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Влияние давления рабочего газа на магнитные свойства и текстуру

поликристаллических пленок Fe/SiO2/Si(100), полученных
магнетронным распылением
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Исследованы магнитные свойства и текстура поликристаллических пленок Fe/SiO2/Si(100) толщиной

90 nm, полученных магнетронным распылением при различном давлении рабочего газа. Показано, что

снижение давления может приводить к росту намагниченности пленок на 50% и уменьшению ширины линии

ферромагнитного резонанса и поля коэрцитивности более чем на порядок. Указанные изменения магнитных

свойств отражают смену текстуры пленок с Fe(110) на Fe(200) и переход от столбчатой микроструктуры к

квазиоднородной.

Введение

Разработке методов получения текстурированных по-

ликристаллических пленок железа (Fe) на полупровод-

никовых подложках и исследованиям связи текстуры с

магнитными параметрами и микроструктурным строени-

ем пленок уделяется большое внимание в связи с пер-

спективами создания устройств спинтроники и магнони-

ки на их основе и возможностью их совмещения с ин-

тегральными полупроводниковыми технологиями [1–3].
В частности, текстурированные поликристаллические

пленки Fe(100) представляют интерес с точки зрения со-

здания сред для перпендикулярной магнитной записи [4],
индукционных записывающих головок [5], магниторези-
стивных структур [6,7] и СВЧ устройств [8,9]. К этому

следует добавить, что текстура пленок определяет их

упругие свойства, что может оказаться важным для

применения поликристаллических пленок железа в мик-

роэлектромеханических системах [10]. Для роста пленок

Fe на полупроводниковых подложках широко исполь-

зуют технологии электрохимического осаждения [11],
молекулярно-лучевой эпитаксии [12], термического [13],
ионного [14] и магнетронного [4–10,15–20] распылений.
Последний метод характеризуется большим набором

управляющих параметров [21] и позволяет управлять

микроструктурой, кристаллографической текстурой и

свойствами пленок за счет изменения температуры Ts

и потенциала смещения Us подложки, давления P и

состава рабочего газа, бомбардировкой растущей пленки

дополнительным пучком ионов, потенциалом (мощно-

стью) магнетрона и расстоянием между магнетроном

и подложкой [22–25]. Цель настоящей работы показать,

что за счет снижения давления аргона P можно добиться

существенного улучшения магнитных параметров пле-

нок Fe/SiO2/Si(100), которое происходит на фоне смены

кристаллографической текстуры пленки с Fe(110) на

Fe(100) и характера микроструктурного строения по

толщине от столбчатого на квазиоднородный.

Следует отметить, что влияние давления аргона на

кристаллографическую текстуру и магнитные свойства

пленок Fe на неориентирующих подложках ранее уже

обсуждалось [4,5,15–20]. Во всех перечисленных ра-

ботах, за исключением работы [20], изменение лишь

одного параметра P сопровождалось улучшением кри-

сталличности и магнитных параметров, но оказывалось

недостаточным для смены текстуры пленки c Fe(110)
на Fe(100). Поэтому для получения пленок Fe(100)
использовалось добавление в рабочий газ кислорода [19],
отжиг пленок при Ts ≈ 873K, полученных при низких

скоростях роста [4], осаждение на нагретую подложку

(Ts ≈ 773K) [17,15] или за счет отжига пленок Fe(110)
при Ts ≈ 873K [15]. То обстоятельство, что на неориен-

тирующих подложках легче всего растут пленки железа

с текстурой (110), связано с тем, что кристаллографи-

ческая плоскость Fe(110) характеризуется наименьшим

значением поверхностной энергии [26]. В работе [20] бы-
ло показано, что за счет только лишь снижения давления

P для пленок Fe, осажденных магнетронным распылени-

ем на постоянном токе на подложки SiO2/Si(100), можно
получить смену текстуры с (110) на (100). Однако вли-

яние давления рабочего газа на магнитные параметры

пленок Fe/SiO2/Si(100) в работе [20] не обсуждалось.

Результаты и обсуждение

Магнетронное распыление проводилось в вакуум-

ной установке ВУП-5 с базовым давлением 0.2mPa.

Для распыления использовалась мишень Fe (99.95%,

Williams), а в качестве рабочего газа аргон марки ОЧ
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Рис. 1. a — дифрактограммы пленок Fe толщиной d ≈ 90 nm, выращенных на подложках Si/SiO2 при различном давлении

рабочего газа P ≈ 1.33−0.09 Pa при комнатной температуре подложки Ts ≈ 293K. Вертикальными линиями показаны положения

дифракционных линий Fe(110) и Fe(200) из базы данных Международного центра по дифракционным данным (JCPDS,
карточка № 060696); b — зависимости изменения межплоскостного расстояния 1a для кристаллографических плоскостей

(200) и (110) пленок Fe толщиной d ≈ 90 nm от давления рабочего газа P. В качестве эталонных значений межплоскостного

расстояния d(110)
≈ 0.2028 nm и d(200)

≈ 0.1434 nm брались значения для порошкового поликристаллического железа (база данных
Международного центра по дифракционным данным, карточка № 060696).

