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用磁控溅射在热单晶 )*+（!$$）基片上制备了［,-./012］多层膜，经真空热处理后，得到具有垂直取向 3!$ 4,-./0

12颗粒膜 5 6射线衍射结果和磁性测量的结果表明，［,-./（"78）0 12（$9(78）］!$和［,-./（!78）012（$9"(78）］"$多层

膜经 &$$:热处理 !;后，均具有较好的（$$!）取向 5［,-./（!78）012（$9"(78）］"$垂直矫顽力达到 (""<=08，剩磁比达到

$9>>，开关场分布 !!达到 $9>?，,-./晶粒平均尺寸约 !(—"$78，适合用于将来超高密度的垂直磁记录介质 5
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!国家自然科学基金（批准号：($(&!$$&）和北京市教育委员会科技发展计划项目（批准号：A)"$$’!$$!!$$(）资助的课题 5

! 9 引 言

有序的 3!$4,-./合金薄膜具有非常高的磁晶各
向异性能（& B !$’ C0D8#），在超高密度磁记录情况下

仍具有非常好的热稳定性［!—#］5垂直磁记录方式可
以比目前普遍采用的纵向磁记录方式记录密度提高

一个数量级，但垂直磁记录介质需要具备垂直膜面

的磁易轴取向，因此研究有序的 3!$4,-./合金薄膜
的垂直取向成为近年来一个热点［?］5利用非磁性的
金属或氧化物为母体 =*［(］，=E"+#

［’］，12［&］，F［%］等，
形成 ,-./颗粒膜，可以降低或消除颗粒间的磁耦合
作用 5其中，GH7IIE 等人报道了在 @I 基片上生长的
,-./012 多层膜，经 ’$$:或 &$$:退火，获得 ,-./4
12颗粒膜，电镜研究结果表明，,-./ 颗粒在 (—
!$78，且颗粒大小非常均匀，所以 12 是一种形成
,-./颗粒膜的优秀的基体材料［&］5但是 GH7IIE 等人
制备的 ,-./412颗粒膜不具备垂直取向，不能适用
于垂直磁记录介质的需要 5
利用多层膜的界面各向异性可以诱导垂直各向

异性的产生，如在玻璃基片上非外延生长 ,-./01"+#

多层膜［>，!$］5另外利用磁控溅射 FJKL［!!］或 )*+［!"，!#］

为底层也可实现 ,-./（$$!）织构 5我们研究了在热

)*+单晶基片上生长的 ,-./0=* 纳米复合膜，获得
了很好的垂直取向［!?，!(］5利用相似的方法，我们制备
了 ,-./012纳米复合薄膜 5
本文研究利用磁控溅射，采用两步加热处理，即

在 "($:，)*+（$$!）单晶基片上首先沉积 ,-./012多
层膜，后经高温真空热处理，获得了高矫顽力、垂直

取向纳米复合薄膜 5氮化物为基体的 ,-./纳米复合
膜的垂直取向尚未见报道 5

" 9 实验方法

采用磁控溅射方法制备（,-./012）" 多层膜 5采
用直流共溅射方法，通过改变 ,- 靶（>>9>(M）和 ./
靶（>>9>(M）共溅射时各自的功率，来调节 ,-，./共
溅射的成分，实现 ,-("./?%的相对成分 5 ,-靶和 ./靶
采用直流共溅射，12靶（>>9>(M）采用射频溅射，在
)*+（!$$）单晶基片上交替沉积 ,-./和 12层，制备
了（,-./012）" 多层膜 5溅射时基片保持 "($:，溅射

前本底真空优于 ? B !$N ( .H，溅射时 =J工作气压为
$9?.H5 ,-靶和 ./靶共溅射时薄膜总的沉积速率为
$9!’780O，12的沉积速率为 $9$&$780O 5溅射时基片
以 !%J08I7的速率旋转 5
直接溅射的［,-./012］" 多层膜经过 ’$$:或
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!""#真空热处理 $%，热处理时真空优于 & ’ $"( &

)*+
利用 , 射线衍射（,-.）分析样品的晶体结构

（/0 !!），用等离子体感应原子发射光谱（1/)2345）
分析样品成分 +利用交变梯度场磁强计（367）测量
样品的磁性 +薄膜沉积速率由台阶仪测厚度来确定 +

