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非晶 C o zr N b 磁性薄膜的研究
`

成开友
(盐城工学院电气工程系

,

江苏 盐城 2方盯旧

摘 要 研究城射条件和旋转磁场热处理对 Coz 才化 薄膜结构和性能的影响
。

结果表明
,

高

的戏射功率和合适的氮气压强对非晶 C苗全N七薄膜的形成有用
,

并且这些薄膜的娇顽力较小
。

旋转磁场热处理将改善薄膜的软磁性能
,

使得娇顽力进一步减小
。

对城射条件对薄膜性能的

影响机制和旋转磁场热处理改善薄膜性能的机制作 了简要的讨论
。
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非晶 Co Z小出磁性薄膜由于具有 良好的软磁

性能
,

是一种作为垂直磁记录薄膜磁头主磁极的

理想材料 l1[
。

非 晶 c `互N七磁性薄膜的软磁性能

与其成膜条件和磁场热处理条件密切相关 z[]
。

本

文是在 O亿才化合金靶组份一定的前提下
,

研究溅

射条件和旋转磁场热处理对 C o乙小出 薄膜结构和

性能 的影响
。

测量薄膜 的磁性能
。

薄膜的高频磁导率通 过

E l琳19 4A 阻抗分析仪进行测量
。

1 实验方法

本实 验 所用 的溅 射机 是 西德 L EYB ODL
-

HE 凡钮 US 25 5 0 型
,

它的结构是靶固定在上
,

玻璃

基片放置于正对着溅射靶可转动用水冷的溅射台

上
。

溅射靶是直径为 150 unn 的 Co乙利b 合金靶
,

其

成份为 C、
、 7

.rZ
、

。

呱
、

。 ,

基片是直径为 76 皿的光学

玻璃 圆片
。

溅射方法采用 射频 (RF )磁控溅射
。

25 50 型溅射机可调节溅射功率
、

氢气的压强等工

艺参数
。

旋转磁场热处理装置是在直流磁场热处

理装置上改进而成的
,

用 电磁驱动来带动样 品在

磁场中旋转
。

热处理温度由国产 ZK
一

1 可控硅电

压调整器控制
,

整个热处理过程都在真空中进行
,

待样 品 自然冷却到 室 温后
,

将样 品取出
。

用

SLO AN D E K脚区 n 型台阶仪测薄膜的厚度
,

用 D/

MAX ll A 型 X 射线衍射仪测定薄膜的结构
,

用

PE 拓 10 型俄歇电子能谱仪对薄膜 的成份进 行定

性和半定量的分析
。

用 L D J 型 B
一

H 磁滞回线仪来

2 试验结果

2
.

1 溅射功率对磁膜性能的影响

在保持本底真空为 3
.

0 x 1o
一 4

aP
,

氢气压强

为 2
.

O aP
,

溅射时间为 2 1l l j」1 的溅射条件下
,

不同

溅射功率得到 的 伪Z 小出 磁膜的 X 射线衍射谱如

图 1所示
。

从中可以看出
,

随着溅射功率的提高
,

衍射峰逐渐变小
,

当溅射功率增大至 1 6 1〕 W 时
,

衍射峰将消失
。

因而此时的 C o Z沙币 磁膜为非晶

结构
。

因此
,

若要形成非晶膜
,

必须用较大的溅射

功率
。

X 射线衍射所用的是 C u
靶

,

其波长为 0
.

154

nnI
,

由 X 射线衍射谱发现
,

在溅射功率为 800
-

1 20 0 W 皆有两个衍射峰出现
,

进行衍射方程计算

知
,

其晶面指数分别为 2
.

2D A 和 2
.

05 A
。

我们知

道
。 一

oC ( hc p )结构的 (仪刃2 )晶面间距为 2
.

02 3 人
,

立方 oC 的 ( 111) 晶面间距为 2
.

05 A
,

由于 Co z 小出

合金薄膜中
,

rZ 原子半径 比 oC 大得多
,

所 以将使

得 oC 晶面间距变大
,

并且 X 射线衍射谱 中无其

它立方 oC 的特征峰
,

故可认为 43
.

