
86  Наукові вісті НТУУ "КПІ" 2012 / 5 

 

УДК 539.216.2:661.685 

Ю.М. Макогон, О.П. Павлова, Т.І. Вербицька, І.А. Владимирський 

ВПЛИВ ТЕМПЕРАТУРИ ВІДПАЛУ НА СТРУКТУРУ І МАГНІТНІ ВЛАСТИВОСТІ 
НАНОРОЗМІРНОЇ ПЛІВКОВОЇ КОМПОЗИЦІЇ                                                  

Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001) 

We study the influence of annealing temperature in range of 300—900 °С and intermediate Ag layer on processes of 
diffusional phase formation and transition of chemically disordered magnetic-soft А1(FePt)FCC phase to chemically 
ordered magnetic-hard L10(FePt)FCT phase in nanodimensional Fe50Pt50(15 nm)/Ag(30 nm)/Fe50Pt50(15 nm) film 
composition (NFC) on SiO2(100 nm)/Si(001) substrate. We investigate its structure, morphology and magnetic                 
properties. We show that after deposition in NFC under study the phase А1(FePt)FCC is observed. The formation of 
L10(FePt)FCT phase occurs at annealing 600 °С for 30 s that is lower by 100 °С than in NFC without intermediate Ag 
layer. We also assume that surface energy depending on stressed state of layer interfaces in nanodimensional layered 
composition influences on diffusional phase formation. Increase of annealing temperature to 900 °С is accompanied 
with sharp increase of amount of L10(FePt)FCT grains with (001) texture and surface roughness. Structural and phase 
transformations in NFC under study during heat treatment are accompanied with change of its magnetic properties. 
After annealing at 900 °С the ordered parameter S achieves the largest value of 1,55 which corresponds to maximum 
value of coercivity of Нс ∼19 кОе. 

Вступ 

Створення приладів з надвисокою щільніс-
тю магнітного запису і зберігання інформації — 
актуальна проблема сучасної науки і техніки. 
Покращення магнітного запису можливе при 
застосуванні плівки складу Fe50Pt50 з хімічно впо-
рядкованою магнітнотвердою фазою L10(FePt)ГЦТ 

з гранецентрованою тетрагональною (ГЦТ) ґрат-
кою. Одною з ключових властивостей фази 
L10(FePt)ГЦТ для її використання є її велика 
енергія одновісної магнітокристалічної анізо-
тропії ∼ 7⋅106 Дж/м3, що забезпечує високу тер-
мічну стабільність намагнічування [1, 2]. На ос-
нові цього матеріалу будуть створені магнітні 
носії інформації нового покоління, які дадуть 
можливість досягти до 2035—2040 рр. максималь-
ної щільності магнітного запису і зберігання 
інформації ∼ 7 Тбіт/см2. Проте в плівках FePt, 
отриманих осадженням на підкладку за кімнат-
ної температури, формується хімічно невпоряд-
кована магнітном’яка фаза А1(FePt)ГЦК з гране-
центрованою кубічною (ГЦК) ґраткою, в струк-
турі якої атоми Fe і Pt довільно розміщуються у 
вузлах кристалічної ґратки. Для формування               
в плівці FePt хімічно впорядкованої фази 
L10(FePt)ГЦТ необхідно провести відпал, у ре-
зультаті якого при дифузійних процесах атоми 
Fe і Pt займуть певні місця, сприяючи тим са-
мим набуттю бажаних магнітнотвердих власти-
востей плівки. Цей високотемпературний про-
цес може призводити до великих розмірів зе-

