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ВВЕДЕНИЕ
Магнитные металлические периодические 

системы (МПС) являются перспективными ма-
териалами для магнитооптической записи и 
хранения информации [1]. Один из примеров 
таких материалов – сверхрешетки переходный 
металл\ редкоземельный металл (ПМ/РЗМ), 
интерес к которым вырос после того, как поя-
вилась возможность переключения магнитного 
момента системы с помощью фемтосекундного 
лазерного импульса без приложения внешнего 
магнитного поля [2–5]. Для этого необходимо 
выполнение трех условий [2]: антипараллельное 
упорядочение магнитных моментов подрешеток 
ПМ и РЗМ, наличие температуры компенсации 
и перпендикулярной магнитной анизотропии. 
Сверхбыстрое переключение магнитных момен-
тов наблюдали в сверхрешетках c тонкими сло-
ями Gd/Co, Tb/Co, Ho/CoFe [2] и аморфных 
сплавах GdFeCo [6], TbCo [7], DyCo и т.п.

Магнитные свойства тонких пленок ПМ/РЗМ 
(толщиной нескольких нм) существенно зависят 
от состояния как самих слоев, так и интерфей-
сов. Характерной особенностью этих систем яв-
ляется наличие неоднородной внутрислойной 
атомной и магнитной структуры, обусловлен-

ной влиянием таких факторов, как размерные 
эффекты [8], эффекты близости соседних сло-
ев, межслойное обменное взаимодействие, осо-
бенности атомной структуры отдельных слоев и 
межслойных границ [9], образование аморфного 
сплава РЗМ–ПМ или интерметаллических сое-
динений [10]. Для понимания физических меха-
низмов, приводящих к возникающим особен-
ностям магнитных свойств систем с сочетанием 
переходного и редкоземельного металлов, необ-
ходимо проведение комплексных структурных 
исследований, в которых будет получена инфор-
мация как о внутрислойной структуре, так и о 
структуре межслойных границ. Раннее мы пока-
зали, что МПС Dy/Co представляют собой спла-
вы с модуляцией состава, в которых имеется не 
только жесткая периодичность в толщинах и со-
ставах, но и взаимная диффузия Co и Dy на меж-
слойных границах, которая приводит к периоди-
ческому изменению концентраций компонентов 
с глубиной [11, 12]. В слоях 2–3 нм при магне-
тронном распылении наблюдали образование 
стеклообразного интерметаллического соеди-
нения DyCo2 [12]. Фактически эта периодиче-
ская многослойная система демонстрировала 
чередование слоев DyCo2 и Co, что и определяет 
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необычное поведение намагниченности много-
слойной системы с толстыми слоями.

Выбор подложки для последующего форми-
рования планарных систем может оказывать 
существенное влияние на их структурное фа-
зообразование. Например, в работе [13] при фор-
мировании тонких пленок нитрида тантала на 
кремниевой и стеклянной подложках было обна-
ружено образование различных структурных фаз 
системы Tа–N. Цель работы – исследование вли-
яния материала подложки и буферного слоя на 
процесс формирования периодических много-
слойных систем Dy/Co и их магнитные свойства. 

ЭКСПЕРИМЕНТ
Исследования выполнены на двух МПС, вы-

ращенных методом высоковакуумного магне-
троного распыления на монокристаллических 
и аморфных подложках. Напыление проводили 
при комнатной температуре. Образец А представ-
ляет собой систему [Dy(2 нм)/Co(3 нм)]40, сфор-
мированную на монокристаллической подложке 
Si (100) с буферным слоем Nb (10 нм) и закрытую 
сверху слоем Al (10 нм). Периодическая структу-
ра образца Б [Dy(2 нм)/Co(3 нм)]20 сформирова-
на на аморфной подложке из стекла, с буферным 
слоем Ta толщиной 5  нм и закрытую сверху за-
щитным слоем Ta толщиной 3 нм. Отметим, что 
параметр кристаллической решетки объемного 
тантала (Im3m, a = 0.330256 нм [14]) лишь незна-
чительно отличается от объемного ниобия (Im3m, 
a = 0.330121 нм). Ниобий и тантал являются па-
рамагнетиками. В итоге были получены два об-
разца, выращенные при одинаковых условиях на 
различных подложках и буферных слоях. 