80 左右 的衍射

峰对应 的是
Q一

oC 的 ( 仪刃2 ) 晶 面
。

而 a 一

oC 的

( 1叭0) 晶面间距为 2
.

165 A
,

故可认为 40
.

80 的衍

射峰对应的是 --Q C。
( 10 10) 晶面

。

收稿 日期
:
1999 一 10 一 29

作者简介
:

成开友 ( 196 3
一

)
,

男
,

硕士
,

工程师
。



第 2 期 成开友
.

非晶 O亿叉入 b磁性薄膜的研究

尸
]。 = 16 ( ) XW尸

川 二
1 Zoow

- aC o

a一

C o

仪刃2

导 寻 导 导 菩 导

厂一 I f
~

门
.

厂1 广1 厂门 厂
导 寻 导 导 寻 导

广飞 门 广1 门 门 r

图 1 不同溅射功率 尸 ,
制备的 仓云Nb 磁膜的 X 射线衍射谱
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溅射功率对薄膜的饱和磁化强度和矫顽力的

影响如图 2 所示
。

结果表明
,

当人射功率增加 时
,

Co ZNr b 磁膜的矫顽力急 剧下 降
,

当溅射功率从

s oo w 增加到 1 6( X〕 W 时
,

矫顽力明显从 2 2以
.

9

刀m 下降到 1 1 1
.

4 刀m
。

溅射功率对饱和磁化强

度的影响不是 很大
,

4 7t M
.

都保持在 1
.

7 T
。

用俄

歇能谱仪对磁膜成份的分析也表明
,

随着溅射功

率的增加
,

薄膜的成份基本保持不变
。

当溅射功

率为 s oo w 时
,

结 晶 态 C旋对肠 磁膜的 成份为

Q渝
、 。

跳
, N场

、 , ; 当溅射功率为 1 6( x ) W 时
,

非晶

C oz Nr b 磁膜的成份为 C、
、

,

srZ
、

2

呱
、

3 ,

成份均和靶

材相近
,

C o
的成份稍有下降

。
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图 2 溅射功率对矫顽力和饱和磁化强度的影响
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溅射 功率为 s oo w 和 1 6( X〕 W 时得到 的

Q亿州 b 磁膜样品的磁滞回线如图 3 所示
。

溅射沉积速率同溅射功率的关系如图 4 所

示
。

溅射沉积速率基本上和溅射功率保持线性关

系
,

在溅射功率为 8的 W 时
,

沉积速率为 1 500 为

m il l ,

在溅射功率为 1 6( X) W 时
,

沉积速率为 3 300

匆功 11 1 0

2
.

2 息气压强对磁膜性能的影响

在保持本底真空为 2
.

0 x 10
一 4

aP
,

溅射功率

图 4 沉积速率和溅射功率的关系

珑 .4 l b e 山四如佣目 甲劝 度 〔 b洒沙几 山加 右加困

m目 e 加 创晚珑川 如心记 . 业 p ” 阳 r

1 500 w
,

溅射时间 2 1 1111 1 的溅射条件下
,

改变氢气

压强制得的磁膜 X 射线衍射谱如图 5 所示
。

可

见
,

随着氢气压强的增大
,

衍射峰愈来愈小
,

当氢

气压强为 2
.

O aP 时
,

衍射峰消失
,

此时对应的

C交矛化磁膜为非晶态结构
。

在氢气压强小于 1
.

5

aP 时
,

出现 的衍射峰对应的为
a 一

oC (即 hcP ) 的

( 1沉0) 晶面
,

在氢气压强等于 1
.

S aP 时
,

出现的衍

射峰很小
,

可 以认为是微晶的作用
,

此时相应的

COz 州 b 磁膜 已大部分为非晶状态
。

继续增加氢

气压强至 5
.

O aP
,

制得的磁膜仍为非晶结构
。

因

此
,

要制备非晶 。 乙胡 b 磁膜
,

氢气压强必须大于

1
.

