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采用脉冲激光沉积法, 在MgO(100)面上外延生长了FePt : MgO多层纳米复合薄膜, FePt成分为
Fe48Pt52. FePt纳米颗粒周期性嵌埋于单晶MgO外延层中. 原位反射式高能电子衍射分析结果表明, MgO
外延层呈层状生长, 而FePt纳米颗粒呈岛状生长. 在整个FePt : MgO纳米复合薄膜的生长过程中, 成功
实现了层状 -岛状生长模式的交替控制. 高分辨透射电子显微镜分析结果表明, 退火热处理后, 结晶完整的
L10-FePt纳米颗粒粒径约为 5 nm, 呈扁平六角形状, 在MgO基底上形成逐层排列的纳米点阵. 磁滞回线结
果表明, 退火后薄膜矫顽力增大, 有序度提高, 磁性增强.
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1 引 言

铁磁性纳米粒子由于其具有超高密度数据存

储的潜能而受到广泛关注. 具有优良磁性能的
L10相FePt纳米颗粒 (NPs)薄膜是目前被重点研
究的超高密度记录材料之一 [1−4]. 它的磁晶各向
异性能高达 7 J/cm3, 这意味着即使晶粒尺寸下降
到 3 nm, 它依然能克服因晶粒尺寸减小而带来的
热不稳定性 [5,6], 这正是实现超高密度记录的关
键. 同时, 要实现超高密度磁记录, FePt晶粒还需
具备良好的分散性, 以降低晶粒间耦合作用, 减小
噪声干扰 [7,8]. 研究表明, 将FePt NPs分散到一
些介质中 (如Ta, BN, Ag, Bi, Cu, SiO2, B2O3 和

Al2O3
[9−17]等)可以有效降低FePt NPs间磁耦合

作用. 然而, 实现FePt NPs有序排列、结晶完整仍
有一定困难. 本工作采用脉冲激光沉积 (PLD)法,

以单晶MgO(100)基片作衬底, 将FePt NPs 晶粒
周期性嵌埋在MgO层中, 获得了逐层排列的FePt
纳米点阵, 且FePt颗粒为单晶纳米颗粒. 同时, 利
用反射式高能电子衍射 (RHEED)原位监测研究
了FePt : MgO/MgO(100)纳米复合薄膜的生长过
程, 利用透射电子显微镜 (TEM)分析了退火前后
FePt : MgO中FePt NPs的结构变化. 最后, 将所
测磁滞回线与薄膜微结构相结合, 具体分析了薄膜
的磁学性能.

2 实 验

实验所采用的PLD系统见文献 [18], KrF准分
子激光 (248 nm)交替烧蚀MgO和FePt靶材, 激光
功率密度为 1.5—2 J/cm2, 激光照射频率为 2 Hz.
通过改变激光烧蚀FePt靶的时间以获得不同FePt
含量的薄膜样品,分别制备了 [FePt/MgO]20/MgO,
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[FePt/MgO]10/MgO两组不同周期的薄膜样品. 两
组样品制备条件相同, 20周期样品用于TEM测
试, 10周期样品用于磁性测试. 将样品在 650 ◦C下
大气中退火 4 h. 实验参数列于表 1 , 薄膜结构如
图 1所示.

表 1 实验参数表

沉积条件 实验参数

本底真空度/Pa ∼ 5× 10−6

工作真空度/Pa ∼ 5× 10−5

靶基距/cm 5

衬底温度/◦C 600

靶材MgO纯度 99.99%

靶材FePt纯度 99.9%

n

MgO(100)

MgO

MgO

FePt

图 1 [FePt (3 nm)/MgO (9 nm)]n/MgO (18 nm)薄
膜结构示意图

3 实验结果及讨论

由朗伯 -比尔定律可知 [19], 样品中元素的荧光
强度 I正比于其含量C. 以Fe50Pt50标准样品为标
样, 采用X射线荧光光谱单标样法对薄膜中Fe, Pt
含量比进行测定, 所得结果如图 2所示. 图 2中的

谱峰依次标为Fe的Kα, Kβ电子跃迁及Pt的Lα,
Lβ电子跃迁. 读取实验制样和标样的谱峰强度并
计算两者的强度比, 得出本文实验样品中的FePt
成分为Fe48Pt52.