8 9 结果与讨论

图 $ 是基片保持 :&"#，溅射沉积的［;<)=
（:>?）@AB（" >?）］$"（ " C $，8，&）多层膜，经 D""#热
处理 $% 后的 ,-. 谱 +可以看出，所有样品的 ,-.
谱都只出现了 ;<)=的（""$），（"":）衍射峰，但峰比较
宽化，说明 ;<)=晶粒非常细小 +未发现 ;<)=的（$$$）
峰和（$$"）峰，表现出较强的（""$）织构 +图 $中的小
插图为各样品的小角 ,-. 谱，结果表明虽然经过
D""#真空热处理 $%，但样品仍存在多层膜的结构
周期性，说明 AB的层状结构仍存在，因此在 ;<)=薄
膜在（""$）方向的相干长度应该很小 +小角衍射峰上
的数字表示衍射级次（# 值），由于测量设备的限制，
我们只能测量衍射角 :!大于 :E的衍射谱线，因此对
于［ ;<)=（ :>?）@AB（ 8>?）］$" 和［ ;<)=（ :>?）@AB
（&>?）］$"观察不到 $ 级小角衍射峰 +由小角衍射峰
计算多层膜的周期，均和设计值比较接近 +由大角
,-.谱的（""$）和（"":）衍射峰的半高宽计算晶粒平
均尺寸为 :9F—89!>?+这说明了在垂直膜面方向晶
粒的生长受到界面的抑制 +
在最大外加磁场 $G8:H3@?下，利用 367测量

了样品垂直膜面方向的磁滞（$2%）回线 +图 : 给出
了在 7IJ（$""）:&"# 恒温基片上溅射的［;<)=
（:>?）@AB（ " >?）］$"（ " C $，8，&）多层膜经 D""#热
处理 $%后的磁滞回线（$2% 回线）+可以看出，所有
样品磁滞很小，矫顽力很低 +这主要是因为晶粒太小
的缘故 + K$" 2;<)=的超顺磁临界尺寸为 :9L>?［$］+由
图 $ 样品的 ,-. 谱计算的晶粒平均尺寸为 :9F—
89!>?，接近 K$"2;<)=的超顺磁临界尺寸 +
为了进一步使 ;<)=和 AB互扩散更加充分，将

直接溅射的 ;<)=@AB 多层膜在 !""#热处理 $%，
［;<)=（:>?）@AB（ " >?）］$"（ " C "9&，$，8）多层膜的
,-.谱如图 8所示 +［;<)=（:>?）@AB（"9&>?）］$"多层
膜和［;<)=（:>?）@AB（$>?）］$"多层膜经 !""#热处理
$%后，衍射峰只有 K$"2;<)=的（""$），（"":），（:""），
（""8）峰和 7IJ的（:""）峰，未发现 ;<)=的（$$$）峰，

图 $ ［;<)=（:>?）@AB（" >?）］$"（ " C $，8，&）多层膜，经 D""#热

处理 $%后的 ,-.谱

而且（:""）峰与（"":）峰相比非常弱 +表现出很强的
（""$）垂直取向 +随着 AB 的加厚，出现了 ;<)= 的
（$$$）峰 +
图 8中的小插图为各样品的小角 ,-.谱，由图

可见，小角峰全部消失，表明经过 !""#真空热处理
$%后，多层膜结构消失，形成了 ;<)= 颗粒埋在 AB
母体中的颗粒膜 +利用谢乐公式，根据大角衍射峰
（""$）和（"":）的半高宽计算晶粒平均尺寸约
为 $&—:">?+
图 G为［;<)=（:>?）@AB（" >?）］$"（" C "9&，$，&）

