
!"#$% 合金薄膜的结构和磁性

李晓红 杨 正!

（兰州大学磁性材料研究所，兰州 "#$$$$）

（%$$# 年 " 月 &’ 日收到；%$$# 年 ’ 月 &’ 日收到修改稿）

用射频磁控溅射制备了 ()*+, 薄膜，研究了薄膜成分、溅射条件及热处理温度对薄膜结构和磁性的影响 - 通过

选择适当的溅射条件和热处理温度，可得到适合于磁头材料应用的高饱和磁化强度的 ()*+, 软磁薄膜 -
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& A 引 言

随着硬盘面密度的提高，记录介质的矫顽力越

来越高，这就要求写入磁头的磁芯材料必须有更高

的饱和磁化强度才能在记录介质上写入信息 - 常用

的坡莫合金 +,’$ ()%$ 的饱和磁化强度（! B）约为 $A’
C &$>DE2，已不能满足要求 - F<< 的 ()*+, 合金中 +,G.
()..具有最高 ! B，约为 &A%" C &$> DE2，已开始代替

+,’$()%$薄膜用于磁头，有很好的性能［&］，但相对于其

他的软磁薄膜，如 ()*H*+［%，#］等，对它的研究很少，

而且多用电镀方法制备 - 多层膜作为磁性薄膜发展

的主要方向，多用溅射方法制备，而用溅射法制备

()*+, 合金单层膜不但制备工艺较为简单，而且对于

它的深入了解可以促进各种含有 ()+, 成分的磁性

多层膜的研究 - 因此我们用溅射法制备了 ()*+, 薄

膜，研究了薄膜成分、溅射条件以及热处理对薄膜磁

性的影响 - ()*+, 合金软磁薄膜，除了做磁记录设备

中的磁头外，还广泛用作各类微磁器件或薄片式和

编织式电感、微型变压器磁芯及其集成组件等［G，.］，

因此对这些薄膜的研究有实际应用价值 -

% A 实验方法

薄膜的制备采用的是日本 D+1IJD 公司生产

的 0K(*#&% 型单靶平面磁控溅射台 - 为了便于调整

成分，采用了复合靶，即在直径为 &.#AG22，厚度为

&22 的高纯铁靶（==A==L）上均匀地摆 放 G22 C

G22 大小的高纯 +, 片，通过调整镍片的数量来调整

薄膜的成分 - 基片采用 ’22 C ’22 单 晶 0, 基 片

（（&$$）取向）- 为了使薄膜产生单轴各向异性，薄膜

沉积的时候加了 GA$ C &$#DE2 的磁场 - 溅射条件的

变化范围如表 & 所示 - 通常的溅射条件是溅射气压

$A%" K3，溅射功率 #=$M，基片与靶的距离 .A$<2-
薄膜的磁性由日本东英公司生产的 N?1O J0H*

.0*&. 振动样品磁强计（J0H）测量，微结构由日本

P,73Q: 公司生产的 REHDS*P/ 全自动 T 射线衍射仪

测量，使用的是 U:"!射线，薄膜的成分由日本日立

公司的 @,V3<W, &’$*’$ 原子吸收光谱测量，膜厚由

>XD*"’$$%’ 型干涉显微镜测量 -

表 & 薄膜的制备条件

项目 条件

本底真空 Y K3 %A" C &$ Z .—.A# C &$ Z .

溅射功率EM ##$—."$

基片与靶的距离E<2 .A$—&$A$

溅射气压EK3 $A%"—GA%>

基片条件 水冷

薄膜厚度E62 [ &$$

# A 结果及讨论

)*+* 成分对 !"#$% 合金薄膜的结构和磁性的影响

在块体 ()& Z # +,# 样品中，\<< 相只存在于 # ]
$A%>，当 # ^ $A#G 时只存在 F<< 相，在这两个成分之
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间，!"" 和 #"" 相共存 $ 在我们所考察的成分范围中，