рен і поверхневої шорсткості, небажаної для 
записуючих пристроїв з надвисокою щільністю. 
Тому однією з ключових вимог є ефективне 
зменшення температури упорядкування для 
плівки FePt. Для цього досліджується можли-
вість використання багатошарових структур з 
додатковими шарами легуючих елементів з низь-
кою поверхневою енергією, таких як Au, Cu, 
Ag [3—5]. Передбачається, що енергія меж роз-
ділу й енергія, обумовлена напруженнями за-
вдяки невідповідності між кристалічними ґрат-
ками шарів плівки і легуючого елемента, мають 
забезпечити екстрарушійну силу для впорядку-
вання плівки FePt через прискорення перебу-
дови атомів Fe і Pt за допомогою дифузії легу-
ючих елементів. На ці процеси значно вплива-
ють фізико-технологічні параметри отримання 
і термічної обробки плівки, такі як температура 
відпалу, тривалість витримки за даної темпера-
тури, швидкість нагріву [6, 7]. 

Постановка задачі 

Метою роботи є дослідження впливу про-
міжного шару Ag товщиною 30 нм і температу-
ри відпалу в вакуумі на процеси дифузійного 
фазоутворення та перехід магнітном’якої фази 
А1(FePt)ГЦК в магнітнотверду фазу L10(FePt)ГЦТ в 
нанорозмірних плівкових композиціях (НПК) 
Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм) на пла-
нарних підкладках SiO2(100 нм)/Si(001). 
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Методика експерименту 

НПК Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/ 
SiO2(100 нм)/Si(001) отримували методом поша-
рового магнетронного осадження шарів сплаву 
Fe50Pt50 (99,95 %) товщиною 15 нм і шару Ag 
(99,9 %) товщиною 30 нм на підкладку терміч-
но окисненого (шар SiO2 товщиною 100 нм) 
монокристалічного Si орієнтації (001), яка пе-
ребувала за кімнатної температури. Відпал зраз-
ків проводився у вакуумі ∼1,3·10-3 Па в інтерва-
лі температур 300—900 °С з витримкою 30 с за 
кожної температури зі швидкістю нагріву 
5 оС/с і швидкістю охолодження 0,25 оС/с. Ви-
мірювання товщини осадженого шару здійсню-
валося за допомогою кварцового резонатора, а 
також за допомогою методу рентгенівської ре-
флектометрії. Похибка визначення товщини 
плівки становила ± 0,01 нм. 

Дослідження кристалічної структури НПК 
після осадження і відпалу, а також визначення 
ступеня їх хімічного і магнітного впорядкуван-
ня були проведені за допомогою методу рент-
геноструктурного фазового аналізу зйомкою на 
дифрактометрі “ДРОН-УМ1” з використанням 
випромінювання залізного анода та фотомето-
дом з використанням випромінювання кобаль-
тового анода.  

Оцінювання впорядкування фази 
L10(FePt)ГЦТ  проводилося за формулами [8, 9] 
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де S — ступінь ближнього хімічного порядку,  

S ∗  — ступінь дальнього хімічного порядку,                
с і а — параметри кристалічної ґратки фази,               
Іn — інтенсивність структурного рефлексу. 
Ступінь орієнтації вісі легкого намагнічуван-   
ня [001] відносно нормалі до поверхні визна-
чався за відношенням In(001)/In(111), ступінь 
магнітного впорядкування — за відношенням 
In(001)/In(002) [10]. Зміна ступеня дальнього 
хімічного порядку фази L10(FePt)ГЦТ свідчить 
про зміну ступеня магнітного порядку і зміну 
енергії кристалографічної магнітної анізотропії. 

Морфологія поверхні плівок досліджувалася 
за допомогою методу атомно-силової мікроскопії 
(АСМ). Дослідження магнітних властивостей 
НПК полягало у визначенні магнітних моментів 
зразків, анізотропії та орієнтації вісі легкого на-
магнічування (с-вісі). Вимірювання проводилися  
на SQUID (superconducting quantum interference 
device)-магнітометрі, заснованому на надпровід-
ній квантовій інтерференції, і методом МОКЕ, 
заснованому на магнітооптичному ефекті Керра. 