5 P a
o

图 6 为不同氢气压强下得到的 Q记浏 b磁膜

的矫顽力
、

饱和磁化强度的变化曲线
。

可见
,

当氢
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P沦 二 1
.

5 P
a

只有 103
.

A S/ m
,

氢气压强对饱和磁化强度的影响

不是很大
。

但氢气压强太大大小都将使得磁膜的

饱和磁化强度稍许下降
。

用俄歇能谱仪分析
,

薄

膜的成份随氢气压强的增加而基本上不变
。
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0

圈 5 不同盆气压强制得的磁膜 X 射线衍射谱
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气压强太大和太小时
,

都将导致矫顽力的增加
,

当

氢气压强为 1
.

S aP 时
,

得到的磁膜矫顽力很小
,

圈 6 盈气压强和矫顽力及饱和磁化强度的关系

R g
.
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图 8为沉积速率和氢气压强的关系
。

可见
,
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圈 7 不同盈气压强下制备的磁膜样品的磁滞回线
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2
.

3 旋转磁场热处理对薄膜性能的影响

实验发现
,

在不加外磁场和外磁场较小时
,

经

一定温度和时间热处理
,

对矫顽力较小 的磁膜样

品 ( H
。
小于 23 9 刀m )

,

磁性能无明显 的改善
,

但

对矫顽力较大的磁膜样品
,

矫顽力 呈明显的下降

趋势
。

如对矫顽力 为 7 16 刀m 的磁膜样品
,

在外

加磁场为 3 980 刀m
,

热处理温度 35 0 ℃
,

热处理时

间 3 h 的旋转磁场热处理后
,

其矫顽力下 降至 5 57

刀m
。

增大外加磁场至数万 刀m
,

对矫顽力小的

磁膜样品
,

经旋转磁场热处理后
,

磁性能将得到改

善
。

可见
,

若要提高磁膜样品的软磁性能
,

旋转磁

场要加大到一定数值
,

一般为 63 650 刀m
。

保持旋转磁场热处理的外加磁场为 63 6 80 刀

m
,

热处理时间为 25 h
,

热处理温度对磁膜矫顽力

的影响如图 9 所示
。

可见
,

在热处理温度较小时

经旋转磁场热处理后
,

磁膜的矫顽力下降不明显
,

在温度为 25 0 ℃ 左右时
,

矫顽力下 降最多
,

H c/

H co 约为 0
.

65
,

当温度继续上升时
,

H c/ H co 逐渐

增大
,

当温度为 闷伪 ℃时
,

H c/ H co 二 1
.

2 > 1
,

此 时

矫顽力反而增大
,

样品的软磁性能变差
。

因此
,

在
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进行旋转磁场热处理时
,

必须使热处理温度保持

在 25 0 ℃左右
,

这样才能 得到 良好软磁特性的

Q亿八b 非晶磁膜
。

一一
\

~

/ /
---

}}} i }}}

磁场 63 680 刀m
,

热处理时间对其矫顽力的影响

曲线
,

可见在热处理时间大于 1
.

5 h 后
,

延长时间

对其性能改善无明显影响
,

因而热处理时间要大

于等于 l
.

s h
。

1 0 广
we ee ee 一- - - 一

一
一一- - 一一

0。之。饭
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图 12 热处理时间对 C苗全Nb 磁膜矫顽力的影响
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4 C立州 b 磁膜的频率特性

图 13 是在溅射功率为 1 500 w
,

溅射时间为 2

(
a
)

( b )

(
。
)

尸人
r
= 2

.

O aP
尸 , r = 1

.

S aP
尸` = 1

.

O aP

(a)一(b)

5频率 (服 ) 10
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图 9 热处理温度对矫顽力的影响
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温度对磁膜的饱和磁化强度和剩余磁化强度

的影响如图 10 所示
。

可见
,

旋转磁场热处理 的温

度对饱和磁化强度的影响不是很大
,

对剩余磁化

强度 的影响较大
。

图 11 是在本底真空 2
.

5 x 10
一 4

aP
,

溅射功率 1 5加 W
,

氢气 压强 1
.