Структурные исследования проведены мето-
дами рентгеновской рефлектометрии и рентге-
новской дифрактометрии. Измерения угловых 
зависимостей зеркального отражения прове-
дены на рентгеновском дифрактометре Rigaku 
SmartLab с вращающимся анодом в CuKα1-из-
лучении. Оптическая схема включала в себя па-
раболическое коллимирующее зеркало и кри-
сталлический монохроматор 2xGe(220). Для 
уменьшения диффузного рассеяния и повыше-
ния соотношения сигнал/шум перед детектором 
устанавливали узкую щель. 

Анализ рефлектометрических данных прове-
ден в рамках ламельного подхода, подробно опи-
санного в [12]. В результате подгонки был восста-
новлен профиль распределения поляризуемости 
по глубине структуры. На рис. 1 и рис. 2 показа-
ны экспериментальные и теоретические кривые 
зеркального отражения для образцов А и Б.

На кривых рис. 1, рис. 2 видны ярко выражен-
ные сверхструктурные пики со средним перио-
дом ~0.85°. Осцилляции с большим периодом, 
обусловленные интерференцией рентгеновского 
излучения от нижней границы защитного слоя, и 
высокочастотные осцилляции соответствуют ин-
терференции рентгеновского излучения от всей 
МПС. При этом распределение интенсивности 
пиков на кривой рентгеновской рефлектометрии 
позволяет оценить соотношение толщин сло-
ев, составляющих МПС. Повышенное значение 
фона в области больших углов на кривых рентге-
новской рефлектометрии может быть связано как 
с некогерентным рассеянием, так и с наличием 
флуоресцентного излучения от диспрозия и ко-
бальта, возбуждаемого падающим CuKα1.
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Рис. 1. Теоретические (сплошные) и экспериментальные 
(точки) кривые рефлектометрии для образца А и кривая 
невязок σ. На вставке представлен фрагмент кривой в диа-
пазоне 2.35–2.40 град.
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Рис. 2. Теоретические (сплошные) и экспериментальные 
(точки) кривые рефлектометрии для образца Б и кривая 
невязок σ. На вставке представлен фрагмент кривой в ди-
апазоне 2.51–2.64 град.
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При анализе рефлектограммы от кривой рент-
геновской рефлектометрии образца А не удалось 
получить хорошего согласия с эксперименталь-
ными данными, используя модель с номинальны-
ми толщинами слоев Dy и Co. Известно, что слой 
алюминия толщиной 10 нм может не полностью 
защищать периодическую систему от проникно-
вения атмосферного кислорода [14], что приводит 
к окислению редкоземельного металла. Поэтому 
модель была усложнена: распределение поляри-
зуемости последних 3 бислоев перед защитным 
слоем варьировали отдельно от основной перио-
дической системы. Использование такой модели 
позволило получить хорошее согласие теоретиче-
ских и экспериментальных кривых. В результате 
процедуры подгонки было получено распределе-
ние поляризуемости по глубине (рис. 3). 

Анализ угловой зависимости интенсивности 
зеркального отражения от образца Б проводи-
ли, используя модель с номинальными толщи-
нами слоев без варьирования отдельных перио-
дов МПС. В результате удалось получить хорошее 
согласие теоретической и экспериментальной 
кривых, что может свидетельствовать о хороших 
покрывных качествах слоя Ta, который не позво-
ляет кислороду проникнуть в структуру и вызвать 
окисление редкоземельного элемента. 

Для системы Dy 2  нм/Co 3  нм среднее зна-
чение поляризуемости [12] находится близко к 
χ0=4.477‧10−5. Профили распределения поляризу-
емости одного периода для образцов А и Б пред-
ставлены на рис. 4. Видно, что полученные профи-

ли поляризуемости для обоих образцов находятся 
выше линии среднего значения поляризуемости 
χ0, при этом распределение поляризуемости в пе-
риоде для образца А отличается от образца Б. 

