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В работе исследовано влияние ступенчатого термического окисления и последующего отжи-

га в сверхвысоком вакууме на структурные и магнитные свойства эпитаксиальных структур

MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm). Методами мёссбауэровской спектроскопии (CEMS), рамановской спектро-

скопии и вибрационной магнитометрии изучены изменения фазового состава и магнитных характеристик.

Показано, что при окислении формируется антиферромагнитная фаза α-Fe2O3 с наличием дефектного слоя

типа γ-Fe2O3. При этом коэрцитивная сила возрастает до 230Oe, а обменное смещение достигает 20Oe.

В результате отжига в вакууме происходит восстановление α-Fe2O3 до Fe3O4 и формирования интерфейса,

обогащенного Fe2+ .

Ключевые слова: мёссбауэровская спектроскопия, однонаправленная анизотропия, термомагнитная обра-

ботка, межслойные границы.

DOI: 10.61011/FTT.2026.07.63639.9603

1. Введение

Интерес к эпитаксиальным наноструктурам на ос-

нове железа обусловлен их уникальными магнитными

свойствами, открывающими широкие возможности для

применения в устройствах наноэлектроники и спинтро-

ники [1]. Современные методы синтеза и последую-

щей термической обработки позволяют контролируемо

формировать структуру таких систем, создавая магнит-

ные гетероструктуры с заданными функциональными

характеристиками. Ключевую роль в формировании мак-

роскопических свойств в системах типа ферромагне-

тик/антиферромагнетик (ФМ/АФ) играют структурные

особенности отдельных слоев и межфазных границ.

Эффекты межслойного взаимодействия, взаимной диф-

фузии компонентов и атомного упорядочения в пригра-

ничных областях определяют эффективность управления

магнитными параметрами, в частности — возникновение

однонаправленной анизотропии [2]. В слоистых структу-

рах обменная связь на интерфейсе ФМ/АФ приводит не

только к росту коэрцитивной силы, но и к появлению

обменного смещения, что критически важно для созда-

ния устройств магниторезистивной памяти и высокочув-

ствительных сенсоров [3–5]. Гематит (α-Fe2O3) является
перспективным кандидатом для таких систем благодаря

высокой температуре Нееля, обеспечивающей термиче-

скую стабильность обменного взаимодействия [6]. При

получении пленок гематита методом термического окис-

ления железа особую важность приобретает прецизион-

ный контроль фазового состава. Формирование наряду с

α-Fe2O3 как сопутствующих фаз (FeO, Fe3O4), так и про-

межуточных состояний на основе Fe может существенно

модифицировать магнитные свойства системы
”
железо–

гематит“ [7–10].

При исследовании состояния межслойных границ в

наноструктурах с ферромагнитными слоями Fe методом

Мёссбауэровской спектроскопии конверсионных элек-

тронов (CEMS) обычно используют специально напы-

ляемые зондовые слои атомов 57Fe [11–13]. Толщина

таких слоев обычно составляет один-два атомных мо-

нослоя 57Fe. Анализ распределения сверхтонких полей

на атомах 57Fe позволяет получить детальную инфор-

мацию о магнитной структуре той области интерфейса,

где помещен этот зондовый слой. Однако, толщина

интерфейсов в зависимости от условий приготовления

и последующей термообработки может достигать 3−4

и более атомных монослоев. Поэтому для получе-

ния достоверной информации об атомной и магнит-

ной структуре всего интерфейсного слоя целесообразно

использовать наноструктуры, в которых слои железа

сформированы целиком из атомов 57Fe. Так, ранее нами

было установлено, что термическое окисление эпитак-

сиальных пленок MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) при

температурах отжига 250−280 ◦C приводит к форми-

рованию антиферромагнитной фазы гематита (α-Fe2O3).
Однако в исследуемом интервале температур наблюдал-

ся только рост коэрцитивной силы. Отсутствие сдвига

петли гистерезиса, вероятно, обусловлено низкой маг-

нитной анизотропией образовавшегося гематита, а также

структурной и химической неоднородностью межфазной

границы [14].
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Для понимания механизмов, контролирующих обмен-

ную связь в системе Fe/α-Fe2O3, необходимо исследо-

вать кинетику формирования интерфейса и его эволю-

цию при термическом воздействии. Целью настоящей

работы является комплексное изучение влияния ступен-

чатого окисления при 250 ◦C (суммарной длительностью

3 ч с измерениями после каждого часа) и последующего

отжига в вакууме на структурные и магнитные свой-

ства наноструктур MgO/57Fe/Cr. Полученные результа-

ты позволят установить закономерности формирования

обменной связи в зависимости от времени окисле-

ния и условий последующей термообработки, а также

определить параметры, необходимые для возникновения

однонаправленной анизотропии.