S aP 制备的磁

膜样品在热处理磁场 63 68 0 刀m
,

热处理温度 2 50

℃
,

热处理时间 2
.

5 h 热处理前后 的磁滞 回线
。

可见
,

经旋转磁场热处理后
,

非 晶 CoZ Nr b 磁膜的

软磁性能得到了改善
。
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图 13 不同溅射气压制备的 肠公N七磁膜的磁亲
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~
,

本底真空为 2
.

O x 1--0
4
aP

,

不同溅射气压下

制得的磁膜的相对磁导率与频率的关系曲线
。

其

中
,

对应于 ( a)
,

磁膜的 H
c =

11 9
.

4 刀m
,

其结构为

非晶态
,

对应于 ( b )
,

磁膜的 H 。 = 1 1 1
.

4 刀m
,

在磁

膜中有微晶出现
,

对应于 (
。
)

,

磁膜 的 H 。 = 191
.

。

刀m
,

磁膜为晶态结构
。

可见
,

非晶 C oZ 浏b 磁膜的

高频磁导率较之晶态 O亿八b 磁膜大得多
。

ē尸z冬óS峨

100 ooZ tT/ 划 姗

图 10 温度对磁膜的饱和磁化强度和剩余磁化强度的影响
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( a) 热处理前 (h) 热处理后

图 n 热处理前后 伽五Nb 非晶磁膜的磁滞回线

R g
.

n l助st田幽 】佣脚 度 〔匀乙呼化

山加 偏周” 权 n ” 翻 I, 班d ” n 价阳叨】材

图 12 为磁膜样品在热处理温度 27 0 ℃旋转

3 分析与讨论

研究结果表明
,

溅射条件对薄膜的结构和性

能存在影响
,

要得到良好软磁性能的 C应钟肠 非晶

磁膜
,

必须严格控制溅射条件 ;旋转磁场热处理具

有改善 C迢对化磁膜性能的作用
,

选择合适的热处

理条件
,

可以使得磁膜的性能得到改善
。

下面就

其影响机制作分析和讨论
。
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1 溅射功率的影响机制

本文的研究结果表明
,

溅射功率的提高
,

有利

于 C o Z矛巧磁膜非 晶态 的形成和性能 的提高
。

实

际上
,

薄膜在生长过程中
,

溅射功率提高以后
,

薄

膜的沉积速率增大
,

当溅射功率提高到一定程度

后
,

到达基片的原子来不及迁移即被随之而来 的

其它人射原子所淹灭
,

这样就阻止 了沉积在玻璃

基片表面的人射原子的有序化
,

使无序的非晶亚

稳态结构得以保存下来
,

而同时
,

若在薄膜中有微

晶出现
,

大量的高能粒子对其轰击
,

使之遭到破

坏
,

从而也抑制了微晶的形成
。

这就是说
,

在溅射

功率较低时
,

制得的磁膜有结晶出现
,

而在溅射功

率较高时
,

制得的磁膜是非晶的
。

因而随着溅射

功率的提高
,

磁膜的矫顽力迅速地减小
。

溅射功

率对磁膜的饱和磁化强度的影 响不大
,

这是 因为

磁膜中含 oC 的成份基本不变
。

我们知道
,

矫顽力标志着对材料反磁化过程

的阻碍程度
。

对于 以畴壁位移为主 的反磁化 过

程
,

阻碍主要来 自于材料 内的应力和杂质
。

对于

以畴壁翻转为主的反磁化过程
,

阻碍主要来 自于

各向异性 (包括磁晶各向异性
、

形状各向异性和应

力各向异性 )阁
。

由于非晶态的长程无序
,

非 晶态

材料的磁滞伸缩常数较小
,

磁晶各向异性不存在
,

故其矫顽力较之相应 的晶态要低
。

非 晶 C oz 州b

磁膜中对反磁化起阻碍作用的主要是磁膜中的结

构缺陷
,

如原子空位
、

杂质的存在以及原子分布不

均匀产生的应力和各向异性
。

3
.