Такое поведение профилей нельзя объяснить в 
рамках модели с диффузно-перемешанными сло-
ями. Вероятно, в исследуемых образцах наблюда-
ется перемешивание слоев кобальта и диспрозия 
между собой на границе и/или в объеме с возмож-
ным образованием интерметаллидов различного 
состава. Согласно фазовой диаграмме состояний 
системы Dy–Co [15], при температуре T=290 K  
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Рис. 3. Профиль распределения реальной части поляризуемости по глубине для образцов А (кристалличе-
ская подложка) и Б (аморфная подложка).
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образовываются следующие интерметаллиды: 
DyCo2, DyCo3, Dy12Co7 и Dy2Co7. Расчетные зна-
чения поляризуемости для DyCo2 и Co близки, 
что и наблюдается на профиле распределения по-
ляризуемости для образца А. Таким образом, об-
разец А может быть описан как состоящий пре-
имущественно из слоев интерметаллида DyCo2 и 
слоев Co. В образце Б ситуация другая, коэффи-
циенты поляризуемости в слоях Dy и Co немного 
меньшие, чем в образце А, но больше, чем сред-
нее значение поляризуемости χ0 (χ0 =4.477‧10−5). 
Это может указывать на то, что в результате взаи-
модиффузии металлов образовался другой интер-
металлид с меньшей поляризуемостью. Следова-
тельно, необходимо уточнение фазового состава. 

Для определения фазового состава исследуе-
мых образцов проанализированы кривые диф-
ракционного отражения (КДО), измеренные как 
в геометрии скользящего падения при различных 
углах входа падающего излучения, так и в стандарт-
ной θ-2θ-геометрии на дифрактометре PANalytical 
Empyrean Series 2 с использованием CoKα1-излу-
чения. При этом КДО в геометрии скользяще-
го падения более чувствительна к структурным 
особенностям приповерхностных слоев, а КДО в 
θ-2θ-геометрии – к более глубоким слоям. 

Исследования показали (рис. 5), что при 
θ-2θ-съемке на КДО для образца А наблюдаются 
пики от Nb и Si, что указывает на кристалличе-
ское состояние буфера и подложки. В то же время 
КДО для образца Б не содержит дифракционных 
пиков, не только от подложки, но и буферного 
слоя Ta. Согласно [16, 17], при напылении тон-
кого (до 2 нм) слоя Ta на некристаллическую 
подложку формируется аморфный слой Ta, при 
увеличении толщины слоя Ta выше 2 нм – тетра-
гональная кристаллическая решетка β-фазы Ta. В 
соответствии с этим, можно предположить, что в 

слое Ta существует переход от аморфного к нано-
кристаллическому β-Ta-состоянию. Дифракци-
онных пиков от возможных структурных фазо-
образований в МПС, измеренных в стандартной 
геометрии на КДО для обоих образцов не наблю-
дается, вероятно, из-за их малых толщин слоев.

Рентгенофазовый анализ данных дифракции 
при фиксированном угле скольжения рентгенов-
ского излучения на исследуемые образцы ω=1° 
(рис. 6) подтвердил наличие фазы с кубической 
решеткой DyCo2 в образцах А и Б. Наиболее ярко 
выражены дифракционные пики DyCo2 (220) и 
(222). Для образца Б на КДО наблюдаются диф-
ракционные пики, которые могут быть иденти-
фицированы как дифракционные отражения от 
DyCo2 и DyCo3. Наличие гексагональной фазы 
DyCo3 подтверждается отражениями (11–20) и 
(11–23). Интенсивность пиков от DyCo2 в образ-
це Б значительно меньше, чем в образце А, что 
может указывать на то, что интерметаллид нахо-
дится в нанокристаллическом состоянии. Линии 
DyCo3 также являются слабоинтенсивными. Фа-
зообразование интерметаллидов DyCo2 и DyCo3 
согласуется с фазовой диаграммой Dy–Co [15].

Для обоих образцов первым слоем на буфе-
ре являлся слой Dy, и, вероятно, его дальней-
шее структурное “поведение” и определяло ме-
ханизм запуска образования того или другого 
интерметаллида. В частности, влияние кристал-
лической подложки кремния приводит к обра-
зованию кристаллического буфера ниобия, ко-
торый, в свою очередь, оказывает влияние на 
структурообразование кубического DyCo2 из-за 
взаимной диффузии металлов. В то же время из-
за некристаллической подложки тонкий буфер-
ный слой тантала получается аморфным, что не 
приводит к текстурированию Dy и Co, а ввиду 
наличия сильного диффузного перемешивания 
металлов их интерметаллиды могут образовать-
ся в виде нанокристаллитов различной ориен-
тации. В результате для образца Б на КДО фор-
мируются низкоинтенсивные дифракционные 
пики от слоев интерметаллидов. 

