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通过 *+, 等微观分析手段证实了磁性隧道结在高温退火后，反铁磁层中的 -. 元素扩散到被钉扎铁磁层及势

垒层中，破坏了势垒层/铁磁层界面，从而导致了磁性隧道结高温退火后 0-1 的下降 2然而在反铁磁层和被钉扎铁

磁层之间插入一层纳米氧化层后，-. 的扩散得到了抑制，使磁性隧道结的热稳定性得以提高 2
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!国家自然科学基金（批准号：&$!4!$4% 和 &$)4!$&)）资助的课题 2
#89:;<=：>?@AB ;C@DE <C@DE ;FE F.

! E 引 言

!’’& 年，-<D;?;G< 等在 HI/J!"K( /HI 磁性隧道结

（-0L）中发现室温下高于 !%M的隧穿磁电阻（0-1）

现象［!］，为 -0L 的实际应用提供了可能 2 基于其潜

在的巨大应用价值，如可以用于磁性随机存储器

（-1J-），硬盘驱动器的磁头和高灵敏磁场传感器

等方面，关于 -0L 的研究工作也越来越多［"—)］2 -0L
的 0-1 大小主要取决于铁磁电极的自旋极化率［&］，

同时，势垒层和铁磁电极间的界面性质等因素亦会

对其 有 所 影 响［6］2 一 般 的 自 旋 阀 型 -0L 在 高 于

($$N热处理后，0-1 值迅速减小［4］虽然其原因还

没有完全清楚，但是势垒层界面附近的扩散和结构

的改变是影响 -0L 特性的重要因素［%，’］2 普遍的看

法是 0-1 的下降与反铁磁层中 -. 的扩散密切相

关，-. 的扩散一方面降低了被钉扎铁磁电极的自旋

极化率，另一方面破坏了势垒层/铁磁层界面，从而

使 0-1 值降低［!$—!"］2 因此最近一些文献报道提出

用很薄的一层纳米氧化层（.;.O O3<PI =;DIQ，RKS）来

抑制 -. 的扩散从而提高 -0L 的热稳定性［!(，!)］2 RKS
最早被用在自旋阀（,T）结构中提高其巨磁电阻值，

随后又被发现该氧化层可以有效地抑制 -. 元素扩

散［!&］2我们前面的工作中［!6］，在 -0L 中的反铁磁钉

扎层和铁磁层之间插入了很薄的一层纳米氧化层，

明显地改善了 -0L 的热稳定性 2本文利用俄歇电子

能谱（J8,）和 3 射线光电子能谱（*+,）等微观分析

手段，直接研究了退火前后 -0L 中相关元素的扩

散，明确了该纳米氧化层具有抑制 -. 等元素扩散

的作用，从而有利于 -0L 退火温度的提高 2

" E 实 验

实验所用的磁性多层膜样品采用日本真空的超

高 真 空 三 室 磁 控 溅 射 仪 （ USTJ7 0-1 1VW
-;X.I>QO. ,CA>>IQ<.X ,DY>I:）在 ,</,<K" 衬底上制得 2
本底真空度低于 ( Z !$[ 4 +;，衬底温度为室温 2典型

的样品结构为 ,A\Y>Q;>I（,A\）/0;（&）/R<4’ HI"!（"$）/7A
（4）/]Q""-.4%（!"）/R<4’ HI"!（"）/7O4& HI"&（)）/J=（!E(）/
7O4&HI"&（)）/7A（"$）/0;（&），括号内单位为纳米 2隧穿

势垒层为先沉积 !E(.: 的金属 J=，然后用 JQ/K" 混

合气体等离子体氧化 !!$Y2对于具有 RKS 的样品则

是将 ]Q"" -.4% /7O4& HI"& 之间一薄层 ".: 的 R<4’ HI"! 在

纯 K" 气氛下自然氧化 !$:<. 得到 2用于 J8, 及 *+,
分析的样品大小均为 !$:: Z !$::2 -0L 的热稳定

性的研究采用在真空中退火处理的方式，退火时真

空度小于 & Z !$[ & +;，所加磁场为 %$GJ/:，退火时间

为 !@2采用美国 +^!6!$ 型扫描俄歇探针仪对样品

进行元素的深度分析，采用 (GIT JQ_ 离子束垂直轰

击，刻蚀速率约为 ".:/:<.，不同元素有所不同，电
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子枪束斑直径 !"#!$，电子束能量 #%&，电流 ’"!!()
采用 *+,-.#’’/01( 谱 仪 进 行 2*0 分 析，主 腔 真

