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C／Co／C纳米颗粒膜的制备及特性 
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摘 要 应用对靶磁控溅射法在玻璃基底上制备了类三明治结构C／Co／C纳米颗粒膜，并进行了原位退 

火．发现磁性层厚度对C／Co／C颗粒膜的微结构和磁特性有明显影响．在400℃退火的样品具有很好的 
六角密堆积结构，磁矩很好的排列在膜面内．随着磁性层 Co层厚度的增加，矫顽力 日c先增大然后减小， 

粒径和磁畴簇略微增大，样品的表面粗糙度 R 也减小到了0．5 nm左右． 
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ABSTRACT Nanogranular C／Co／C films were prepared by facing magnetron sputtering from C 
and Co onto glass substrates at room temperature and subsequent in situ annealing．The structure 

and magnetic properties of俐ms strongly depend on the Co layer thickness．x—ray diffraction(XRD) 
shows that the majority of Co nanograins are formed as the hexagonaI-close-packed(hcp)structure 

annealing at 400℃．Vibrating sample magnetometer(VSM)measurements indicate that the magnetic 
moment lies well in the俐m plane。With increasing the Co layer thickness，coercivity( )first increases 
and then decreases．the grain size and magnetic clusters slightly increase，and the value of roughness 

(Ra)is about 0．5 nm． 
KEY W ORDS inorganic non—metallic materials，nanogranular films，magnetron sputtering，coer- 

civity,remanent squareness，in situ annealing 
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磁性颗粒边界，充分隔离磁性颗粒减小了粒子间的交换耦合作用，从而减小了介质噪音，使颗粒 

膜的微结构和磁特性有了明显改善[114~6]．钴碳化合物(Co2C和cGc)为亚稳态，极易分解成 

Co和c[7】．C在相邻的Co粒子之间起到了好的隔离作用，减小了Co粒子间交换耦合IsJ． ， 

Co-C体系具有潜在的超高密磁记录性能．同时，非磁性的C给磁性 Co粒子也提供了保护作用， 

防止磁性粒子被氧化． 

H．Wang等采用电弧沉积法制备Co—C膜，研究了非晶质Co—C膜的磁特性和结构演变【9J； 

Delaunay等采用离子束沉积法制备了Co—C膜，分析了加热衬底和随后退火对样品的微结构和 

磁特性的影响 [10]；Konno等应用磁控溅射法制备了Co-C膜，研究了样品的结构特性及磁性能 

等 【1lJ．这些方法的共同点是都采用Co-C共溅沉积．J．Shi等分别用离子束和化学蒸镀法制备 

了Co-C膜和 Co／C多层膜，发现后退火多层膜样品的结构和磁特性明显优于 Co—C共溅合成 

膜的结构和性能 [12]．但是，用这些方法制备的样品的剩磁矩形比较低，且没有研究样品的表面 

粗糙度、形貌和磁畴结构对其磁性能的影响．本文应用对靶磁控溅射法，使Co靶和C靶分层轮 

流溅射，制备了系列类三明治结构的 C／Co／C颗粒膜，研究磁性层的厚度对样品的微结构和磁 

特性的影响． 

1 实 验 方 法 

在室温下应用对靶磁控溅射法制备了 C／Co／C颗粒膜．先后将 Co磁性层和C保护层沉积 

在以非品质的C为衬底的玻璃基片上，基片的尺寸为25 ram~25 mm~1 rilm．C层和 Co层分别 

采用射频溅射和对靶直流溅射模式制备，通过调节溅射时间和功率来控制其厚度．衬底层和保护 

层的C层厚度为30 am，磁性层Co层的厚度在 14．-．34 am范围内变化． 

溅射室本底真空度高于1．2×10_。Pa，以高纯Ar气作为溅射气体，溅射时Ar气压约3．5 Pa． 

溅射完成后，在高真空条件下 (真空度高于 1×10-5 Pa)对样品原位退火，退火温度为400℃，时 

间30 rain． 

用 一2 x射线 (Cu—K )衍射仪 (XRD) 

分析样品的晶体结构，用7310型振动样品磁强 

计 (VSM)测量室温下样品的面内和垂直于膜 

面的矫顽力 (Ⅳ)、 (上)，在Nano IV型扫描 

探针显微镜 (SPM)下观测样品的表面形貌和 

磁畴结构． 

2 结果 与讨 论 

由图 1可见，在未退火样品中衍射峰较 

少，峰的强度弱，不足以判别此样品真实组成成 

分．可以判断，图中强度较高的衍射峰应该对应 

HCP—Co相的(002)织构，其它两个较弱的衍射 

峰对应 (100)、(101)织构．这表明未退火的薄 

膜中已经有部分 HCP—Co形成，呈现出一定的 

磁性，与磁性测量的结果一致．在250℃退火时， 

薄膜中大多数的相为 Co2C[13】13．随着退火温度 

20／(。) 

图1 Co层厚度为20 nm的C／Co／C膜未退 

火和400℃退火 30 min的x射线衍射 

谱 

Fig．1 XRD patterns of C／Co／C films(Co 

layer thickness：20 am)as-deposited 

and annealed at 400 ℃ for 30 min 
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的升高．Co2C开始分解，趋向于 HCP Co微晶．在退火温度为 400℃时 形成更多的 HCP Co 