镍含量从 %& ’( $)到 *+ ’( $)，,-. 的结果只发现了

#"" 相，在薄膜镍含量为 %&’( $)—+&’( $)，没有发现

如文献［/，0］所说的两种相!（!""）和"（ #""）并存的

情况 $ 在所做的这一成分范围，无论从 ,-. 或是磁

性测量的结果都没发现 1234 和 12345有序相［*，6］$ 图

7 给出了不同成分的 ,-. 图 $ 所有成分的薄膜都出

现了（777）峰，其他的峰，如（8&&），（888）在一些薄膜

中也有出现，但一般（777）峰都很强，即薄膜有（777）

取向，这和许多文献［7&，77］中的结果一样 $ 用谢乐公

式从（777）峰计算的晶粒大小一般在 8&9: 左右 $
室温下饱和磁化强度和矫顽力随成分的变化示

于图 8 $ ! ; 随成分的变化同块材的相同，而且数值

也符合得很好 $ 随着镍含量的增加，矫顽力减小 $
在镍含量为 06)时达最小 $ 矫顽力随镍含量的变化

主要是由磁晶各向异性系数和磁致伸缩系数随镍含

量的变化引起的［78］$ 随镍含量的增加，单轴各向异

性增强 $ 在镍含量比较低的时候，矫顽力比较高，面

内两个互相垂直方向的磁滞回线形状相近 $

图 7 不同成分的 12<34 薄膜的 ,-.

图 8 饱和磁化强度和矫顽力随成分的变化

!"#" 溅射功率对薄膜的影响

从图 8 可以看到低镍含量（ = %+)）的铁镍合金

薄膜具有最高的饱和磁化强度，而且这一成分的铁

镍合金的电阻率也比通常用的含镍 *7)的坡莫合

金高一倍 $ 因此低镍含量的铁镍合金更适合于磁头

和高频应用 $ 下面我们集中研究溅射条件对这一成

分的薄膜的结构和磁性的影响 $
溅射功率的影响概括于表 8 $ 在这一功率范围，

沉积速率随溅射功率近似成线性变化 $ 由于溅射功

率的不同会引起靶中原子溅射产额的不同，而不同

元素的原子其溅射产额随入射 >? 离子能量的变化

不一样，所以溅射功率的变化，有可能使薄膜的成分

发生变化 $ 随着溅射功率的增加，薄膜中镍的含量

减小，说明镍的溅射产额随着溅射功率的增加要比

铁的小 $

图 5 薄膜的 ,-. 随溅射功率的变化

表 8 溅射功率的影响

溅射功率

@A

沉积速率

@（9:@:49）

34 含量

@’( $ )

晶粒大小

@9:

!;

@7&/>@:

""!

@（B>@:）

"""

C（B>@:）

55& 5D6 %0D& 7%D0 7D8/ 7D% 7D&

56& +D8 %+D+ 7/D* 7D80 5D* 5D6

%+& /D% %%D+ 8&D/ 7D8/ %D% %D+

+7& 0D/ %5D8 87D+ 7D8% +D& %D6

+0& *D0 %8D& 87D% 7D87 %D5 %D+

薄膜的结构与溅射功率的关系在图 5 中给出 $
,-. 中除来自 E4 基片的（%&&）峰外，只出现了 12<34
的 #""（777）峰，这说明薄膜有很强的（777）取向 $ 由

于膜的厚度的增加，铁镍的（777）峰的强度随功率的

增加有明显的提高 $ 从铁镍（777）峰根据 E"F2??2? 公

式可得出晶粒尺寸，随着溅射功率的增加，晶粒先增
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加较快，然后趋于不变 ! 当溅射功率提高时，沉积原