多层膜，经 !""#热处理 $%后的磁滞回线 +测量时外
场垂直于膜面 +由于受到 367 所能加的最大外场
（$9G ’ $"D3@?）的限制，部分样品的磁化并没有达到
饱和 +可以看出，随着 AB厚度的增加，磁易轴垂直
膜面取向的性能变差，AB厚度为 "9&>?和 $>?时，
具有很好的垂直磁各向异性 +且垂直磁滞回线的矩
形度很好，具有很好的开关场特性 + 对于［;<)=
（:>?）@AB（"9&>?）］$"多层膜经 !""#热处理 $% 后，
样品的具体磁性参数为：垂直矫顽力达到 &F&H3@?，
剩磁比达到 "9F8，矫顽力矩形比（开关场分布）&! C
"9L! +
增加单位体积薄膜内的界面数可以通过改变多

层膜中磁性层的厚度实现，在相同的条件下，制备了

［;<)=（$>?）@AB（" >?）］:"（" C "9:&，"9&，$）多层膜，
后经 !""#热处理 $%+样品的 ,-. 谱如图 & 所示 +
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图 ! ［"#$%（!&’）()*（! &’）］+,（ ! - +，.，/）多层膜，经 0,,1热

处理 +2后的磁滞回线

图 . ［"#$%（!&’）()*（! &’）］+,（! - ,3/，+，.，/）多层膜，经 4,,1

热处理 +2后的 567谱

［"#$%（+&’）()*（,3!/&’）］!,多层膜和［"#$%（+&’）()*
（,3/&’）］!,多层膜经 4,,1热处理 +2 后，出现了很
强的 "#$% 的（,,+）和（,,!）峰，"#$%（!,,）峰相对很
弱，而且未出现 "#$%（+++）峰，样品基本表现为（,,+）
织构 8［"#$%（+&’）()*（+&’）］!,多层膜经 4,,1热处

图 9 ［"#$%（!&’）()*（! &’）］+,（! - ,3/，+，/）多层膜，经 4,,1热

处理 +2后的磁滞回线（测量时外磁场垂直于膜面）

理 +2后，由 567可以发现出现了 "#$%（+++）峰，未
显示较好的（,,+）取向 8随着 )* 厚度的增加，"#$%
的（,,+）和（,,!）衍射峰逐渐宽化，说明 "#$%的晶粒
随 )*厚度增加而减小 8这些结果与图 .类似 8

图 / ［"#$%（+&’）()*（ ! &’）］!,（ ! - ,3!/，,3/，+）多层膜，经

4,,1热处理 +2后的 567谱
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图 !为［"#$%（&’(）)*+（! ’(）］,-（! . -/,0，-/0，

&）多层膜，经 1--2热处理 &3后的磁滞回线 4对于 !
. -/,0’(情况，垂直膜面的磁滞回线具有很好的矩
形度和很好的开关场特性，根据［"#$%（&’(）)*+
（-/,0’(）］,-薄膜的垂直磁滞回线计算：垂直矫顽力
达到 0,,56)(，剩磁比达到 -/77，矫顽力矩形比 "!

. -/78 4
比较图 8 和图 !，可以发现 "#$%)*+ 多层膜中

"#$%和 *+厚度比接近的样品具有完全类似的磁滞
回线 4例如 "#$%和 *+厚度比为 , 或 8 的样品都具
有很好的垂直磁各向异性，垂直膜面的磁滞回线具

有很好的矩形度且剩磁比接近 & 4而 "#$%)*+多层膜
中 "#$%和 *+厚度比大于 &时，垂直膜面磁滞回线

图 ! ［"#$%（&’(）)*+（! ’(）］,-（! . -/,0，-/0，&，,，9）多层膜，

经 1--2热处理 &3后的磁滞回线（测量时外磁场垂直于膜面）

很倾斜，矫顽力矩形比很低，样品磁化易轴既不在面

内也不在垂直膜面方向 4［"#$%（&’(）)*+（-/,0’(）］,-
多层膜经 1--2热处理 &3 后比［"#$%（,’(）)*+
（-/0’(）］&-多层膜经相同条件热处理，具有更好的
矩形度和矫顽力矩形比 4