Образцы А и Б имеют разные магнитные 
свойства. На СКВИД магнетометре были из-
мерены петли гистерезиса с максимальным 
внешним полем ±15 кЭ в диапазоне температур 
90–300 К. Магнитный момент M измеряли в маг-
нитном поле, направленном перпендикулярно 
плоскости образцов. Поскольку исходные дан-
ные содержат информацию не только от пленки, 
но и от подложки, для выделения информации 
о пленке дополнительно измеряли зависимости 
M(H) для чистой подложки, которые затем вы-
читали из исходных данных.

Петли гистерезиса, полученные при темпера-
турах 90, 150 и 300 К, представлены на рис. 7 и 
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рис. 8. Петля гистерезиса для образца А на кри-
сталлической подложке Si(001), снятая при 90 К, 
имеет прямоугольную форму. Интерметаллид 
DyCo2 является ферримагнетиком с температу-
рой Кюри 150 К [18]. При 90 К вдоль внешнего 

магнитного поля проявляется сильная перпен-
дикулярная анизотропия. Согласно [19], темпе-
ратура компенсации Tcomp рассмотренной систе-
мы находится вблизи 110 К. В полях насыщения 
ниже Tcomp вдоль внешнего поля ориентируется 
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магнитный момент подрешетки диспрозия, а 
против поля – магнитные момент подрешеток 
кобальта. Выше 150 К магнитный момент образ-
ца лежит в плоскости пленки.

Для образца Б петля гистерезиса при темпе-
ратуре 90 К состоит из двух петель (рис. 8). Это 
свойственно для материалов с более чем одной 
магнитной фазой, например, DyCo2 и DyCo3, ко-
торые перемагничиваются неодновременно. Тем-
пература Кюри DyCo2 составляет около 150  К, 
а DyCo3 около 450  К. Таким образом, при тем-
пературе выше 150 К только магнитный момент 
DyCo3 остается ориентированным вдоль нормали 
к поверхности пленки. При 300 К магнитный мо-
мент образца лежит в плоскости пленки.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Взаимодополняющими рентгеновскими и 

магнитометрическими исследованиями много-
слойных периодических систем Dy/Co показа-
но, что при магнетронном распылении образо-
вание той или иной фазы зависит от материала и 
кристаллической структуры подложки и буфер-
ного слоя. 

В образце, выращенном на кристаллической 
подложке Si, формируется кристаллический бу-
ферный слой Nb, что приводит к образованию 
интерметаллида DyCo2. В образце, выращенном 
на стеклянной подложке, образуется рентгено-
аморфный буферный слой Ta, на котором фор-
мируются интерметаллиды DyCo2 и DyCo3.

Основной причиной фазообразования раз-
личных интерметаллидов является структурное 

состояние буферного слоя – кристаллического в 
случае кристаллической подложки и аморфного 
в случае стеклянной. Наличие таких фаз приво-
дит к изменениям магнитных свойств периоди-
ческих структур Dy/Co. 

Работы по синтезу образцов выполнены при 
финансовой поддержке Российской Федерации, 
Министерства науки и высшего образования, 
соглашение № 075-15-2022-830 от 27 мая 2022 г. 
(продолжение Соглашения № 075-15-2021-1358 
от 12 октября 2021 г). Исследования методом 
рентгеновской дифрактометрии выполнены в 
рамках государственного задания Минобрнауки 
России (тема “Спин”, № 122021000036-3). 

Эксперименты по рентгеновской диагностике, 
выполненные на оборудовании Курчатовского 
комплекса синхротронно-нейтронных исследо-
ваний НИЦ “Курчатовский институт”, и анализ 
экспериментальных данных проведены при фи-
нансовой поддержке Российской Федерации в 
лице Министерства науки и высшего образова-
ния, соглашение № 075-15-2021-1350 от 5 октября 
2021 г. (внутренний номер 15.СИН.21.0004).

Авторы данной работы заявляют, что у них 
нет конфликта интересов.
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PECULIARITIES OF THE FORMATION OF Dy/Co PERIODIC 
MULTILAYER SYSTEMS UPON MAGNETRON SPUTTERING

G. V. Prutskov1,  I. A. Subbotin1,  E. A. Kravtsov2, 3,  M. V. Makarova2, 3, *,  
M. A. Milyaev2, 3, and E. M. Pashaev1
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X-ray and magnetometry methods are used to show that, during magnetron sputtering of Dy/Co periodic 
multilayer systems, the DyCo2 and DyCo3 intermetallics form. The main reason for the phase formation 
of various intermetallics is the structural state of buffer layer, namely, its crystalline and amorphous state in 
the case of crystalline and glass substrate, respectively.
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