空度低于 # 3 4’5 6 *7，能 量 分 辨 率 优 于 ’"89&)
用 2*0*97%软件对所得谱线进行拟合，拟合误差小

于 4: )

# " 结果与讨论

利用扫描俄歇探针仪对上述不含 ;<= 的 >?@
典型样品做了深度分析，图 4 给出该样品元素深度

分布随时间的变化示意图 ) 溅射剥离顶部的 ?7，1A
层后，出现 1B 平台，对应两个 1BC9 层，其中由于中

间的 (D!<# 层很薄，图中表现为一个 1B 平台，没有

分开，但在 1B 平台中间位置 (D 含量明显增加，对应

着势垒层 ) 1B 平台右侧一个较低的峰实际上是 ;E
的 =>> 峰，这是因为 1B 的俄歇峰和 ;E 的 =>> 峰

重叠［46］，此时样品中 ;E 含量（即 ;E 的俄歇峰的强

度）开始增加，相对应的是样品中此处为 ;EC9 层 )进
入到底层 1A 后，1B 和 ;E 含量又有上升趋势，因为

底层 1A 下面是 !’F$ 的 ;EC9 层，实验探测到底层

1A 时即停止 )由图中可以看到样品层结构由上向下

依 次 为 ?7G1AG1BC9G(4!<# G1BC9G;EC9G,H>FG1A，这 说

明我们制备了具有清晰分层结构的多层膜样品 )

图 4 不含 ;<= 的多层膜样品的俄歇深度谱

为了具体研究 ;<= 对磁性隧道结的热稳定性

的影响，我们分别制备了含有和不含有 ;<= 的 >?@
样品，而且为了方便研究 >?@ 的热稳定性，即退火

后 (D!<# 势垒层的性质，我们在 (D!<# 势垒层上不沉

积铁磁顶电极，同时为了避免势垒层在空气中进一

步被自然氧化，在势垒层上直接覆盖了一薄层 ?7 作

为保护 层，并 立 即 做 2*0 实 验，样 品 具 体 结 构 为

0AIG?7（.）G;E6JC9!4（!’）G1A（6）G,H!! >F68（4!）G ;E6J C9!4

（!）G1<6.C9!.（K）G(D（4"#）G?7（4），含有 ;<= 的样品则

是将 ,H!!>F68 G1<6. C9!. 之间插入的薄 ;EC9 层氧化得

到 )为了研究磁隧道结的热稳定性，我们将样品在真

空中 #!’L下退火 4M 处理 ) 由我们以前的工作可

知［4N］，不含 ;<= 的样品在高于 !8’L退火后其 ?>O
值即迅速下降，而含有 ;<= 的样品其热稳定性提高

了 K’L，也就说，经真空 #!’L退火 4M 处理后，不含

;<= 的 >?@ 样品的 ?>O 值降到最大值的一半，而含

有 ;<= 的 >?@ 此时表现为最大的 ?>O 值，如图 ! 所

示，即两个经真空 #!’L退火 4M 处理后的退火样品

具有本质上的不同，或者可以预期这两个退火样品

的势垒层可能具有本质上的不同 )

图 ! #!’L退火后磁性隧道结样品的 ?>O 曲线 （!）没有纳米

氧化层的样品，（"）含有纳米氧化层的样品

为了进一步研究退火时 ;<= 的作用，我们采用

2*0 对样品势垒层的成分进行深入研究 ) 图 # 给出

不含 ;<= 样品表面的 2*0 谱线 )如全谱（7）所示，只

有明显的 1，< 和 ?7 峰，无其他峰出现 )图 K 示出该

样品 (D，?7 元素的精细谱 ) 如图所示，在 6K"#9& 位

置探测到 (D!P 峰的存在，根据 2*0 手册［48］可知，其

对应 (D!<# 中 的 (D# Q ) ?7KR6G! 峰 对 应 的 结 合 能 为

!N"#9&，可知 ?7 元素已被氧化为 ?7!<. )

