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强磁场对不同厚度Fe-Ni纳米多晶薄膜的
生长过程及磁性能的影响∗

曹永泽 王强† 李国建 马永会 隋旭东 赫冀成

(东北大学, 材料电磁过程研究教育部重点实验室, 沈阳 110819)

( 2014年 9月 26日收到; 2014年 10月 26日收到修改稿 )

有无 6 T强磁场条件下, 利用分子束气相沉积方法制备了 21 nm和 235 nm厚的Fe-Ni纳米多晶薄膜. 研
究发现, 0 T时, 21 nm厚的薄膜是晶粒堆叠而成, 晶粒尺寸为 6—7 nm; 6 T时, 21 nm厚的薄膜首先在基片
表面形成了晶粒相互连接的 5 nm平坦层, 晶粒沿基片表面拉长, 随后以 6—7 nm尺寸的晶粒堆叠而成; 0 T
时, 235 nm厚度的薄膜生长初期平均晶粒尺寸为 3.6 nm, 生长中期平均晶粒尺寸为 5.6 nm, 生长末期薄膜
近似柱状方式生长, 晶粒沿生长方向拉长; 6 T时, 235 nm厚度的薄膜在基片表面也形成了晶粒相互连接的
5 nm平坦层, 晶粒沿基片表面拉长, 随后以尺寸均匀的 6.1 nm晶粒堆叠而成; 而且, 6 T强磁场使得不同厚度
薄膜的面外与面内矫顽力都降低.

关键词: 强磁场, 气相沉积, 生长过程, 磁性能
PACS: 75.50.–y, 81.07.Bc, 81.15.Dj, 81.15.–z DOI: 10.7498/aps.64.067502

1 引 言

Fe-Ni及Fe-Ni基合金薄膜和块体材料由于具
有优越的软磁性能, 包括高饱和磁化强度、低矫顽
力、高磁化率及低磁损耗等特点, 被广泛应用于磁
读头、磁传感器及微电子机械系统 (MEMS)等方
面 [1,2]. 而且, Fe-Ni薄膜也在多层膜组成的自旋阀
(spin value, SV) 结构中作为关键的自由层 [3]. 随
着磁性器件的飞速发展, 器件正在向着小型化、高
稳定性、高灵敏度及低损耗的方向发展. 这就要求
Fe-Ni等软磁薄膜应具有更低的矫顽力 (Hc) [4,5]和

更高的矩形比 (M/Ms). 因此, 研究者们一直致力
于利用不同手段来调控薄膜的生长过程, 进而提高
薄膜的磁性能.

由于超导技术、真空技术和低温技术的飞速发

展, 实验室获得 2 T以上的稳恒强磁场变得更加容
易, 这极大地促进了强磁场下不同学科的研究和

发展. 由于强磁场具有无接触、高能量和无污染等
特点, 它已经被应用到化学 [6]、生物学 [7]、材料学

等 [8]领域. 在材料方面, 强磁场对块体金属材料的
微观组织和性能的影响研究较多 [9,10], 并且研究者
们针对不同的新奇实验现象提出了相应的理论解

释. 然而, 强磁场对晶粒尺寸在微米、纳米量级的
薄膜研究较少, 相关报道主要有强磁场下金属氧
化物化学气相沉积 (MOCVD)制备YBa2Cu3O7−x

薄膜 [11], 电沉积制备Zn薄膜 [12], 溅射沉积制备
α′-FeN薄膜 [13]等. 目前, 强磁场对纳米尺度薄膜
的生长过程影响和机理尚未明确. 我们已研究了强
磁场对不同厚度Fe-Ni薄膜的磁性能和表面形貌等
的影响 [14], 然而尚未深入分析强磁场对薄膜生长
过程的影响规律. 因此, 本文主要研究强磁场对分
子束气相沉积制备的不同厚度Fe-Ni纳米晶薄膜生
长过程的影响, 探寻强磁场对纳米磁性薄膜材料生
长过程的影响规律, 并揭示薄膜生长方式演化所带
来的磁性能的变化.

