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Возможность широкого практического исследования и ряд отличий
от массивных ферромагнетиков обусловливают интерес, проявленный
к тонким магнитным пленкам (ТМП). Среди различных методов исследова-
ния их магнитной структуры 1 - 5 просвечивающий электронный микроскоп
занимает важное место 2~9. Это объясняется высоким разрешением этого
прибора, хорошим контрастом и относительной легкостью расшифровки
изображения В электронном микроскопе можно получать локальные
количественные данные о магнитной структуре и параметрах пленки в ста-
тическом и динамическом режимах.

Использование электроннооптических методов для исследования
магнитных структур на поверхности массивных объектов рассмотрено
в обзоре 1 0.

I РЕЖИМ РАБОТЫ ПРОСВЕЧИВАЮЩЕГО МИКРОСКОПА
ПРИ ОТОБРАЖЕНИИ МАГНИТНОЙ СТРУКТУРЫ ТМП

Особенностью наблюдения магнитной структуры ТМП является то,
что при фокусировке на образец и при сцентрированной апертурной диа-
фрагме изображение магнитной структуры отсутствует (отклонение элек-
тронов за счет действия намагниченности внутри пленки ~ 10"* рад, и эти
электроны не задерживаются апертурной диафрагмой). Как было показа-
но п 1 2, магнитная структура для электронных волн является чисто
фазовым объектом Сдвиг фаз между двумя лучами, начинающимися
в одной точке и сходящимися в другой, но идущими разными путями, равен
2ле ΑΦ/ch, где е — заряд электрона, с — скорость света, h — постоянная
Планка и ΔΦ — полный магнитный поток между этими путями. То, что
сдвиг фаз определяется не силой Лоренца, а потоком, было показано
экспериментально 1 3~2 0 при наблюдении электронных интерференционных
картин В электронной микроскопии, так же как и в обычной микроско-
пии, для наблюдения чисто фазовых объектов необходимы специальные
режимы работы Этим и можно объяснить сравнительно недавнее начало
использования просвечивающего микроскопа для наблюдения магнитных
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структур ТМП 2 1- 2 4 . Сейчас же практически все серийные микроскопы
приспособлены для проведения таких наблюдений 21· 2 4- 3 9 .

1. М е т о д д е ф о к у с и р о в к и . В этом режиме на экран ото-
бражается плоскость, расположенная на расстоянии Ζ выше (недофоку-
сировка) или ниже (перефокусировка) плоскости пленки. Взаимодействие
с намагниченностью в пленке M g приводит к перераспределению элек-
тронных траекторий и появлению контраста на экране'(рис. 1). Доменные
границы на изображении проявляются в виде темных и светлых линий

1— Плоскость пленки

Области: расхождения, схождения
К

6)

Плоскость наблюдения

Контраст

Рис. 1. Дефокусированный режим работы просвечивающего
электронного микроскопа.

а) Траектории электронов при прохождении магнитной пленки, содер-
жащей несколько 180°-доменных границ; б) контраст в плоскости на-

блюдения.

(см., например, ниже, рис. 12) в зависимости от направления намагни-
ченности по обеим сторонам границы. Границы, изображаемые темными
линиями, называют «рассеивающими», а светлыми — «собирающими».
Изменение направления намагниченности внутри домена (тонкая струк-
тура намагниченности в домене или рябь намагниченности) проявляется
на изображении в виде тонких светлых и темных волнообразных линий,
перпендикулярных M s

 4 0. Это используется для точного определения
локального направления M s . В работе4 1 таким путем было найдено
распределениеMs в пленочных пятнах 0 1—50мкм. В работе380 было пред-
ложено использовать в качестве элемента памяти пленку, имеющую внут-
ри каждого квадрата сетки круговую анизотропию, за счет чего эти квад-
раты пленки действовали как собирающая или рассеивающая линза.
Направление M s у краев пленки можно определять и по кайме, возникаю-
щей на изображении42-44. При переходе от режима перефокусировки
к режиму недофокусировки и наоборот, а также при переворачивании
пленки контраст изображения меняется на противоположный. Последнее
было использовано для разделения магнитных и структурных дифрак-
ционных эффектов 4 5. Величина дефокусировки выбирается в зависимости
от объекта и предмета исследований и может колебаться от долей милли-
метра до нескольких десятков сантиметров.

За счет дефокусировки происходит некоторое снижение разрешающей
•способности микроскопа, но обычно разрешение ограничивается аперту-
рой освещающего источника. Используя конденсоры с большой оптиче-
ской силой 4 в или применяя малые (до 5 мкм) конденсорные диафрагмы
а в - 2 8 , достигают разрешения ~ 1000 А и выше 36- 4 в - 5 0 . При малых апер-
турах осветителя яркость изображения мала и требуются длительные
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экспозиции. Существенный выигрыш в яркости и качестве изображения
дает острийный катод, у которого плотность эмиссии в 103—10* раз больше,
чем у термокатода 5 1· 28- 4 6· ъ%. Применение острийного катода и перефоку-
сировка двухлинзового конденсора 5 3 позволили получить апертуру
источника в 5 ·10~7 рад.

При работе с источником с малой апертурой резко повышается требо-
вание к стабильности работы всех узлов микроскопа. В связи с этим
повышают стабильность питающих устройств, работают при пони-
женном ускоряющем напряжении и уменьшают вибрации колонны5 4.

Для устранения влияния поля рассеяния магнитных линз образец
обычно поднимают на 20—30 мм относительно его обычного положе-
ния 65> 5 в или используют специальный полюсный наконечник 4 7· 5 ? . Воз-
можна также работа с выключенной объективной линзой, однако в этом
случае разрешение невысокое и увеличение мало 58> 5 в. При помещении
же объекта над объективной линзой получается большее увеличение
и лучшее разрешение, но величина дефоркусировки мала и, следова-
тельно, мала чувствительность к слабым изменениям магнитной струк-
туры пленки. Большую дефокусировку и хорошее разрешение можно
получить при установке объекта между объективной и промежуточной
линзами 6 0 : объектив можно использовать как дополнительную конден-
сорную линзу и уменьшить примерно в 20 раз апертуру освещения.

Несмотря на то, что контраст создается не за счет апертурной диа-
фрагмы, ее наличие сильно влияет на контраст. Диафрагма срезает фон
рассеянных электронов, повышая тем самым магнитный контраст. Осо-
бенно важно ее использование при исследовании толстых пленок β 1. Поло-
жение диафрагмы на оси нужно подбирать, так как из-за работы при
различном возбуждении объектива она может ограничивать поле зре-

ния
46 40

Магнитная
пленка

w W w W W V

Максимальная толщина образца при ускоряющем напряжении 100 кв
1000—2000 Α. 26> 6 1. Увеличение экспозиции при фотографировании не
позволяет зафиксировать структуру объекта большей толщины, так как
возрастающее неупругое рассеяние электронов приводит к ухудшению
разрешения и снижению
контраста. Микроскопы с
более высоким ускоряю-
щим напряжением позволя-
ют исследовать более тол-
стые пленки 38· 6 2.

2. М е т о д с р е з а
л у ч е й . В этом случае ми-
кроскоп работает в сфоку-
сированном режиме и кон-
траст доменов с различной
намагниченностью создает-
ся с помощью специальной
ножевой диафрагмы (или

Объективная
линза —

смещенной апертурной),
расположенной в задней
фокальной плоскости объ-
ектива 6 3.

За счет взаимодействия
электронов с намагничен-
ностью дифракционная картина расщепляется. Диафрагма задерживает
электроны, прошедшие через домены с определенным направлением намаг-
ниченности (рис. 2), и эти домены на изображении получаются темными.

Апертурная
диафрагма ^

~ Оптическая ось

Рис. 2. Траектории электронов в режиме среза лучей.
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На изображении видны сразу как магнитная структура, так и геометрия
пленки. Картины подобны изображениям, получаемым магнитно-оптиче-
ским методом, но контраст и четкость выше.

Для хорошего контраста кромка ножа должна быть параллельна
векторам намагниченности в пленке, а апетурная диафрагма смещаться

перпендикулярно 18О°-гра-
·ΚΪτ·*ϊ ницам. Смещение диафраг-
.Vj"- ' мы резко меняет контраст,

а так как расстояние между
кроссоверами очень мало
(—1 мкм), положение кром-
ки должно устанавливаться
с большой точностью. Раз-
личные способы работы ми-
кроскопа в этом режиме
рассмотрены в работе 6 4.

Очень хорошие изобра-
жения (рис. 3) были получе-
ны, когда в качестве ножа
использовалась тонкая воль-
фрамовая нить(0 = 7 мкм),
которая крепилась на апер-
турной диафрагме (сама
апертурная диафрагма не
участвовала в срезе лучей
и устанавливалась на опти-
ческой оси). Малые размеры
ножа и возможность пере-
мещения диафрагмы вдоль
оси системы обеспечивали
хорошую избирательность.
Задерживая нитью различ-
ные дифракционные рефлек-
сы, можно получать све-
топольное и темпонольное
изображение доменов 85> β β.
Разработанное перемагничи-
вающее устройство позволя-
ло наблюдать перемагничи-
вание при высоких увели-
чениях 6 7 .

Метод среза лучей за-
труднительно использовать
при изучении нерегулярной
доменной структуры, мало-
угловых и извилистых гра-
ниц, когда трудно подобрать

диафрагмы. Разновидностью метода

Рис. 3. Электронномикроскопические фотографии
фольги Fe — 4% Si.

α) Дефокусированное изображение, доменам 1, г, з соот-
ветствуют пятна 1, 2, з на электронограмме с круговой
области образца, отмеченной на фотографии; б) изобра-
жение в режиме среза лучей (положение диафрагмы по-
казано пунктиром на электронограмме); домены, которым

соответствует пятно 1, на изображении темные βδ.

подходящее положение ножевой
среза является метод, предложенный в работе 36В.

3. М е т о д ч е т в е р т ь в о л н о в о й п л а с т и н к и и и н -
т е р ф е р е н ц и о н н а я м и к р о с к о п и я . На возможность при-
менения других методов фазовой микроскопии для наблюдения магнитных
структур — метода четвертьволновой пластинки и метода интерферен-
ционной микроскопии — было указано в работах 68- в 9 . Осуществление
этих методов встречает значительные трудности. Возможно, часть их
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удастся преодолеть, если использовать технику голографии 7 0 и часть
операций выполнять снаружи микроскопа 6 8. Теоретические расчеты
по использованию голографии в лоренцевой микроскопии приведены
в работе п .

Интересный метод был предложен в работе 7 2. В фокальную плоскость
объективной линзы устанавливалась фазосдвигающая угольная пленка
толщиной ~100 А. Контраст получался за счет разного рассеяния элек-
тронов в пленке.

4. М а л о у г л о в а я э л е к т р о н н а я д и ф р а к ц и я .
Видоизменением метода дефокусировки является метод малоугловой
дифракции электронов. В этом случае величина дефокусировки очень

• ч .

* β • ·

Рис. 4. а) Дефокусированное изображение фольги Со, содержащей
регулярную структуру антипараллельных доменов; б) изображение этой

структуры в режиме малоугловой электронной дифракции78.

большая. Ранее метод малоугловой дифракции был использован для иссле-
дования органических молекул и структуры тонких пленок 7 3, и было-
показано, что этот режим позволяет получить дополнительные сведения
к данным, полученным из обычных электронномикроскопических изобра-
жений. Область, наблюдаемая в режиме малоугловой дифракции, сосре-
доточена вблизи центрального пятна. В этом режиме требуется большая
длина камеры и высокое угловое разрешение. Это может быть обеспечено
различными способами. В обзоре 7 4 приведены различные схемы работы
микроскопа в этом режиме. При ускоряющем напряжении 100 кв была
получена длина камеры до 150 м 7 6. Разрешение в режиме малоугловой
дифракции получалось равным 2·10~β рад при использовании обычного
катода 7 5 и 5·10~7 рад при использовании острийного катода 6 3.
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В режиме малоугловой электронной дифракции с невысоким угловым
разрешением наблюдались области магнитных пленок с большой диспер-
сией направления намагниченности 7β· " . При лучшем угловом разреше-
нии наблюдалась дифракция на периодической магнитной структуре
с периодом ~ 1 мкм — регулярной структуре антипараллельных доменов
в фольгах Со с осью анизотропии, направленной под углом к плоскости
фольги (рис. 4) и границе с поперечными связями в пермаллоевых плен-
ках 76> 78· 7 9.

5. М е т о д э к с т и н к ц и о н н ы х и и з г и б н ы х к о н -
т у р о в . При исследовании в просвечивающем микроскопе монокристал-
лических фольг на изображении всегда наблюдаются экстинкционные

Г

Рис. 5. Искажение экстинкционных контуров на домен-
ных структурах.

а) Монокристалл Со—появление «ступенек» на контуре 80, б) фоль-
га Fe (111) с полосовыми доменами — появление «зигзагов» на кон-

туре (A Bourret, Μ Kleman, неопубликованный снимок 6В)

-контуры, каждый из которых связан с брэгговским отражением от опре-
деленных плоскостей. При исследовании магнитных материалов сила
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Лоренца, отклоняя электроны и меняя их угол падения на кристалло-
графические плоскости, меняет тем самым условия брэгговского отраже-
ния. Поскольку угловое отклонение за счет магнитного поля мало по срав-
нению с углами Брэгга (~0,01), это приводит только к искажению кон-
тура, что было обнаружено на фольгах Со и Ni 80> 8 1. Наблюдались два
типа эффектов: ступенчатое изменение положения контура от домена
к домену и появление зигзагов на контуре (рис. 5). Ступеньки на кон-
туре вызываются изменением в доменах составляющей M s , параллельной
плоскости образца. Скачки контура происходят на доменных границах.
Зигзаги на контуре появляются только в том случае, когда имеется состав-
ляющая вектора намагниченности, перпендикулярная пленке. Этот эффект
определяется магнитным потоком как внутри, так и вне пленки. В этом
случае доменной границе соответствует максимальное смещение контура.
Поскольку нормальная составляющая вектора намагниченности связана
с магнитными зарядами на поверхности пленки, этот эффект позволяет
визуализировать места зарядов на поверхности пленки с весьма высокой
чувствительностью.

В работах 81~83 дан расчет дифракционного контраста от ферромаг-
нитного кристалла.

II. КОНТРАСТ ИЗОБРАЖЕНИЯ МАГНИТНЫХ СТРУКТУР

Мы рассмотрим формирование контраста только в наиболее часто
используемых режимах работы микроскопа — режиме дефокусировки
и режиме малоугловой дифракции (см. также 3 7 0 ) . Действие факторов,
приводящих к искажению контраста и ограничивающих разрешение,
рассматривается в следующей главе.