图 . 为 #!’L退火样品在不同溅射时间后 >F
元素的 2*0 精细谱 ) 溅射采用 !%9& (HQ 离子，刻蚀

速率约为 ’".F$G$EF)虽然采用 (HQ 进行剥离时可能

会对一些原子的电子结合能有所影响［4J］，此时收集

的这些元素的价态信息可能与实际情况有出入，但

是所得到的元素的含量还是相当准确的，即 2*0 还

是可以用来研究磁性多层膜的原子层间扩散和氧化

深度等方面非常实用的方法 ) 如图 . 所示，不含有

;<= 的样品在刻蚀 #".$EF 后即发现明显的 >F !P
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图 ! 不含 "#$ 的多层膜样品在 !%&’退火 () 后样品表面的

*+, 全谱

图 - 不含 "#$ 的多层膜样品在 !%&’退火 () 后样品表面处

./，01 元素的 *+, 精细谱

峰，另外，此处不再有任何 01 元素的信号，而 ./ 的

含量很高，23 和 ./ 的原子比为 234./ 5 &6%7，这表

明此处应该是 .(%#! 势垒层的位置，而高温退火后

23 元素扩散进铁磁层，并进一步直接扩散到了势垒

层中 8因此，在没有插入纳米氧化层的 209 退火样

品的势垒层中直接观测到 23 元素的存在，可能是

导致势垒层特性变差的原因，这与高温退火后 02:
值大幅 降 低 相 对 应 8 而 对 含 有 "#$ 的 样 品，刻 蚀

(&;<3 后 23%= 峰仍没有出现，直到刻蚀 (-;<3 后，才

看到明显的 23%=!4% 和 %=(4% 峰，同时还有明显的 "<，
>? 峰出现，即此处正对应着 "#$ 的位置 8可见，"#$
有效地抑制了 23 的扩散 8另外，实验表明，23 元素

趋向于以氧化物的形式存在，高温退火后反铁磁层

中的 23 将会向氧化物势垒层扩散［%&］，因此，"#$ 此

时起到了 23 元素的捕集作用，在热处理过程中，23
元素将在 "#$ 层富集，而不再向其上的被钉扎铁磁

层及势垒层扩散，所以大大提高了 209 的热稳定

性 8

图 @ 含有和不含有 "#$ 的 !%&’退火样品在不同溅射时间后

23 元素的 *+, 精细谱

图 A 示出不含 "#$ 的 !%&’退火样品势垒层中

23 *+, 精细谱 %=!4%峰的计算机拟合曲线 8根据 *+,
手册可知，A-%6(?B 处的拟合峰 ( 为 C - 价 23 的

%=!4%峰；A!D6&?B 处的拟合峰 % 为单质 23 的 %=!4%峰 8
拟合误差小于 (E 8可见，扩散到 ./%#! 势垒层中的

不但有单质 23，而且一部分以 C - 价的形式存在 8

图 A 不含 "#$ 的 !%&’退火样品势垒层中 23 *+, 精细谱 %=!4%
峰的计算机拟合曲线

-6 结 论

本文制备了含有和不含有 "#$ 的磁性隧道结

样品，并通过 .F,，*+, 等微观分析手段对样品的热

稳定性进行了研究 8对于不含有 "#$ 的样品，我们
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采用 !"# 直接观测到了反铁磁层中 $% 元素在退火

热处理后扩散到了 &’()* 势垒层中，确证了 $% 元素

的扩散，尤其是势垒层中 $% 扩散是导致 $+, 热稳

定性变坏的主要原因，而 -). 则能够有效地阻止高

温退火后 $% 元素的扩散 /
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