子有更高的能量，会提高成核密度，增加粒子在基片

表面的迁移率 ! 前者使薄膜中的晶粒数量增多，尺

寸减小，后者则会促进晶粒的生长 ! 两者相互制约，

使得随着溅射功率的增加晶粒先增大，后趋于不变 !
饱和磁化强度的变化主要是由于薄膜成分的变

化引起的，在功率较低的时候，饱和磁化强度比同一

成分的块材的低则主要是因为薄膜不是很致密的缘

故造成的 ! 表 " 中 !#!表示溅射时所加磁场方向的

矫顽力，而 !#"则表示在膜面内垂直于此方向的矫

顽力 ! 矫顽力的变化与晶粒尺寸大小有密切关系 !
当晶粒尺寸 " 小于交换作用长度 #$% 时，由于随机

各向异性作用的结果［&’，&(］，有效磁晶各向异性会随

着晶粒尺寸的减小而减小，成六次方变化 ! 如果晶

粒尺寸近似等于 #$%，则磁化过程由磁晶各向异性常

数 $& 决定 ! 在此晶粒尺寸上，发现 !# 趋向一最大

值 ! 如果晶粒尺寸超过畴壁宽度，畴壁能在晶粒内

形成，则 !#按照 " ) &规律减小 ! 对不同条件下制备

的薄膜，矫顽力与晶粒大小的关系并不完全相同，这

主要是因为矫顽力并不是由磁晶各向异性惟一决定

的 ! 对应于矫顽力极大值的晶粒尺寸是（ #* ）+$,-，实

验中得到的值约为 ""./，这个尺寸是比较小的，但

从块体材料的 % 和 $& 数据得到的（ #* ）01$2+$03# 要远远

大于（#*）+$,-，通常 % 取 &*) && 4/) &，对于 (563557$ 的

$&约为 &8* 9 &*’ 4/) ’，则（#*）01$2+$03#约为 &**./，造成

这种差别的原因可能是由于在纳米晶中的 % 要比

块体中的 % 小［&5］，还有可能是纳米晶中的 $& 要比

块体中大［&:］!

!"!" 基片与靶距离的影响

基片与靶的距离（";<）的影响概括于表 ’ ! 当

";<增加时，薄膜的沉积速率明显降低 ! 基片与靶的

距离对结构的影响示于图 ( ! 随着 ";<的增加，峰的

衍射强度有所减弱 ! 随着 ";<的增加薄膜晶粒减小 !
";<对薄膜的成分和 &< 影响不大 ! 随着基片与靶

的距离的增大，矫顽力先增大后减小 ! 矫顽力随 ";<

的变化也主要归因于 晶 粒 大 小 的 变 化，在 ";< =
>8&#/ 时，晶粒大小恰好约等于交换长度，所以此时

矫顽力最大，在 ";<增大时，晶粒尺寸减小导致磁晶

各向异性减小，使得矫顽力下降 !

!"#" 溅射气压的影响

溅射气压的影响概括于表 ( ! 对不同气压下薄

表 ’ 基片与靶的距离的影响

";< ? #/
沉积速率

?（./@/3.）

63 含量

? ,0 !A

晶粒大小

? ./

&B

@（&*:C@/）

!#!

?（DC@/）

!#"

?（DC@/）

58* :8( (:8( ">8* &8"> ’8& ’8*

>8& :8’ (:8’ "’8* &8"> ’8E ’8:

E8: 58( (58: &F8* &8"> ’8* "8F

&*8* (8: (58& &E8* &8"> &8F "8*

图 ( ";<对薄膜 GHI 的影响

图 5 不同溅射气压对 GHI 的影响

膜沉积速率的测量表明，在溅射气压为 *8">J, 时，

沉积速率最高 ! 随着溅射气压的增加，薄膜中镍的

含量在增加 ! 这可能是因为背散射效应引起的，铁

原子比镍原子轻，所以有可能比镍原子扩散回去的

多，导致薄膜中有更多的镍 ! 溅射气压对结构的影

响示于图 5 ! 随着溅射气压的增大，（&&&）峰的强度

减小，峰的半高宽增加，这说明薄膜减薄，薄膜中晶

粒减小 ! 随着溅射气压的增加，薄膜的饱和磁化强

度下降，当溅射气压大于 "8>J, 时，下降很快 ! 这一

方面是由于薄膜成分的变化，随着镍含量的增加，薄

膜的饱和磁化强度会降低；另一方面，在高的溅射气
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压下制作的薄膜的结构比较松散 ! 这样的薄膜有更

多的空位，也更容易氧化，这就使得它的饱和磁化强

度要比同一成分的低，这在溅射气压大于 "#$%& 时

表现得很明显［’$，’(］! 随着溅射气压的增加，薄膜的

矫顽力减小，!)!和 !)"的差距也越来越大 !

表 * 溅射气压的影响

溅射气压

+%&

沉积速率

+（,-+-.,）
/. 含量

+&0 !1

晶粒大小

+,-

"2

3（’456+-）

!)!

3（76+-）

!)"

3（76+-）

4#"$ 5#8 *9#4 "$#4 ’#"5 :#’ :#4

4#9: 5#$ *9#" ’(#9 ’#"5 "#( "#9

’#45 5#9 *9#9 ’(#4 ’#"9 "#’ "#4

"#’: 5#’ *5#4 ’9#9 ’#’9 ’#" ’#$

*#"5 9#’ *$#9 ’9#4 4#8$ 4#( ’#’

!"#" 热处理的影响

由于刚溅射出来的薄膜的矫顽力较高，为了降

低矫顽力，我们对各种不同条件下溅射的样品进行

了热处理，然后选择了新的溅射条件如表 9 所示，在

此条件下制备了一组样品，用以研究热处理条件对

样品磁性能的影响 ! 基片材料的影响不大，所以我

们选择了玻璃做基片 ! 样品的热处理条件也在表 9
中给出 ! 热处理时所加的磁场沿溅射时所加磁场

方向 !