Результати і їх обговорення 

На     рис. 1    зображено дифрактограми            
НПК Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/ 
SiO2(100 нм)/Si(001) після осадження і відпалів 
у інтервалі температур 300—900 °С. Як видно, 
після осадження в досліджуваній НПК фік-
суються два структурних рефлекси, один із               
яких (111) від хімічно невпорядкованої фази 
А1(FePt)ГЦК, а другий (111) — від срібла.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

а б 

Рис. 1. Зіставлення структурних рефлексів НПК Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001), отриманих 
за різних температур відпалу дифрактометричним (а) і рентгеноструктурним фазовим (б) аналізами 
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Відпали супроводжуються розвитком ди-
фузійних процесів, але температури відпалу в 
інтервалі 300—500 °С і тривалості 30 с недостат-
ньо для зміни структурно-фазового складу          
плівкової композиції. Подальша термічна об-
робка в інтервалі температур 600—700 °С супро-
воджується початком переходу хімічно невпо-
рядкованої фази А1(FePt)ГЦК в хімічно впоряд-
ковану фазу L10(FePt)ГЦТ. На це вказує поява 
надструктурного рефлексу (001) після відпалу 
за температури 600 °С і структурного рефлексу 
(002) після відпалу за температури 700 °С. Але 
мала інтенсивність рефлексу (001) свідчить про 
те, що даної температури відпалу недостатньо 
для проходження повного впорядкування в 
плівці. Як було показано в праці [11], утворен-
ня фази L10(FePt)ГЦТ у НПК з тонким прошар-
ком Ag товщиною 3 нм або без нього відбува-
лося за більш високої температури відпалу, яка 
становила 700 °С. Введення в НПК більш товс-
того прошарку Ag товщиною 30 нм дало мож-
ливість знизити температуру впорядкування 
плівки на 100 °С. Можна припустити, що на 
процеси дифузійного фазоутворення істотно 
впливає поверхнева енергія, яка залежить від 
напруженого стану меж розділу шарів у нано-
розмірних шарових композиціях.  

Збільшення температури відпалу до 900 °С 
приводить до помітного збільшення інтенсив-
ностей як надструктурного рефлексу (001), так 
і рефлексу (002) (див. рис. 1). Співвідношення 
між інтенсивностями структурних рефлексів 
(001) і (111) значно зростає з температурою 
відпалу в інтервалі 700—900 °С і досягає мак-
симального значення (близько 15) після від-
палу за температури 900 °С (рис. 2, а), що вка-
зує на переорієнтацію вісі легкого намагнічу-
вання до напрямку, перпендикулярного пло-
щині плівки.  

Співвідношення інтенсивностей між струк-
турними рефлексами (001) і (002) після відпалу 
за температури 700 °С досягає величини 2,6, 
що свідчить про встановлення дальнього струк-
турного порядку фази L10(FePt)ГЦТ, магнітного 
впорядкування і зростання енергії кристало-
графічної магнітної анізотропії (рис. 2, а). Вище 
температури відпалу 700 °С збільшується вели-
чина співвідношення інтенсивностей структур-
них рефлексів (002) та (111) і, відповідно, збіль-
шується частка зерен із текстурою (001).  

Зі збільшенням температури відпалу до 
700 °С відношення параметрів кристалічної 
ґратки с/а зменшується внаслідок того, що па-
раметр с зменшується, а параметр а збільшу-

ється, тобто кубічна структура фази А1(FePt)ГЦК 
трансформується в тетрагональну структуру 
фази L10(FePt)ГЦТ. Параметр упорядкування S

∗  

інтенсивно зростає, в той час як зростання па-
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Рис. 2. Співвідношення інтенсивностей структурних реф-
лексів (а), параметрів упорядкування S і S ∗  (б ) і 
відношення параметрів кристалічної ґратки с/а (в) 
залежно від температури відпалу, отриманих для 
НПК Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 
нм)/ Si(001) 

600 700 800 900
0

5

10

15

20

В
ід
н
ош
ен
н
я 
ін
те
н
си
вн
ос
те
й
 

ст
ру
к
ту
рн
и
х 
ре
ф
ле
кс
ів

 