2. Эксперимент

Образцы MgO/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) были приготов-

лены методом молекулярно-лучевой эпитаксии (MBE)
на модернизированной установке

”
Катунь-С“ при дав-

лении 1−5 · 10−8 Pa на монокристаллические подложки

MgO (100). Испарение Fe и Cr, осуществлялось из 57Fe

с 97.0% обогащением и Cr чистотой ≥ 99.99% из ZrO2

тиглей при температуре подложки 180 ◦С. Скорость

осаждения Fe и Cr составляла 0.15 nm/min и 0.12 nm/min,

соответственно.

Слой хрома толщиной 2 nm служит для защиты

структуры от окисления на воздухе, выбор его толщины

обусловлен возможностью диффузии кислорода в слой

Fe через слой Cr при отжигах при атмосферном дав-

лении. При напылении пленки использовали Fe, обо-

гащенное 57Fe изотопом, для возможности проведения

мёссбауэровской спектроскопии.

Ступенчатый отжиг пленок проводили в установке

оригинальной конструкции в постоянном магнитном

поле напряженностью 2 kOe, приложенном в плоскости

образца при температуре 250 ◦С в течение 60min при

атмосферном давлении. Отжиг в вакууме проводил-

ся в установке Varian при давлении p = 10−8 Па при

температуре 400 ◦С в течение 120min. После каждого

цикла термомагнитной обработки проводился комплекс

измерений, включавший измерение петель магнитного

гистерезиса и регистрацию мёссбауэровских спектров.

Спектры комбинационного рассеяния света образцов

были получены на конфокальном рамановском микро-

скопе Confotec MR200 (SOL Instruments) с лазерным

возбуждением на длине волны 532 nm. Мёссбауэровские

измерения проводились на спектрометре СМ-2201 при

комнатной температуре на ядрах 57Fe в геометрии

обратного рассеяния с регистрацией электронов конвер-

сии (CEMS) в пропорциональном проточном счетчике.

Источником γ-квантов служил 57Co в Сr. Направление

γ-квантов совпадало с нормалью к плоскости исследу-

емых пленок. Обработка CEMS спектров проводилась

с использованием специализированной программы для

обработки мёссбауэровских спектров
”
Univem MS“, в

основе которой лежит модельный подход к обработ-

ке спектров. Поиск оптимальных значений парамет-

ров модели мёссбауэровских спектров (δ-изомерного
сдвига, QS — квадрупольного расщепления и Hhf —

эффективного магнитного поля, включая интенсивности

2-ой и 5-ой линий и парциальных вкладов субспектров)
проводился посредством заложенной в программу про-

цедуры минимизации функционала χ2, обеспечивающего

минимальное расхождение между экспериментальным

спектром и рассматриваемыми моделями. Соответствие

полученных моделей экспериментальным спектрам под-

тверждалась минимальными величинами χ2, находящих-

ся в пределах 1.0−1.2.

Исследование гистерезисных свойств было выполне-

но на автоматизированном вибрационном магнитометре

АВМ-1 в автоматическом режиме при комнатной темпе-

ратуре. Магнитные свойства пленок при T = 80K были

изучены с помощью магнитометра VSM 7407 VSM Lake

Shore.

3. Результаты и обсуждение

На рис. 1 приведен мёссбауэровский спектр плен-

ки после отжига Ta = 250 ◦C, 60min. Точками обозна-

чены экспериментальные значения, модельный спектр

обозначен сплошной линией. Параметры CEMS спек-

тра представлены в табл. 1. Для расчетов использо-

ваны следующие параметры: исходная толщина 57Fe

(dinit) = 50 nm; deq — эквивалентная толщина 57Fe рас-

считана как deq = dinit·S%/100, характеризующая коли-

чество атомов 57Fe, находящихся в данной фазе; dcorr —

толщина с поправкой, рассчитана как dcorr = d∗

eqPBR,

для оксидов Fe-PBR≈ 2.1 — коэффициент Пиллинга-

Бедвортса (PBR) [15]; Sox — относительная доля оксида

среди всех оксидных фаз (нормировка на 100%).