表 9 样品的溅射和热处理条件

过程 项目 条件

本底真空+%& 4#"$ ; ’4 < 9—4#9: ; ’4 < 9

溅射气压+%& 4#"$

溅射电压+7= :#4
沉积

溅射功率+> 9:4

基片温度+? ’44

薄膜厚度+,- @ 944

热处理温度+? "44—944

热处理时间+A ’
热处理

热处理真空度+%& 4#55 ; ’4 < 9—’#:: ; ’4 < 9

热处理磁场+（76+-） (#4

热处理前后 BCD 图示于图 5，随着热处理温度

的提高，衍射峰强度增加，峰宽减小，衍射峰向 "!
大的方向移动，说明了薄膜的结晶程度得到改善，晶

粒长大，应力减小 ! 通常热处理后晶粒大小从 ’4—

图 5 不同热处理温度对 BCD 的影响

图 $ 热处理温度对矫顽力的影响（图中 !)，E和 !)，A分别代表

!)!和 !)"）

图 ( 热处理后的磁滞回线

"9,- 增加到 :4—94,-! 热处理后的样品中没有发

现各向异性对晶粒大小有明显的依赖关系 ! 热处理

温度对矫顽力的影响示于图 $，随着热处理温度的

提高，矫顽力降低，944?和 *44?两者相差不大，所

以以后热处理温度可取为 *44? ! 经过热处理之后，

薄膜的性能得到改善，可以得到具有单轴各向异性

的薄膜 ! *44?热处理后可得到的典型磁参数为："F
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! "#$% & "’()*+，!,! ! "(’ )*+，!," ! -’ )*+，易

轴方向剩磁比（ " ./ *"0 ）! ’#1，难 轴 方 向 剩 磁 比

（" .2 *"0）3 ’#4，磁各向异性场（!5）! (4’ )*+，所

对应的典型磁滞回线如图 - 所示 6 热处理后的 )78

图片在图 1 中给出 6 热处理后由于晶粒长大，表面

粗糙度增加 6 因为是合金膜，晶粒之间的相互作用

很强，团簇使得从 )78 看到的颗粒要远远大于从

9:; 得到的膜的晶粒大小 6

图 1 热处理后的 )78

4# 结 论

通过研究薄膜成分、溅射条件及热处理条件对

7/<=> 薄膜结构和磁性的影响，发现在 7/<=> 薄膜

中，镍含量在 4’?—-@?之间，薄膜为 A,, 结构，薄

膜的晶格常数和饱和磁化强度随成分的变化和块材

一样 6 矫顽力随镍含量的增加而减小 6 对不同的制

备条件，=>4@7/@@薄膜为 A,, 结构，有（"""）取向 6 薄膜

的磁性能由磁晶各向异性、感生各向异性及应力各

向异性决定 6 晶粒大小对磁性有很大的影响 6 刚沉

积的薄膜矫顽力较高，单轴各向异性不明显 6 热处

理后磁性能有很大提高，可得到适合于磁头材料的

软磁性能如下："0 ! "#$% & "’()*+，!,! ! "(’ )*+，

!," ! -’ )*+，" ./ *"0 ! ’#1，" .2 *"0 3 ’#4，!5 !
(4’ )*+6

［"］ :BC/.DEBF =/>G，HI H J KFL MEKFN O "11% #$$$ %&’() 6 "’*( 6 !!

$-"-
［$］ P2/FN ; 0，9>/ M，QK> R 8，S/> 7 J KFL TKFN P $’’$ +,-’ ./0) 6

12( 6 "# 1’-（>F O2>F/E/）［郑代顺、谢 天、白建民、魏福林、杨

正 $’’$ 物理学报 "# 1’-］

［U］ 9>/ M，P2/FN ; 0，J> 9 H，8K T V，S/> 7 J KFL TKFN P $’’$

3/2( 6 ./0) 6 ## %$@
［4］ TK+KNI,2> 8，0I/WKXK 5，MKYK2KE2> T，).K> 5 Z，5>YI,2> 0，

02>+KLK T，MKFKC/ 0 KFL ZDB 5 $’’’ 4 6 "’*( 6 "’*( 6 "’-5& 6
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