Строгое решение задачи о контрасте от магнитной структуры полу-
чается с помощью волновой оптики. Интенсивность изображения
магнитной структуры пленки,
которая является фазовым объек-
том для электронной волны, на-
ходится обычными методами теории
дифракции 1 8-2 0. 8 4. Дальнейшее
развитие теория контраста маг-
нитной структуры пленок получи-
ла в работах 85~87> 6 8. Был также
проведен расчет контраста ли-
ний потока в сверхпроводниках
второго рода 87> 8 8, которые экспе-
риментально наблюдались в ра-
боте 8 9.

Получим выражение для кон-
траста для пленки толщиной d с
одномерным распределением на-
магниченности Μ s (ξ), которая осве-
щается точечным источником элек-
тронов (рис. 6). Фазосдвигающее
действие магнитной структуры пленки для луча, проходящего через неко-
торую точку ξ на оси О|, определяется магнитным потоком через сече-
ние пленки между началом координат и точкой ξ (рис. 6, заштрихованная
поверхность):

Рис. 6. К расчету контраста в дефокуси-
рованном режиме.
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Возбуждение в точке χ плоскости наблюдения записывается в виде интег-
рала Кирхгофа.

В аппроксимации Френеля, что соответствует режиму дефокусировки,
имеем

[( ! g ) ] J Λ(|)βχρ[ίΩ(ξ)]ίξ, (2).
— СО

где

λ = h/mv — длина волны электрона, ν и т — скорость и масса электрона,.
А — постоянная. Контраст в плоскости наблюдения определяется как
К (х) == \ и (х) |2/| и0 |2, где | и0 |2 — интенсивность в отсутствие магнит-
ной структуры.

Из выражения (2) в качестве первого приближения следуют формулы
для контраста, которые получаются при использовании геометрической
оптики 4 0· *9:

где у0 — AndMs (e/2mU)i^2/c — полный угол отклонения электрона при взаи-
модействии его с Ms, a U — ускоряющее напряжение.

Выражения (3) гораздо проще и удобнее, чем (2). Однако они не всегда
справедливы. Предел применимости геометрической оптики дает выраже-
ние, полученное в работе 9 0 как условие справедливости применения
метода стационарной фазы:

£β ι тлп /u\ ι ^ О 1 3/2

где η — число зон Френеля. Предел применимости геометрической оптики,
найденный в работе 8 6 из соотношения неопределенностей, ΔΦ ^ hl2e-
( ф 0 = h/2e — 2,07 ·10~7 гс-смг — минимальное изменение магнитного
потока, которое еще может быть определено с помощью геометрической-
оптики) справедлив строго только в случае дифракции Фраунгофера.

Аппроксимация Фраунгофера интеграла Кирхгофа соответствует
режиму малоугловой электронной дифракции:

R (ξ) exp ( - i Λ-fr) dl. (5)

Если в пленке имеется регулярная доменная структура, то ее дейст-
вие на электронный поток эквивалентно действию дифракционных реше-
ток в оптике. На рис. 7 показана пленка с антипараллельными периоди-
ческими доменами, ее фазовая характеристика и дифракционная картина.
Позиция дифракционных пиков определяется периодом решетки (1/2 а).
Огибающая интенсивности пиков имеет максимум при s± = ±Δ 0/2α, что·
соответствует лоренцеву отклонению (γ0 = Xsi = λ deB^lch). Это нахо-
дится в соответствии с экспериментальными данными. Если разрешение-
недостаточное, то дифракционные максимумы между максимумами, опре-
деляемыми лоренцевым отклонением, не проявляются и вместо них видна
прямая полоса уменьшенной интенсивности. Было также замечено, что



ЭЛЕКТРОННАЯ МИКРОСКОПИЯ МАГНИТНОЙ СТРУКТУРЫ 237

a) at
\а

к

ρ непрерывном изменении дефокусировки контраст изображения перио-
дической доменной структуры меняется на обратный ' 5 .

В случае малого угла лоренцева отклонения и малой ширины доменов
(например,— для СгВг3

 β 1, где 2а ж 1000 А и В , = 1500 гс) пики, соот-
ветствующие лоренцеву отклонению, на дифракционной картине не видны.
На ней имеются только максимумы за счет решетки — большой максимум
нулевого порядка и два боковых максимума; кроме того, дифракционная
картина несимметрична. Несим-
метрия картины может быть за а
счет неравной ширины доменов "*"*"
с противоположным направле-
нием намагниченности, что при-
водит к несимметрии структур-
ного фактора В (s) и вызывает
несимметрию в распределении
интенсивности92. Эксперимен-
тальные интенсивности не совпа-
дают с расчетными и гораздо
больше последних. Несоответст-
вие не устраняется при исполь-
зовании различных распреде-
лений намагниченности в доме-
нах и различных ширин домен-
ных границ. Этот эффект может
быть вызван ошибкой в опреде-
лении наклона фольги из-за ее
прогиба и малоугловым неупру-
гим рассеянием электронов, ко-
торое не учитывалось 9 1.

Теоретические расчеты изо-

а Za 4а Ба

I]\

1

η

\

ΓΤΤ-
0

j\ \

A \ s

Рис. 7. Малоугловая электронная дифракция.
а) Сечение пленки с периодической структурой анти-
параллельных доменов; б) изменение фазы для струк-
туры о); в) распределение интенсивности изображе-
ния фазовой решетки а) в режиме малоугловой ди-

фракции 7°.

бражения во фраунгоферовой
дифракции были также произ-
ведены для других объектов —
антиферромагнетиков и сверх-
проводников второго рода с регулярной структурой линий потока ' 9 .

Работая в разных режимах, можно наблюдать и очень малые магнит-
ные неоднородности (ΔΦ <ξ Фо), но, как было показано в работе 9 3, коли-
чество электронов, необходимых для регистрации изображения, различно.
Дело в том, что при ΔΦ >̂ Фо почти все электроны претерпевают рассеи-
вание на этой неоднородности, в то время как при ΔΦ <ξ Φ ο почти все
электроны не взаимодействуют с полем. А так как точность регистрации
определяется количеством детектированных электронов, то при ΔΦ <<ζ_ Φ ο

для регистрации магнитной неоднородности с высокой точностью тре-
буется большое количество электронов, т. е. большие времена экспози-
ции. Рассчитанное с помощью волновой оптики время экспозиции для
таких неоднородностей существенно больше получаемого из классиче-
ских представлений 9 4.

III. ИЗУЧЕНИЕ СТРУКТУРЫ ДОМЕННЫХ ГРАНИЦ

1. Т и п ы г р а н и ц в ТМП. В настоящее время имеется значи-
тельное количество теоретических расчетов структуры доменных границ
95-107̂  г д е рассматриваются или предлагаются различные модели доменной
границы. В некоторых работах используется одномерная модель и полу-
чены аналитические выражения, связывающие параметры границы



238 В. И. ПЕТРОВ, Г. В. СПИВАК, О. П. ПАВЛЮЧЕНКО

и пленки, в других — рассмотрены более сложные границы и расчет
произведен на ЭВМ, в частности исследованы двумерные модели с неод-
нородным распределением намагниченности по толщине 106> 1 0 7, причем
в работе 1 0 7 рассматривается модель, в которой отсутствуют поля рассея-
ния. Имеется обзор по расчетам структуры границ 3 7 1. Зависимости ширины
доменной границы от толщины пленки для некоторых моделей приведены
на рис. 8. При сравнении данных различных авторов, как теоретических,
так и экспериментальных, нужно, однако, учитывать, что определение

ширины границы в раз-
личных работах может
быть различным.

В очень тонких
пленках энергетически
более выгодными яв-
ляются границы Нееля,
в толстых пленках —
границы Блоха (в пер-
вом случае M s , повора-
чиваясь в границе,
остается в плоскости
пленки, во втором — вы-
ходит из плоскости плен-
ки, оставаясь в плоско-
сти границы). В плен-
ках с промежуточными
толщинами выгодным
является переходной
тип границ — граница с
поперечными связями
или типа «колючей про-
волоки», состоящая из·
отрезков границ Блоха

и Нееля. Модель ее, полученная из порошковых исследований 1 0 8, была
позднее подтверждена исследованиями в электронном микроскопе 3 6 . Рас-
стояние между перетяжками 1—10 мкм, их плотность растет с ростом поля
анизотропии Н^ и зависит от толщины пленки (максимальна при
d « 600 А 2 6 ) . В более поздних исследованиях 1 0 9 не было найдено никакой
корреляции между плотностью перетяжек и толщиной пленки. Размагни-
чивание переменным полем давало разброс по плотности до 6 раз. При
приближении границы к дефектам плотность менялась в 3—4 раза.

Взаимные переходы однородных границ в границы с поперечными
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Рис. 8. Теоретические зависимости ширины доменной
границы от толщины пленки, полученные различными
авторами для 80% Ni—Fe, Ms =800 гс, Α = 10~β эрг/см,

К = 103 эрг/см 1 4 7 .

связями наблюдались при нагреве пленки но, ш и при изменении «гра-
дусности» границ за счет растяжения 1 1 2- 1 1 4 (однородные границы Нееля
с 2а < 180° при растяжении переходили в 180°-границы с поперечными
связями) и под действием поля вдоль оси трудного намагничивания
(ОТН) П б , где переход происходил за счет смещения линий Блоха и полу-
чался при различных углах а при увеличении и уменьшении поля. Под
действием поля вдоль ОТН конфигурация границы с поперечными свя-
зями изменялась, и наблюдался гистерезис смещения линий Блоха ш .
При изменении градусности границ ширина границы уменьшалась
с уменьшением 2а только для тонких пленок (d < 120 А). Для более тол-
стых пленок ширина границ была максимальна при 2а = 120 — 140°
(рис. 9). Наличие такой зависимости связано, по-видимому, с изменением
структуры границ 1 1 7. На это также указывают исследования в режиме-
малоугловой электронной дифракции 1 1 S.
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a)

Теоретические рассмотрения предсказывают существование границ
определенного типа только в определенном диапазоне толщин пленок.
Однако имеются основания, чтобы предположить, что это не так 119> 1 0 1·
ш . В частности, имеется критическое значение угла между намагничен-
ностями в соседних доменах (2ак), когда для толстых пленок (d χ 1200 А)
границы с α > α κ порошком не обнаруживаются, тогда как при α < α κ

границы ясно видны с помощью по-
рошка. Это легко можно объяснить
переходом от границ Блоха, слабо
собирающих порошок, к границам
Нееля, имеющим большие поля
рассеяния 1 2 0. Теоретическое рас-
смотрение переходов между грани-
цами Блоха и Нееля 119> 101> 1 0 3 по-
казало: 1) ниже определенной тол-
щины в пленках имеют место только
границы Нееля, 2) при больших
толщинах границы Нееля имеют
место при а < ак, при а к < а <
<С π/2 имеют место промежуточные
границы, и только при α = π/2
существуют чисто блоховские гра-
ницы. Чисто блоховские границы
(α = π/2) наблюдались в толстых

(1200—2000 А) однородных плен-
ках пермаллоя с малым зерном.
После отжига пленок за счет роста
кристаллитов угол вращения на-
магниченности в границе уже не
был равен 180° и менялся вдоль
границы. Это вызывало появление
переменной неелевской компонен-
ты вдоль границы и образование
перетяжек 61· т . В работе 1 2 2 на-
блюдалось образование перетяжек
на границе Нееля, проходящей
внутри отдельных кристаллитов
крупнозернистой пленки Ni — Fe.

Большинство экспериментов по
исследованию границ не дало огра-
ничений по толщине пленки для су-

-ζ -ι σ Β 7
Рис. 9. Зависимость угла поворота нама-
гниченности в границе (2а) и ширины гра-
ницы (δ) от величины магнитного поля вдоль

ОТН {Hj).
α) d = 120 А, Нк = 8,3 э, Я"с = 5 э, б) d =
=250 A, Hk = 7,3 э, Нс = 4,2 э, в) <2 = 530 А,

Hk = 6,2 э, Н с = 2,5 э » '
ществования доменных границ того
или иного вида. Границы с поперечными связями наблюдались как в очень
тонких пленках (d = 30 —180 А) 1 2 3, так и в толстых 1 0 1 · 1 0 2 , хотя в некото-
рых случаях 9 7 · 1 2 4 они наблюдались только при d < 1000 А. Эффект поляр-
ности в поле, перпендикулярном пленке, который наблюдался для пленок
толщиной 200—1600 А, и зависимость ширины доменных границ от этого
поля указывают на наличие блоховской компоненты в этих границах 1 2 5 .
Для пленок Ni толщиной 200—800 А с перпендикулярной анизотропией
при ^j_>-ffj_Kp г Р а н и Ц ы были блоховскими, что совпадало с энерге-
тическими расчетами; при К±< К±кр границы становились неелевски-
ми 126· 1 2 7.

Границы с поперечными связями наблюдались и в монокристалличе-
ских пленках. Так, в пленках Fe, где имелись и 90°- и 180°-границы, пере-
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тяжки появлялись на 180°-границах при d < 1000 А, а при d <; 400 А
границы с поперечными связями доминировали. На 90°-границах пере-
тяжки не наблюдались 128> 1 2 9. В эпитаксиальных электроосажденных
пленках Ni — Fe с доменной структурой типа шахматной доски также
наблюдались на границах перетяжки 1 3 0.

В монокристаллических пленках Fe, Ni, β-Go тип границы опреде-
лялся с помощью нагрева т . При этом соотношение вкладов различных
энергий изменялось, и если граница была неелевской, то она не менялась,
а если блоховской, то приобретала неелевские участки. Было обнаружено,
что в пленках Fe и β-Co при d > 80 А 180°-границы являются блохов-
скими. В пленках Ni (d = 300 — 500 А) 180°-границы имели как блохов-
ские, так и неелевские участки.

Интересны данные получены при исследовании толстых эпитаксиаль-
ных пленок Fe (0,1—1,0 мкм) в сверхвысоковольтном электронном микро-
скопе с ускоряющим напряжением 1000 кв 6 2· 1 3 2: а) при d > 1000 А гра-
ницы Нееля переходят в блоховские; б) при d = 1000 — 3000 А наблю-
дались асимметричные 180°-границы, контраст которых довольно хорошо
совпадал с контрастом, рассчитанным для модели 1 0 7; в) наблюдались
значительные изменения ширины изображения 90°-границы, что объясне-
но различным наклоном разных участков границы по отношению к пло-
скости пленки.

Кроме границ с 2а ^ 180° наблюдались еще 360°-границы, которые
возникают в тонких пленках d < 300 А (энергетически 360°-границы
более выгодны для тонких пленок 133) и происхождение которых связано
с предысторией образца. Образование таких границ в процессе перемаг-
ничивания наблюдалось134 в пленках 80% Ni — Fe, напыленных без поля,
а также на участках пленки с радиальной анизотропией, которая возник-
ла после отжига пленки сфокусированным на образец электронным пуч-
ком 4 8· 1 3 5. Детальное электронномикроскопическое исследование 360°-гра-
ниц было произведено в работе 1 3 в. Образование таких границ было
объяснено меньшей, чем в толстых пленках, подвижностью блоховских
линий. Из-за отсутствия полей рассеяния 360°-границы могут быть сильно
изогнутыми, даже замкнутыми, и претерпевают изменения только под
действием довольно больших полей (—100 э), когда становится возмож-
ным движение блоховских линий. Анализ границ по методике 4 9 показал,
что истинная 360°-граница (вектор намагниченности вращается непрерыв-
но на 360°) имеет место, когда намагниченность в соседних доменах пер-
пендикулярна границе. Если угол отличен от прямого, то в двух местах
границы вектор намагниченности перпендикулярен границе и она может
рассматриваться как две сблизившиеся 180°-границы. Такие сдвоенные
границы могут возникать при закручивании границы вокруг включения137.

