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Изучены пленки кобальта, осажденные магнетронным методом на аморфный слой Al2O3. Иссле-
дованы морфологические и магнитные особенности, связанные с образованием естественно окис-
ленной антиферромагнитной пленки на кобальте и с интерфейсом Al2O3/Co. Обнаружено изме-
нение знака обменного смещения при температуре ниже 200 K, при увеличении толщины слоя
кобальта более 10 нм на пленке Al2O3.
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ВВЕДЕНИЕ

В последние годы наночастицы ферромагнит-
ных металлов нашли практическое применение
в таких областях, как медицина, технологии на-
копления электроэнергии, электроника и спин-
троника. Такие устройства, часто представляют
собой многослойные структуры, как с магнит-
ными, так и не магнитными слоями, с разме-
рами микрометрового и нанометрового масшта-
бов [1, 2]. В основе большого количества таких
устройств лежит магнитный туннельный пере-
ход, состоящий из двух ферромагнитных слоев,
разделенных диэлектриком [3, 4].

В случае сопряжения ферромагнитного и ан-
тиферромагнитного слоев, при охлаждении ни-
же температуры Нееля, возникает эффект об-
менного смещения (EB). Петля гистерезиса та-
кой структуры смещена относительно нулевого
внешнего магнитного поля. EB является осно-
вополагающим фактором для многих практиче-
ских применений. Эффект EB зависит от интер-
фейсных особенностей. В работе [5] предложе-
но, что атомы, расположенные вблизи границ зе-
рен, имеют меньшее количество связей с сосе-
дями, чем атомы, расположенные в объеме. При
уменьшении размеров кристаллитов энергия об-
менного взаимодействия уменьшается и стано-
вится сравнимой с тепловой энергией. Это при-
водит к нарушению магнитного порядка. Пове-

дение магнитных моментов ферромагнитных ча-
стиц становится подобным поведению магнит-
ных моментов парамагнетиков. Эти факторы,
включая вид материала и его толщина, тип под-
ложки и внешние воздействия, влияют на обмен-
ную связь, характер механизма связи между гра-
ницами раздела и вследствие этого на эффект EB.

Таким образом, появляются проблемы фунда-
ментального характера в области физики твер-
дого тела, связанные с влиянием структурных,
размерных и интерфейсных эффектов, на маг-
нитные характеристики тонкопленочных струк-
тур [6,7].

Ранее, в работе [8] исследована зависимость
эффекта EB от толщины клиновидного кобальта
от 2.7 до 40 нм, выращенном на подложке оксида
алюминия (a-фаза Al2O3 (1120)) ВЧ распылени-
ем. Поверхность кобальта подвергалась воздей-
ствию воздуха при комнатной температуре. Все
образцы имели положительное обменное сме-
щение ниже температуры блокировки и отрица-
тельное обменное смещения вблизи температу-
ры блокировки. Однако в работах мало инфор-
мации о морфологии поверхности и ее взаимо-
связи с обменным смещением. Поэтому изуче-
ние магнитных свойств и интерфейса Co/Al2O3
во взаимосвязи с технологическими условиями
синтеза вызывает заметный интерес. В работе [9]
в структуре Al2O3/Ge/Al2O3/Co методом СКВИД
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магнитометрии и с помощью эффекта Керра про-
анализирована зависимость магнитных свойств
от температуры при различных скоростях напы-
ления структуры.

Раннее, не однократно показана хорошая при-
менимость методов магниооптического эффек-
та Керра и атомно-силовой микроскопии при
исследовании поверхности и интерфейсов тон-
ких слоев. Так структурные дефекты и переори-
ентация спина от внеплоскостной к плоскост-
ной намагниченности обнаружена в тонких сло-
ях кобальта 8–13 монослоев в системе Au/Co [10].
В системе SiO2/Co исследовался рост пленки ко-
бальта на подложках SiO2 с толщиной кобальта от
1 нм и выше с образованием суперпарамагнитной
и ферромагнитной фаз [11]. В системе Co/Pt эти-
ми методами определены вклады интерфейсов и
объемных материалов в магнитооптическую ак-
тивность [12].