(99.998%). Давление рабочего газа менялось в диапазоне

P ≈ 0.09−1.33 Pa. При этом мощность разряда изменя-

лась от 57 до 100W, а скорость роста увеличивалась

от ν ≈ 18 до 30 nm/min. Расстояние от подложки до

мишени составляло 75mm. Пленки железа осаждались

на подложки монокристаллического кремния Si(100) с

термически окисленным слоем SiO2 толщиной 0.3µm.

Среднеквадратичная шероховатость поверхности подло-

жек составляла σ ≈ 0.2 nm. Перед напылением под-

ложки очищались в ультразвуковой ванне с ацетоном

и подвергались отжигу в вакууме при температуре

620−670K в течение 30min. Напыление проводилось на

подложку при комнатной температуре Ts ≈ 293K.

Кристаллическая структура пленок изучалась мето-

дом рентгеновской дифракции с помощью дифракто-

метра ДРОН-4 с фокусировкой по плоскому образцу

в геометрии Брэгга−Брентано (cхема 2−22 Cu−Kα-

излучение, λ ≈ 0.15418 nm). Микроструктура пленок

изучалась с помощью сканирующего электронного мик-

роскопа (СЭМ) (Auriga, Carl Zeiss). Эффективная намаг-
ниченность насыщения 4πMs и ширина линии ферро-

магнитного резонанса 1H определялись методом фер-

ромагнитного резонанса (ФМР) на частоте 9.9 GHz при

комнатной температуре в касательной геометрии намаг-

ничивания аналогично [27]. Петли перемагничивания по-

лучались методом вибромагнитометрии (ВМ) при ком-

натной температуре в касательной к поверхности пленки

геометрии намагничивания. Толщина пленок d опреде-

лялась методом профилометрии (Dectak 150, Veeco)
с точностью 5%. Выращенные пленки не покрывались

защитным слоем перед извлечением на атмосферу.

На рис. 1, a и 2 приведены дифрактограммы и

изображения поперечного сечения пленок Fe, полу-

ченных при различных давленияx рабочего газа P.
Из рисунков видно, что пленки Fe, осаждаемые при

1.33 ≤ P ≤ 0.26 Pa, формируются с текстурой (110) и

столбчатой микроструктурой по толщине, тогда как в

пленках, осаждаемых при P < 0.15 Pa, формируется тек-

стура (200) и квазиоднородная микроструктура. Пленки

Fe(200), получаемые при P < 0.15 Pa обладают лучшей

текстурированностью и кристалличностью по сравнению

с пленками Fe(110), осаждаемыми при давлениях аргона

1.33 ≤ P ≤ 0.26 Pa. Это подтверждается большими зна-

чениями интенсивности дифракционной линии Fe(200)
относительно интенсивности шумового сигнала.

Указанные изменения текстуры и микроструктуры

осажденных пленок Fe при снижении давления рабочего

газа P связаны с увеличением миграционной способ-

ности адсорбированных на подложке атомов (адато-
мов) железа и обсуждались в работах [20,28]. Нуж-

но отметить, что стабилизация кристаллической фа-

зы Fe(200) также достигается за счет минимизации

энергии внутренних напряжений в пленке [29]. По-

скольку для железа модуль Юнга в 〈100〉 направлении

Y[100] ≈ 130GPa почти вдвое меньше, чем в 〈110〉 на-

правлении Y[110] ≈ 219.2GPa [30], кристаллиты Fe(200)
легче поддаются линейной деформации, чем кристалли-

ты Fe(110), и соответственно растягиваясь или сжима-

ясь, могут эффективно минимизировать упругие напря-

жения, возникающие в процессе роста пленки [29]. Дан-
ное предположение подтверждается зависимостью из-

менения межплоскостного расстояния 1a для кристал-

лографических плоскостей (200) и (110) от давления

рабочего газа P, представленной на рис. 1, b. Из рисунка

видно, что наиболее сильные изменения межплоскостно-

го расстояния (1a ≈ 0.9−1.1%) проявляются в области
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300 nm

Рис. 2. СЭМ изображения поперечного сечения пленок Fe

толщиной d ≈ 300 nm, выращенных при различном давле-

нии рабочего газа P: 1 — P ≈ 1.33−0.5 Pa, текстура (110),
2 — P ≈ 0.2 Pa, присутствуют две кристаллические фазы

Fe(110) и Fe(200) без выраженного текстурирования, 3 —

P ≈ 0.13−0.9 Pa, текстура (200). Масштаб для рисунка b —

300 nm.
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Рис. 3. a — зависимость эффективной намагниченности насыщения 4πMs (1) и ширины линии ФМР 1H (2) от давления

рабочего газа P; b — зависимость коэрцитивной силы Hc (1) и коэффициента прямоугольности петли гистерезиса Mr /Ms (2) от

давления рабочего газа P. Толщина пленок d ≈ 90 nm. В интервале давлений 0.2 < P < 0.26 Pa (область I) в пленках присутствуют

две кристаллические фазы Fe(110) и Fe(200) без выраженного текстурирования. Области давлений II и III отвечают текстурам

Fe(200) и Fe(110) соответственно.