图 3为MgO基片 (100)表面原位热处理前后
沿 [001]方向观察到的RHEED图像. 从图 3可以

发现, 热处理前基片的电子衍射图样模糊, 而在
600 ◦C下原位热处理 30 min后衍射图样变得清晰
明亮, 衍射点逐渐形成条纹. 这说明基片表面在热
处理后平整度达到原子级, 表面污染物被去除, 表
面质量和结晶性都得到了很大的提高, 适于MgO
同质外延层的生长.
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图 2 Fe50Pt50标样与实验制样的X射线荧光光谱
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图 3 MgO(100)基片表面热处理前后的RHEED图像
(a)热处理前; (b) 热处理后

图 4 (a), (b), (c), (d), (e)和 (f)记录了 [FePt/
MgO]20/MgO薄膜周期性生长过程中的部分
RHEED图样变化. 新生MgO薄膜表面的RHEED
衍射条纹 (图 4 (a))细长而明亮清晰, 此时薄膜表面
处于近二维平面, 达到原子级水平. FePt沉积 10 s
后, 条纹消失并隐约出现衍射点. 随着FePt沉积时
间延长, 衍射点显得更加突出, 说明样品表面形成
许多分立的小岛. 当再次沉积MgO时, 衍射点消
失, 转为清晰明亮的衍射条纹. 文献 [20]中对各个
取向的立方晶体在不同电子束方位的衍射图案标

定作为标准图谱, 对图 4 (a), (d)中MgO衍射条纹、
FePt衍射斑点进行标定, 得出FePt NPs与MgO
(100)表面的外延关系为 (200)FePt//(200)MgO,
[001]FePt//[001]MgO. 通过分析衍射图中横、纵方
向衍射峰的半高宽, 可获知样品表面台阶的高度
与台阶的宽度信息 [21]. 引入x-y二维直角坐标系,
对图 4 (c), (d)中的衍射图样进行数值处理, 得到如
图 4 (g), (h)所示的衍射强度分布图, 图中横坐标的
值为像素数. 从图 4可以看出, 随着FePt沉积时间
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的延长, 衍射条纹半高宽在x方向增大、在 y方向则

减小, 这意味着台面宽度变小, 而台阶高度则变大.
由此可知, 在生长过程中FePt粒子未能在MgO表
面上及时迁移, 呈现堆积现象, 从而增大了表面的
粗糙度,薄膜由层状生长转化为岛状生长. 同时,随
着FePt沉积时间的延长, x方向衍射峰峰位向两侧
偏移, 即衍射点间距增大. 由晶格常数与衍射条纹
间距的反比例关系可知 [22], 衍射点间距增大, FePt
晶格常数减小. 生长模式转变及FePt晶格常数减
小可由FePt与MgO间的晶格失配理论来解释. 金

属FePt的晶格常数小于MgO的晶格常数, 通过下
式可计算出两者的晶格失配度 [22]:

f =
af − as

as
× 100%, (1)

其中 af和 as分别为薄膜和基片的晶格常数. 经
过计算可知, MgO, FePt两者的晶格失配度约为
8.5%. 图 5所示为FePt NPs在MgO表面的生长示
意图. 生长初期, FePt为二维层状外延生长, 要保
持FePt与MgO一一对应的共格关系, FePt在平行
界面的横向上将产生拉压力, 使得A面内FePt的
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图 4 不同沉积时刻薄膜的RHEED图像及衍射条纹的强度分布 (a) MgO外延层; (b) FePt沉积 10 s;
(c) FePt 沉积 25 s; (d) FePt 沉积 100 s; (e) MgO沉积 60 s; (f) MgO沉积 900 s; (g) 衍射条纹沿 x方向的强度分

