具有很重要的意义。

由于技术保密，国际上关于彩色AC—PDP中介质保护薄膜一MgO薄膜的

制备工艺很少见报道；而且关于MgO薄膜的性能和PDP放电特性的关系还没

有一个统一的说法；另外，电子束蒸发法制备的MgO薄膜作为PDP的介质保

护薄膜确实存在一些缺点，还需要其它的制备方法来弥补电子束蒸发法带来的

缺点，以便MgO薄膜更好地服务于PDP。这些都有待于我们通过大量实验和

理论分析对MgO薄膜进行全面系统研究。本文在完成国家“九·五”科技攻

关项目的同时，对彩色AC—PDP的介质保护薄膜一MgO薄膜的制备方法，制

备工艺，膜层性能及其应用于PDP器件中的情况进行了系统的研究。本文所

做的主要工作和取得的成果可分五部分说明：

一．对电子束蒸发制备的MgO薄膜的特性以及工艺参数对MgO薄膜特性

的影响进行了深入的研究。得出以下结果：

1．不通氧气、电子束蒸发制备的MgO薄膜随薄膜厚度的增加而(1l 1)晶

面择优生长。基片温度或沉积速率的降低有助于MgO薄膜(111)晶面的生

成；提高基片温度或沉积速率易生长(200)晶面，从而导致MgO薄膜各晶

面取向中(111)晶面的衍射峰强度减弱， (200)晶面的衍射峰强度增强。

相对于低温或低速制备的MgO薄膜：高温或高速制备的MgO薄膜表面粗
糙，不易吸水。

2．为了得到高结晶度的MgO薄膜，在电子束蒸发制备MgO薄膜的过程

中通一定量的氧气是很有必要的。基底温度和通氧量极大地影响了MgO薄膜

的结晶度，一定的基底温度和通氧量下，电子束蒸发制备的MgO薄膜的结晶
度最高，晶粒最大，晶界最少。

3．通氧、电子束蒸发制备的MgO薄膜中，MgO薄膜的折射率随通氧气量

的增加而降低，随基底温度的变化不大。可见光谱显示不同工艺参数制备的

MgO薄膜的平均透射率基本保持不变，在90％左右。通氧制备的MgO薄膜比不

通氧制备的MgO薄膜更易吸水。通氧制备的MgO薄膜中，高温生长的MgO薄
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膜的水吸收量大子低温生长的MgO薄膜，高通氧量生长的MgO薄膜的水吸收