Образование необычных доменных границ с намагниченностью в сосед-
них доменах, направленной перпендикулярно границе, наблюдалось
в пленках пермаллоя 1 3 8, Fe и Со 1 3 9 после прикладывания довольно боль-
шого магнитного поля перпендикулярно пленке. Образование такой
структуры объяснено наличием у пленки геометрического рельефа. Шири-
на таких границ довольно большая (5—8 мкм), причем внутри границы
наблюдалась тонкая магнитная структура — рябь намагниченности
с длиной волны больше, чем в остальных частях пленки 1 3 9. Расчет, про-
изведенный для простой модели границы 1 3 8, объяснил контраст изобра-
жения таких границ. В работе 14° определена энергия такой границы
в зависимости от перпендикулярного поля.

Используя электронный микроскоп, оказывается возможным изме-
рить ширину доменных границ. Экспериментальные данные по ширине
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границ (2а) дают возможность определить константу обменной энергии А,
если известна константа одноосной анизотропии Ки. Если использовать
закон изменения угла намагниченности в границе, полученный при
учете только обменной энергии и энергии анизотропии 1 4 1,

(6)
где ξ—координата поперек границы (ξ = 0 соответствует центру границы),
θ (ξ) — для границ Блоха угол между намагниченностью и плоскостью
пленки, для границ Нееля угол между намагниченностями в границе
и соседнем домене и δ = ]/~А/Ки, то связь между интересующими нас
величинами будет иметь вид 2а = πδ = π У~А/Ки. Из этого соотношения
определялось А по экспериментальным данным о ширине границы 9 8· 1 4 2·
1 4 3. По измерениям на пленке Ni (2a = 550 А) было найдено значение
А та 0,5 ·10~β эрг/см; также были найдены значения А для различного
содержания Си. Полученное для пермаллоя значение А = 0,8 ·10~6 эрг/см144

хорошо согласовывалось с данными других методов.

2. К о н т р а с т и з о б р а ж е н и я г р а н и ц ы в д е ф о -
к у с и р о в а н н о м р е ж и м е . Выражения для контраста К (х)
изображения границы в дефокусированном режиме при точечном источ-
нике электронов получаются подстановкой соответствующей функции
изменения намагниченности в границе в выражения (2) и (3). Различия
в подходах с позиции волновой оптики — (2) и геометрической — (3)
особенно сильно выражены для собирающей границы 1 4 5, где при доста-
точно малой апертуре освещения (2β) выражения (3) дают совершенно
неверный результат.

При 2β <JC λ (Ζ + S)/4ZSy% на изображении собирающей границы
наблюдаются полосы интерференции, что впервые было обнаружено
в работе 1 8. Из (2) следует, что расстояние между полосами интерферен-
ции ΑχΏ = λ (Ζ + S)/2Syi, а ширина полос, отнесенная к плоскости
образца, равна ΔξΠ = h/2deBr], причем поток через сечение пленки между
| и ξ + Δ | π равен Фо. С ростом Ζ на изображении собирающей границы
растет число полос и их ширина, но ширина полос Δξπ, отнесенная к пло-
скости пленки, остается одной и той же 8 7.

На рис. 10 приведена фотография доменной границы с поперечными
связями, где собирающими участками границы являются перетяжки.
Малая апертура освещения позволила получить очень четкую картину
интерференционных полос.

Если для собирающей границы разница в результатах, полученных
с помощью волновой оптики и геометрической оптики, велика, то для
рассеивающей границы эта разница гораздо меньше. Для примера прове-
дем сравнение для границы нулевой ширины 6 8: ΜΆ = Ms для ξ > 0
и ΜΆ = —Ms для ξ < 0. Из (1) Δφ = Ао | ξ |, где Ао = AnMs ed/сП,
и из (2)

• (7)
*- — -ι -ι

где
kSZ Hi/2 Ι χ Aoг kSZ -11/2 / χ Ао\

= [ Щг+S) J ^ Т ¥)•
Z*S ι χ Α

— [ ± Ί
4 УФН, τ . 106, выд. 2
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С (σ) и S (σ) — интегралы Френеля, знаки «+» и «—» у U± означают
интегрирование по области 0 < ξ < °° и — о о < | < 0 соответственно.
Учитывая, что | и0 |2 = 2nZSA2/k (Ζ -+· S) и что при больших y0Z вклад.

К

Рис. 10. Изображение границы с поперечными связями, полученное
при малой апертуре освещения.

Пленка Ni — Fe, d = 500 Α, Ζ = 3 см (R. H. Wade, неопубликованная фотография).

-ζ о 4 и
Рис. И . Контраст изображения рассеивающей границы, рассчитанный
с помощью волновой оптики ( ) и геометрической (— —) для

2Я = 0, d= 500 A, M s = 800 гс, S = 20 см и Ζ = 5 см 6 8 .

от отрицательных ξ в область χ
следующее выражение:

0 мал, получаем для контраста (х > 0)

(8)

Это представляет собой контраст при дифракции от полуплоскости
оо < ξ < Vô - На рис. 11 эта зависимость представлена сплошной

линией, штриховой представлен контраст, полученный по (3). Видно, что
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изломы, имеющиеся в геометрическом контрасте, в дифракционном
сглажены.

Для плавного изменения положения намагниченности в границе
различия становятся еще меньше. Численные расчеты контраста изобра-
жения собирающей и рассеивающей границ с распределением намагничен-
ности по (6) показали, что для рассеивающей границы геометрическая
оптика остается пригодной для расчета контраста даже при больших
дефокусировках90, а не только в случае Ζ <С (dy/dl·)-1 1 4 6· 1 4 7. Условие
справедливости геометрической оптики (4), полученное при использова-
нии метода стационарной фазы (оценка этого метода дана в работе 1 4 8 ) ,
показывает, что для собирающих границ, которым соответствует В' (ξ) <;
< 0, условие ограничения Ζ более жесткое, чем для рассеивающих, для
которых В' (ξ) > 0. Поэтому полученное ограничение для собирающих
стенок Ζ <ξ (dy/dl·,)-1 1 4 9 является слишком жестким для рассеивающих,
и для последних геометрическая оптика оказывается справедливой для
больших значений дефокусировки Z.

а) Конечный размер источника электронов. Формулы (2) и (3) для
контраста К {х) были получены при условии, что источник электронов
точечный. Реально источник электронов всегда имеет конечные размеры.
Это приводит к видоизменению контраста, который можно записать в виде
свертки функции К (х) с функцией источника / (и):

K(u + x)f(u)du, (9)

где и — f>Z. Для круглого источника с постоянной в пределах угла ± β 0

яркостью / (и) = ]/(Ζβ0)
2 — и2 15°, для источника с гауссовским распре-

делением по углу / (и) = ехр (—Μ2/Ζ2β2) 1 4 5. В большинстве случаев,
кроме случая, когда для сильного обрезания пучка используются малые
конденсорные диафрагмы, источник электронов имеет гауссовское рас-
пределение.

Кривые контраста изображения доменных границ с различным рас-
пределением намагниченности при различных апертурах освещения
приведены в работах 145- 1 5 0-1 5 2. Конечные размеры источника приводят
к сглаживанию контраста (интенсивность собирающих границ уменьшает-
ся, а рассеивающих увеличивается), и этот эффект тем сильнее, чем боль-
ше дефокусировка и апертура освещения. Расчеты показывают, что раз-
личие между результатами, полученными с помощью геометрической
и волновой оптики, с ростом апертуры освещения уменьшается. Так, при
2β да Ю-5 рад для пленок с параметрами d = 500 А, 2а = 500 А и d =
= 200 А, 2а = 800 А исчезали осцилляции на изображении границ
и с дальнейшим ростом апертуры освещения сходство дифракционного
контраста с геометрическим увеличивалось 1 4 5.

В работах 150· 1 5 3 приведена зависимость контраста в центре изобра-
жения границы с распределением намагниченности по (6) от величины
дефокусировки для обоих видов функции источника. В качестве параметра
использована величина β/γο·

б) Рассеяние электронов в пленке. Ранее мы рассматривали контраст
только от магнитной структуры, пренебрегая рассеянием электронов
в пленке. Реально в пленке имеет место упругое и неупругое рассеяние
электронов, что будет изменять контраст от магнитных структур. Элек-
троны, рассеянные на углы θ больше, чем апертура диафрагмы объектив-
ной линзы (θ0), будут задерживаться диафрагмой. Электроны, рассеянные
на углы θ < θ0, будут попадать на изображение и создавать относительный

4*
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фон 1/10 = ехр (—Qd), где Q — полное сечение рассеяния объекта. Для
поликристаллических пленок Fe, Ni, Co и Ni — Fe в качестве величи-
ны Q могут быть с хорошей точностью использованы данные, полученные
для аморфной пленки германия 1 6 4.

При нахождении контраста необходимо учитывать угловое распреде-
ление электронов, рассеянных на углы θ < θ 0. Так как граница пред-
ставляет собой одномерный объект, целесообразно пользоваться функцией
G (Θ) = (dI/dQ)/I0 одномерного распределения (интенсивность рассеяния
в узкую щель шириной άθ). Контраст изображения границы запишется
тогда в виде 1 5 3

+θο

#2 И = 4" j K(x-QZ)G(Q)dQ. (10)
- θ 0

Теоретически рассчитать функцию G (Θ) затруднительно, так как
при углах θ <; 10"4 рад основной вклад дает многократное рассеяние.
Экспериментально ее можно измерить по картине малоугловой электрон-
ной дифракции.

С ростом ускоряющего напряжения уменьшается как рассеяние элек-
тронов, так и отклонение в магнитном поле — γ 0 . Однако, как показано
в работах 1 5 5-1 5 7

5 уменьшение рассеяния доминирует. В обычных рабочих
условиях контраст с ростом ускоряющего напряжения растет и достигает
плоского максимума в интервале 400—700 кв. Исследования пленок
Ni — Fe толщиной 1500—2000 А при ускоряющих напряжениях 200—
650 кв подтвердили предсказанный рост контраста. При этих измерениях
производилось вычитание фона неупруго рассеянных электронов (за уро-
вень черного, как и в работе 4 4, бралась интенсивность на изображении
сетки).

в) Влияние характера магнитной структуры на контраст границ.
Наличие регулярной доменной структуры при достаточно больших дефо-
кусировках может искажать контраст от доменных границ β1. В этом слу-
чае доменная структура действует как дифракционная решетка. Так, для
регулярной доменной структуры СгВг3 контраст при больших дефокуси-
ровках приближался к синусоидальному. При малых дефокусировках,
когда действием регулярной доменной структуры можно пренебречь,
контраст хорошо описывался волновой оптикой, а геометрическая давала
неверный результат, даже по величине контраста в середине доменной
границы (по-видимому, не выполнялось условие (4)). Интересно, что при
сравнении дифракционного контраста для 2а = 0 и 2а = 56 А (это значе-
ние взято по данным 1 5 8, где не сказано, каким образом была измерена
эта величина) значение контраста в центре границы практически не меня-
лось, и поэтому получить ответ о ширине границы по контрасту в этих
режимах вряд ли представляется возможным. По-видимому, такой же слу-
чай имеет место и для цементита (Fe3C) 1 6 9, где было получено значение
ширины границы 100 А для образцов толщиной 2000 А.

Для Со наблюдалось и теоретически рассчитано искажение контраста
изображения границы за счет действия периодической магнитной струк-
туры. Если намагниченность в соседних доменах выходит из плоскости
пленки, то контраст изображения одиночной границы представляет собой
асимметричную функцию. Это качественно подтверждено эксперименталь-
но для границ базисной плоскости 1 е 0 .

3. К о н т р а с т и з о б р а ж е н и я г р а н и ц в д р у г и х
р е ж и м а х р а б о т ы м и к р о с к о п а , а) Метод среза лучей.
Факторы, ограничивающие точность, таковы: 1) конечный размер источ-



ЭЛЕКТРОННАЯ МИКРОСКОПИЯ МАГНИТНОЙ СТРУКТУРЫ 245

г

ника электронов, 2) увеличение сферической аберрации за счет смещения
апертурной диафрагмы, 3) астигматизм из-за загрязнения диафрагмы,
4) неупругое рассеяние электронов, 5) неточная установка диафрагмы
в задней фокальной плоскости объектива. Ухудшение разрешения за счет
смещения диафрагмы можно уменьшить, помещая нож в проективе 2 4.

При достаточно малой апертуре освещения на изображении полу-
чаются полосы интерференции параллельно доменной границе В рабо-
те 8Т рассмотрен контраст от границы нулевой ширины и выявлен ряд
особенностей (в частности, в этом режиме одна полоса интерференции
соответствует потоку 2Ф0). В случае ма-
лой величины В η (СгВг3)

 9 1 на изображе-
нии интерференционные полосы не на- " /
блюдаются и область перехода от светлого
к темному слабо зависит от ширины до-
менных границ.

Из-за трудности контроля местопо-
ложения диафрагмы, создающей контраст,
а также из-за более сложного расчета
контраста метод среза для количествен-
ных исследований применять затрудни-
тельно.

б) Метод четвертьволновой пластин-
ки и интерференционная микроскопия
Эти методы трудны в осуществлении и
не имеют каких-либо преимуществ перед
методом дефокусировки.

в) Метод малоугловой электронной
дифракции. При исследовании этим ме-
тодом периодических магнитных струк-
тур 78, 69 П 0 ЛуЧихь информацию о домен-
ной границе затруднительно. Различие
в ширине границ может привести к двой-
ным пятнам, которые могут иметь также
место при различной ширине доменов ββ.
Однако для определения структуры гра-
ницы может быть использована мало-
угловая дифракция с небольшой обла-
сти пленки, которая содержит одну границу Дифракционные изо-
бражения некоторых участков границ приведены на рис. 12 Плавный
поворот намагниченности в границе вызывае! появление на изображении
линий, соединяющих дифракционные пятна 78· 6 9. Экспериментально
наблюдались 1 1 8 картины как с прямым, так и с изогнутым тяжем, хотя
теоретическое рассмотрение показывает, что изображения границ Нееля
и Блоха совпадают по конфигурации, поскольку и в том. и в другом случае
дифракционные пятна соединены прямой (отсутствует смещение электро-
нов вдоль границы, приводящее к изгибу тяжа).