Іn(001)/Іn(111)

Іn(002)/Іn(111)

Іn(001)/Іn(002)

S  

S ∗  

П
ар
ам
ет
р 
уп
ор
яд
ку
ва
н
н
я 

S
/S

* 

600 700 800 900
 0

0,5

1,0

1,5

2,0
В
ід
н
ош
ен
н
я 
п
ар
ам
ет
рі
в 
ґр
ат
ки

 с
/а

 

Температура відпалу, °С 
600 700 800 900 

0,960

0,962

0,964

0,966



 МАТЕРІАЛОЗНАВСТВО ТА МАШИНОБУДУВАННЯ 89
 

раметра S незначне (рис. 2, б, в). На дифракто-
грамі НПК це проявляється у зсуві рефлексу 
(111) в сторону більших кутів завдяки змен-
шенню міжплощинної відстані для площини 
(111) (див. рис. 1). Протягом подальших висо-
котемпературних відпалів відношення с/а і па-
раметри впорядкування S і S ∗  практично не 
змінюються, тобто формування хімічно впоряд-
кованої фази L10(FePt)ГЦТ практично заверши-
лось під час відпалу за температури 700 °С.  

Як видно з рис. 1, після відпалу НПК за 
температури 900 °С спостерігається значне збіль-
шення інтенсивності структурних рефлексів 
(001) і (002) від хімічно впорядкованої фази 
L10(FePt)ГЦТ, що вказує на збільшення кількості 
зерен із текстурою (001) фази L10(FePt)ГЦТ.  

Незмінне положення структурного рефлек-
су (111) від прошарку срібла зі збільшенням 
температури відпалу вказує на незмінність па-
раметрів його кристалічної ґратки і відсутність 
розчинності в ньому заліза й платини.  

Рис. 3. АСМ-знімки морфології поверхні НПК Fe50Pt50(15 нм)/ 
Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001) після 
термічної обробки за температури 300 (а), 700 (б ) і 
900 °C (в) 

Дослідження впливу температури відпалу на 
морфологію поверхні НПК показано на рис. 3 і 4. 
Як можна бачити, підвищення температури 
відпалу з 500 до 900 °C істотно впливає на 
морфологію поверхні (рис. 3), зокрема на її 
шорсткість (рис. 4, а). Це пов’язано з виклика-

ним температурою інтенсивнішим розвитком 
дифузійних процесів і ростом кристалів.  

Різке збільшення електроопору НПК після 
відпалу за температури 900 °C пов’язане з втра-
тою плівкою суцільності (рис. 4, б).  

Рис. 4. Залежність шорсткості поверхні (а) й електроопору (б ) 
НПК від температури відпалу:   — середня шорст-
кість поверхні;   — середньоквадратична шорсткість 
поверхні;   — Fe50Pt50(30 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001); 
  — Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2 

(100 нм)/Si(001);   — Fe50Pt50(15 нм)/Ag(3 нм)/ 
Fe50Pt50 (15 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001) 

Процеси структурно-фазових перетворень 
у досліджуваній НПК при термообробці супро-
воджуються зміною її магнітних властивостей. 

На рис. 5 зображено криві намагнічування, 
отримані для НПК Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/ 
Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм) /Si(001) після від-
палів за температур 500, 700 і 900 °C в умовах 
перпендикулярно і паралельно прикладеного 
до поверхні зразка магнітного поля величиною 
80 кОе. Мала величина коерцитивної сили Нс 
на кривій гістерезису після відпалу за темпера- 
тури 500 °С свідчить про те, що впорядкована 
фаза L10(FePt)ГЦТ ще не сформувалась, а пере- 
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Рис. 5. Криві намагнічування НПК Fe50Pt50(15 нм)/Ag(30 нм)/ 
Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001) при перпенди-
кулярно (1 ) і паралельно (2 ) прикладеному до по-
верхні плівки магнітному полі після термообробки 
за температур 500 (а), 700 (б) і 900 °C (в) 