Хорошее согласие экспериментального спектра с рас-

четным достигается при представлении спектра в виде

4-х секстетов, как показано на рис. 1. Секстет 1 с

δ = 0.007mm/s и Hhf = 330 kOe относится к магнито-

упорядоченной фазе α-Fe. Секстет 1 составляет 46.0%

от площади спектра. Таким образом, менее половины

атомов Fe в пленке остаются в металлическом со-

стоянии, и эквивалентная толщина (deq) слоя железа

составляет 23.0 nm.

Cекстет 2 с параметрами δ = 0.347mm/s и

Hhf = 513 kOe соответствует фазе гематита α-Fe2O3 [16].
Узкая ширина линии (G= 0.268mm/s) в сочетании со

значением сверхтонкого поля, характерным для

объемного материала, свидетельствуют о формировании

высококристаллической структуры гематита на

поверхности пленки.

Секстеты 3 и 4 принадлежат промежуточному слою

магнетита (Fe3O4) с октаэдрической (B) и тетраэдри-

ческой (A) подрешетками [17]. Отношение площадей

подрешеток S(B)/S(A)≈ 0.67, что значительно ниже тео-

ретического значения S(B)/S(A) = 2.0 для стехиометри-
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Рис. 1. Мёссбауэровский спектр (CEMS) MgO/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после отжига при Ta = 250 ◦С, 60min.

Таблица 1. Параметры мёссбауэровского спектра (CEMS) пленки MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после отжига при

Ta = 250 ◦С — 60min. (δ — изомерный сдвиг, QS — квадрупольное расщепление, Hhf — сверхтонкое магнитное поле, S —

площадь линии каждого секстета в % от общей площади спектра. G — ширины 1-ой и 6-ой линий секстетов, deq — эквивалентная

толщина 57Fe, dcorr — толщина с поправкой, Sox — относительная доля оксида). Изомерные сдвиги приведены относительно α-Fe

Компоненты
Фаза δ, mm/s QS , mm/s Hhf, kOe S, % G, mm/s Sox, % deq, nm dcorr , nm

спектра

1 α-Fe 0.007± 0.005 0.028± 0.009 330.1± 0.9 46.0 0.264± 0.009 − 23.0 23.0

2 α-Fe2O3 0.347± 0.005 −0.176± 0.009 513.4± 0.9 44.3 0.268± 0.009 82.0 22.15 46.5

3 Fe3O4 (B) 0.638± 0.005 −0.085± 0.009 451.8± 0.9 3.9 0.465± 0.009 7.2 1.95 4.1

4 Fe3O4 (A) 0.154± 0.005 0.030± 0.009 497.4± 0.9 5.8 0.437± 0.009 10.8 2.90 6.1

Итого оксиды 54.0 100 27.0 56.7

ческого магнетита [18,19]. Это указывает на сильную

нестехиометрию фазы магнетита (избыток вакансий в

B-подрешетке), характерную для процесса трансформа-

ции магнетита в маггемит (γ-Fe2O3) или гематит. Сум-

марная доля оксидных фаз составляет 54.0% площади

спектра. За счет присоединения кислорода и увеличения

объема решетки (эффект Пиллинга-Бедвортса) физиче-

ская толщина оксидного слоя возрастает до 56.7 nm, что

в два раза превышает эквивалентную толщину израс-

ходованного металла (27 нм). При этом доминирующей

оксидной фазой является гематит, составляющий 82%

от общего объема всех оксидов. Невысокие значения

Физика твердого тела, 2026, том 68, вып. 7
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Рис. 2. Мёссбауэровский спектр (CEMS) MgO/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после отжига при Ta = 250 ◦С, 120min.

Таблица 2. Параметры мёссбауэровского спектра (CEMS) пленки MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после отжига при Ta = 250 ◦С,

60+ 60min. (δ — изомерный сдвиг, QS — квадрупольное расщепление, Hhf — сверхтонкое магнитное поле, S — площадь линии

каждого секстета в % от общей площади спектра. G — ширины 1-ой и 6-ой линий секстетов, deq — эквивалентная толщина 57Fe,

dcorr — толщина с поправкой, Sox — относительная доля оксида). Изомерные сдвиги приведены относительно α-Fe

Компоненты
Фаза δ, mm/s QS , mm/s Hhf, kOe S, % G, mm/s Sox, % deq, nm dcorr , nm