量大于低通氧量生长的MgO薄膜，这说明(111)结晶面择优生长的MgO薄膜的

结晶度越高，柱状晶粒间的空隙越多，薄膜越易吸水。

对于MgO薄膜的制备工艺，国内外几乎没有报道，本文这些结果为制备

高质量的MgO薄膜指出了方向。

二．为了改善MgO薄膜的致密性，以及为研究不同结晶取向的MgO薄膜

对PDP放电特性的影响做准备，我们提出并系统研究了离子束辅助沉积制备

的MgO薄膜的性质及工艺参数对薄膜特性的影响。

1．在没有氧的环境中氩离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜主要是(200)结

晶面择优取向，MgO薄膜的晶粒尺寸小。特定的离子能量，基底温度及沉积

速率才能产生高结晶度的(200)晶面取向，否则，MgO薄膜可能没有任何特定

的结晶取向。氩离子能量或基底温度或沉积速率的增加，都可能引起MgO薄

膜表面粗糙度的增加，表面和断面形貌显示离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜

和玻璃基底间的结合力要强于电子束蒸发制备的MgO薄膜和玻璃基底间的结

合力，而且前者的表面粗糙。MgO薄膜的密度在3．69／cm3和3．79／cm3之间；

折射率在1．63和1．72之间变化，密度和折射率都随离子能量或基底温度的

增加而增加：红外光谱没有显示出水分的吸收峰。总之，从MgO薄膜的各种

特性来看，没有氧的环境中，氩离子辅助蒸发制备MgO薄膜有效地改善了klgO

薄膜的致密性。

2．氧环境下，离子束辅助沉积制备的MgO薄膜中，由于有氧气的参与，

通过改变工艺参数，既可以获得(111)晶面择优取向的MgO薄膜又可以获得

(200)晶面择优取向的MgO薄膜。从(111)晶面择优取向来看，不同制备方

法，不同工艺制备的MgO薄膜中，氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的

(111)晶面结晶性最好；其次是通氧、氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜；电子

束蒸发制备的MgO薄膜的结晶性排第三位；结晶性排第四位的是氩氧混合离

子束辅助蒸发制备的MgO薄膜；无氧、氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜的结

晶性最差。

3．氧环境下，离子束辅助沉积制备的MgO薄膜的可见光透射率为90％，和

电子束蒸发制备的MgO薄膜的可见光透射率一致，但工艺不适当，会引起MgO

薄膜的透射率急剧下降。氧环境中，离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜中吸收

的水分等杂质比电子束蒸发制备的MgO薄膜中吸收的水分杂质少；离子能量

增加以及通氧量减少使得MgO薄膜的吸水量减少，但内应力增大。表面形貌

显示混合离子束和高能氩离子辅助蒸发制各的MgO薄膜的表面要更粗糙一
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些，表面离子团也更大一些。总之，从MgO薄膜的各种特性来看，氧环境

中，离子束辅助蒸发制备MgO薄膜不仅能获得不同结晶取向的MgO薄膜而且

能有效地改善了M90薄膜的致密性。

以上结果表明，将离子束辅助沉积技术用于M90薄膜的制作不仅能获得

不同结晶取向的M90薄膜，还能明显地改善M90薄膜的致密性，可以预期这

种工艺方法将为进一步提高MgO薄膜的质量指出一个新的方向。

三．MgO薄膜综合性能的好坏只有通过研究以MgO薄膜为介质保护薄膜

的PDP的放电特性来判断。我们首次系统研究了不同工艺、电子束蒸发，特

别是离子束辅助沉积制备的MgO薄膜对PDP放电特性的影响。

1．PDP放电特性的变化主要取决于MgO薄膜的结晶取向，老练过程中薄

膜表面氧离子空位或Ed能级密度的变化以及光电予发射能力特性。

2．不通氧气电子束蒸发制备的MgO薄膜中，低温低速制备的MgO薄膜的

着火电压低于高温高速生长的MgO薄膜的着火电压，而且前者比后者稳定；

低温低速生成的MgO薄膜的熄火电压、记忆余度和放电电流在老练一段时间

后稳定。高温高速生长的MgO薄膜的熄火电压、记忆余度、放电电流在老练

过程中一直不稳定。表明PDP放电特性的稳定性和MgO薄膜的择优取向有

关，MgO薄膜(111)晶面择优取向越明显，PDP的放电特性越稳定。

3．通氧电子束蒸发制备的MgO薄膜获得的PDP的放电特性在老练一段时

间后都很稳定。一定基底温度或一定通氧气量制备的MgO薄膜的着火或熄火

电压最低，放电电流最大，但记忆余度最低。不同沉积速率制备的MgO薄膜

产生的PDP的着火电压不同：低沉积速率>高沉积速率>中等沉积速率；熄

火电压不同：低沉积速率=中等沉积速率>高沉积速率：记忆余度不同：低沉

积速率>高沉积速率>中等沉积速率。放电电流不同：高沉积速率>中等沉

积速率>低沉积速率。相对于不通氧、电子束蒸发制备的MgO薄膜获得的PDP

放电特性，通氧、电子束蒸发制备的M90薄膜获得的PDP放电特性更优越。

4．适当的通氧量下，氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜使得PDP的着火电

压、熄火电压降低、记忆余度和放电电流增大。高能氩离子辅助蒸发制备的

M90薄膜使得PDP的着火电压、熄火电压增加，记忆余度降低。高基底温度

下，氩离子辅助蒸发制备的MgO薄膜使得PDP放电特性在老练过程中稳定，

且稳定后的放电电流比低温生长的MgO薄膜的放电电流大得多。

5．不同能量和流量的氧离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的结晶度不一

样，但它们对PDP的着火电压、熄火电压及记忆余度的影响不大，只是放电
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电流的老练曲线不同，稳定的放电电流排列顺序为：能量中>能量小>能量