晶粒 Co2C已完全分解 在 dO0℃遢火 30 rain出现丁强的Co(oo2)、f102)，【1]0)峰．而Co(i01) 

峰减弱 表明在薄膜中存在更多择优取向的 HCP Co晶粒 使磁记录介质的性能提高． 

未退火的C／Co／C膜主要为非晶态相．在 400℃退火后粒子晶化 (图2)图2表明．未遇火 

样品的粒子尺寸约 25 nm 表面平均粗糙度 大于0．7 llnl；退火样品的平均粒径明显减小．粒 

子尺寸在 12~16Ⅱn 表面的平均粗糙度 R 也减小到0．5 nm左右 这与Hayashi等的结果很接 

近 【 这表明退火使样品的颗粒细化且大小均匀．提高了样品表面的平滑度 

围2 C／Co／C膜的扫描探针显微(SPM)表面形貌(AFM)图(c0层厚度为20 11．1) 

Fig·2 AFM images of C／Co／C films(Co layer thickness：20 rim]．[a) ~teposited：(b)annealed 

at 400 ℃ for 30 rain 

从图3可 看出．退火对磁性粒子簇的分布和尺寸有显著的影响 沉积的未退火样品具有明 

显的磁畴，而且磁畴粒子之间相互贯通 没有明确的边界 在400℃退火后，样品中的磁性粒子簇 

的磁畴结构比未退火的样品明显变好，磁畴呈颗粒状且粒于边界比较清晰．尺寸也减小了很多． 

图3 c／co／c膜的SPM扫描畴结构图cMFM)罔 (Co层厚度为20 nm) 

Fig-3 MFM images of C／Co／C films(Co 1％ver thiekness：20 I1【I1) ) ,deposited：Ib1 anhealed 

400℃ for 30mill 
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C。颗粒畴尺寸近于单畴 原因可能是在退火过程中非磁性的 c原子扩散到磁性层中 对磁性的 

co颗粒起到了充分的隔离作用 “ 

随着磁性层厚度的增加．粒径和磁畴簇都略有增大 由图4可看出 在400℃遇火 30 min后 

样品的表面均呈颗粒状．co层厚度为 24 nm的样品比c。层厚度为 20 Ilm的样品表面粒径略有 

增大，颗粒状的磁畴尺寸增加较明显且排列紧密 这可能是由于非磁性的 C原子没有充分包覆 

磁性Co颗粒 磁性粒子间的交换相互作用较强． 

圉4 在 400℃退火30 rnia Co层厚度分别为20 nn1(a】和24 nm(b1的C／'Co／C膜的扫描探针 

显微形貌 ：)和磁畴 (右)圈 

Fig．4 Morphology(1eft)and domain lright)of C,"Co／C filrlls annealed札400℃ r 3c)nfin 

Co layer thickness： 】20 ilI~t(b1 24 iln] 

磁性层的厚度对矫顽力有重要的影响 退 

火后的样品在室温下是磷各向异性的．平行膜 

面剩磁 (̂矗 )比垂直膜面剩磁 l J_)大得 

多，说明磁矩主要排列在膜面内 平行膜面方向 

为易磁化方向 图5显示 矫顽力随着磁性层厚 

度的增加呈先增大后减小的趋势 磁性层厚度 

为2OIlIrl时、矫顽力达到峰值 212．02 kA／'4")Till 

磁性层厚度增大到 24 ilm后，矫顽力大幅度下 

降 表明此时磁性颗粒体积已达到临界值，颗粒 

之间开始互相接触呈网状结构，形成多畴颗粒 

产生了强的交换耦合作用 ．这与对磁畴结构 

的分析结果是一致的． 

从图 5还可看到，剩磁比(sj在磁性层厚 

度为 17 nITl处有显著的增大，之后随磁性层厚 

度的增加变化不大．在磁性悬厚度大干 17 mn 

的C／Co／C膜中剩磁比接近 1．在Co层厚度为 

20 III／l时 剩磁比为 0 81．这对于提高磁记录材 

料的性能是很重要的 

围5 400℃退火的 C／Co／C膜平行膜面方向 

的矫顽力 (鼠)，剩醴比(S)与磁性层厚 

的关系 

Fig．5 Relationship of in—plane日 aad S us 

magnetic I~yer thickn~ for C／Co／C 

films日舢  ed Ht 4。0 c 
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3 结 论 

用对靶磁控溅射法制备的类三明治结构 C／Co／C纳米颗粒膜，磁性层厚度和退火对其微结 

构和磁特性有重要的影响．退火使C充分扩散到磁性颗粒边界，粒子间交换耦合作用显著减弱． 

随着磁性层厚度的增加，矫顽力呈先增大后减小的趋势．磁性层厚度为 20 am时，矫顽力达到峰 

值．适当退火后，颗粒膜中的晶粒多数呈六角密排结构，平均颗粒尺寸为13 am，表面平均粗糙度 

减小到0．5 am左右，磁矩很好地排列在膜面内． 

感谢高凤菊、于红云、潘成福在 VSM 测量及 SPM 测量中给予的支持和帮助． 
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