В данной работе мы попытались установить
данными методами роль границ раздела пленки
кобальта, осажденной на аморфный слой окси-
да алюминия (Al2O3), в ее магнитных свойствах.
Проведен анализ поведения эффекта EB в двух-
слойных структурах Al2O3–Co с переменной тол-
щиной Co при температуре 300 К и ниже.

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
Все исследуемые пленки получены магне-

тронным методом напыления на сверхвысо-
ковакуумной установке компании «Omicron
NanoTechnology» (Германия) с турбомолеку-
лярными насосами «Pfeiffer Vacuum». Базовое
давление поддерживалось около 10−4 мТорр.
Рабочая аргоновая атмосфера имела давление
3 мТорр. Слой оксида алюминия осаждался
методом высокочастотного магнетронного рас-
пыления мишени Al2O3 (99.99%). Слой кобальта
осаждался методом магнетронного распыления
на постоянном токе из мишени Co (99.95%). Все
мишени произведены компанией «SCOTECH
LIMITED» (Великобритания).

В качестве материала подложки использова-
лось покровное стекло, предварительно очищен-
ное от механических загрязнений, выдержанное
в кипящей перекиси водорода и высушенное
в изопропиловом спирте до полного удаления
влаги. Далее, для уменьшения шероховатостей
и неровностей, подложка обработана методом
ионно-плазменного травления в рабочей камере
непосредственно перед процессом напыления.
Для получения более однородных и изотропных
образцов напыление проводилось на вращающу-
юся подложку при ее температуре T ≈ 373 K.

Нами были получены образцы с переменной
толщиной Co от 4 до 100 нм. Толщина слоя
Al2O3 не изменялась и была равна 5 нм. Кроме
того, для сравнения образцов, были получены
слои кобальта с теми же толщинами на покров-
ном стекле без слоя Al2O3. Скорости осаждения:

Co – 7.2 нм/мин, Al2O3 – 0.55 нм/мин. Скорость
регулировалась мощностью, подаваемой на маг-
нетрон.

Морфология поверхности пленок иссле-
довалась на атомно-силовом микроскопе
VeecoMultiMode (разрешение 1 нм). Были
измерены среднее арифметическое отклонение
профиля (Ra) и диаметр гранул на поверхности
пленки (D). Для контроля скорости напыления
и измерения толщины напыляемых пленок
использовался STM-100/MF (разрешение изме-
рения скорости напыления – 0.1 A/с, разрешение
измерения толщины – 1 A). Результаты прове-
ряли путем получения STEM-изображений
поперечных сечений на просвечивающем элек-
тронном микроскопе Hitachi HT7700.

Магнитные измерения проводились с помо-
щью метода магнитооптического эффекта Керра
(NanoMOKE-2). Магнитное поле было направ-
лено в плоскости пленки вдоль легкой оси на-
магничивания. На рис. 1 представлены СЭМ-
изображения и соответствующие петли гистере-
зиса (вставки) для образцов стекло/Al2O3/Co с
толщиной слоя кобальта 2 (a), 6 (б), 8 (в) и 10
нм (г), демонстрирующие изменения при увели-
чении толщины кобальта.

Исследование химического состава образ-
цов выполняли на электронном спектрометре
SPECS, оснащенном полусферическим ана-
лизатором PHOIBOS 150 MCD 9, с исполь-
зованием монохроматического источника Al
Kα (1486.6 эВ). Обработку спектра выполняли
с помощью программы CasaXPS. Разложе-
ние спектров на компоненты с комбинацией
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Рис. 1. СЭМ-изображения и соответствующие петли
гистерезиса (вставки) для образцов стекло/Al2O3/Co
с толщиной кобальта 2 (a), 6 (б), 8 (в) и 10 нм (г).
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Рис. 2. Зависимости среднего диаметра гранул (а)
и среднего арифметического отклонения профи-
лей Ra (б) поверхностей образцов от толщины
слоя кобальта при температуре 300 K. Образцы
стекло/Al2O3/Co – сплошная линия, стекло/Co –
прерывистая линия.

