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ИССЛЕДОВАНИЕ ПЛЕНОЧНЫХ МЕТАЛЛ-ОКСИДНЫХ 
ГЕТЕРОСТРУКТУР НА ПОВЕРХНОСТИ АЛЮМИНИЯ 

С ПОМОЩЬЮ ЭФФЕКТА МЕССБАУЭРА 

Показаны возможности использования эффекта Мессбауэра при исследо-
вании особенностей формирования игольчатых частиц железа в порах анодных 
оксидных пленок на поверхности алюминия и магнитных свойств полученных 
покрытий как сред для вертикальной записи информации. 

Пленочные металл-оксидные гетероструктуры, благодаря удачному соче-
танию электрических, механических, оптических и других свойств, широко 
используются в разнообразных устройствах электронной техники [1 ]. В по-
следние годы с целью создания носителей для вертикальной магаитной записи, 
позволяющей на порядок повысить плотность записи и информационную 
емкость дисковых ЗУ, интенсивно исследуются магаитные покрытия на основе 
металл-оксидных гетероструктур на поверхности алюминия [2—4 ]. Маг-
нитная среда с перпендикулярной магнитной анизотропией в указанных пле-
ночных системах реализуется за счет образования ячеистой структуры (анод-
ный оксид алюминия) с распределенными в ней игольчатыми частицами фер-
ромагнитного металла или сплава, ориентированными длинной осью вдоль 
нормали к плоскости пленки. 

Параметры ячеистой структуры анодного оксида алюминия, вид мате-
риала-заполнителя (Fe, Со, Ni), структура полученных игольчатых частиц 
определяют значения намагниченности насыщения М„ константы перпен-
дикулярной магнитной анизотропии Â i и коэрцитивной силы таких структур 
Яс^, при этом наиболее подходящими для записи информации считаются Fe-
содержащие покрытия [2]. Они характеризуются максимальными зна-
чениями М„ /Tj амплитуды считываемого сигнала, а при использовании до-
полнительной технологической операции в процессе получения — расши-
рения пор — приемлемыми для записи значениями Н х̂ ~ 1000 Э. 

Большие возможности в исследовании таких покрытий представляет эф-
фект Мессбауэра, однако в этой области имеются лишь единичные работы [3, 
4 ]. Весьма важными, в частности, могут быть сведения о кинетике процесса 
заполнения пор и магнитном состоянии вещества игольчатых частиц, что яв-
ляется целью настоящей работы. Пленочные металл-оксидные гетерострукту-
ры получались электрохимическим осаждением железа в поры анодной ок-
сидной пленки (АОП), сформированной на поверхности алюминия АД-1 при 
анодировании в сернокислом электролите [5 ]. Толщина АОП варьировалась в 
пределах 10—15 мкм изменением времени анодирования от 20 до 40 мин. Ддя 
увеличения диаметра пор от 15 до 30 им дополнительно проводилась обработка 
АОП 

щавелевой кислотой. Электрохимическое осаждение металлов в поры 
сформированных таким образом пленок осуществлялось током переменной 
полярности (50 Гц) из электролитов на основе сульфатов соответствующих 
металлов при 18—23°С и напряжении на клеммах 14—17 В. Количество 
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Содержание железа в порах анодного оксида (мг/см') 
в зависимосга от времен анодирования и расширения поры 

(время осахшения 20 мин) 

'анад> 

0 10 20 40 60 

20 0,982 0,1055 0,1095 0,1012 0,1188 

40 0,1302 0,965 0,13i8 0,1322 0,1382 

металла, осажденного в поры АОП, определялось фотокалориметрическим 
методом. Структура пленок изучалась с помощью рентгеновского дифракто-
метра ДРОН-2, сканирующего микроскопа "Jeol-lOOCX", магнитные харак-
теристики — с помощью вибрационного магнитометра в полях до 15 кЭ. 
Мессбауэровские исследования проводились с источником у-излучения 
^Со(Сг) в обычной геометрии прохождения [6 ]. Для получения большей 
интенсивности спектров поглощения образец представлял собой набор из не-
скольких идентичных пленок, наложенных друг на друга. 