важна орієнтація намагнічування невпорядкова-
ної фази А1(FePt)ГЦК перебуває в площині плівки. 
Зі збільшенням температури відпалу відбувається 
фазовий перехід А1(FePt)ГЦК→L10(FePt)ГЦТ, що 
відображається на зростанні величини Нс упо-
рядкованої фази до ∼ 12 кОе після відпалу за 
температури 700 оС. Однаковий вигляд кривих 
намагнічування після відпалу за температури 
700 °C вказує на те, що плівка ізотропна, тобто 
зерна в плівці не мають певної орієнтації.  

Велике значення (∼ 19 кОе) коерцитивної 
сили Нс отримано в НПК після відпалу за тем-  

Рис. 6. Петлі Керра, отримані для НПК Fe50Pt50(15 нм)/ 
Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм) /Si(001) піс-
ля відпалів за температур 500 (а), 700 (б) і 900 °C (в) 

ператури 900 °С. Співвідношення залишкового 
намагнічування Mr і намагнічування насичення 
Ms в магнітному полі, прикладеному перпендику-
лярно, досягає 0,95. Після такого відпалу в плів-
ці виникає магнітна анізотропія, тобто зерна з 
віссю легкого намагнічування, орієнтованою пер-
пендикулярно до поверхні зразка, досягають 
магнітного насичення, на відміну від зерен, 
вісь легкого намагнічування яких орієнтована 
паралельно до поверхні плівки. Різке зростання 
величини співвідношення інтенсивностей струк-
турних рефлексів In(001)/In(111) фази L10(FePt)ГЦТ 
з 0,88 після відпалу за температури 700 °C до 15 
після відпалу за температури 900 °C також вка-
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зує на те, що відбулась переорієнтація вісі лег-
кого намагнічування перпендикулярно до по-
верхні зразка (див. рис. 2, б ). 

При цьому вимірювання методом МОКЕ, 
який характеризує магнітні властивості поверх-
невих шарів НПК, показали максимально мож-
ливе співвідношення, близьке до 1 (рис. 6).  

Висновки 

Встановлено, що термічна обробка нано-
розмірної плівкової композиції Fe50Pt50(15 нм)/ 
Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001) 
за температури 600 °С тривалістю 30 с у вакуумі 
приводить до формування хімічно впорядкова-
ної фази L10(FePt) з гранецентрованою тетра-
гональною ґраткою. 

Введення проміжного шару срібла товщи-
ною 30 нм знижує температуру впорядкування 
плівки Fe50Pt50 і формування хімічно впорядко-
ваної фази L10(FePt)ГЦТ на 100 °С. Це, можливо, 
пов’язано з додатковою енергією меж розділу, 
енергією напруженого стану та дифузією ато-
мів срібла. 

Збільшення температури відпалу до 900 °С 
супроводжується структурними змінами у фазі 

L10(FePt)ГЦТ і різким збільшенням кількості зе-
рен із текстурою (001).  

Процеси впорядкування в НПК супровод-
жуються збільшенням коерцитивної сили Нс. 
Найбільшому значенню ступеня впорядкування 
(S = 1,55), отриманому після відпалу НПК за тем-
ператури 900 °С, відповідають максимальне зна-
чення коерцитивної сили Нс (∼ 19 кОе) і спів-
відношення Mr/Ms (∼ 0,95), яке в поверхневих 
шарах може досягати значення, близького до 1.  

Для закінчення процесу коагуляції в плівці 
істотним впливовим чинником є тривалість 
відпалу. Тому потрібні подальші дослідження 
впливу тривалості відпалу на формування струк-
турно-фазового складу НПК Fe50Pt50(15 нм)/ 
Ag(30 нм)/Fe50Pt50(15 нм)/SiO2(100 нм)/Si(001) і 
її магнітні властивості.  
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Автори висловлюють подяку співробітникам 
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