гауссовых и лоренцевых линий проводили по-
сле вычитания нелинейного фона по Ширли,
используя метод, описанный в работе [13].
В результате получен фотоэлектронный спектр,
с поверхности кобальтовой пленки, который
состоит из основных компонент, характерных
для кобальта с долей равной 49.7% (2p3/2), и
компоненты оксидов с долей равной 41.6%: СоO
и Со3O4 (данные оксиды являются антиферро-
магнетиками с температурами Нееля TN ≈ 290 и
40 K). Эти данные подтверждают наличие окис-
ленной поверхности пленки кобальта, которая
является антиферромагнитной.

ОБСУЖДЕНИЕ
Зависимость диаметра гранул на поверхности

кобальта от толщины слоя кобальта (t), осажен-
ного на слой Al2O3, имеет два минимума при
толщинах кобальта около 4 и 12 нм, с максиму-
мом при толщине слоя кобальта около 8–10 нм
(рис. 2а, сплошная линия). Для сравнения так-
же представлены зависимости для образцов, оса-
жденных на стекло (прерывистые линии). Зави-
симость диаметра гранул на поверхности кобаль-
та от толщины кобальта, осаженного на стек-
ло, имеет один минимум при толщинах кобаль-
та около 8 нм (рис. 2а, прерывистая линия). При
дальнейшем возрастании толщины слоя кобаль-
та на любой подложке, диаметра гранул увеличи-
ваются до 30–32 нм при толщине слоя кобальта
100 нм.

На рис. 2б представлены средние арифметиче-
ские отклонения профилей поверхностей образ-
цов (Ra) в зависимости от толщины слоя кобаль-

та, нанесенного на оксид алюминия, осажденно-
го на стекло (сплошные линии) и для кобальта,
осажденного на стекло (прерывистая линия). За-
висимость Ra в случае образца стекло/Al2O3/Co
начинается со значения, измеренного на поверх-
ности оксида алюминия Ra = 0.26 нм. В случае
образца стекло/Co, Ra начинается со значения,
измеренного на поверхности стекла Ra = 0.32 нм.
Здесь отметим, что значение Ra при осаждении
пленки оксида алюминия толщиной 5 нм умень-
шилось. Вероятно, это связано с тем, что покры-
тие Al2O3 имеет более высокую поверхностную
энергию по сравнению с подложкой SiO2 [14].
В результате Al2O3 заполняет неровности на по-
верхности подложки.

В целом на зависимостях видны общие за-
кономерности, но для образца Al2O3/Co кривая
сдвинута в сторону меньших толщин кобальта.
В обоих случаях, Ra непрерывно увеличивается и
достигает первого максимального значения при
толщине слоя около 4 и 8 нм для образцов Co и
Al2O3/Co соответственно (рис. 2). Далее значе-
ние Ra уменьшается и достигает минимума при
толщине слоя кобальта около 8 и 10 нм для об-
разцов Co и Al2O3/Co соответственно. Затем зна-
чение Ra снова увеличивается и возникает второй
максимум при толщине слоя около 40–50 нм.

Поскольку поверхностная свободная энергия
у кобальта, значительно выше, чем у стекла
и оксида алюминия, то можно ожидать, что
рост кобальта проходит по механизму Фольме-
ра–Вебера. В этом случае рост изначально идет
в форме островов, с высокой скоростью зароды-
шеобразования, затем следует период, в течение
которого скорости зарождения и роста примерно
равны. В этот период формируется первый мак-
симум на зависимости Ra от толщины кобаль-
та (при толщине кобальта 4 и 8 нм для образ-
цов Al2O3/Co и Co соответственно). В дальней-
шем идет медленное снижение плотности ост-
ровков для более толстых слоев, в результате ост-
ровки сливаются вместе при более высоких тол-
щинах [15].

Второй максимум на зависимости Ra(t) форми-
руется в связи со следующими причинами. Из-
вестно, что в пленках кобальта при толщинах
20–30 нм присутствуют как неелевские, так и
блоховские стенки. При дальнейшем росте плен-
ки до толщин около 40–60 нм энергии дан-
ных стенок совпадают. В этот момент возника-
ет второй максимум на зависимости Ra(t). При
еще больших толщинах кобальта энергия нее-
левской стенки превышает блоховскую. Анизо-
тропия формы этих пленок меньше, чем у бо-
лее тонких пленок, и перпендикулярная магни-
токристаллическая анизотропия становится все
более и более значительной [16].