Изображение при малоугловой дифракции можно рассматривать
как диаграмму распределения намагниченности 1 6 1. Это было использова-
но в работе 1 в 2, где была предложена новая модель доменной гра-
ницы, и в работе385, где определялась остаточная намагниченность пле-
нок Со —· Ρ

4 М е т о д ы о п р е д е л е н и я ш и р и н ы г р а н и ц ы
и х о д а н а м а г н и ч е н н о с т и в н е й . В настоящее время
имеется большой экспериментальный материал по измерению ширины
доменных границ (см. таблицу). Однако то, что эти данные получались

Рис 12 Границы с поперечными свя-
зями и дифракционные изображе-
ния с круговых областей (А, В, С)

Масштаб — 2,5 Ю-5 рад «9



Таблица измерений ширины границ (см. также 3 8 4 )

Метод измерения

Метод подбора пара-
метра распределения

По контрасту в центре
изображения границы

Метод полуразности и
экстралоляции к ну-
левой дефокусировке

Химический состав
пленки

50% Ni —Fe
76% Ni —Fe

Ni —Fe

Co
Fe, Si —Fe (100)

Fe (100)

Fe —Si

Co
N i - F e

Fe
Ni —Fe

Ni
Fe

Fe эпитак.
Ni эпитак.

β-Co эпитак.

Толщина
пленки, А

200
200—1800

1500

200—1500
500—1000

1500

1500—2000
200
200
200
700
350
950

Угол разворота
намагниченно-
сти в границе,

град

100
180
180
А /.[\

70
90

180
90 и 180

180
90

180
90

180
180, 140,

90, 70

—
—
—

90 и 180
90 и 180
90 и 180

Ширина границы,
А

1500
6000—2000-9000

1570
9R9O
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различными методами, иногда затрудняет сравнение результатов разных
авторов. Кроме того, при измерении ширины границы нужно всегда при-
нимать во внимание, имеется ли магнитостатический заряд на границе,
так как, если граница заряжена, поле зарядов может действовать как
дополнительная линза и менять значение дефокусировки38· 3 S 1.

а) Метод подбора параметра распределения. В этом методе исполь-
зуют некоторое однопараметрическое распределение намагниченности
в границе (чаще всего (6)) и подбирают значение параметра так, чтобы

72000
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%ffOOO

I 4000

I
^ zooo

- Δ

Δ

ν Граница
\

\ Δ

" ° \ Δ =Ι Δ 8\ о оо

" а \ о
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J
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\
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ΖΟΟΟ

Р и с . 13. Ширина 180°-доменной границы к а к функция тол-
щины пленки д л я 76% Ni — Fe.

Сплошная линия — расчет по ··, Δ — данные из ! в , О — ыв, О — "
(120°-граница в пленке 79% Ni — F e ) .

теоретически рассчитанный контраст наилучшим образом аппроксимиро-
вал полученный экспериментально. Этот метод был предложен в рабо-
те 4 0, где производился подбор двух параметров Л и δ, и выражение (3)
подгонялось под данные эксперимента, полученные фотометрированием
негативов.

Этим методом была измерена ширина границ в пленках пермаллоя
и Со в широком интервале толщин 146> 1 4 7. Использовались малые дефоку-
сировки (Ζ <ξ (dy/dl·,)-1), и измерения проводились на рассеивающих
границах. Зависимость ширины границы от толщины для пленки 76%
Ni — Fe приведена на рис. 13. Из эксперимента получились не согласую-
щиеся с расчетными очень большие значения ширины границ для толстых
пленок. Основным источником ошибки, величина которой растет с ростом
толщины и приводит к завышенным значениям ширины доменных границ,
является снижение контраста за счет рассеяния электронов в пленке.
Повторные измерения на сверхвысоковольтном микроскопе для пленки
Ni — Fe толщиной 1500 А дали втрое меньшие значения ширины гра-
ниц 1 6 3. Другими источниками ошибки являлись конечный размер источ-
ника электронов, который не принимался во внимание, и использование
малых дефокусировок, при определении которых могла быть внесена
дополнительная ошибка 9 0.

Сам метод подбора параметра может привести к значительным погреш-
ностям, если используемое распределение M s отличается от реального,
причем ошибка неконтролируема. Это подтверждается данными 1 6 4, где-
по формулам волновой оптики был рассчитан контраст для некоторых
распределений намагниченности в границе и далее производилось срав-
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нение теоретически и экспериментально полученных контрастов для
образцов толщиной до 500—1000 А. (монокристаллические образцы Fe
и Si — Fe). Значения ширины границы, определенные при использовании
различных распределений, отличались довольно значительно.

б) Метод определения ширины границы по контрасту в центре изо-
бражения границы. Метод был предложен 1 6 0 для распределения намаг-
ниченности в границе по (6). Выражение для контраста в центре изобра-
жения рассеивающей границы равно К (0) = [1 + RS (Z + 5)~1]-1.
Из этого выражения, зная величину дефокусировки и угол отклонения
электронов в соседних доменах (по расщеплению дифракционных пятен
при дифракции электронов на границе и прилегающих областях соседних
доменов 2 5, причем, зная толщину пленки, можно определить и Μ $ 1 6 6 ) ,
можно найти параметр б и ширину границы.

При таком определении ширины границы легче учесть конечный
размер источника и определение К (0) можно производить при весьма
больших дефокусировках. Сравнение геометрического контраста с волно-
вооптическим 9 0 показало, что К (0) г е о м = К (0) в о л н даже при больших
Ζ (—5 см), в то время как отличия на краях функции К (х) ограничивают
использование метода подбора. При определении ширины границ по этому
методу наибольшую ошибку вносит рассеяние электронов в пленке и вызы-
ваемое им снижение контраста. Рассеяние электронов в пленке приводит
примерно к одним и тем же ошибкам как в этом методе, так и в предыду-
щем. Интересно, что оба эти метода дают близкие значения ширины
доменных границ 1 8 7.

в) Метод полусуммы или полуразности. Этот простой метод был пред-
ложен в работе 6 6 и далее развит в работах 1 6 8· 1 4 4. Расчет производится
с помощью геометрической оптики. Ширина изображения рассеивающей

Ζ A- Sграницы в плоскости наблюдения Wv= "Г ·2α + 2Ζγξ и собирающей

границы — Wc = £ ± £ · 2а - 2Ζγξ для ^ ± ^ а > Ζγξ и Wc = 2Ζγξ - ^ ± i . 2а
Ζ А~ S

для —£— а <с Ζγξ. Ширина границы получается как полусумма или

полуразность ширин изображений рассеивающей и собирающей гра-
ниц в плоскости наблюдения. Величину дефокусировки желательно
выбирать большую, так как в этом случае распределение конт-
раста близко к прямоугольному и проще определять край границы.
Как видно из этих выражений, при определении ширины границы необ-
ходимо учитывать коэффициент Sl(Z -\- S), иначе получаемые значения
ширины границы будут завышенными. В работах 5β· 117- 1 4 5· 1β8-173> звг
этим методом были получены значения ширины границ, приведенные
в таблице.

Этот метод прост, но имеет много недостатков:
1) малая величина определяется как разность двух больших, что

может приводить к большой ошибке;
2) при измерении ширины изображения по какому-то определенному

уровню контраста для разных моделей границ получаются разные
результаты 1 4 4;

3) для уменьшения ошибки необходимо вводить поправочные коэф-
фициенты 1 4 4, которые, однако, зависят не только от толщины пленки
и ширины границы, но и от апертуры освещения и распределения намаг-
ниченности в границе 1 4 5;

4) если геометрическая оптика пригодна для описания контраста
рассеивающих границ, то в случае собирающих она вносит существенные
погрешности 1 4 5;
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5) при измерениях нужно также учитывать, что плотность пленок
может быть меньше, чем массивных материалов 77> 1 4 4 (по другим дан-
ным 174- 1 в 6 этого не наблюдалось).

Меньшие ошибки дает метод определения ширины границы только
по изображению рассеивающей границы при экстраполяции полуши-
рины ее изображения по уровню 1/2 до Ζ = 0 145> 153> 175> 1 2 δ. Ширина
измеренной таким образом границы соответствует расстоянию в границе
между точками, где | dB/άξ | = V2. Результат измерения данным
способом мало зависит от конечных размеров источника освещения,
использования соотношений геометрической оптики и малоуглового рас-
сеяния электронов в пленке. Последнее даже меньше влияет, чем конеч-
ная апертура освещения 1 5 3· 1 7 5. Последние измерения 3 7 2 дали результаты,
которые хорошо совпадали с теоретическими, рассчитанными по моде-

ли 1 0 7. Однако именно для этой модели, как
было показано в 3 7 3, данный метод приводит
к ошибкам в 3 раза.

г) Метод Фукса. Этим методом впервые бы-
ла сделана попытка .определить ход намагничен-
ности в границе 4 9· 2 6. В этом методе нужно
определять расстояние между максимумами ин-
тенсивности на изображении собирающей гра-
ницы. Поскольку расчет основан на геометри-
ческой оптике, а как было показано в работе176,
максимумы на дифракционной картине лежат
далеко от каустик, рассчитанных с помощью
геометрической оптики, это приводит к сущест-
венным ошибкам (завышение ширины более чем
в два раза 2 0 ) .

Рис. 14. Изменение угла по- По результатам исследования 4 9 было отме-
ворота намагниченности в чено наличие двух областей в границе Нееля:
120°-границе пленки 79% 1) области сильного изменения направления на-
Ni — Fe толщиной 100 А и . магниченности и 2) области медленного дово-

рота намагниченности. Появление областей мед-
ленного доворота связано с полями рассеяния границы Нееля. Теорети-
ческие расчеты также показывают наличие таких областей " . Области
медленного доворота гораздо шире области быстрого вращения: так,
медленный доворот происходит в области шириной 10—15 мкм, тогда
как ширина узкой области ·~0,1 мкм 1 7 7.

д) Метод инверсии. Этот метод позволяет определять ход намагни-
ченности в границе 4 4· 1 7 8 - 1 8 0 и получать абсолютную величину Μs.
Инверсия может быть произведена графически и аналитически. В первом
-случае составляющая намагниченности, параллельная границе, равна

(11)

- -БО"

= Jll Ах®,
η у8е/т Zd

где Αχ (ξ) — смещение электронных траекторий в плоскости наблюдения.
Смещение определяется из интегральных кривых — кривых, полученных
интегрированием плотности тока на изображении рассеивающей гра-
ницы, а из (11) находится Мп. Полученная зависимость θ (|) близка
к линейной (рис. 14). Ширина границ падает с ростом толщины пленки
по абсолютной величине гораздо меньше данных 2 6 и ив (см. рис. 13).
Полученное абсолютное значение Μs было близко к значению намагни-
ченности массивных тел (<~800 гс), и уменьшения плотности пленок по
сравнению с массивными телами замечено не было.



ЭЛЕКТРОННАЯ МИКРОСКОПИЯ МАГНИТНОЙ СТРУКТУРЫ 2 5 1

Аналитическая инверсия 1 7 9 ' 1 8 0 дает для Μη следующее выражение:
+ 00

Мп (ξ) = Ms sin θ (ξ) = ̂ ζ Ι ^ j [i-K{x'))sgn(x-x')dx', (12)

где Ао = AnMsed/c%.
Расчет функции θ (ξ) проводился на ЭВМ по кривым контраста,

полученным фотометрированием на негативе изображения рассеивающей
границы. Измерение ширины границ проведено на пленках пермаллоя
толщиной 100—800 А.

При использовании метода инверсии также необходимо проводить
коррекцию на фон неупруго рассеянных электронов. Учесть малоугловое
рассеяние электронов в общем случае затруднительно 1 5 3. Однако для
пленок толщиной <500 А вклад его мал. Основные ошибки для пленок
этих толщин получаются за счет конечных размеров источника электронов
и использования в расчетах геометрической оптики. Эти ошибки растут
с ростом дефокусировки Ζ. Однако оценка этих ошибок 181· 152· 1 8 0 пока-
зала, что метод имеет достаточно высокую точность в реальных рабочих
режимах и при достаточно сильном контрасте (малые дефокусировки
и соответственно слабый контраст практически неприменимы из-за малого
•отношения сигнал/шум). Так, в большинстве случаев применение средних
дефокусировок (Ζ ̂  5 мм) дает точность определения θ (ξ) не хуже 10° 18°.

е) Методы с использованием волновооптических расчетов. Выражения
для контраста, полученные с помощью волновой оптики, сложны и не
позволяют провести определение θ (ξ). Метод подбора параметра 20· е8> 1 е 0·
1 6 4 обладает теми же недостатками, что и при использовании его с выраже-
ниями геометрической оптики. Для Со, однако, этим методом было полу-
чено хорошее количественное совпадение для контраста изображения
собирающих границ в призматической плоскости 1 в 0. И хотя в этом слу-
чае может получаться большая ошибка за счет неточного знания разме-
ров источника (это отмечалось в работе 3 7 3, где производится сравнение
методов измерения ширины границы), измеренная ширина границ соот-
ветствовала данным других авторов.

ж) Метод среза лучей. В работах 23- 2 4 была предпринята попытка
получить данные о границе измерением распределения интенсивности
поперек изображения границы при смещении кромки диафрагмы. При
этом было отмечено сильное влияние неровности краев диафрагмы. При
использовании сходящегося освещения 1 8 1 (соединяющая дифракционные
пятна линия расплывается25) интенсивность электронов, прошедших
через каждый элемент границы, пропорциональна составляющей намаг-
ниченности, параллельной границе. В эксперименте сходимость осве-
щающего электронного потока увеличивалась до получения постоянного
профиля интенсивности границы, который затем сравнивался с теорети-
ческим, соответствующим распределению намагниченности по (6). Дан-
ные по ширине границы были даны в таблице.

Метод среза был применен и для определения ширины границ в базис-
ной плоскости тонких одноосных кристаллов с высокой анизотропией
(Со, магнетоплюмбит), где намагниченность в доменах почти перпенди-
кулярна поверхности образца, а в границах намагниченность становится
параллельной поверхности ш > 1 8 2 (см. таблицу). В этом случае дифрак-
ционное пятно не расщепляется, а приобретает клиновидные отростки.
Если апертурная диафрагма обрезает один из отростков, границы на изо-
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бражении будут проявляться в виде темных и светлых линий на фоне-
доменов с одинаковой освещенностью, причем ширина этих линий будет

соответствовать ширине гра-
ницы. Для Со границы видны

• 4 & очень отчетливо (рис. 15).
, / - "i.v ' t Ошибки метода среза лу-

• чей отмечались выше при:
','.' ' рассмотрении контраста от

;'•, доменных границ.
, .'

IV. ТОНКАЯ СТРУКТУРА
·. . • НАМАГНИЧЕННОСТИ
' '· ВНУТРИ ДОМЕНОВ

; 1 ,' .} , . (РЯБЬ НАМАГНИЧЕННОСТИ)'
, '- ' ·'

. . . ' _ 1. К о н т р а с т р я б и
,; ' ' '• н а м а г н и ч е н н о с т и .