布; (h) 衍射条纹沿 y方向的强度分布
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晶格常数趋于MgO的晶格常数. 相应地, 在垂直
界面的纵向上将产生压应力, 引起FePt的 c轴缩

小. 这种应力随着沉积厚度的增大而显著升高,
使FePt的生长模式由层状生长转为岛状生长, 形
成三维岛状结构, 这个过程也被定义为FePt NPs
自组装生长过程. 同时, 随着FePt沉积厚度的增
加, 岛状生长的FePt受到MgO晶格的限制作用减
弱, 晶格常数减小, 从而导致FePt衍射点间距增
大. A, B, C平面内晶格常数的关系可简单表示为
aMgO = aA > aB > aC = aFePt.

选用 (110)晶面作为衍射方向, 退火前后
[FePt/MgO]20/MgO薄膜纵截面的TEM暗场像如
图 6所示. FePt颗粒逐层排列, 分层嵌埋在MgO
基质中. 图 6中亮点区域表示该区域满足 (110)晶

面衍射条件. 根据消光规律, 可判定亮点对应面心
四方 (FCT)结构的L10相FePt. 从图 6可以看出,
退火前亮点极少, 退火后则出现大片分层排列的
亮点. 这表明退火促使薄膜中FePt发生有序化相
变, 生成了L10相FePt. 退火前的部分亮点可能是
由于实验时基底温度较高, 形成了少部分的L10相
FePt.

A A A

CC

B B

MgO

FePtFePt

图 5 岛状FePt NPs在平坦MgO表面的生长示意图
(A, B, C代表FePt沉积过程不同的薄膜平面)

50 nm 50 nm

(b)(a)

图 6 [FePt/MgO]20/MgO薄膜的TEM暗场像 (a) 退火前; (b) 退火后

图 7 (a)给出了薄膜的微观结构和形貌, FePt
NPs粒径约为 5 nm, 呈扁平六角形, 分散嵌埋
在MgO基质中. 对图 7 (a)进行局部放大得到
图 7 (b), 测得FePt和MgO的晶面间距分别为 1.97
和 2.09 Å, 分别对应FePt(200)和MgO(200)的晶
面间距. 图 7 (a), (b)表明薄膜能实现良好的外
延生长, 且FePt NPs与MgO(100)表面的外延关
系为 (200)FePt//(200)MgO, 与RHEED结果一致.
图 7 (c)为图 7 (b)的快速傅里叶变换斑, 可以观察
到两套衍射点阵, 分别对应单晶MgO 及单晶FePt.
对图 7 (c)中衍射点进行标识, 出现 {110} 晶面族
衍射点. 该晶面族衍射点由FCT结构的FePt(即
L10相FePt)引起. 由此断定, 获得了L10相FePt.
对图 7 (b)进行去噪声处理 [23]可以得到MgO
和FePt界面的去噪声图, 如图 7 (d)所示. 由此
可以看出, MgO结晶质量较高, FePt颗粒结晶质量
较差. MgO和FePt界面间存在原子面的部分缺失,

这种缺失由MgO和FePt间的晶格失配引起. 需要
注意的是, 在经历FePt与MgO之间晶界的晶格失
配后, MgO又能恢复良好的外延生长.