низкого давления рабочего газа (P < 0.2 Pa), когда в

пленке доминирует текстура (200).
Изменение кристаллического строения и микрострук-

туры пленок при снижении давления рабочего газа

также сопровождается значительным улучшением их

магнитных характеристик. На рис. 3 представлены за-

висимости 4πMs, 1H , Hc и M r /Ms от давления рабо-

чего газа P для пленок толщиной 90 nm. Из рис. 3, a

видно, что с понижением P от P ≈ 1.33 до 0.09 Pa

намагниченность насыщения 4πMs увеличивается почти

в 1.5 раза и достигает значений 4πMs ≈ 20−20.5 kG, что

всего на 5−7% меньше значений 4πMs ≈ 21.5 kG для

объемного железа [31]. При этом значения структурно-

чувствительных параметров 1H и Hc уменьшаются в де-

сятки раз с 1H ≈ 820Oe и Hc ≈ 160Oe при P ≈ 1.33 Pa,

достигая значений 1H ≈ 30Oe и Hc ≈ 2.5Oe при

P ≈ 0.09 Pa. Увеличение значений 4πMs и уменьшение

1H и Hc при снижении давления рабочего газа P
может быть связано с тем, что в диапазоне давлений

P ≈ 0.13−0.09 Ра пленки Fe(200) имеют более высокую

структурную однородность, являются менее пористыми

и обладают более высокой кристалличностью. Известно,

что увеличение кристалличности пленки приводит к

увеличению координационного числа кристаллической

структуры, рост значений которого может оказывать

влияние на величину намагниченности 4πMs плен-

ки [32]. Нужно отметить, что столбчатая структура

пленок, осаждаемых при высоких давлениях рабочего

газа P ≈ 0.5−1.33 Ра, подразумевает наличие большого

количества дефектов в виде межзеренных границ и

аморфизированных областей, которые, являясь струк-

турными дефектами, также способствуют увеличению

Hc и 1H . При этом бо́льшую ширину линии ФМР

в пленках Fe(110) следует связать с доминирующим

вкладом процессов двухмагнонного рассеяния [33,34] в

пленках со столбчатой структурой.
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Снижение давления рабочего газа приводит так-

же к изменению характера перемагничивания плен-

ки. Из рис. 3, b видно, что пленки, осажденные при

P ≈ 0.09−0.13 Ра, имеют петли гистерезиса с коэффици-

ентом прямоугольности M r /Ms ≈ 0.9−0.95, что свиде-

тельствует о формировании оси легкого намагничивания

в плоскости пленки. Увеличение давления рабочего газа

до P ≈ 0.5−1.33 Ра приводит к уменьшению коэффици-

ента прямоугольности до M r /Ms ≈ 0.3−0.4 и переходу к

закритическим петлям гистерезиса [35]. Малые значения

отношения M r /Ms, характерные для закритических пе-

тель гистерезиса, могут быть связаны с формированием

в пленке поля перпендикулярной магнитной анизотро-

пии обусловленного анизотропией формы кристаллитов

пленок со столбчатой микроструктурой.

Заключение

Таким образом, в работе показано, что при магне-

тронном осаждении пленок железа на подложку Si/SiO2

снижение давления рабочего газа с P ≈ 1.33 до 0.09 Pa

наряду со сменой текстуры пленок с Fe(110) на Fe(200)
и изменения микроструктуры со столбчатой на квазиод-

нородную приводит к увеличению 4πMs в 1.5 раза, сни-

жению 1H почти в 30 раз, Hc почти в 60 раз и переходу

от закритических (M r /Ms ≈ 0.3−0.4) петель гистере-

зиса к прямоугольным (M r /Ms ≈ 0.9−0.95). Указанное
улучшение магнитных характеристик пленки связывает-

ся с улучшением структурной однородности и кристал-

личности пленки при снижении давления рабочего газа с

P ≈ 1.33 до 0.09 Pa. Отметим, что подходы к управлению

текстурой, микроструктурой и магнитными свойствами

пленок ферромагнитных металлов могут представлять

интерес при создании многослойных структур на основе

пленок Fe(200) и сред с перпендикулярной магнитной

анизотропией [4]. Кроме того, полученные результаты

по влиянию давления на микроструктуру и текстуру

пленок показывают их взаимосвязь и дополняют зонную

модель формирования микроструктуры пленок [22–25],
наносимых на не ориентирующие подложки методом

магнетронного распыления.

Работа выполнена при финансовой поддержке РФФИ

(гранты № 16-37-60052).
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