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热处理对N dFeB 薄膜微结构和磁性能的影响
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摘要: 采用磁控和离子束联合溅射法制备了N dFeBöA2FeöN dFeB 系列纳米复合多层膜, 研究了热处理温度对

薄膜结构、表面形貌和磁性能的影响。
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0　引言

近年来, 由软、硬磁性相晶粒在纳米尺度内通过

交换耦合作用得到的纳米晶复合永磁材料[ 1 ]成为新材

料的研究热点, 因为根据微磁学理论计算取向排列的

纳米晶复合N dFeB 磁体的理论磁能积超过 800kJ ö

m 3 [ 2, 3 ]。随着微型机电系统和磁记录材料的不断发展,

电子器件要求相应的磁性元件微型化、集成化。因而,

微米量级厚的永磁体必须以薄膜形态直接沉积在要求

提供磁场的元器件上, 才能适应各种微电子和微机械

系统高性能和高可靠性的要求。制备薄膜的方法主要

有磁控溅射法[ 4～ 6 ]、电子脉冲加热非晶合金法[ 7 ]、脉冲

激光沉积法[ 8 ]、分子束外延法等。虽然已经对溅射法制

备薄膜做了很多研究, 但是目前获得的磁性能相对于

烧结体来说是很低的。利用烧结法制备的N dFeB 纳米

晶磁体的磁能积已经达到理论值的88% , 而薄膜样品

只能达到 80kJ öm 3～ 203kJ öm 3。理论值与实际值之间

的差距主要归因于微结构的不同, 因为实际得到的晶

粒尺寸、形状与理论模型相差较大。一些技术参量, 包

括溅射方法、溅射气压、热处理温度 (或沉积温度)、缓

冲层材料及靶材成分等能够影响薄膜的微结构, 进而

影响到其硬磁性能[ 9～ 11 ]。结合磁控溅射法沉积速率高

的优点和离子束溅射法制备超薄膜的优点, 本文采用

磁控与离子束联合溅射法制备了纳米复合多层膜, 并

研究了热处理温度对薄膜结构、表面形貌和磁性能的

影响。

1　实验

基片为Si(100nm ) , 用丙酮和无水乙醇分别采用

超声波清洗 5m in, 吹干 Si 表面残留液体; 靶材为

N d2Fe14B 粉末冶金靶和纯Fe靶, 本底真空度为415×

10- 5Pa, 磁控室和离子束室的溅射气压分别为 115Pa

和215×10- 2Pa。N d2Fe14B 靶溅射功率为100W , Fe靶

溅射功率为20W , N d2Fe14B 靶与基片距离为70mm , 离

子束室Fe靶灯丝电流为715A , N d2Fe14B 层和A2Fe层

沉积速率分别为01206 2nm ös和01045 2nm ös。溅射后

的薄膜在真空晶化炉中氩气氛保护下进行退火处理,

退火温度分别为550℃、600℃、650℃、700℃, 保温

时间30m in 后快速水冷至室温。用R igaku1D öM ax2500

型 X 射线衍射仪 (XRD ) 分析薄膜的相结构; 用

KYKY2800型扫描电子显微镜 (SEM )和CSPM 4000

原子力显微镜 (A FM ) 观测薄膜的表面形貌; 用

LDJ 9600 振动样品磁强计 (V SM )测试了薄膜的磁性

能。

2　结果与讨论

图 1 为 N dFeB ( 200nm ) öA2Fe ( 16nm ) öN dFeB

(200nm )薄膜经不同退火温度处理的XRD 图, 从图1

中可以看到, 溅射态的N dFeB 薄膜是完全非晶态的,

经550℃、600℃、650℃、700℃分别处理30m in 后发

生晶化, 出现衍射峰。在较低温度退火时, 出现了少

量的结晶相, 随着退火温度的提高, 结晶相逐渐增加,

在650℃薄膜已经基本晶化, 晶化相占主导地位, 其主

要成分为N d2Fe14B、A2Fe、N d 的氧化物和衬底Si。这

时再提高退火温度至 700℃, 薄膜的相结构基本没有
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发生什么变化。由于热处理时切割样品选区不同, 故

膜的厚度有一定差别, 膜薄的样品中就出现了Si峰。

图 1　不同温度退火处理后的XRD 图

图2为不同温度退火处理后的SEM 图, 进一步证

实了溅射态是非晶的, 经热处理之后转化为晶态。在

650℃保温30m in 后薄膜已完全晶化, 白色颗粒的软磁

相和灰色颗粒的硬磁相析出且晶粒尺寸均匀, 软、硬

磁相的晶粒尺寸分别为: 60nm ≤ d A2Fe≤ 80nm ,

100nm≤dN dFeB≤150nm。这与XRD 结果一致。

图 3 为 N dFeB ( 200nm ) öA2Fe ( 16nm ) öN dFeB

(200nm )薄膜经650℃和700℃退火处理后的表面形貌

图, 从图3中可以看出薄膜表面由不同尺度的颗粒组

成。在一定的尺度范围内, 每个样品颗粒分布较为均

匀。从整体上看, 不同样品颗粒的平均尺度具有一定

差别。650℃退火处理后的样品平均颗粒比较小, 当退

火温度升高到700℃时, 薄膜的晶粒长大, 这与SEM 的

结果大致相同, 即在晶粒完全晶化的情况下, 进一步

提高退火温度, 晶粒长大并粗化。

图 2　不同温度退火处理后的SEM 图

图 3　样品在 650℃、700℃退火处理后的A FM 图

图 4 为 N dFeB ( 200nm ) öA2Fe ( 16nm ) öN dFeB

(200nm )薄膜经不同退火温度处理后的磁滞回线, 从

图4中可以看出复合薄膜经550℃、600℃、650℃退火

处理后, 其矫顽力H ci、剩余磁化强度M r 和饱和磁化

强度M s随着退火温度的提高而增加, 到650℃各项磁

性能指标均达到最大值, 再提高退火温度至700℃, 由

于晶粒长大的缘故, 各项磁性能反而有所下降。由此

可以得出,退火能够有效地改善多层膜的各项磁性能,

最佳退火温度为650℃,在此温度下复合薄膜的磁性能

为: 矫顽力H ci= 41172kA öm , 剩磁比M röM s= 014, 最

大磁能积为30135kJöm 3。

图 4　不同温度退火处理后的磁滞回线

N dFeB öA2FeöN dFeB 纳米复合薄膜极易氧化, 样

品是在放置了很长一段时间后才进行磁性能测量的,

因此测试的磁性能比样品制备后直接测试的值低; 此

外, 发现薄膜在退火过程中有N d 的氧化物生成, 会大

大降低矫顽力, 进而影响最大磁能积; 本实验中制备

的两相纳米晶复合永磁薄膜晶粒尺寸较大 (可能是因

为保温时间过长) , 尺寸分布范围较宽, 使得晶粒之间

的交换耦合作用降低, 磁性能下降。

3　结论

采用直流磁控和离子束联合溅射法制备了
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N dFeB öA2FeöN dFeB 系列纳米复合永磁薄膜, 并对其

进行了退火处理。热处理温度对薄膜磁性能有显著影

响, 随热处理温度的升高, 薄膜的磁性能逐渐升高, 在

650℃时薄膜获得最佳磁性能; 但当温度上升到700℃

时, 由于薄膜晶粒粗大导致磁性能迅速下降。关于直

流磁控溅射和离子束联合溅射制备薄膜的机理有待于

进一步研究。
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