图 8是室温下 [FePt/MgO]10/MgO薄膜退火
前后的磁滞回线, 所加外场方向平行于膜面, 横
坐标为外加磁场H, 纵坐标为磁化强度M与饱

和磁化强度Ms之比. 退火前, 薄膜的矫顽力
(4.8 × 104 A/m) 和剩磁比 (0.15) 均较低, 且回线
出现不太明显的 “蜂腰”. 这是由于沉积薄膜时基
片温度较高, 退火前FePt已发生部分无序 -有序转
变, 形成了少量的L10相FePt, 使得FePt软磁相与
硬磁相共存. 退火后, 薄膜的矫顽力和剩磁比有
一定程度的增加, 分别为 8.8 × 104 A/m和 0.3, 这
表明薄膜中有更多的L10相FePt生成. 与文献 [24,
25]中的FePt/MgO多层薄膜系统相比, 本实验制
备的薄膜磁性较弱. 一方面, 这可能是由于FePt浓
度较低且粒径较小, 不利于FePt的有序化相变 [24].
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另一方面, Wei等 [26]指出MgO隔离层中的O元素
会在退火过程中形成势垒阻碍Fe, Pt原子的扩散,
MgO层越厚FePt有序度越低, 磁性越弱. 与文献

[24, 25, 27]中的MgO层厚度 (0.5—5 nm)相比, 本
文中的MgO隔离层较厚 (约为 9 nm), 致使薄膜的
有序度较低, 磁性较弱.

(a) (b)

(d)(c)

4 nm 2 nm

MgO

FePt
1.97 A

FePt(002)

2.09 A

MgO(002)

MgO(020)
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MgO(200)
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FePt(110)

FePt(200)

FePt(110)

FePt(020)

FePt(110)

FePt(200)

FePt(110)

FePt(020)

C

B

A

图 7 退火后 [FePt/MgO]20/MgO薄膜的高分辨透射电子显微镜图像及快速傅里叶变换斑和去噪声图 (a) 退火
后 [FePt/MgO]20/MgO薄膜的高分辨透射电子显微镜图像, 深色部分对应FePt NPs, 浅色部分对应MgO; (b)为
(a)的局部放大图; (c)为 (b)的快速傅里叶变换斑; (d)为 (b)的去噪声图, 区域A和区域C为MgO基质, 区域B
为FePt纳米颗粒
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图 8 退火前后 [FePt/MgO]10/MgO薄膜的磁滞回线

4 结 论

采用PLD法, 在MgO(100)基片上成功外延生
长了FePt NPs : MgO多层复合薄膜, 其中MgO外

延层呈层状生长, 而FePt NPs 呈岛状生长. 整个
生长过程成功实现了层 -岛生长模式的交替. 经退
火热处理, FePt发生相变, 形成L10相FePt. FePt
NPs粒径约为 5 nm, 结晶完整, 呈扁平六角形分
层分散嵌埋在MgO层中. 薄膜外延生长关系为
(200)FePt//(200)MgO, [001]FePt//[001]MgO. 在薄
膜生长过程中引入RHEED原位监测, 有利于实现
薄膜的可控生长. 由于薄膜中FePt浓度较低、粒径
较小, MgO隔离层较厚, 不利于FePt的无序 -有序
转变, 使得薄膜退火后矫顽力和剩磁比虽有增加但
增幅不大, 薄膜总体磁性较弱.

本文图 2中的数据由法国材料精细结构研究中心

Pierre Lecante教授提供, 谨致谢意.
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Abstract
The FePt : MgO multi-layer nanocomposite thin films are deposited on MgO (100) substrates by using pulsed laser

deposition method. The composition of FePt is Fe48Pt52. FePt nanoparticles (NPs) are embedded in MgO epitaxial
layer periodically. The results of in-situ reflection high energy electron diffraction show that MgO epitaxial layers grow
into the layer-by-layer mode and FePt NPs grow into the island mode. The alternation of the two growth modes is
achieved in the whole deposition process. The high resolution transmission electron microscope results show that the
phase of FePt is converted from the disordered face-centered cubic structure into the ordered face-centered tetragonal
L10 structure after annealing. The perfect crystalline FePt NPs (around 5 nm in diameter) are flat-hexagonal in shape
and array layer by layer on MgO matrix. The M -H loop of the film shows that the ordering degree and magnetism are
enhanced after annealing.
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