, г, ; % '., У- .; -п : К в а з и п е р и о д и ч е с к и е колеба-
". *.; • ; <ί ".* t " Ζ • н и я намагниченности в н у т р и

доменов ( р я б ь намагниченно-
Рис. 15. Изображение доменной структуры в тон- с т и > с м · Р и с · -^) н а б л ю д а -
ком монокристалле Со (0001) в режиме среза лу- л и с ь в работах 2 1 > 4 0 · 3 6 ' 8 4 ·

чей 1 8 3. бз, 185; и б ы л о п о к а з а н о , что·
из двух моделей — продоль-

ных колебаний намагниченности (вдоль среднего направления намагни-
ченности) и поперечных — первые более выгодны энергетически и дают
больший контраст в дефокусированном режиме. Линии ряби на изобра-
жении перпендикулярны локальному направлению намагниченности,
и это использовалось для исследования поведения намагниченности вблизи
дефектов, включений и отверстий в пленках 1 8 в- 24· 1 8 2- 1 8 7 . Была также·
показана 1 8 8 возможность определения рельефа пленок по линиям ряби.

Источниками ряби являются неоднородности в пленке, которые
приводят к изменению локальной анизотропии как по величине, так
и по направлению. Наличие колебаний намагниченности сказывается
на макросвойствах пленки. Подробно эти вопросы рассмотрены в обзо-
рах 1 8 9· 1 9 0 .

Теории ряби намагниченности были разработаны для получения
соотношений, связывающих магнитные свойства образца с параметрами
его реальной структуры 1 9 1 - 1 9 в . Кроме линейной теории 193> 1 9 4 в настоя-
щее время разработана более общая нелинейная теория ряби 195> 1 9 е .

Характеристиками ряби являются амплитуды и длины волн гармо-
ник. Согласно линейной теории доминирующими являются колебания
с длиной волны

ALR = 2nY2/Kuh(a), (13)

где h (а) = h cos (α — φ0) + cos 2φ0, h = HIHh = HMS/2KU, Η — на-
пряженность внешнего поля, приложенного под углом а к ОЛН, φ 0 —
угол между средним направлением намагниченности и ОЛН, ALB —
основная длина волны ряби вдоль среднего направления намагниченности,
Ки — константа одноосной анизотропии (зная ALR по выражению (13),
можно определить А 1 9 7 ) . Другое выраженное колебание — коротковол-
новое с длиной волны ASH = AD — определяется средним размером
кристаллитов D и совпадает с результатом работы 1 9 1 .

Экспериментальные работы по тонкой магнитной структуре были
направлены или на проверку справедливости теоретических результатовг
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или на установление причин случайной анизотропии. В ряде случаев
линейная теория достаточно хорошо согласовывалась с экспериментом
(например, зависимость Л^д от поля вдоль OJIH и ОТН 194- 1 9 8 - 2 0 1 ) ,
в других согласие отсутствовало (зависимость угловой дисперсии от раз-
мера кристаллитов 202- 2 0 3 ) . В некоторых случаях хорошее совпадение
с экспериментом давала про-
стая теория 1 9 1 (зависимость ^
Λ от размеров кристалли- ;

тов
204

) • Л =ZMKM

Л =2мкм

Л=0,5Вмкм

I
W
0,8

W
Οβ

v\

Геометрический
— Волн о Вой

В настоящее время толь-
ко просвечивающая электрон-
ная микроскопия дает воз-
можность наблюдать рябь на-
магниченности. При рассмо-
трении контраста от ряби
намагниченности следует
•пользоваться волновой опти-
кой 8 7. Геометрическая опти-
ка дает прямую пропорцио-
нальность зависимости конт-
раста от частоты гармоники
ряби, тогда как волновая —
обратную (контраст высших
гармоник сглаживается). Это
сглаживание хорошо видно
на рис. 16, где для сравнения
представлен контраст от раз-
личных моделей ряби с одним
и тем же изменением потока
ΔΦΡ = 4jtM"s90Ad, где θ 0 —
амплитуда углового отклоне-
ния, а Λ — длина волны.
Геометрический контраст хо-
рошо аппроксимирует волно-
вооптический только в первом случае. Подавление высших гармоник
качественно может быть объяснено и на основе геометрической оптики 1 9 9.
Действительно, если Λ < 2Ζγρ (γρ— угол отклонения за счет составляющей
намагниченности, перпендикулярной среднему ее направлению), то изо-
бражения соседних периодов ряби накладываются друг на друга и кон-
траст смазывается. Длинноволновые колебания (Λ > 2Ζγρ) имеют слабый
контраст. Микроскоп в дефокусированном режиме, таким образом,
действует как полосовой фильтр (что впервые было отмечено в рабо-
те 205) и дает изображение ряби только с длиной волны Λ *χ, 2Zyp.

В режиме дефокусировки, когда угловое отклонение θ<ξ 1 и сдвиг
фаз (1) за счет действия ряби мал, волновая оптика дает следующее выра-
жение для контраста

п Ζ 4 Χ,ΜΚΜ

Рис. 16. Модели ряби намагниченности и конт-
раст дефокусированного изображения при 4jiiW"s=

= 10 000
1 = 250 A, S = Ζ = 15

206.

) = = ί t 2edBs Ρ θ (ω)
sm (14)

где θ (ω)—фурье-преобразование θ (ξ), а ω — пространственная частота.
Нз этого соотношения легко найти θ (ω):

θ(ω)=-ί-
sin

\ [l—I(x)]eiaxdx. (15)



2 5 4 В. И. ПЕТРОВ, Г. В. СПЙВАК, О. П.. П А В Л Ю Ч Е Н К О

При получении этого соотношения не принималась во внимание конечная
апертура освещения и рассеяние электронов в пленке, которые будут
приводить к ошибке в определении θ (ω) 2 0 7.

При дифракции Фраунгофера интенсивность на изображении про-
порциональна (θ (ω)/ω)2 для ω = ±kxlZ, т. е. пространственная частота
ω дает дифракционный максимум под углом κ = ω/k 2 0 8. Эта простран-
ственная гармоника будет отображаться с максимальным контрастом,
если соответствующий ей фазовый сдвиг равен 2 (т — 1) π/2, τ. е.
Ζα>Μ3Χ/2& = (2т — 1) π/2. Эти пространственные частоты дают в режиме-
дифракции Фраунгофера при освещении лазером с длиной волны Лл,
дифракционные максимумы под углами

где Μ — увеличение фотопластинки. Дифракционные максимумы от спек-
тра ряби намагниченности наблюдались в работе 2 0 9. Соотношение для
х т а т может быть использовано для нахождения величины дефокусиров-
ки 153- 2 0 9. Другие методы нахождения рабочих параметров микроскопа
предложены в работе 2 1 0. В работе 2 И для синусоидальной ряби получены
выражения для контраста в режиме дифракции Фраунгофера и произ-
ведены оценки влияния конечной апертуры освещения и малоуглового
рассеяния.

2. В л и я н и е п а р а м е т р о в п л е н к и н а р я б ь н а -
м а г н и ч е н н о с т и , а) Зависимость от внешнего магнитного поля.
В работах 194- 2 0 1 для проверки формулы (13) было произведено исследо-
вание зависимости Л^д от внешнего поля. Волновая и геометрическая
оптика дают одно и то же значение длины волны на изображении, их раз-
личие сказывается лишь в относительном контрасте соответствующих
колебаний. Результаты микрофотометрирования без дополнительного
сложного анализа нельзя использовать для определения Л^д, так как
за счет подчеркивания высокочастотных компонент на изображении
могут выделиться коротковолновые колебания, которые в пленке подав-
ляются за счет обменных сил. Однако Л^д можно определить, наблю-
дая с некоторого расстояния увеличенные фотографии или подавляя
высшие колебания на изображении при помощи дополнительного пере-
менного магнитного поля, прикладываемого в том же направлении, что
и постоянное 2 0 1. Л^д почти не зависела от дефокусировки Ζ при изме-
нении ее в довольно широких пределах. Дефокусировки, однако, не долж-
ны быть слишком маленькими, поскольку при малых Ζ контраст длин-
новолновых колебаний невелик и на изображении присутствует большое
количество высших гармоник. Результаты эксперимента хорошо согла-
совывались с линейной теорией. Однако по ним нельзя было отдать пред-
почтение какой-либо одной теории — m или ш . На рис. 17 приведены
данные о зависимости Л^д от поля в легком и трудном направлениях.

В изотропных пленках 81,5%Ni — 18,5 %Fe наблюдалась рябь-
с двумя длинами волн, и длина волны длинноволновых колебаний зави-
села от поля, как (13), хотя для этих пленок Ки fa О и теория 1 9 4 для
них непригодна. Для пленок Fe не было получено 1 9 9 даже согласия
в поведении Л (Н). В поздних исследованиях 212> 2 1 3 зависимость Л от поля
вдоль OJIH совпадала с (13). Однако обработка производилась не кривых
Μ (ξ), а кривых контраста К (х), причем без учета преобразования коор-
динат, поэтому эти данные могут и не соответствовать истинному распре-
делению намагниченности в пленке.

б) Зависимость от макроскопической анизотропии. Какая бы ни была
причина локальных колебаний анизотропии, наличие макроскопической
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анизотропии приводит к уменьшению амплитуды ряби. Экспериментально
это было проверено на пленках Ni, которые имеют большую магнито-
стрикцию, где большая одноосная анизотропия создавалась растяжением.
После небольшого отжига, который снимал напряжения, рябь появлялась
вновь. Изменение ряби на пленках Ni, осажденных при комнатной тем-
пературе, которое имело место при последующих отжигах с повышением
температуры, было объяснено взаимодействием внешних и внутренних
напряжений 1 9 9. При растяжении пленок Ni — Fe с размером кристалли-
тов D = 80—100 А, в отличие от пленок c f l = 250—300 А, перед исчез-
новением ряби наблюдалось появление новой анизотропии 2 1 4.

Для электролитически осажденных пленок 81 % Ni — Fejrf = 500 А)
была получена зависимость Л^д от Hh

 2 1 5 ALR = 0,33 У ρ + 0,2 мкм
для ρ -^ 3,6 мкм, где ρ — расстояние между перетяжками на границе
с поперечными связями, и
ρ = 82/Hh мкм. Это соот-
ветствовало 9 в и (13), но
график не проходил через
начало координат. В плен-
ках, подвергнутых низко-
температурному отжигу
(ί < 250° С, т. е. когда раз-
мер кристаллитов не ме-
нялся) и высокотемпера-
турному отжигу (ί = 300—
—500° С, размер кристал-
литов существенно возра-
стал), ALR увеличивалась
только после первых не-
скольких циклов. В даль-
нейшем, несмотря на
уменьшение Hk, ALR оста-
валась постоянной. Это
можно объяснить тем, что
не всё Hh определяется
макроскопическими причи-

И/Ик

Рис. 17. Зависимость основной длины волныТряби
намагниченности от магнитного поля вдоль ОЛН (1)

и ОТН (2).
Пленка 81% Ni — Fe толщиной 420 А 2 0 1. Теоретические

кривые: — по 1 9 \ по •".

нами (например, внешними
напряжениями, которые снимаются при слабом отжиге). Та часть Hh,
которая определяется микроскопическими факторами, хотя и умень-
шается при последующих отжигах, не меняет величину ALR (например,
разупорядочивание дефектов, атомных пар).

в) Зависимость от состава пленок. Зависимость ряби от состава пле-
нок исследовалась в основном для пленок пермаллоя 1 8 4· 2 0 0· а 1 6- 2 1 8 . Малая
рябь наблюдалась в пленках состава 70—80% Ni — Fe. Рябь исчезала
при 74% Ni 184· 2 1 в, где магнитокристаллическая анизотропия равна
нулю для массивного тела (в работе 2 1 в исследовались свободные отожжен-
ные пленки со снятыми внутренними напряжениями). В других слу-
чаях 2 1 ? а90о была минимальна вблизи состава с нулевой магнитострикцией
(исследовались пленки на стекле, полученные при комнатной темпера-
туре). Зависимости Ли? от состава (50—90% Ni) найдено не было 2 0 1.
В пленках Ni — Со выраженной зависимости ряби от состава не наблю-
далось.

г) Зависимость от размера зерен и их ориентации. Для пленок пер-
маллоя, полученных осаждением на стеклянные подложки 2 0 2· 2 0 3, зави-

а величина
194

симости а90» от размеров зерен не совпадали с данными
К0а90° от размеров зерна почти не менялась. Измерение Л в работе 2 0 4
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для полностью поликристаллических пленок с размером зерна D ^
-^ 2000 А дало хорошее совпадение с данными работы ш : Λ = 4D, при
D > 2000 Α Λ оставалась постоянной. Для ориентированных пленок Λ
не зависела от размера кристаллитов при D ;> 1200 А. Однако данные m

не согласуются с данными по совершенным монокристаллическим пленкам
(рябь отсутствовала) и по ориентированным пленкам (Λ = 102)). Общая
тенденция увеличения Λ с ростом D наблюдалась также в работах 38- 2 1 9

на пленках 81% Ni — Fe. Для поликристаллических пленок Ni, Fe, Co
также наблюдалась 2 2 0 почти прямая пропорциональность зависимости
Λ от D: рост кристаллитов от 300 до 700 А приводил к изменению Λ от 0,5
до 2 мкм. Здесь нужно отметить следующее: одни авторы измеряли
длину волны коротковолнового колебания —• Лад, а другие — длину
волны длинноволнового колебания — Λχ,Η, определить которую по фото-
графиям более сложно. Вообще ASR пропорциональна величине кри-
сталлитов D внутри определенного диапазона Do -^ D ^ Z>t. Для D > D±

ASR = ALA, И для D^ ^ D <^ D2 Λχ,Η не зависит от размеров кристал-
литов. Отсутствие зависимости Л^д от размера кристаллитов наблю-
далось в работе 2 1 5.

В работе 2 2 1 сопоставлены значения коэрцитивной силы Нс и Л с р.
Для пленок 50—90% Ni — Fe наблюдалась линейная связь Л с р и Нс.
Эту зависимость, однако, трудно истолковать как однозначную, посколь-
ку не учитывалось влияние изменения магнитострикции и константы
анизотропии. Для пленок чистых металлов Fe, Ni, Co наблюдалась наи-
более строгая линейная связь Нс и Л с р .