"#$%)*+多层膜经高温真空退火，可以获得较好
的 :&-;"#$%（--&）取向外延生长，主要是由于两方面
的因素：一方面，"#$% 薄层（ < 0’(）厚度时，在热
=>?（--）单晶基片上溅射可以实现外延生长；另一
方面，利用 "#$%)*+多层膜的界面效应，促进 "#$%薄
膜垂直取向生长 4这与我们以前报道的 "#$%)6> 复
合薄膜垂直取向生长的原因是类似的［0］4但由于 *+
为非金属化合物，且具有复杂的晶体结构，而 6>为
金属，且与 :&-;"#$%具有类似的晶体结构，当 *+浓
度较大时，反而阻碍了 "#$%在热 =>?（--）单晶基片
上的外延生长，因此 *+厚度较大时，"#$%)*+ 没有
获得很好的垂直取向 4这与 "#$%)6> 复合薄膜的结
果不同，［"#$%（,’(）)6>（&&’(）］仍具有很好的垂直
各向异性［0］4

8 / 结 论

利用磁控溅射在热 =>?基片（,0-2）上制备的
［"#$%)*+］多层膜，@射线衍射和磁性测量的结果表
明，［"#$%（,’(）)*+（-/0’(）］&- 和［"#$%（&’(）)*+
（-/,0’(）］,-多层膜经 1-- 2热处理 & 3后，均具有
较好的（--&）取向 4典型的结果是：［"#$%（&’(）)*+
（-/,0’(）］,-垂直矫顽力达到 0,,56)(，剩磁比达到

-/77，开关场分布 "!达到 -/78，适合于未来高密度
垂直磁记录介质的需要 4

［&］ A#BB#C D，=EF#C 6，"EB5F :，*#F% = G，:## A，HE’#I = "，

JK3LMK5#C% =，H3M#B# N O，DE#C’#C = " ,--- #$$$ %&’( 4 )’*( 4

!" &-
［,］ :M * P，PLQ’> $，RQ’> H，S3QM S P，S3T " A ,--0 +,-’ ./01 4

"2( 4 #$ &U9!（M’ V3M’#F#）［李宝河、黄 阀、杨 涛、翟中海、

朱逢吾 ,--0 物理学报 #$ &U9!］

［9］ :M * P，PLQ’> $，RQ’> H，"#’> V，H#’> N，S3T " A ,--0 +,-’

)3-’4 4 "2( 4 $% !07（M’ V3M’#F#）［李宝河、黄 阀、杨 涛、冯

春、滕 蛟、朱逢吾 ,--0 金属学报 $% !07］

［8］ J3M(Q H，HQ5Q’QF3M W，HQ5Q3QF3M R W，PE’E W ,--, +554 4 ./01 4

63-- 4 &% &-0-
［0］ :M * P，PLQ’> $，RQ’> H，"#’> V，S3QM S P，S3T " A ,--0

+,-’ ./01 4 "2( 4 #$ 9U!1（M’ V3M’#F#）［李宝河、黄 阀、杨

涛、冯 春、翟中海、朱逢吾 ,--0 物理学报 #$ 9U!1］

［!］ $M’> D P，?3’T(Q =，PE’E W，AQ%Q’QX# =，YLQFQ H，=QFT(E%E

H ,--& 7 4 +554 4 ./01 4 ’( 81-U
［1］ DQ’MMB =，"QCX#C $ 6，?5T(TCQ P，PQZ[M\Q’QIMF ] V，A#BB#C D

,--, 7 4 )’*( 4 )’*( 4 )’-3& 4 )$" ,71

0!0,0期 李宝河等：磁控溅射方法制备垂直取向 "#$%)*+颗粒膜



［!］ "#$%&’()(*+%),& - .，/*012 3，4#012 3，/0)5%60107%& 8 "，

90102%(’(6(*+(& :，;%0$<#(& = >??? ! @ "##$ @ %&’( @ !" ABC!
［B］ D*( " 9，D%(* E /，80( D，D%* 3，E,++F7,$ = - >??? "##$ @

%&’( @ )*++ @ "" >>>G
［H?］ 301 I D，4,12 /，9(J,$& ;，E,++F7,$ =- >??> ! @ "##$ @ %&’( @

#$ !KLH
［HH］ M* 3 N，"#,1 - E，O012 - 9 >??> "##$ @ %&’( @ )*++ @ !% CC>G

［H>］ P012 P，4#012 4 8，906*&(% "，E*Q*R% S >??K "##$ @ %&’( @ )*++ @

!& K?K
［HC］ -,(12 E，I<#,1$7 I T，D0*2#+%1 = T >??H ,--- ./01 @ 2031 @ ’"

HC?B
［HK］ 3012 S，P012 P，E*Q*R% S >??> ! @ %&’( @ 4："##$ @ %&’( @ ’(

>!BL
［HG］ 3012 S，.#F0) T，E*Q*R% S >??> ! @ "##$ @ %&’( @ #$ A!A?