Для исследования магнитных свойств интер-
фейсов, были измерены петли магнитного ги-
стерезиса в температурном интервале от 4.2 до
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Рис. 3. Температурные зависимости коэрцитивных
сил Hc для образцов стекло/Co, с толщинами кобальта
5, 7, 10, 20, 40 и 100 нм. Скорость осаждения кобальта
7.2 нм/мин.
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Рис. 4. Температурные зависимости коэрцитивных
сил Hc для образцов стекло/Al2O3/Co, с толщинами
кобальта 6, 8, 10, 40 и 100 нм. Линия «10 нм (1)» для
образца со скоростью осаждения 1.2 нм/мин. Линия
«10 нм (2)» для образца стекло/Co/Al2O3. «пов» – из-
мерения сделаны с поверхности образца; «обр» – из-
мерения сделаны с обратной стороны образца.

300 К. Эффект EB характеризуется полем обмен-
ного смещения He = (H1 − H2)/2 и коэрцитивной
силой Hc = (|H1| + |H2|)/2. H1 и H2 соответствуют
значениям магнитных полей, при которых на-
магниченность петли гистерезиса меняет знак,
при уменьшении и увеличении напряженности
магнитного поля.

На рис. 3 и 4 показаны зависимости коэрци-
тивных сил (Hc) от температуры для образцов
стекло/Co (рис. 3) и стекло/Al2O3/Co (рис. 4).
Для образца стекло/Al2O3/Co с толщиной ко-
бальта 100 нм петли гистерезиса измерены с по-
верхности образца (рис. 4 – «пов») и с обратной
стороны образца (рис. 4 – «обр»). Коэрцитивные
силы со стороны поверхности и с обратной сто-
роны оказались практически одинаковые.
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Рис. 5. Температурные зависимости обменных смеще-
ний He для образцов стекло/Co, с толщинами кобаль-
та 5, 7, 10, 20, 40 и 100 нм. Скорость осаждения кобаль-
та 7.2 нм/мин.
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Рис. 6. Температурные зависимости обменных смеще-
ний He для образцов стекло/Al2O3/Co, с толщинами
кобальта 6, 8, 10, 40 и 100 нм. Линия «10 нм (1)» для
образца со скоростью осаждения 1.2 нм/мин. Линия
«10 нм (2)» для образца стекло/Co/Al2O3. «пов» – из-
мерения сделаны с поверхности образца; «обр» – из-
мерения сделаны с обратной стороны образца.

Обращает на себя внимание тот факт, что для
образцов стекло/Al2O3/Co с толщиной кобальта
менее 20 нм существуют максимумы на зависи-
мости Hc(T ). При увеличении толщины кобаль-
та от 6 до 20 нм максимум зависимости смещает-
ся от ≈160 до ≈125 К. Для слоев кобальта толщи-
ной более 20 нм максимумы не наблюдаются. Для
образцов стекло/Co на зависимости Hc(T ) также
есть максимумы при толщине кобальта 10 и 20 нм
при температуре около 150 К.

На рис. 5 и 6 показаны зависимости обмен-
ных смещений (He) от температуры для образцов
стекло/Co (рис. 5) и стекло/Al2O3/Co (рис. 6). Из
рисунка 4 видно, что при толщине кобальта на
стекле (стекло/Co) менее 8 нм величина обмен-
ного смещения менее 5 Э и имеет положитель-
ный знак во всем интервале температур (рис. 5).
Но при осаждении кобальта на слой Al2O3, при
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тех же толщинах кобальта, величина обменного
смещения имеет отрицательный знак при темпе-
ратуре ниже≈170 K (рис. 6). При увеличении тол-
щины кобальта на слое Al2O3 от 10 до 20 нм вели-
чины обменных смещений в обоих случаях име-
ют положительные знаки и достигают максимума
при температурах около 100 K. При дальнейшем
увеличении толщины слоя кобальта до 40 нм и
более в обоих случаях обменное смещение умень-
шается.