спектра

1 α-Fe 0.001± 0.005 0.020± 0.009 329.2± 0.9 17.0 0.206± 0.009 − 8̇.50 8.50

2 α-Fe2O3 0.349± 0.005 −0.164± 0.009 511.9± 0.9 50.1 0.290± 0.009 69.5 25.05 52.6

3 γ-Fe2O3 0.330± 0.005 −0.174± 0.009 484.6± 0.9 5.5 1.482± 0.009 7.6 2.75 5.8

4 α-Fe2O3
∗ 0.147± 0.005 −0.215± 0.009 509.5± 0.9 16.6 0.506± 0.009 22.9 8.30 17.4

5 α-Fe∗ −0.107± 0.005 −0.032± 0.009 332.4± 0.9 10.9 0.501± 0.009 − 5.45 5.45

Итого оксиды 72.2 100 36.1 75.8

квадрупольного расщепления QS для всех магнитных

фаз на данном этапе отжига свидетельствуют о со-

хранении высокой симметрии локального окружения

ионов железа и отсутствии существенных искажений

кристаллической решетки. Таким образом, структурное

состояние пленочной системы можно охарактеризовать

как начальную стадию окисления, при которой дефект-

ный слой магнетита находится между α-Fe и слоем

гематита.

На рис. 2 приведен мёссбауэровский спектр пленки

после дополнительного отжига в течение 60min. Пара-

метры CEMS спектра представлены в табл. 2.
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Увеличение времени термообработки до 2 часов при-

вело к значительному изменению фазового состава

образца и возникновению напряженного состояния.

В CEMS-спектре присутствуют две компоненты α-Fe.

Секстет 1 (S= 17.0%) характеризует неискаженную

кристаллическую решетку железа, тогда как секстет 5

(S= 10.9%) характеризуется отрицательным изомерным

сдвигом δ = −0.107mm/s и повышенным сверхтонким

полем Hhf = 332.4 kOe. Суммарная доля металлической

фазы α-Fe (секстет 1 и 5) уменьшилась с 46.0%

до 27.9%, что соответствует уменьшению эквивалент-

ной толщины железа до 14 nm.

Доля фазы α-Fe2O3 достигает 66.7% (сумма
секстетов 2 и 4). Основной вклад вносит сек-

стет 2 (Hhf = 511.9 kOe, S= 50.1%), параметры кото-

рого соответствуют объемному гематиту. Секстет 4

(S= 16.6%) с пониженными значениями δ = 0.15mm/s и

Hhf = 509 kOe относительно секстета 2 и с уширенными

резонансными линиями (G= 0.506mm/s) также отнесен

к α-Fe2O3. Общая толщина оксидного слоя α-Fe2O3 на

данном этапе отжига составляет ≈ 70 nm.

Секстет 3 отнесен к интерфейсной структурно-

неоднородной фазе с широким распределением сверх-

тонких магнитных полей, обогащенной вакансиями и

близкой по составу к γ-Fe2O3 [17]. Для ее описа-

ния использовалась аппроксимация одиночным сексте-

том со значительным уширением резонансных линий

(δ = 0.330mm/s, Hhf = 484.6 kOe, аномально большая

ширина линии G= 1.482mm/s). Такой подход позволяет

интегрально оценить парциальный вклад этой фазы в

условиях выраженного магнитного разупорядочения и

распределения сверхтонких магнитных полей [20,21].
Наличие интерфейсной фазы с аномально широкой ли-

нией также наблюдалось в работе, посвященной иссле-

дованию наночастиц ядро-оболочка (Fe3O4-γ-Fe2O3) [22].
Необходимо отметить, что появление интерфейсной

фазы (секстет 3) сопровождается отрицательным изо-

мерным сдвигом секстета 5 α-Fe∗. Отрицательный изо-

мерный сдвиг характерен для атомов железа, локализо-

ванных вблизи границы раздела металл–оксид [23]. Это
обусловлено увеличением плотности s-электронов на яд-

рах 57Fe, что, является следствием уменьшения объема

элементарной ячейки при локальном сжатии кристалли-

ческой решетки железа под действием значительных на-

пряжений, возникающих в процессе роста оксидных сло-

ев [24–26]. Данное состояние, в частности, обусловлено

высоким значением коэффициента Пиллинга-Бедвортса

для системы Fe−Fe2O3 (PBR≈ 2.1) при котором объ-

ем сформированного оксида существенно превышает

объем затраченного металла, создавая двуосное сжатие

в плоскости пленки [15,27]. По-видимому, отсутствие

переходного дефектного слоя Fe3O4, наблюдавшегося на

первом этапе отжига, и формирование γ-Fe2O3 вызывает

напряженное состояние в слое α-Fe.