∗ 国家自然科学基金项目 (批准号: 51425401, 51101034)和中央高校基本科研业务费专项资金 (批准号: N140902001, N130509002)
资助的课题.
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2 实验过程

把分子束气相沉积装置放入直径为300 mm的
6 T超导强磁场 (强磁场设备型号JMTD-6 T-300)
腔内, 并且将沉积装置与超导强磁场装置固定在一
起. 本实验装置由超导磁体、真空系统、加热源、氧
化铝坩埚和基片等构成, 其详细介绍可以参见文
献 [15, 16]. 真空系统采用机械泵和分子泵组合方
式, 真空腔的真空度可达 10−5 Pa. 在蒸镀过程中,
真空腔的真空度可以长时间保持2.0× 10−4 Pa. 加
热源呈空心长管状, 中心放有氧化铝坩埚, 坩埚的
口径为16 mm. 将纯度为99.999%的纯铁和纯镍经
过电弧熔炼制备成分为Fe80Ni20(原子比)的块体,
放入氧化铝坩埚中, 进行单源加热蒸发. 基片选择
10 mm × 10 mm × 0.8 mm的石英基片. 基片与加
热源之间的距离是 20 cm. 在沉积过程中, 基片温
度保持在 25 ◦C. 基片位置始终处于 6 T磁场的稳
恒区域, 也是磁感应强度最大的位置. 磁场的方向
为竖直向上, 与基片表面垂直. 在镀膜之前, 基片
在 350 ◦C温度下烘烤 1 h, 主要目的是去除基片表
面的水汽.

薄膜的成分通过Nova NanoSEM 430扫描电
镜设备的能量色散X射线分光计EDXS面扫描确
定. 用JEM 2100F透射电镜 (TEM)对薄膜的厚度
和生长过程进行了表征, 并用选区电子衍射花样表
征了薄膜的相组成. 用Lakeshore 7407型号VSM
设备检测研究了薄膜的磁性能.

3 实验结果与讨论

通过EDXS的检测发现有无强磁场作用时所
制备的Fe-Ni纳米多晶薄膜成分都为Fe80Ni20(原
子比). 实验结果表明: 制备薄膜时, 施加 6 T强磁
场对薄膜的成分没有影响. 利用TEM观测薄膜的
截面来确定薄膜的厚度, 发现有无 6 T强磁场作用
时, 在相同沉积时间下, 薄膜的厚度没有改变. 这
表明6 T强磁场对薄膜的厚度没有影响.

有无 6 T强磁场作用下制备的不同厚度的Fe-
Ni薄膜的面外和面内磁滞回线如图 1所示. 从
图 1可以发现, 薄膜在面外方向500 Oe的外场强度
也没有使得 235 nm厚度的薄膜磁化到饱和, 而面
内方向上 100 Oe的外场强度就足够使得薄膜达到
饱和磁化强度. 这表明Fe-Ni薄膜的易磁化轴方向

在面内. 从图 1还可以发现, 6 T磁场使得21 nm和
235 nm厚度的薄膜在面外和面内方向上的矫顽力
都同时降低, 并且不同程度地提高了剩磁 (Mr).
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图 1 (网刊彩色) 有无 6 T强磁场作用下 21 nm 和