2 息气压强的影响机制

本文的研究表明
,

在较低和较高氢气压强下

获得的磁膜性能都较差
,

只有在合适的氢气压强

下才能获得较好的磁膜
。

在氢气压强较低时
,

人

射原子与氢气 中的各种粒子碰撞次数较少
,

故经

磁碰后损失 的能量较小
,

而磁膜的沉积速率和氢

气压强基本无关
,

故可认为到达玻璃基片表面的

沉积原子扩散能力增强
,

原子迅速地 向能量低的

位置迁移
,

形成有序结构
,

此时的磁膜出现晶化
,

晶化程度的大小取决于到达玻璃基片表面人射原

子的迁移能力 [’]
。

随着氢气压强的增加
,

晶化能

力减小
,

达到一定氢气压强后磁膜为非晶态
,

因而

开始随着氢气压强 的增加
,

磁性能逐渐变好
。

但

当氢气压强增加到一定值后
,

随着氢气压强的增

加虽然获得的磁膜仍为非晶态
,

但磁膜中结构缺

陷不断增加
,

因而软磁性能反而下降
。

3
.

3 旋转磁场热处理对性能的改善机制

本文的研究表明
,

旋转磁场热处理具有改善

非晶薄膜磁性能的作用
,

适当地控制外加磁场的

大小
、

热处理温度和时间可 以得到较好软磁性能

的非晶 Q
〕
云N七薄膜

。

外加磁场必须足够高
,

使得磁性原子完全地

达到饱和磁化
。

热处理温度必须大到使得非 晶 C o乙小巧 薄膜

内的磁性原子有足够的热运动能量来向新的位置

扩散
,

使局部各向异性消除
,

应力得到缓解
,

但当

热处理温度太高
,

在非晶 Co乙双 b 薄膜内将出现局

部晶化
,

使得磁膜的软磁性能变差 5[]
。

热处理时间对非晶 Co Z小出 薄膜的磁性 能的

影响不是很大
,

一般热处理时间必须大于磁性原

子的驰豫时间
。

非晶 C立
1刊b 磁膜原子 的排列宏观是各向同

性的
,

呈无序状态
,

但局部由于存在应力
、

杂质及

原子取向的不均匀产生不均匀 的各向异性
,

而且

非晶态是亚稳态困
,

因此经旋转磁场热处理时
,

不

高的热处理温度就能使 oC ZNr b 薄膜内的原子发

生扩散
,

结构得到驰豫
,

使得分布均匀化
,

成为各

向同性的
。

由于磁矩不能定向
,

故旋转磁场热处

理没有诱生 出各 向异性
。

因此
,

旋转磁场热处理

改善非晶 Coz 州 1〕 磁膜性能 的主要 原因是消除了

局部的各向异性以及应力得到缓解
。

4 结论

本文通过对非晶 Coz Nr b 磁膜的研究得到了

如下结论
:

( l) 溅射功率的提高
,

有助于非晶 C c亿Nr b 磁

膜形成
,

同时薄膜的磁性能将得到改善
。

( 2 ) 在 太低 的 氢 气 压 强 下
,

溅 射制 备 的

C oz 过吸
〕
磁膜将出现晶化

,

太高太低的氢气压强都

将使得 Co Z rNI 〕
薄膜的矫顽力增加

。

( 3 ) C
o乙刊b 磁膜中任何晶化 的出现和矫顽力

的增加
,

都将使得高频 的磁导率降低
。

( 4 )旋转磁场热处理将改善非晶 CoZ Nr b 磁膜

的性能
。

( 5 )本文得到最佳制备非晶 C立沙化 磁膜的条

件为
:

本底真空
: 尸、 = 2

.

5 x 10
一 4

aP
,

溅射功率
:

P in = 1 500 w
,

氢气压强
: P ar 二 1

.

S aP
,

热处理磁

场
: H = 63 650 刀m

,

热处理温度
: T = 250 ℃

,

热处

理时间
: t = 1

.

s h
,

溅射沉积速率
: u = 3 300 刀m i l l

o
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