В работе [28] показано, что переход Fe2+ → Fe3+ и

трансформация Fe3O4 → γ-Fe2O3 снижают диффузион-

ную подвижность дефектов в оксидном слое за счет

упорядочения вакансий. Это, по-видимому, также затруд-

няет диффузионную релаксацию напряжений, что может

объяснить рост внутренних напряжений в α-Fe.

На рис. 3 приведен мёссбауэровский спектр пленки

после третьего этапа отжига в течение 60min. Парамет-

ры CEMS спектра представлены в табл. 3.

Дальнейшая термообработка образца на воздухе в

течение третьего часа (общее время 3 h) привела к

стабилизации фазового состава и выходу процесса окис-

ления на плато.

Суммарная доля металлической фазы α-Fe достигла

минимума — 24.0% (сумма секстетов 1 и 5), что

соответствует эквивалентной толщине железа около

12 nm. Незначительное уменьшение доли α-Fe на 3.9%

по сравнению со вторым этапом отжига может сви-

детельствовать о том, что сформированный оксидный

слой толщиной около 80 nm ограничивает диффузию

кислорода в α-Fe. При этом наличие секстета 5-α-Fe∗ с

отрицательным изомерным сдвигом (δ = −0.108mm/s)
подтверждает, что часть α-Fe продолжает находиться

в состоянии объемного сжатия под оксидной частью

пленки.

После третьего часа отжига суммарная доля фазы

α-Fe2O3 составляет 72.0% (секстеты 2 и 4), что со-

ответствует толщине оксидного слоя α-Fe2O3 ≈ 76 nm.

Рост интенсивности секстета 4-α-Fe2O3
∗ (S= 27.2%)

указывает на увеличение доли наноразмерной фракции

α-Fe2O3, которая, по-видимому, локализована под слоем

объемного гематита на границе с дефектной интерфейс-

ной зоной (секстет 3). Пониженное значение изомерного

сдвига этой фазы δ = 0.175mm/s по сравнению с объ-

емным α-Fe2O3 (δ = 0.350mm/s) в сочетании с умень-

шенным сверхтонким полем Hhf, вероятно, обусловлены

не только наличием напряжений, но комплексным влия-

нием нескольких факторов: наноразмерного состояния,

высокой плотностью структурных дефектов, а также

искажением локального окружения ионов железа вбли-

зи межфазной границы [29,30]. Совокупность данных

факторов приводит к росту плотности s-электронов на

ядрах 57Fe и, как следствие, к снижению изомерного

сдвига.

Наличие секстета 3-γ-Fe2O3 с параметрами

(δ = 0.406mm/s, Hhf = 468.1 kOe, G = 1.482mm/s)
подтверждают сохранение в образце высокодефектной

интерфейсной области.

Полученные результаты мёссбауэровских исследова-

ний коррелируют с изменением магнитных свойств

пленок. На рис. 4 показаны зависимости Hc и Hex (а)
и 1Ms/M0

s (b) (M — намагниченность образца после

отжига, M0
s — намагниченность этого же образца до

термомагнитной обработки) от времени окисления. Уве-

личение времени отжига до 3 часов приводит к росту

коэрцитивной силы до максимума Hc = 230Oe и появле-

нию сдвига петли гистерезиса Hex = 20Oe. Рост Hc со-

провождается уменьшением величины 1Ms/M0
s , которая

характеризует уменьшение объемной доли α-Fe. Соглас-

но модели [31], возникновение обменного смещения по-
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Рис. 3. Мёссбауэровский спектр (CEMS) MgO/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после отжига при Ta = 250 ◦С, 180min.