235 nm厚度的 Fe80Ni20薄膜的面外 (a)与面内 (b)磁
滞回线

为了揭示 6 T磁场对薄膜磁性能的影响机理,
本文对有无6 T强磁场作用下的薄膜生长过程进行
了研究. 对有无6 T强磁场作用的21 nm和235 nm
厚的薄膜进行了截面TEM分析检测, 如图 2所示.
从图 2中的选区电子衍射环可以判断, 有无 6 T强
磁场作用时, 21 nm和235 nm厚度的Fe-Ni薄膜都
为bcc单相结构. 从图 2 (a)中可以发现, 无磁场时
薄膜是以近似圆形的晶粒堆叠生长, 晶粒尺寸为
6—7 nm, 薄膜的厚度为 21 nm. 从图 2 (b) 中可以
发现, 施加 6 T强磁场后, 薄膜在生长初期会形成
晶粒相互连接的 5 nm平坦层, 之后薄膜以尺寸为
6—7 nm的晶粒堆叠而成. 这表明 6 T强磁场对薄
膜的生长初期有一定的作用效果, 改变了薄膜的生
长方式. 在 6 T强磁场作用下, 形成的这层平坦的
晶粒层必定会对薄膜的后续生长产生影响. 为了研
究薄膜后续的生长过程, 对有无 6 T强磁场作用的
235 nm的薄膜进行了截面TEM检测, 如图 2 (c)和
(d)所示. 无磁场作用下, 根据晶粒尺寸的变化和生
长方式的改变, 把薄膜截面分为 3个区域 (图 2 (c)),
不同区域的晶粒尺寸分布如图 3所示. 无磁场时,
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区域 I的厚度范围大约为 0—33 nm, 晶粒细小, 近
似圆形, 晶粒的平均尺寸是 3.6 nm (如图 3 ). 区域
II的厚度范围大约为 33—101 nm, 此时晶粒尺寸
变大, 平均晶粒尺寸为 5.6 nm. 在区域 III, 晶粒沿
生长方向拉长, 以类似于柱状晶的结构生长. 在
6 T磁场作用下, 235 nm厚的薄膜生长方式不同
于无磁场情况下的样品, 薄膜在基片表面也形成

了 5 nm厚的平坦晶粒层, 晶粒沿基片的表面拉长,
这和 6 T强磁场作用下的 21 nm厚的薄膜相同, 随
后晶粒相互叠加生长, 直至生长结束, 晶粒的平均
尺寸为 6.1 nm. 这表明 6 T强磁场使薄膜生长过
程中的晶粒尺寸变得均匀, 没有出现无磁场作用
下235 nm厚的薄膜在生长过程中晶粒尺寸的变化,
而且6 T强磁场抑制了类似于柱状晶的生长.

(a) (b)

(d)
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图 2 (网刊彩色) 有无 6 T强磁场作用时 21 nm和 235 nm厚的Fe80Ni20薄膜的截面TEM图像 (a) 0 T-21 nm;
(b) 6 T-21 nm; (c) 0 T-235 nm; (d) 6 T-235 nm; (a), (b), (c), (d)中的插图为衍射环
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图 3 (网刊彩色) (a) 0 T-235 nm薄膜区域 I的晶粒尺寸分布; (b) 区域 II的晶粒尺寸分布; (c) 6 T-235 nm薄膜的整体晶
粒尺寸分布; Dav是平均晶粒尺寸

图 4为 6 T-235 nm薄膜在生长初期和末期阶
段的微观组织的高倍放大图片. 从图 4 (a)中可以
看出, 晶粒沿基片表面被拉长, 晶粒平行于基片表
面方向的尺寸大约为 8 nm; 在基片表面上形成了
5 nm厚的不同晶面方向的多晶纳米平坦层, 薄膜
与基片结合良好. 从图 4 (b)中可以看出, 在 6 T-
235 nm薄膜的生长末期, 薄膜还是以平均尺寸为
6.1 nm的晶粒堆叠生长, 晶粒之间的晶界明显; 没

有出现0 T-235 nm的类似柱状晶的生长.
无磁场情况下, 21 nm和 235 nm厚度的薄膜

在生长初期, 薄膜与石英基片之间形成了内应力,
X射线衍射 (XRD)的检测结果表明, 薄膜与基片之
间的内应力为压应力 [12]. 在磁化过程中, 压应力与
Fe80Ni20薄膜的正的磁致伸缩相互作用将导致磁
化困难, 增加矫顽力. 然而, 在 6 T强磁场作用下,
21 nm 和235 nm 厚度的薄膜在生长初期都形成了
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5 nm