По данным электронно-микроскопических исследований диаметр пор 
АОП и, следовательно, диаметр иглообразных металлических частиц — 15— 
30 им. Содержание металла в порах АОП зависит от толщины АОП, условий 
осаждения и составляет 0,09—0,14 мг/см^ (см. таблицу). Увеличение толщины 
АОП, как и расширение пор, способствует увеличению содержания Fe в порах. 

Анализ спектров обратного ядерного рассеяния показал, что содержание 
металла на поверхности АОП составляет 0,25 ат.%, т. е. на порядок меньше 
его содержания в прилегающем к алюминиевой основе прибарьерном слое 
(6 ат. %) [5 ]. Эти результаты в совокупности с литературными данными поз-
воляют сделать вывод о том, что при электрохимическом осаждении металл 
начинает осаждаться в порах со стороны алюминиевой основы и в дальнейшем 
заполняет их. 

Представленные на рис. 1,2 результаты мессбауэровских измерений пока-
зывают, что в спектрах всех исследованных образцов присутствуют вклады 
магнитной и немагнитной составляющих. Магнитный секстет по положению и 
магнитному расщеплению соответствует металлическому железу ^Fe. 
Происхождение центральной линии, имеющей изомерный сдвиг - 0 , 4 мм/с и 
квадрупольное расщепление "0,8 мм/с, мы связываем с образованием на 
поверхности AI2O3 переходного слоя (ПС) от структуры подложки к «мас-
сивной» пленке осажденного металла. Наличие ^ ь ш и х структурных иска-
жений в этом ПС (по сравнению с a - F e ) приводит к разрушению магнитного 
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Рис. 1. Мессбауэровские спектры Ре-содержащих АОП: 
а - 'анод ~ 40,» - 20 мин (время осаждения 20 мин) 
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Puc. 2. Мессбауэровские спектры гетероструктур, полученные при съемке под различными углами 
падения у-квантов в к плоскости пленки: 

" - 'анод " 'р«сш ~ во * - 'анод " «рюш " ^ 

упорядочения в a - F e . Мессбауэровские спектры с идентичными харак-
теристиками наблюдались в [7—9 ] при исследовании пленки ^Fe на »/-А120з 
и в сплаве А1—Fe. Очевидно, что в АОП-пленках за счет образования системы 
пор доля поверхностных состояний может быть существенно увеличена. Соот-
ношение вкладов магнитной и немагнитной составляющих в спектре зависит 
от условий получения пленки, главным образом от времени анодирования. 
Сшосительная интенсивность линий магнитного подспектра растет при 
увеличении времени анодирования и диаметра поры, однако при всех условиях 
парамагнитная составляющая присутствует в спектрах. 

Сопоставление спектров образцов, полученных при различных условиях, 
позволяет сделать вывод о том, что расширение пор способствует снижению 
интенсивности немагнитного подспектра (см. рис. 1, а; 2, а) за счет умень-
шения поверхности пор и соответственно переходного слоя. Углубление пор 
(см. рис. 1, а, Ь) приводит к увеличению интенсивности магнитного подспект-
ра, по-видимому, за счет роста степени «заполнения» пор металлическим 
железом (увеличения содержания Fe) (см. таблицу). Мессбауэровские спект-
ры образцов с небольшой глубиной пор практически идентичны спектрам 
тонких пленок железа на непористых поверхностях jy—AI2O3 [7 ]. 

Авторы [3, 4 ] в исследованных ими образцах не обнаружили пара-
магнитной составляющей, что, вероятно, связано с высокой однородностью 
фазового и химического составов полученных игольчатых частиц вследствие 
более широких пор (50 им) и несколько отличаюпщмися условиями их полу-
чения и заполнения. В частности, значительное влияние на строение игольча-
тых частиц должен оказывать характер тока осаждения. Использование нами 
переменного тока может (в отличие от схемы осаждения в режиме наложения 
переменного тока на постоянный [3 ]) приводить к появлению «двухфазного» 
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осадка за счет отрицательного полупериода. В этой связи няти n ^ f i ^ „ 
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