Исследование условий получения фазы LuFe2O4 в виде тонких пленок
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LuFe2O4 – фаза, являющаяся членом ряда гомологичных оксидов с общей формулой LunFen+1O4+3n, структура которых состоит из слоев LuO2 и FeO. Данное вещество является ферримагнетиком с «треугольной» решеткой магнитных моментов; показано, что оно обладает очень большими величинами магнитной анизотропии и коэрцитивной силы. Вследствие структурных причин фаза имеет также сегнетоэлектрическое упорядочение и является мультиферроиком. [1] Свойства данной фазы делают ее перспективным материалом для микроэлектроники, поэтому представляет интерес получение LuFe2O4 в виде тонких эпитаксиальных пленок. 
Ввиду одновременного наличия Fe+2 и Fe+3 в фазе синтез необходимо производить при строго определенном низком давлении кислорода (порядка 10-8 – 10-12 бар при 1200°С [2]). Обычная методика синтеза LuFe2O4 предполагает спекание порошков оксидов лютеция и железа в запаянной откачанной ампуле в присутствии геттера – смеси оксидов, создающих нужное равновесное давление кислорода при температуре синтеза, например, смеси FeO/Fe3O4. Однако такое экспериментальное оформление предполагает одинаковую температуру образца и геттера, что в случае необходимости изменения pO2 в ампуле предполагает замену геттерной системы. Кроме того, опытным путем было показано, что при попытке синтеза тонкопленочных образцов путем отжига аморфных пленок в откачанной ампуле наблюдаются большие потери Fe из пленки ввиду его летучести в данных условиях. 
Для детального исследования условий получения фазы LuFe2O4 в тонкопленочном виде нами была создана специальная установка, в которой нагрев образца и геттера производится раздельно, что позволяет более гибко регулировать pO2, не меняя геттер. С помощью аргона общее давление в системе поддерживается на уровне атмосферного. Давление кислорода измеряется в ходе синтеза с помощью датчика на основе кислород-ионного проводника ZrO2(Y2O3).
Исходными образцами для отжига являлись оксидные пленки c соотношением Lu:Fe = 1:2, полученные газофазным синтезом (MOCVD) и растворным методом (MOCSD). Отжиги проводились от 1 до 6 часов при температурах образца и геттера 800-900°С. В отжигах варьировалась кристалличность исходных пленок и применялись различные способы изоляции пленок для борьбы с потерями Fe (серебряная фольга, микроконтейнеры из керамического LuFe2O4). Полученные пленки охарактеризованы с помощью РФА, РСМА, СЭМ; измерена толщина с использованием АСМ, проведены исследования магнитного отклика.
Показано, что при отжигах образцов в широком диапазоне низких pO2 (порядка 10-13 - 10-19 бар) восстановление исходных оксидных пленок затруднено, выражена тенденция к кристаллизации наряду с фазой LuFe2O4 ее более окисленных гомологов – Lu2Fe3O7 и гексагонального LuFeO3. Однако применение подхода по изоляции предварительно отожженных на воздухе пленок в серебряной фольге способствует более быстрой кристаллизации LuFe2O4, что может быть связано с каталитическим характером паров Ag при повышенных температурах. Также в работе получены гетероструктуры на основе LuFe2O4 и родственных оксидов гомологического ряда. 
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