6.1 nm

8 nm (a) (b)

5 nm 5 nm

图 4 (网刊彩色) (a) 6 T-235 nm薄膜的生长初期阶段; (b) 6 T-235 nm薄膜的生长末期阶段的组织演化

5 nm厚的平坦层, 晶粒尺寸沿基片表面拉长,这样
使得后续生长在平坦层上面的薄膜受到基片的影

响变小, 有助于降低薄膜受到基片所带来的压应
力, XRD的结果也表明了强磁场可以降低薄膜的
内应力. 这样有助于降低薄膜的矫顽力. 另外, 在
0 T时, 235 nm厚度的薄膜在区域 I和 II的晶粒的
尺寸不同, 在区域 III类似于柱状晶的生长结构具
有较大的磁各向异性. 这样会造成在磁化过程中
区域 I, II和 III的薄膜层的磁矩翻转难易程度不同,
使得区域 I, II和 III在磁化过程中互相钉扎, 增加
矫顽力. 然而, 在6 T强磁场作用下, 薄膜随厚度的
增加, 薄膜的晶粒尺寸变得均匀, 薄膜的晶粒平均
尺寸大约为 6.1 nm. 6 T强磁场抑制了类似于柱状
晶的生长结构, 使得在 0 T样品中出现的各区域之
间的相互钉扎作用消失. 这有利于降低薄膜的矫顽
力. 总体来说, 6 T强磁场改变了薄膜的生长过程,
最终降低了薄膜在垂直和平行于膜面方向上的矫

顽力.

4 结 论

在基片温度为 25 ◦C时, 在有无 6 T强磁场作
用下,利用分子束气相沉积制备了21 nm和235 nm
厚度的Fe80Ni20纳米多晶薄膜, 考察了 6 T强磁场
对薄膜的生长过程和磁性能的影响. 研究发现:
0 T时, 21 nm厚的薄膜以 6—7 nm大小的晶粒堆
叠而成; 6 T时, 21 nm厚的薄膜在基片表面形成
了晶粒相互连接的 5 nm平坦层, 随后以尺寸为
6—7 nm的晶粒堆叠而成; 0 T 时, 235 nm厚的薄
膜随生长时间增加, 先是晶粒细小, 之后晶粒变大,
最后类似于柱状晶形式生长; 6 T时, 235 nm厚度
的薄膜在基片表面也形成了晶粒相互连接的 5 nm
平坦层, 这与 6 T-21 nm薄膜相同, 随后以 6.1 nm

左右的晶粒堆叠而成, 直到生长结束; 原位 6 T强
磁场使得不同厚度薄膜的面外与面内矫顽力降低.
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Abstract
The Fe-Ni nano-polycrystalline thin films of 21 nm and 235 nm in thickness are prepared by molecular beam vapor

deposition in the absence and the presence of a magnetic field as high as 6 T. The results show that in the absence of the
magnetic field, the 21-nm-thick thin films are formed by the grain stacks, and the sizes of grains are about 6–7 nm. In
the presence of 6 T, the 5-nm-thick flat layers of interconnected grains of 21-nm-thick thin films are first formed on the
surfaces of the substrates, and the grains are then elongated along the surfaces of substrates. Later on, the 21-nm-thick
thin films are formed by 6–7 nm-size-grain stacks. In the absence of the magnetic field, the average grain size of the
235-nm-thick thin film is 3.6 nm in the early growth stage, and it is 5.6 nm in the middle growth stage. The growth way
of thin film is akin to columnar growth in the final growth stage, and the grains are elongated along the growth direction.
In the presence of 6 T, the 5-nm-thick flat layers of interconnected grains of 235-nm-thick thin films are also formed on
the surfaces of the substrates, and the grains are elongated along the surfaces of substrates. Later on, the 235-nm-thick
thin films are formed by about 6.1-nm-size-grain stacks. Accordingly, the coercive forces in the out-of-plane and in the
in-plane of thin films of different thickness values decrease by the 6 T magnetic field.
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