Ориентация зерен ведет к уменьшению ряби за счет уменьшения флук-
туации локальной анизотропии. В пленках Fe с высокой ориентацией
зерен рябь меньше, чем в пленках без текстуры 2 2 2. В монокристалличе-
ских и эпитаксиальных с высокой ориентацией пленках чистых металлов
Fe, Ni магнитная рябь отсутствовала 169· 2 2 3, но в пленках Ni она появ-
лялась при приложении внешнего магнитного поля. Наличие в пленке
кристаллитов с двойной ориентацией может быть причиной появления
ряби и в эпитаксиальных пленках 169> 2 2 4. Неоднородность состава и разу-
порядочение сплава были причинами ряби в монокристаллических плен-
ках Ni — Fe, которые после изготовления имели крапчатую доменную
структуру 2 2 5. В общем же дисперсия намагниченности эпитаксиальных
пленок Ni — Fe меньше, чем поликристаллических 2 2 6, хотя в работах
227, 228 рябь наблюдалась и в хорошо ориентированных эпитаксиальных
пленках. Крапчатая доменная структура наблюдалась и в монокристал-
лических пленках Со 229> 1 6 9 (после отжига при i лг 600° С она исчезала).
Рябь наблюдалась также в утоньшенных монокристаллах стехиометри-
ческого сплава Ni3Mn 2 3 0. При исследовании монокристаллических фольг
50—85% Ni — Fe рябь наблюдалась в фольгах, полученных химической
полировкой, а в фольгах, полученных электрополировкой, рябь отсут-
ствовала 1 9 9. Причиной этого, по-видимому, было то, что фольги, полу-
ченные химической полировкой, имели очень неровную поверхность.

д) Зависимость от толщины пленки. Длина волны колебаний остает-
ся постоянной при изменении толщины пленки, но локальное отклонение
вектора намагниченности от среднего направления с уменьшением тол-
щины возрастает 3 8· 2 3 1. Поперечная длина волны пропорциональна yd,
что совпадает с теоретическими расчетами линейной теории.

е) Температурная зависимость ряби. Как показали исследова-
ния 199> 20°, длина волны ряби почти не зависит от температуры пленки.
Амплитуда же ряби сильно зависит от температуры. Так, в эпитаксиаль-
ных пленках Fe, Ni, Co, в которых при малых толщинах (<300 А) рябь
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отсутствовала при низких температурах, при нагреве до высоких тем-
ператур наблюдалось появление ряби ш . Температурные исследования
пленок Fe, Со и Ni — Fe 2 3 2- 2 3 4 показали, что рябь минимальна при тем-
пературах 300—320° С. Такое поведение можно объяснить температур-
ными зависимостями константы магнитокристаллической анизотропии
Къ и размеров кристаллитов D 2 3 Б: вначале с ростом Τ D почти не меняет-
ся, но Kh падает, что приводит к уменьшению контраста ряби, поскольку
контраст определяется произведением DKh. Далее с ростом Τ рост D
начинает доминировать над снижением Kh, и рябь усиливается. Такое
объяснение подтверждается тем, что при охлаждении минимум ряби
не наблюдается. Естественно, что в снижение ряби дает вклад в умень-
шение локальной анизотропии за счет уменьшения напряжений при
повышении температуры. В других наблюдениях, правда, было обнару-
жено обратимое уменьшение ряби при охлаждении от 550° С 2 3 6. В поли-
кристаллических пленках Со были обнаружены два температурных мак-
симума ряби: от 300 до 400° С рябь усиливается за счет роста кри-
сталлитов, при 500° С рябь слабо выражена, и к 700° С рябь вновь
усиливается (при этом наблюдался переход Со в кубическую фазу) 2 3 7.
Температурная зависимость спектра ряби намагниченности в пленках
исследовалась в работе 3 8 3.

Во всех пленках, включая и монокристаллические, рябь становится
интенсивной около температуры исчезновения доменной структуры (Tdc);
например, ориентированные пленки Fe, при комнатной температуре
не имевшие ряби, при 620° С имели сильную рябь. После нескольких
циклов изменения температуры от комнатной до критической температур-
ная зависимость ряби становится менее выраженной, за исключением
области температур вблизи Tdc

 1 9 9. Обычно температурная зависимость
ряби более отчетлива для пермаллоевых пленок, чем для Fe. Для Ni
получить такую зависимость трудно из-за малой температуры Tdc. Окон-
чательное исчезновение ряби в пленках толщиной 500—3000 А с нагревом
наблюдалось при температуре меньше точки Кюри данного материала 2 3 8.

В работах 239· 2 4 0 рябь наблюдалась в поликристаллических пленках
сплава EuS при Τ < 15° К.

ж) Зависимость ряби от технологии получения пленок. Рябь намаг-
ниченности сильно зависит от температуры подложки во время напыле-
ния пленок. Рябь велика как в пленках, полученных при низких темпе-
ратурах подложки (сильные анизотропные напряжения), так и в пленках,
осажденных на очень горячие подложки (крупнозернистая структура).
Минимальная рябь получается при температурах подложки ·~200° С 2 4 1.
Однако зависимости ALR ОТ температуры подложки (—150 ч- 350° С)
получено не было 2 0 1, хотя она предсказывается линейной теорией.

Сравнение пленок Ni, полученных при различном вакууме, пока-
зало, что пленки, напыленные при низком вакууме, 10~4 тор (в отличие
от пленок, полученных при 10~6 тор), обладали рябью, что было объяс-
нено появлением между кристаллитами окисных промежутков и ослаб-
лением обменной связи 2 6. Рябь появляется и в случае зернистости при-
легающего немагнитного слоя меди, разделяющего магнитные слои 2 4 2.

При косом напылении пленок угол напыления влияет на рябь за счет
изменения одноосной анизотропии. Исследовались пленки Ni — Fe 2 3 3

и Ni, Fe, Co 2 4 3· 2 4 4, напыленные под углом 0—70°. При малых углах струк-
тура доменов нерегулярна и имеет рябь внутри доменов. При больших
углах с ростом одноосной анизотропии домены выравниваются и рябь
исчезает.

Пленки Ni — Fe, полученные во вращающемся магнитном поле,
имели сильную рябь 2 4 5.
5 У Ф Н , т. 106, вып. 2
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V. СТАТИЧЕСКИЕ ДОМЕННЫЕ СТРУКТУРЫ

Вид доменной структуры сильно зависит от кристаллической струк-
туры образца, состава образца и условий его приготовления.

1. М о н о к р и с т а л л и ч е с к и е ф о л ь г и и э п и т а к -
с и а л ь н ы е п л е н к и . В монокристаллических пленках Fe 5 6 наблю-
даются исключительно прямые доменные границы. 180°-границы с попе-
речными связями появлялись при толщине пленок 500 А, что находится
в согласии с теоретическими расчетами 2 2 4. Эпитаксиальные пленки Fe,
полученные на NaCl при 450° С (размер зерна ~500 А), имели значитель-
ную дисперсию 180°- и 90°-границ. После отжига при 850° С пленки ста-
новились монокристаллическими и имели в основном 90°-границы24в.
В эпитаксиальных пленках также получалась доменная структура с пря-
мыми границами 2 4 7. Доменная структура монокристаллических пленок
не сильно зависит от толщины 2 4 8 : при d = 80—200 А домены неправиль-
ной формы с 90°-границами, с ростом толщины до 2 мкм доля 180°-гра-
ниц растет, и при d = 2—3 мкм пленка имеет структуру массивного
металла. При растяжении фольги Fe 2 4 9, в отличие от ожидаемого теоре-
тически движения 90°-границ, наблюдалось движение 180°-границ и рост
доменов с M s , направленным ближе к оси растяжения.

Для монокристаллических фольг Ni 2 S 0 не было найдено зависимости
доменной структуры от ориентации и толщины фольги, как это и ожида-
лось из-за малой кристаллографической анизотропии. При исследовании
доменной структуры в зависимости от температуры 2 δ 1 ОЛН при 100—
150° С меняла свое направление с [111] на [100]. Доменная структура
монокристаллических пленок Ni, осажденных при низкой температуре,,
сильно зависела от толщины пленки 2 5 2· 2 4 8. В электроосажденных на Си
пленках Ni доменная структура не разрешалась из-за сильной неодно-
родности намагниченности 1 8 4.

В монокристаллах магнетоплюмбита с d = 1000—2000 А наблюда-
лась извилистая доменная структура (рис. 15), характерная для базисной
плоскости 1 8 3 . В монокристаллах Со направление границ совпадало
с [0001] и наблюдалось изменение структуры у границ зерен 2 5 0 . Если
наряду с гексагональной фазой содержалась и кубическая, то доменная
конфигурация в первой фазе соответствовала модели Киттеля, а во второй
наблюдались 90°-домены 2 5 3· ш . На границе фаз направление доменных
границ менялось и появлялись клиновидные домены, снижающие маг-
нитостатическую энергию. При уменьшении толщины монокристалла Со
(0001) в области толщин 280 ± 50 А наблюдалось появление границ
с поперечными связями 2Б4, что указывало на то, что намагниченность
находится в плоскости образца. При толщине ~1000 А в базисной пло-
скости наблюдались цилиндрические домены 0 0,1—0,5 мкм. Внутри
этих доменов имелась или одна 180°-граница, или круговое распределение-

намагниченности
255

Ширина 180°-доменов в Со зависит от ориентации плоскости фольги
относительно кристаллографических осей 255· 1 б 9 и толщины образца 257> 2 В 0.
Влияние ориентации кристалла на доменную структуру исследовалось
в работах 2 5 8 2 6 0· 81· 8 3. Рассчитанные значения равновесной ширины
доменов и направления намагниченности в них удовлетворительно совпали
с данными эксперимента 2 в 0. При учете полей рассеяния доменов совпаде-
ние теоретических и экспериментальных данных улучшалось 2 β 1.

В эпитаксиальных пленках β-Co, осажденных на NaCl при темпе-
ратуре 200° С, в неразмагниченном состоянии наблюдалась крапчатая
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доменная структура 2 2 9. После размагничивания возникали крупные
домены. Характер изменения доменной структуры с толщиной был такой
же, как у Fe 2 4 8 . Температурная зависимость доменной структуры в фоль-
гах Со толщиной до 4000 А и с различной ориентацией исследовалась
в работах 1 8 3· 262> 263· 2 5 1 . Экспериментальные и расчетные (по ζβ0) значе-
ния ширины доменов и направления намагниченности в них удовлетво-
рительно совпадали для области температур 20—250° С, где Со одноосный
(Κι ^ 0). Уменьшение энергии анизотропии при более высоких темпе-
ратурах и наличие более чем одной легкой оси, когда if ι < 0, объясняют
образование замыкающей доменной
структуры на немагнитных включе-
ниях 2 в 2. В фольге гексагонального
Со (1010) направление намагничен-
ности менялось на перпендикулярное
при ~300° С, для фольги из кубиче-
ского Со никаких изменений направ-
ления намагниченности не наблюда-
лось вплоть до 500° С 2 6 3. Для фольг
Со (01Ϊ0) 2 5 1 изменение направления
легкой оси с температурой хорошо со-
гласовывалось с данными по измене-
нию зависимости констант анизотро-
пии от t. Направление намагничен-
ности; изменялось на перпендикуляр-
ное при 535° С, причем ширина доменов
не менялась. В фольге Со с призма-
тической ориентацией перестройка
доменной структуры происходила при
330° С (рис. 18). На рис. 18 ясно
видна замыкающая доменная струк-
тура (А).

В очень тонких эпитаксиальных
пленках Fe, Ni, Co характерно пре-
обладание 90°-доменов 1 П .

В многоосных монокристалличе-
ских фольгах под действием перпен-
дикулярной анизотропии намагничен-
ность в доменах может выходить из
плоскости фольги. При этом возникает
очень регулярная структура так на-
зываемых полосовых доменов, в ко-
торых намагниченность испытывает
волнообразные отклонения от пло-
скости фольги. Такая полосовая
структура наблюдалась в фольгах Fe (111) толщиной более критической
(1300—4000 А) (рис. 19), где внутри обычных 90°-доменов имелась струк-
тура полос с периодом ~1000 А, параллельных среднему направлению
намагниченности в доменах 2 6 4, и в фольгах Ni 2 6 5. По-видимому, тонкая
полосовая структура внутри крупных доменов в Fe 2 6 6 тоже является
структурой полосовых доменов.

Типичная замыкающая доменная структура на краях образца, кли-
новидные и трубчатые домены у отверстий и искривление доменных гра-
ниц у отверстий наблюдались на фольгах Fe 2 5 8. 2 6 7. 2 в 8, Ni 2 5 8, Со Fe 1 8 7,
Ni 3 — Μη 2 6 9 и Со 2в2> 2 5 1. В работе 2 7 0 произведен расчет' равновесной

Рис. 18. Доменная структура фольги Со
(призматическая плоскость) в зависи-
мости от температуры: а) комнатная;

б) 270° С; в) 305°LC; s)V330° С 2 6 1 .
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длины клиньев, возникающих у отверстия, и получено достаточно хорошее
совпадение с экспериментом. В работах 271· 2 7 2 для изучения распреде-
ления магнитных зарядов на краю фольги Со была использована элек-
тронная дифракция. Влияние включений на структуру доменов проде-
монстрировано на пленках сплава FeCr 2 7 3. Сильное влияние антифазной
границы на доменную границу отмечалось в работе 2 7 4. В монокристалли-
ческих пленках Fe включения микронного размера приводят к наруше-
нию однородности намагниченности в доменах и возникновению субструк-
туры 1 8 2. Нерегулярная доменная структура и искривленные границы

ν*αΚ *: < : ^ * f i i f «

Рис. 19. Изображение полосовых доменов в зерне Fe(l l l) с текстурой.
Полосы параллельны среднему направлению намагниченности в крупных доменах "*•

могут быть вызваны и упругими напряжениями, как это имеет место в пол-
ностью упорядоченном сплаве 50,7% Со — Fe с большой константой
магнитострикции. В неупорядоченных сплавах 27,1% и 71,4% Со — Fe,
где магнитострикция не играет такой роли, границы доменов ровные
и легкая ось в плоскости пленки определяется кристаллографической
анизотропией 1 8 ?.

Были попытки обнаружить взаимодействие доменных границ с дисло-
кациями 250· 2 5 8. Было отмечено, что в том случае, когда граница па-
раллельна линии дислокаций, имеется некоторая задержка движения
границы.

В работе 2 2 5 исследована доменная структура монокристаллических
пленок Ni — Fe. Пленки либо получались однодоменные, либо имели
крапчатую структуру, появление которой объясняется несовершенством
пленки и неупорядоченностью сплава. После размагничивания первые
пленки имели крупные домены с 90°-границами вдоль ОТН и 180°-грани-
цами вдоль ОЛН. Во вторых пленках при размагничивании вдоль ОЛН
крапинки выстраивались в линии ряби, а при размагничивании вдоль
ОТН наблюдались границы из отдельных точек.

В работах 276· 27в- 3 8 4 наблюдалась доменная структура двухслойных
монокристаллических пленок с прослойкой LiF. Взаимодействие границ,
находящихся в разных слоях, приводило к образованию сложных, необыч-
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ных доменных границ. Доменная структура СгВг3 и CrJ3 исследовалась
при гелиевых температурах 91> 2 7 7. При А = М% теоретическая зависи-
мость ширины доменов от температуры хорошо совпадала с эксперимен-
тальной. При действии перпендикулярного поля (2 кэ) наблюдалась сото-
вая доменная структура.