Для образца стекло/Al2O3/Co с толщиной ко-
бальта 100 нм обменное смещение со стороны по-
верхности оказалась немного больше, чем с об-
ратной стороны.

Такие результаты, показывают, что обменное
смещение возникает из-за образования антифер-
ромагнитного оксидного слоя CoO на поверхно-
сти кобальта. Вклад существенен при толщине
кобальта менее 20 нм кобальта. Но изменение за-
висимостей He(T ) для пленок стекло/Al2O3/Co
показывает, что существует вклад и от интерфей-
са Al2O3/Co.

Следует отметить, что температура, при кото-
рой происходит смена знака обменного смеще-
ния уменьшается от 190 до 160 К при увеличе-
нии толщины кобальта от 6 до 10 нм в образцах
стекло/Al2O3/Co.

Из анализа зависимостей диаметра гранул и Ra
на поверхности кобальта, а также He от толщины
кобальта при комнатной температуре следует от-
метить следующее. Зависимость He, так же, как
и зависимость Ra имеет два максимума: в области
4–8 нм, а также 40–60 нм, в зависимости от осно-
вания, на которое осажден кобальт. Зависимость
He от диаметра гранул на поверхности кобальта
не наблюдается. Вероятно, что вклад размеров зе-
рен в величину обменного смещения, связан не
только с изменением размеров зерен и шерохова-
тости, но и со спиновой структурой и анизотро-
пией антиферромагнетика [17].

Для уточнения влияния интерфейса Al2O3/Co
на смену знака величины обменного смещения,
были получены дополнительные образцы. Для
изменения шероховатости поверхности кобаль-
та уменьшена скорость осаждения кобальта с 7.2
до 1.2 нм/мин. Для того, чтобы убрать влияние
слоя CoO была изменена очередность напыле-
ния с Al2O3/Co на Co/Al2O3. Кроме того, ввиду
отличия температуры плавления материалов Co
и Al2O3, ожидалось морфологическое изменение
интерфейса Co–Al2O3.

Так при осаждении кобальта толщиной 10 нм
на слой Al2O3 с уменьшенной скоростью (от 7.2
до 1.2 нм/мин) величина обменного смещения
стала иметь отрицательный знак только от 140 до
160 К (рис. 6, линия – 10 нм (1)). Зависимость
коэрцитивной силы от температуры представле-
на на рисунке 4 (линия – 10 нм (1)).

При изменении очередности осаждения сло-
ев стекло/Co(10 нм)/Al2O3 величина обменного
смещения имеет во всем интервале температур

положительный знак (рис. 6, линия – 10 нм (2)).
В данном случае обменное смещение имеет мак-
симальные значения при температуре ≈100 K,
а зависимость He(T ) подобна как для образца
стекло/Co(10 нм). Следует отметить, что для этой
толщины кобальта зависимость Ra от толщины
слоя Co имеет максимум Ra ≈ 0.5 нм. Зависимость
коэрцитивной силы от температуры представле-
на на рис. 4 (линия – 10 нм (2)).

Сравнение результатов атомно-силовой мик-
роскопии и магнитооптических измерений (ана-
лиз зависимостей Hc(T ) и He(T )) позволяют сде-
лать вывод о наличии неоднородностей, как на
поверхности пленки кобальта, так и на интер-
фейсе Al2O3 – Co.

Для образцов с обратной очередностью слоев
стекло/Co/Al2O3 и при более медленном оса-
ждении Co (стекло/Al2O3/Co), зависимость
H е(T ) аналогична, как у системы Co/CoO
(ФМ/АФМ) с температурой блокировки близ-
кой к TB ≈ 176 К [18]. То есть, такие режимы
осаждения приводят к более плоскопарал-
лельной/слоистой границе раздела Co/Al2O3 и
Al2O3Co с наименьшей долей неоднородностей
на интерфейсе и поверхности.