!"# $%#$&%&’()* )+ ,#-’)./ $&%’(01# +(123 4(’" $#%$#*5(061&%
’#7’6%# 89 2&:*#’%)* 3$6’’#%(*:!

D% U0(V/,H）>） N,12 "#*1H） 3012 S0(H） 4#0% 4#(12V/0%H）C） S,12 -%0(H） 3* 8*012V/*0H） 4#* N,12VO*H）

H）（4*#0/+5*1+ 67 20+*/80$ %&’(89( 01: ;&*58(+/’，<*8=813 >18?*/(8+’ 67 @98*19* 01: .*9&16$63’，<*8=813 H???!C，;&810）

>）（4*#0/+5*1+ 67 20+&50+89( 01: %&’(89(，<*8=813 .*9&16$63’ 01: <A(81*(( >18?*/(8+’，<*8=813 H???CL，;&810）

C）（;6$$*3* 67 @98*19*，@&*1’013 !801B&A >18?*/(8+’，@&*1’013 HH?HA!，;&810）

（W,<,%X,) >G Y<’(Z,$ >??G；$,X%&,) F01*&<$%6’ $,<,%X,) >> ;(X,FZ,$ >??G）

.Z&’$0<’
［N,9’[U;］1 F*+’%+07,$& J,$, 6$,60$,) (1 I2Y（H??）&%12+, <$7&’0+ &*Z&’$0’,& 0’ >G?\ J%’# F021,’$(1 &6*’’,$%12 @ S#,

6,$6,1)%<*+0$ ’,]’*$, (^ DH? VN,9’[U; 60$’%<+, ^%+F& J0& ^($F,) 0^’,$ X0<**F 011,0+%12 @ S#, $,&*+’& (^ MV$07 )%^^$0<’%(1 01)

F021,’%< ’,&’& &#(J ’#0’ ’#,［N,9’（>1F）[U;（?_G1F）］H? 01)［N,9’（H1F）[U;（?_>G1F）］>? F*+’%+07,$& #0X, ,]<,++,1’（??H）

’,]’*$, J#,1 ’#, ^%+F& J,$, &6*’’,$,) (1 &*Z&’$0’,& 0’ >G?\ 0^’,$ 011,0+,) 0’ L??\ ^($ H#@ S#, F,01 &%Q, (^ DH? VN,9’ 60$’%<+,&

%& $(*2#+7 HG—>?1F 01) %’& 6,$6,1)%<*+0$ <(,$<%X, ^($<, $,0<#,& G>> R.[F@ I($,(X,$，’#, 2$ [2& 01) &J%’<#%12 ^%+,)

)%&’$%Z*’%(1 @! $,0<# ?_BB 01) ?_BK，$,&6,<’%X,+7 @ S#%& 60$’%<+, ^%+F %& 0 <01)%)0’, ^($ ^*’*$, 6,$6,1)%<*+0$ F021,’%< $,<($)%12
F,)%0 J%’# *+’$0#%2# ),1&%’7 @

*+,-./01：F021,’$(1 &6*’’,$%12，6,$6,1)%<*+0$ F021,’%< $,<($)%12，DH? VN,9’[U; 101(60$’%<+, ^%+F&

2344：LGG?E，LGL?N

!9$(5,<’ &*66($’,) Z7 ’#, ;0’%(10+ ;0’*$0+ E<%,1<, N(*1)0’%(1 (^ "#%10（8$01’ ;(@ G?GLH??L），01) ’#, =,X,+(6F,1’ N(*1)0’%(1 (^ E<%,1<, 01)

S,<#1(+(27 (^ T)*<0’%(1 "(FF%’’,, (^ U,%5%12，"#%10（8$01’ ;(@ PI>??AH??HH??G）@

AAG> 物 理 学 报 GG卷