В работах 158- 2 3 0· 269· 2 7 8· 2 7 9 исследована доменная структура различ-
ных сплавов, в работах 2 8 0- 2 8 2 исследовались антиферромагнетики.

2. П о л и к р и с т а л л и ч е с к и е п л е н к и . При исследова-
ниях одноосных осажденных поликристаллических пленок в первую,
очередь необходимо знать направле-
ние ОЛН и ОТН. Проще находить
направление ОТН по развалу струк- I
туры после приложения и снятия
постоянного магнитного поля 2 8 3.
В электронном микроскопе можно
найти ago», Hh и Я с

2 8 3 · 2 8 4 . Однако
необходимо принимать во внимание,
что в снятых с подложек пленках
возникает вращающаяся анизотро-
пия, которая может привести к не-
правильным значениям Hh и сцо»285.
При этом, естественно, данные, по-
лученные в электронном микроско-
пе, могут различаться для пленки
на подложке и для пленки без под-
ложки. Эксперименты 2 8 5 показали,
что только при достаточно толстом
подслое (SiO, d > 1100 А) вращаю-
щаяся анизотропия отсутствует.

В работе122 одновременно на-
блюдалось изображение доменов и
кристаллитов в крупнокристалли-
ческой пленке Ni — Fe, в которой
подбором условий были получены
зерна размером до Юмкм. В различ-
но ориентированных кристаллах до-
менные границы имели разное направление; кроме того, также отличалась
плотность перетяжек на границах с поперечными связями. Аналогичные
исследования 4 6 выполнены на пленках Fe. Внутри границ Блоха содер-
жалось по 1,5 кристаллита (размер 200—300 А) в случае 90°-границ и по
3 — для 180°-границ. При этом Μs поворачивается по ширине границы
скачкообразно от кристаллита к кристаллиту. Отверстия и дефекты плен-
ки также являются неоднородностями, которые могут искривлять и за-
держивать границы. На рис. 20 показано совпадение ряда блоховских
линий с отверстиями в пленке.

Исследование доменной структуры в пленках Fe с мелким зерном
(50 А) при нагреве 2 8 в показало их сверхпарамагнитное поведение. При
нагреве до 300° С магнитный контраст исчезал, что было объяснено раз-
рушением обменного взаимодействия между зернами за счет тепловых
колебаний (рис. 21). Аналогичный переход наблюдался в пленках
Ga — А и 3 8 7 .

При нагреве пленок Fe — Ga при 400° С было обнаружено исчезнове-
ние обычной доменной структуры и появление крапчатой структуры 2 8 7- 2 8 8 .
Исчезновение доменной структуры в определенном интервале температур

Рис. 20. Изображение доменной структу-
ры пленки, демонстрирующее появление
блоховских линий на неоднородностях

пленки ш .
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объяснено наличием магнитной компенсации антиферромагнитного взаи-
модействия между атомами Fe и Ga 2 М .

Исследования 2Ββ· 1 2 9 на пленках Ni показали очень сильную зависи-
мость доменной структуры от размеров кристаллитов.

Доменная структура пленок Со 229. 171
сильно зависела от температу-

ры подложки во время напыления. При температуре подложки до 100° С
пленки имели крапчатую структуру, крупные домены появлялись после

размагничивания. Пленки, напы-
ленные при 250 °С, имели сразу
крупные домены.

В интервале температур
—110°-т- 540° С исследовалась до-
менная структура пленок Ni—Fe1 1 0.
При охлаждении вплоть до —110° С
структура не менялась. Во время
нагрева было замечено движение
границ (без внешнего поля), ве-
роятно, вследствие снятия механи-
ческих напряжений в пленке. По-
сле предварительного отжига при
400° С доменная структура остава-
лась неизменной до 540° С. При на-
греве происходило уменьшение
ширины изображения границ, что
определяется в основном уменьше-
нием Μs с температурой. Таким
образом была получена 4 7 темпе-
ратурная зависимость Μs. Размер
доменной структуры пленок
Ni — Fe также сильно зависит от
размеров кристаллитов. Если раз-
мер кристаллитов сравним с шири-
ной доменных границ, имеет место
очень мелкая, нерегулярная домен-
ная структура. Нс этих пленок ве-
лико 58> 189· 3 7 5.

В тонких ( < 100 А) пленках
Ni — Fe доменная структура нере-

гулярна, границы сильно искривлены, наблюдаются зигзагообразные,
спиральные и круговые домены 1зе> 1 3 7. В толстых пленках Ni — Fe
наблюдалась несквозная доменная структура 2 9 1. В пленках 20% Ni — Fe,
полученных электроосаждением на Си, доменная структура сильно отли-
чалась в зависимости от структуры решетки ш . В пленках с г. ц. р. ОЛН
отсутствует и границы нерегулярные, в пленках с о. ц. р. доменная
структура состоит из 90°- и 180°-границ. Электроосажденные пленки
пермаллоя других составов исследовались в работе 1 2 2.

В работах 171· 2 9 2 исследована доменная структура пленок сложных
сплавов 45% Со — 10% Μη — 45% Fe и 45% Со — 10% Сг — 45% Fe.
В работах 293· 2 9 4 наблюдалась перестройка доменной структуры пленок
Fe — Ga и Со при растяжении и разрушение доменных границ. Эво-
люция доменной структуры в процессе напыления пленок наблюдалась
в работе 3 8 в .

В напыленных пленках также наблюдалась регулярная структура
полосовых доменов 6 1· 2 6 5· 2 9 5- 3 1 0 . В пленке 95% Ni — Fe толщиной 1200 А
наблюдались полосовые домены шириной 1350 А 2 9 5. Для сплава 81%

Рис. 21. Доменная структура пленнике с
мелким зерном в зависимости от темпера-
туры (а—д) и электронограмма, получен-

ная при комнатной температуре (е) 2 8 в .
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Ni — Fe критической толщиной появления полосовых доменов является
1700 А 6 1. Исследование возникновения полосовых доменов в пленках
83% Ni — Fe толщиной 1500—3000 А, полученных при различных углах
падения на подложку, было проведено в работах 2 9 7" 2 9 9. При углах паде-
ния 0—40° полосовые домены лежали перпендикулярно линии падения
вещества и параллельно доменным границам. Контраст изображения этих

л

• ,•

Рис. 22. а) Полосовая доменная структура пленки пермаллоя толщиной 2100 А,
напыленной при угле падения атомов на подложку 20°; б) полосовая доменная струк-

тура пленки пермаллоя толщиной 3100 А, напыленной при угле падения 60° 2 В 8 .

доменов мал (рис. 22, а). При углах падения 50—60° во всей пленке име-
лись очень регулярные полосовые домены, параллельные линии падения
вещества и пересекающие доменные границы. Контраст их изображения
очень сильный (рис. 22, б). Эти полосовые домены возникают: 1) за счет
появления 360°-границ и их перестройки и 2) за счет роста полосовой
структуры прямо с границ Блоха. Перестройка полосовой доменной
структуры наблюдалась в работе 3 0 0.

В пленках 40—100% Ni — Fe (d = 450 — 1800 А), полученных косым
напылением (угол падения 57—75°), наблюдались полосовые домены
шириной 1000—3500 А, в которых составляющая M s в плоскости пленки
как параллельна, так и перпендикулярна направлению падения веще-
ства 3 0 1. В тонких пленках полосовых доменов не было, но при наложе-
нии двух тонких пленок так, чтобы их ОЛН совпадали, в них возникали
полосовые домены. В пленках Со — А1 полосовые домены наблюдались
при толщинах 350—700 А. Пленки с полосовыми доменами имели харак-
терную петлю гистерезиса, и для их насыщения было нужно поле в 500 э.
Эти пленки имели только о. ц. к. структуру 3 7 6.

В многослойных пленках за счет взаимодействия магнитных слоев
возникает специфическая доменная структура 3 0 2. Исследование много-
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слойных пленок с промежуточным слоем, имеющим низкую точку Кюри
(FeNi — PdCo — Со), показало влияние изменения намагниченности
в PdCo с температурой (20—200° С) на обменное взаимодействие слоев 3 0 3 .

По доменным структурам пленок и фольг имеется небольшой обзор 3 " .

VI. ИССЛЕДОВАНИЕ ПЕРЕМАГНИЧИВАНИЯ ПЛЕНОК

1. П е р е м а г н и ч и в а ю щ е е у с т р о й с т в о . При исследо-
вании процессов квазистатического перемагничивания поле должно быть
однородно и необходимо иметь возможность прикладывать его под любым
углом к ОЛН. При наблюдении перемагничивания в электронном микро-
скопе следует, кроме того, исключить влияние самого перемагничиваю-
щего поля на электронный пучок.

В работе 5 в для частичного перемагничивания пленки использовалось
поле объектива. В работах 3 0 4· 3 0 6 поле создавалось катушкой, ось которой
параллельна оптической оси, а образец наклонялся относительно оси,
за счет чего в плоскости пленки появлялась компонента поля, которая
и вызывала смещение границ. Наклон пленки на 1—2° в поле объектива
также вызывал появление достаточного магнитного поля в плоскости
пленки 2 5 8. Неоднородное поле до 5 э, было получено 257> 2 5 0 от проволоки
00,02 мм, проходящей вблизи пленки поперек объект-патрона. Было
предложено также использовать набор проволок на 1—2 мм ниже образ-
ца, что давало возможность получать довольно однородное поле до 10 э 3 0 6.
Эта система впоследствии 3 0 7 была использована для подачи импульсных
полей. Однородное магнитное поле, параллельное плоскости пленки, дает
пара катушек Гельмгольца 25- 26> 34- 3δ· 134> 30β- 3 7 8, однако вследствие того,
что электронный пучок отклонялся полем, наблюдение во время регули-
ровки поля было затруднительно. Для компенсации смещения изображе-
ния от действия поля на пучок применялось устройство из двух пар кату-
шек, направления полей которых противоположны 184· 1 8 5. Подбором
соотношения токов в каждой паре достигается достаточная компенсация
смещения изображения, однако искажения изображения остаются.
Созданные в работах 308- 3 0 9 перемагничивающие устройства имели еще
две дополнительные пары катушек, перпендикулярно первым, и вся
система катушек могла вращаться вокруг пленки на 360°.

Полное устранение искажения и смещения изображения было достиг-
нуто 5 7· 3 1 0 в намагничивающем устройстве с тремя парами катушек,
соединенных Ε-образными железными сердечниками. Объект находился
в нижней паре катушек. Для каждого значения дефокусировки можно было
подобрать соотношение токов в катушках и получить полную компенса-
цию. Это устройство широко используется 33> 34> 37> 2 3 8-2 4 1. 3 1 1. 3 1 2 в соче-
тании с приспособлениями для нагрева, охлаждения и растяжения образ-
ца. Кинофильмирование перемагничивания пленок проведено в работах
23, 46, 31, 41, 313-315

2. К в а з и с т а т и ч е с к о е п е р е м а г н и ч и в а н и е . Для
выяснения влияния различных факторов на движение доменных границ
проводились исследования пленок и фольг, приготовленных в различных
условиях. Рост доменов за счет смещения границ начинается с некоторого
определенного значения перемагничивающего поля Но — критического
поля смещения, величина которого обратно пропорционально зависит
от толщины пленки 1 7 7. Величина Но зависит от внутренних напряжений
в пленке и от нарушений строения пленки 3 1 6. В деформированных плен-
ках и в фольгах, подвергнутых холодной прокатке, при нарастании внеш-
него поля границы движутся скачками, в отожженных же пленках движе-
ние границ происходит более плавно и в меньших полях. Предполагается,
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что дислокации также задерживают движение границ. Сильное взаимо-
действие доменных границ с дислокациями наблюдалось в антиферромаг-
нетиках 317- 3 1 8, где привязка границ столь прочная, что доменная струк-
тура почти не реагирует на поля до 9000 э. Аналогичная «жесткая» домен-
ная структура наблюдалась в электролитически осажденных пленках
СоР с коэрцитивной силой ~1300 э 3 1 9. В пленках Со и Ni влияние дисло-
каций было незначительно 2В0.

Большое влияние границ зерен на доменную структуру в фольгах Fe
было показано в работах 2 6 7· 2 6 8. Еще сильнее сказывается влияние вклю-
чений и дефектов (дырок) 3 1 3. Влиянием неоднородностей на движение
доменных границ можно объяснить получающуюся повторяемость поло-
жения границ в пленке при частичном перемагничивании 3 2 0. Обратимое
движение границ наблюдалось, однако, и в монокристаллической плен-
ке Fe высокой чистоты 6 6, где однородность строения была, по-видимому,
гораздо выше. Ролью неоднородностей объясняется также и то, что место
образования границы, появляющейся при разностороннем вращении
намагниченности, вполне определено и заметно по развороту ряби еще
задолго до ее образования 3 2 1 . Кристаллическая структура пленки оказы-
вает сильное влияние на образование и прорастание зародышей: в пленке
Ni при размере зерен < 500 А перемагничивание происходило ростом
небольшого числа зародышей и движением границ на большие расстояния,
в то время как при крупном зерне (~ 3000 А) образовывалось много заро-
дышей размером в несколько микрон 1 8 4. В работе 3 2 2 исследовано влияние
подслоя Сг в пленках Со — Сг на коэрцитивную силу. С ростом толщины
Сг растут размер зерна Со и Нс- Магнитная структура после размагничи-
вания становится все более сложной. При больших Нс перемагничивание
пленок происходило больше за счет образования новых зародышей,
чем прорастания уже образовавшихся.

При нагреве образца "· 1 1 0, иногда даже и от электронного луча 3 1 5,
движение границ более плавное и происходит в меньших полях. Интерес-
ное изменение процесса перемагничивания поликристаллических пленок
Ni — Fe и поли- и монокристаллических пленок Fe и Со было обнаружено
при охлаждении образца жидким гелием до 4° К 323~327. При 300° К пере-
магничивание происходило при образовании зародышей и их росте за счет
смещения границ баркгаузеновскими скачками на ^ 10 мкм, и в постоян-
ном магнитном поле никаких изменений доменной структуры не проис-
ходило. В диапазоне температур 30—4° К перемагничивание происходит
совсем по-другому — величина скачков уменьшается до -^ 0,1 мкм и появ-
ляется последействие — движение продолжается в постоянном поле.
Детали движения границ зависят от их типа. С уменьшением температуры
от 300 до 4° К растут поле старта границ, коэрцитивная сила (в 3—4 раза)
и поле зародышеобразования (в 1,5—3 раза). Скорость смещения в постоян-
ном поле экспоненциально растет с ростом поля, а показатель экспоненты
уменьшается при уменьшении температуры 3 2 8.