大，流量大>流量中>流量小

6．不同比例的混合离子束制备的MgO薄膜获得PDP的着火电压和熄火电

压不同，着火电压和熄火电压的排列顺序为：Ar，o：大>Ad02小>Ar／O：

中。AfrO，中等的着火电压和熄火电压接近电子束蒸发制备的M90薄膜的着火

电压和熄火电压，并且记忆余度最大，和电子束蒸发制备的MgO薄膜的记忆

余度相等；稳定后的放电电流排列顺序是： Ar／O：小>Ar／02中>AdO：大。作

为比较的电子束蒸发制备的MgO薄膜的放电电流低于Ar／O：小和Ar／O：中获

得的放电电流。因此，Ar／O，中、离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜不仅能使

PDP的工作电压、记忆余度以及放电电流达到甚至优于电子束蒸发制备的

MgO薄膜获得的水平，而且能提高PDP的工作寿命。

四．本文首次研究了PDP的制备过程中高温封接、排气充气及老练等后工

序对MgO薄膜特性的影响。后工序中MgO薄膜特性的变化使得PDP的工作

特性发生变化。后工序对MgO薄膜特性的影响如下：

1．干燥的空气中高温退火引起①．MgO薄膜的结晶性发生明显的变化，x

射线衍射峰的强度显著增加，半高宽降低；②．部分MgO薄膜的可见光透过

率下降：③．MgO薄膜中的水分大大减少：水分挥发析出有一个过程；④．离

子束辅助蒸发制备的MgO薄膜脱膜。离子能量越高，薄膜脱膜的可能性越

大：电极附近的MgO薄膜最易脱膜。

2．老练过程中，随着老练时间的增加，MgO薄膜越光滑：离子束辅助蒸

发制备的MgO薄膜在老练过程中易变光滑，光滑的MgO薄膜表面有助于

PDP放电特性的稳定。

3．PDP中的MgO薄膜溅射腐蚀不均匀，在维持电极内侧的MgO薄膜被
腐蚀得厉害，最终可能导致PDP寿命的结束。

4．不同工艺制备的MgO薄膜具有不同的抗溅射能力，间接反应了PDP的

工作寿命。离子束辅助蒸发制备的MgO薄膜的抗溅射能力高于电子束蒸发制

备的MgO薄膜的抗溅射能力。电子束蒸发制备MgO薄膜的过程中，提高基

底温度或降低通氧量，有助于提高MgO薄膜的抗溅射能力；离子束辅助蒸发

制备的MgO薄膜中，高能离子辅助制备的MgO薄膜的抗溅射能力强于低能

离子辅助制各的MgO薄膜，氩离子辅助制备的MgO薄膜的抗溅射能力强于

氩氧混合离子辅助制备的MgO薄膜，而后者又强于氧离子辅助制备的MgO
薄膜的抗溅射能力。
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五．通过对MgO薄膜在离子激发下的二次电子发射系数的测量机理，测量

过程中的难点及问题进行深入细致的讨论，提出了脉冲电荷中和法以解决测量

过程中试样表面电荷积累的问题，从而改善了MgO薄膜二次电子发射系数的
测量精度，并设计出了装置的整体结构及相应的电路。

这项工作在国内尚属首次，为准确测量MgO薄膜的二次电子发射系数提
供了新的手段。

@#$%D1904180320ZX00*&^%



展望

展望

关于MgO薄膜作为等离子体显示器介质保护薄膜的研究，我们通过氩氧

混合离子束辅助蒸发的方法制备的MgO薄膜不仅能降低PDP的工作电压，提

高放电电流，而且比电子束蒸发制备的MgO薄膜更能提高PDP的工作寿命。

除了MgO薄膜和前面提到的一些保护膜外，我们还可以尝试金刚石薄膜。因

为金刚石薄膜不仅有较高的二次电子发射系数”"】，而且有很强的场发射能力

[]55-]59]。在PDP的电极附近，电场达到105V／cm数量级””，通过给金刚石薄膜

掺杂或采用不同的制膜方法获得的金刚石薄膜在场强为105V／cm时可以产生

很强的场发射电流。有人比较了MgO薄膜和H．c薄膜的有效二次电子发射系

数以及对于各种惰性气体的着火电压【l删(如图8一l和图8—2)，可以发现金刚石

薄膜用作为等离子体显示器的介质保护薄膜是极有可能的；由于金刚石薄膜还

有抗腐蚀，抗溅射的优点，我们相信以金刚石薄膜作为介质保护薄膜的等离子

体显示器不仅有低的工作电压，而且有很长的工作寿命。

E

l
口

皇
琶
葛

图8-1不同材料的有效二次电子发

射系数

Ne Ar Xe

MgO looV 165V 240V

H：C 109V 140V 214V

BAM 160V 258V 365V

Olass 199V 329V 418V

图8-2不同保护膜对应于不同惰性

气体的着火电压
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