Для образцов стекло/Al2O3/Co с толщинами
Co менее 10 нм осажденного с повышенной
скоростью, зависимость H е(T ) подобна зависи-
мости, получаемых от магнитных частиц типа
«ядро-оболочка» Co-CoO. Очевидно, что такая
магнитная структура образуется на интерфейсе
Al2O3/Co. Увеличенная шероховатость при ма-
лой толщине Co (4–5 нм) и резкое ее уменьшение
до ≈ 0.35 нм (при толщине кобальта ≈ 8 нм), по-
казывает резкое уменьшение относительной до-
ли частиц Co-CoO [19]. Таким образом, этот ре-
жим осаждения приводит к появлению неодно-
родностей, как на интерфейсе, так и на поверх-
ности кобальта.

Морфологические неоднородности на поверх-
ности кобальта и в интерфейсе Al2O3/Co при-
водят к изменению TB при толщинах Co менее
20 нм. Увеличение доли антиферромагнитной со-
ставляющей (доли оксидов) относительно доли
ферромагнитной составляющей, приводит к воз-
растанию TB, приближаясь к TN (рис. 6).

Причиной таких изменений обменного сме-
щения, вероятнее всего является пористость
Al2O3. Кобальт при скорости 7.2 нм/мин оса-
ждается в поры Al2O3, образуя частицы типа
«ядро-оболочка» Co-CoO и возникает вклад в об-
менное смещение от интерфейса Al2O3/Co. При
скорости 1.2 нм/мин глубина проникновения
становится меньше, и доля частиц типа «ядро-
оболочка» Co-CoO уменьшается. Интерфейс ста-
новится подобен слоистой структуре. При изме-
нении очередности напылении на Co/Al2O3, сна-
чала кобальт формирует «шероховатую» границу,
а затем на него оседает Al2O3. Слой CoO здесь от-
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сутствует. Зависимость He(T ) становиться поло-
жительной.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Методами атомно-силовой микроскопии, маг-

нитооптическим эффектом Керра и электронной
спектрометрией исследовано влияние интерфей-
са Al2O3/Co и окисленной поверхности тонкой
пленки кобальта, осажденной магнетронным ме-
тодом на аморфный слой Al2O3, на ее магнитные
свойства. Обнаружено изменение знака обмен-
ного смещения при температуре ниже 200 K, при
увеличении толщины слоя кобальта более 10 нм
на пленке Al2O3. Мы связываем это с образовани-
ем магнитных частиц типа «ядро-оболочка» Co-
CoO на интерфейсе Al2O3/Co. При изменении
очередности осаждения слоев знак величины об-
менного смещения становиться положительным,
что характерно для слоистой системы ферромаг-
нетик/антиферромагнетик.

Результаты работы по выращиванию тонких
пленок, при различных условиях (скоростях оса-
ждения, вращении, материалах и температурах
подложки), могут дать дополнительную инфор-
мацию о формировании границ раздела во время
роста тонкой пленки кобальта, и использоваться
в качестве рекомендаций при производстве мно-
гослойных структур, предназначенных для хра-
нения информации, сенсорных датчиках и дру-
гих устройств.

Исследование выполнено в рамках темы госу-
дарственного задания ФГАОУ ВО Сибирский фе-
деральный университет (FSRZ-2023-0008).
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Influence of the Al2O3 layer on the structural and temperature-dependent

magnetic properties of thin cobalt films

A. V. Kobyakov*, G. S. Patrin, V. I. Yushkov

Siberian Federal University, Krasnoyarsk, 660041 Russia
Federal Research Center “Krasnoyarsk Scientific Center of the Siberian Branch

of the Russian Academy of Sciences”, Krasnoyarsk, 660036 Russia
*e-mail: nanonauka@mail.ru

We studied cobalt films deposited by the magnetron method on an amorphous Al2O3 layer. The
morphological and magnetic features associated with the formation of a naturally oxidized
antiferromagnetic film on cobalt and the Al2O3/Co interface were studied. A change in the sign of
the exchange bias at temperatures below 200 K was detected when the thickness of the cobalt layer on the
Al2O3 film increased to more than 10 nm.

Keywords: ferromagnetic film, aluminum oxide, exchange bias, interface.
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