Таблица 3. Параметры мёссбауэровского спектра (CEMS) пленки MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после отжига при Ta = 250 ◦С,

180min. (δ — изомерный сдвиг, QS — квадрупольное расщепление, Hhf — сверхтонкое магнитное поле, S — площадь линии

каждого секстета в % от общей площади спектра. G — ширины 1-ой и 6-ой линий секстетов, deq — эквивалентная толщина 57Fe,

dcorr — толщина с поправкой, Sox — относительная доля оксида). Изомерные сдвиги приведены относительно α-Fe

Компоненты
Фаза δ, mm/s QS , mm/s Hhf, kOe S, % G, mm/s Sox, % deq, nm dcorr , nm

спектра

1 α-Fe 0.004± 0.005 0.025± 0.009 329.6± 0.9 12.9 0.201± 0.009 − 6.45 6.45

2 α-Fe2O3 0.350± 0.005 −0.165± 0.009 512.1± 0.9 44.8 0.273± 0.009 58.9 22.40 47.0

3 γ-Fe2O3 0.406± 0.005 −0.151± 0.009 468.1± 0.9 4.0 1.430± 0.009 5.3 2.00 4.2

4 α-Fe2O3
∗ 0.175± 0.005 −0.184± 0.009 509.3± 0.9 27.2 0.655± 0.009 35.8 13.60 28.6

5 α-Fe∗ −0.108± 0.005 0.003± 0.009 331.0 11.1 0.577± 0.009 − 5.55 5.55

Итого оксиды 76 − 100 38 79.8

сле отжига продолжительностью ta ≥ 2 h, по-видимому,

обусловлено ростом энергии магнитной анизотропии

АФ зерен α-Fe2O3, вследствие увеличения их объема.

Однако наблюдаемые в CEMS-спектрах аномалии —

значительное уширение линий секстета 3, отрицатель-

ный изомерный сдвиг α-Fe и напряженное состояние

наноразмерного α-Fe2O3 указывают на более сложный

механизм формирования интерфейса. Относительно ма-

Физика твердого тела, 2026, том 68, вып. 7
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Рис. 4. Зависимости Hc и Hex (a) и 1Ms/M0
s (b) MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после ступенчатого отжига при Ta = 250 ◦С,

60min, 120 min и 180 min.

лые величины Hex на фоне высоких значений Hc, по-

видимому, обусловлены высокой дефектностью и напря-

женным состоянием переходной зоны. Состояние грани-

цы раздела играет определяющую роль в формировании

обменной связи [32,12]. Дефекты на границе раздела

приводят к неоднородности обменного взаимодействия,

возникновению локального магнитного разупорядочения

и неколлинеарности спинов. Судя по аномальному уши-

рению резонансных линий (секстет 3), на границе раз-

дела формируется структурно-неоднородная фаза с ши-

роким распределением сверхтонких магнитных полей.

Такое состояние характерно для спин-стеклоподобных

систем с
”
замороженными“ нескомпенсированными спи-

нами, имеющими случайную пространственную ориента-

цию. Наличие этого разупорядоченного промежуточного

слоя препятствует жесткому закреплению магнитных

моментов ферромагнитного α-Fe антиферромагнитным

оксидом α-Fe2O3, что ослабляет эффективную обменную

связь на границе раздела ФМ/АФ и приводит к наблюда-

емым малым величинам Hex.

После высоковакуумного отжига при температуре

Ta = 200 ◦C в течение 60min при давлении p = 10−8 Pa

существенных изменений в петлях магнитного гистере-

зиса зафиксировано не было. При повышении темпе-

ратуры и времени отжига до Ta = 400 ◦C — 120min

наблюдаются выраженные изменения в CEMS-спектрах

(рис. 5, табл. 5), что свидетельствует о принципиальных

изменениях фазового состава и состояния интерфейсов в

пленке. В результате отжига происходит восстановление

α-Fe2O3 до стехиометрического магнетита Fe3O4. Дан-

ный эффект также наблюдали в работах [33,34]. Отно-
шение площадей подрешеток составляет S(B)/S(A)≈ 1.4.

Этот процесс сопровождается полной релаксацией на-

пряжений в пленке, о чем свидетельствует исчезновение

компоненты α-Fe∗ с отрицательным изомерным сдвигом

(δ = −0.108mm/s) и одновременное формирование обо-

гащенного Fe2+ интерфейса со структурой дефектной

шпинели (секстет 4, δ = 0.815mm/s; Hhf = 444 kOe).

Значение сверхтонкого магнитного поля секстета 4

(Hhf = 444 kOe) в сочетании с высоким изомерным

сдвигом указывает на наличие локализованных ионов

Fe2+, которые находятся в октаэдрических позициях, где

заторможен быстрый электронный обмен, характерный

для стехиометричного магнетита. Высокое значение Hhf

означает, что ионы железа находятся в магнитоупоря-

доченной среде с сильным обменным взаимодействием.

Это принципиально отличает данный слой от вюстита

(FeO), который при комнатной температуре находится в

парамагнитном состоянии и характеризуется дублетом в

мёссбауэровском спектре, а в случае эффекта магнитной

близости на границе с α-Fe проявлял бы значительно

более низкие значения наведенных магнитных полей.

Образование Fe3O4 в результате отжига подтвержда-

ется данными рамановской спектроскопии. На рис. 6

показаны спектры комбинационного рассеяния света

образца после трехчасового окисления на воздухе

(кривая 1) и последующего вакуумного отжига при

Ta = 400 ◦C (кривая 2). В спектре образца до ваку-

умного отжига присутствуют высокоинтенсивные узкие

рамановские пики на частотах 216, 235, 284, 400, 491,

600, 652, 809, 1065 и 1303 cm−1, соответствующие

спектру чистого оксида железа α-Fe2O3 [17]. После

вакуумного отжига зафиксированы только пики на ча-

стотах 303, 534 и 662 cm−1, соответствующие оксиду

железа Fe3O4 [17]. При этом наиболее интенсивный

пик на частоте 662 cm−1 — достаточно узкий, что

указывает на высокую степень кристалличности данной

фазы Fe3O4. Пики оксида железа α-Fe2O3 отсутствуют.

Петля магнитного гистерезиса образца после ваку-

умного отжига при Ta = 400 ◦С, 120min, p = 10−8 Pa,

характеризуется уменьшением коэрцитивной силы Hc до

200Oe и отсутствием обменного смещения. Отсутствие

Hex связано с отсутствием в системе антиферромаг-

нитной фазы α-Fe2O3. Образующийся в ходе вакуум-

ного восстановления магнетит Fe3O4 является ферри-

магнетиком и не вносит вклад в обменное смещение.
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Рис. 5. Мёссбауэровский спектр (CEMS) MgO/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после высоковакуумного отжига при Ta = 400 ◦C, 120min.
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Рис. 7. Петли магнитного гистерезиса образца

MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm) после ступенчатого отжига

при Ta = 250 ◦С, 180min и при 400 ◦С, 120min, p = 10−8 Pa.

Петли гистерезиса измерены при T = 300K, и после FC в

поле 10 kOe при 80K.
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Однако, после охлаждения в магнитном поле 10 kOe

до 80K в пленке формируется сдвиг петли гистерезиса

Hex = 30Oe, при этом Hc возрастает до 350Oe. При

охлаждении ниже температуры Вервея (Tv = 120K) маг-
нетит переходит из кубической в низкосимметричную

(моноклинную) фазу с увеличением константы магнит-

ной анизотропии [35]. Это приводит к эффективному

закреплению спинов на интерфейсе Fe-Fe3O4. Однако

малая величина Hex свидетельствует о существенном

ослаблении обменной связи. Согласно данным CEMS,

это обусловлено наличием высокодефектного интер-

фейсного слоя, обогащенного ионами Fe2+. Этот де-

фектный слой нарушает однородность обменной связи,

снижая эффективную площадь жестко закрепленных

спинов и, как следствие, величину Hex.

4. Заключение

Методами мёссбауэровской спектроскопии (CEMS),
вибрационной магнитометрии и рамановской спектро-

скопии исследованы структурные и магнитные свойства

эпитаксиальных пленок MgO(100)/57Fe(50 nm)/Cr(2 nm)
после ступенчатого окисления при 250 ◦C (до 3 h) и

последующего вакуумного отжига при 400 ◦C. Установ-

лено, что при окислении формируется антиферромаг-

нитная фаза α-Fe2O3 с наличием дефектного слоя типа

γ-Fe2O3. Исследованы изменения магнитных свойств

пленок в процессе термомагнитной обработки. Коэр-

цитивная сила возрастает до 230Oe, а обменное сме-

щение достигает 20Oe. Вакуумный отжиг приводит к

восстановлению α-Fe2O3 до Fe3O4, полной релаксации

напряжений и формированию обогащенного Fe2+ ин-

терфейса. При охлаждении ниже температуры Вервея

(≈ 120K) в системе Fe/Fe3O4 формируется сдвиг петли

гистерезиса 30Oe.

Таким образом, ключевым фактором, лимитирующим

обменное смещение в исследованных системах, является

структурное несовершенство межфазной границы. Полу-

ченные результаты важны для понимания и контроля об-

менной связи в наногетероструктурах на основе оксидов

железа, применяемых в спинтронике.
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