На движение доменной границы оказывают влияние и поля рассеяния
соседних границ, если они находятся достаточно близко. Это особенно
сильно проявляется в двухслойных магнитных пленках 305- 3 2 9- 3 3 0. Пока
границы в обоих слоях далеки друг от друга, смещение их независимо,
однако, как только происходит их совмещение, далее эти две взаимодейст-
вующие границы двигаются вместе. Если коэрцитивные силы обоих слоев
различны, движение таких взаимодействующих границ происходит
в поле, достаточном для смещения границ в низкокоэрцитивном слое,
так что коэрцитивная сила двухслойной пленки равна наименьшей коэр-
цитивной силе слоев 3 3 1. Более подробное исследование 332> 3 3 3 показало,
что между слоями имеется магнитостатическое взаимодействие, так что
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совместно происходит и локальное вращение намагниченности в слоях.
В доменах, лежащих в разных слоях, намагниченность устанавливается
в одном направлении, при этом происходит замыкание полей рассеяния,
появляющихся за счет образования разноименных магнитных зарядов
на неровностях слоев. Если векторы намагниченности в середине обеих
границ антипараллельны, границы слоев совпадают точно; если ориен-
тация векторов совпадает, то границы смещены на 0,5—1,5 мкм. Различ-
ные взаимные положения границ приводятся в работе 33*.

Смещение границы в некоторых случаях сопровождается изменением
ее строения. Было замечено 2 3 появление поперечных связей на простой
границе, как полагают, из-за ее движения по участку пленки с сильными

•л

г··

Рис. 23. Перемагничивание пленки Ni толщиной 350 А вдоль ОЛН.
Перемагничивающее поле возрастает слева направо " 5 .

механическими напряжениями. Под действием возрастающего поля,
направленного перпендикулярно границе с поперечными связями, попе-
речные блоховские линии движутся вдоль границы, так что растут неелев-
•ские участки границы с намагниченностью, направленной по полю з и .
В поперечном переменном поле блоховские линии «дрожат» 3 0 9, что сопро-
вождается явлением «ползания» границы. Различие движения границ
под действием поля вдоль ОЛН и вдоль ОТН в том, что в первом случае
оно не сопровождается изменением структуры границ, а во втором проис-
ходит перестройка 3 3 5. При перемагничивании пленки вдоль ОЛН после
перехода границ Нееля в границы с поперечными связями число попереч-
ных линий возрастало и становилось максимальным, когда граница ста-
новилась 180°-ной з з в .

В отличие от процессов перемагничивания обычных пленок (Нс < Hk)
вдоль ОЛН, которое происходит прорастанием зародышей и смещением
границ (рис. 23), при перемагничивании вдоль направлений, близких
к ОТН, преобладают процессы вращения 184· 3 2 9· 3 3 7- 3 3 8 . В этом случае
при уменьшении насыщающего поля происходит разностороннее вращение
и образование доменных границ, перпендикулярных полю и ОТН. При-
чиной разностороннего вращения является дисперсия осей анизотропии
и флуктуация вектора намагниченности. Поля рассеяния образовавшихся
доменных границ блокируют процесс вращения (рис. 24). Аналогично
происходит и перемагничивание инверсных (Нс 2> Hk) пленок вдоль ОЛН
321, зло. т о л ь к о в этом случае «развал» намагниченности и образование
•перпендикулярных полю доменных границ происходят при наложении
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обратного поля — Hh. Получающаяся при этом блокировка снимается
за счет смещения доменных границ и движения блоховских линий. Пере-
магничивание инверсных пленок вдоль ОТН сходно с перемагничиванием
их вдоль ОЛН 177> 3 4 1-3 4 3.

Частичное вращение и блокировка вызывают также образование
так называемых лабиринтных доменов при перемагничивании под боль-
шим углом к ОЛН пленок, предварительно насыщенных вдоль ОЛН 3 4 0.
При перемагничивании магнитоизотропных пленок Ni — Fe, напыленных
во вращающемся поле, лаби-
ринтная структура типична и . <, ._.„,·. -
поведение их подобно инверс- · ' -г: "£*„•!-"
ным 2 4 5. Многообразные домен-
ные конфигурации при квази- """
статическом перемагничивании
под различными углами к легкой
оси показаны в работе 1 3 5. Так,
на рис. 25 представлено перема-
гничивание участка пленки с ра-
диальной анизотропией, которая
была получена за счет отжига
электронным пучком. Различные
участки пленки перемагничи-
ваются по-разному в зависимо-
сти от взаимного направления
оси анизотропии и перемагничи-
вающего поля.

В работе 3 4 4 наблюдались
детали механизма вращения тон-
кой структуры. С привлечением
модели малоугловых границ ре-
зультаты можно представить как
необратимое смещение и гистере-
зис волн тонкой структуры на-
магниченности.

В работах 110· 219> 2 1 в иссле-
довано влияние дисперсии на-
магниченности на процессы пе-
ремагничивания. Найдено, что
минимум коэрцитивной силы
пленок соответствует минимуму длины волны тонкой структуры намагни-
ченности. При угловой амплитуде дисперсии менее 13° перемагничивание
по легкой оси происходит смещением 180°-границ, а по трудной оси —
вращением, которое в малых полях почти обратимо. При слабо выражен-
ной анизотропии и большей дисперсии 180°-границы отсутствовали, струк-
тура имела вид пересекающихся светлых и темных линий. В пленке,
размагниченной по трудной оси, с ростом дисперсии ширина доменов
уменьшалась, а остаточная намагниченность росла 34Б.

Несколько более сложны процессы перемагничивания пленок, имею-
щих две равноценные оси легкого намагничивания. К ним относятся моно-
кристаллические пленки Fe, Ni, Co и Ni — Fe, полученные методом
эпитаксиального выращивания. Детали процессов перемагничивания
в зависимости от ориентации приложенного поля относительно кристалло-
графических осей и толщины пленки довольно подробно обсуждались
в работах «9. 2 2 4· 3 1 1· 34в> 252· 3 4 7· 2 4 8. Биаксиальная анизотропия была
получена 3 4 8 и в поликристаллических пленках Ni — Fe.

Рис' 24. Возникновение блокированной струк-
туры при перемагничивании пленки пермал-
лоя, предварительно насыщенной вдоль ОТН.
Поле Η уменьшается вдоль ОТН (направление поля
ί ) : α) Η = 7 э; б) Я = 6 э; г) Я = 5 а, д) Н =

= 4 э »«.
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Необходимо отметить электронномикроскопические наблюдения инте-
ресного эффекта движения доменных границ —«сползания границ»—
движения границ в полях меньше критических под действием двух полей:
1) постоянного поля вдоль ОЛН, меньшего Нс, и 2) переменного поля
вдоль ОТН. Впервые в электронном микроскопе это наблюдалось в рабо-
те 3 0 8 . Дальнейшие исследования 3iS продемонстрировали механизм спол-
зания границ с поперечными связями в пленках пермаллоя. Детали

Рис. 25. Участок пленки с радиальной анизотропией до (а), вовремя (б) и пос-
ле (в) перемагничивания 135.

поведения границы с поперечными связями под действием поля вдоль
ОЛН и ОТН наблюдались в работе 3 7 9. Наблюдалось также сползание
и границ Нееля 3 5 0 . Причем если при действии биполярных импульсов
на границах образовывались поперечные связи и линии Блоха, то при
действии одно полярных импульсов структура границ не менялась, хотя
сползание имело место. Механизм этого процесса неясен. В отожженных
электронным лучом пленках процесс сползания границ менялся ш . Иссле-
дования пленок с большой дисперсией анизотропии351 показали, что
механизм процесса отличается от наблюдавшегося ранее.

3. И с с л е д о в а н и е п р о ц е с с о в б ы с т р о г о п е р е -
м а г н и ч и в а н и я . Легкость управления электронным пучком и прин-
ципиально возможное очень высокое временное разрешение просвечиваю-
щего электронного микроскопа (время взаимодействия электрона с плен-
кой толщиной 103 А — 1СГ15 сек) открывают большие возможности для
исследования динамических процессов, в частности для изучения быстрых
процессов перемагничивания ТМП.

Такие исследования могут быть проведены с помощью стробоскопиче-
ского электронного микроскопа 320· 352· 3 5 3, принцип работы которого
состоит в следующем. Электрический пучок освещает образец периодиче-
ски короткими импульсами (строб-импульсами), синхронно с периодиче-
ским перемагничивающим полем, подаваемым на образец. Изображение
на экране создается только во время действия строб-импульса. На экране
микроскопа при фиксированном сдвиге фазы строб-импульса относительно
перемагничивающего поля получается неподвижное, усредненное за время
строб-импульса изображение, соответствующее моменту наблюдения
(естественно, при наличии достаточно строгой повторяемости процесса,
иначе картина будет смазана). При условии строгой повторяемости про-
цесса четкость изображения будет определяться тем, насколько меняется
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состояние объекта за время строб-импульса. Изменяя сдвиг между строб-
импульсом и перемагничивающим полем, можно наблюдать различные
моменты развития динамического процесса.

Стробоскопический режим работы микроскопа можно осуществить
управлением пучком либо в электронной пушке, в пространстве между
катодом и модулятором, либо по выходе из пушки, используя отклоняю-
щие поля. В первом случае электронная пушка заперта отрицательным
напряжением между катодом и модулятором и отпирается импульсами,
подаваемыми через импульсный трансформатор 320· 3 5 2 - з в 0 или через
разделительный конденсатор 361· 307· з в 2· 3 6 3. Достигнутое пока временное
разрешение (минимальная длительность строб-импульса) 10 нсек при
использовании трансформатора и ~ 2 нсек при использовании конден-
сатора.

Во втором случае электронная пушка все время открыта и электрон-
ный пучок управляется электронным затвором 3 6 4. Достигнутое в этом
•случае временное разрешение ~ 10 нсек 356> 358· зв5- 3 6 6 . Достоинствами
управления пучком в пушке являются независимость качества изображе-
ния от формы строб-импульса и увеличение тока пучка за счет импульсной
работы пушки. При применении же электронных затворов существенны
простота установки и большой рабочий диапазон длительностей строб-
импульсов.

При исследовании перемагничивания в стробоскопическом режиме
оказалось, что имеет место очень интересный факт: от периода к периоду
перемагничивающего сигнала динамические доменные картины и локаль-
ное направление вектора намагниченности повторяются с высокой сте-
пенью точности. Повторяемость имеет место не только при перемагничи-
вании в малых полях, ной при перемагничивании из состояния насыще-
ния полями (2—3) Hk

 3 0 7· 362- 3 6 3, когда каждый раз образование доменной
структуры происходит заново. Этот факт, по-видимому, можно объяснить
тем, что за счет различных неоднородностей пленки протекание процесса
перемагничивания идет некоторым вполне определенным путем. Этот
путь является энергетически более выгодным, и при сохранении началь-
ных условий и перемагничивающего поля процесс перемагничивания
развивается по этому предпочтительному пути.

За последнее время появился ряд работ, посвященных исследованию
динамики перемагничивания ТМП в стробоскопическом просвечивающем
электронном микроскопе. Большая чувствительность к магнитным неод-
нородностям ТМП, более высокие разрешение и контраст делают стробо-
скопический электронный микроскоп весьма перспективным по сравне-
нию со стробоскопическими магнитно-оптическими установками.

Было изучено 3 5 4 влияние амплитуды синусоидального перемагничи-
вающего поля, действующего под малым углом к ОЛН, на доменную
структуру пленки. С увеличением амплитуды поля ширина доменов умень-
шалась, при еще больших амплитудах поля они превращались в узкие
островковые домены, конфигурация которых почти не менялась при
изменении момента наблюдения. Такая стабилизация доменной структуры
может быть объяснена блокировкой доменных границ за счет появления
на них магнитных зарядов. При дальнейшем увеличении амплитуды поля
происходило разрушение доменной структуры.

Большую роль магнитных зарядов, возникающих на доменных грани-
цах при перемагничивании, иллюстрирует рис. 26. Здесь на пленку накла-
дывались два поля — постоянное восстанавливающее поле, которое в ста-
тическом режиме вызывает полное исчезновение доменной структуры,
и импульсное — перемагничивающее. При действии обоих полей оказы-
лается, что до действия импульсного поля (рис. 26, а) пленка уже имеет
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доменную структуру. Процесс перемагничивания под действием импульс-
ного поля начинается смещением границ (границы Μ и N на рис. 26, а, б),
и вклад за счет вращения мал. Далее (рис. 26, в, г) процесс развивается
за счет вращения намагниченности, и к концу действия импульса много

'£... '-,
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>*k
! ^ , έ

А»

Рис. 26. а — г) Стробоскопические микро-
фотографии динамической доменной струк-

ί *уры пленки пермаллоя толщиной 300 А
при действии постоянного и импульсного
полей под углом к ОЛН; д) временная ди-

аграмма магнитных полей.
Частота повторения 4,1 кгц, длительность строб-
импульса 0,5 мксек, t6e = 20 мксек, teg =

= 10 мксек, период сетки 50 мкм з и .

доменных границ исчезает, и намагниченность стремится повернуться
в направлении действия импульсного поля. Под действием импульсного
поля происходит образование островковых доменов обратной намагничен-
ности {А, В, С, D на рис. 26, в, г). Они очень стабильны и, по-вицимому,
закреплены на неоднородностях. Их поля рассеяния влияют на вращение
намагниченности в соседних участках и препятствуют установлению намаг-
ниченности вдоль поля. При квазистатическом перемагничивании остров-
ковые домены обычно не возникают в этих местах пленки, поэтому их
образование определяется не только присутствием неоднородностей,
но также и самим развитием динамического процесса. Восстановление
структуры протекает довольно медленно и в основном за счет вращения
намагниченности, которое вызывает появление доменных границ, затем
практически сохраняющих свое положение. Медленное развитие процесса



Рис. 27. Стробоскопические фотографии магнитной структуры пленки пермаллоя
толщиной 250 А, демонстрирующие развитие импульсного перемагничивания пленки

из насыщенного состояния.
Частота повторения 50 тц, длительность строб-импульса 2 нсек, период сетки 33 мкм Поле н
действует под небольшим углом к ОЛН Цифры соответствуют моменту наблюдения в ^ ^

дах относительно начала перемагничивающего импульса »«
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объясняется прежде всего тем, что из-за различного поворота намагни-
ченности в соседних доменах на границе появляются магнитные заряды,
которые увеличивают «жесткость» границы и блокируют вращение намаг-
ниченности в соседних доменах. Границы начинают двигаться только
после снятия зарядов.

Уменьшение длительности строб-импульсов до 2 нсек позволило
наблюдать процессы переключения пленок из насыщенного состояния
в антинасыщенное при действии больших импульсных полейЗ о 7· 3 6 2 .
На рис. 27 показаны стадии процесса переключения пленки под неболь-
шим углом к ОЛН. Процесс развивается за счет некогерентного вращения,
приводящего к образованию доменов, перпендикулярных полю. Далее
число границ сокращается, и дальнейший доворот намагниченности проис-
ходит совместно с продольным сокращением доменов. Это интересное
явление продольного сокращения доменов наблюдалось впервые.

Естественно, что такую информацию нельзя получать ни при кино-
фильмировании в обычном режиме, ни с помощью стробоскопических
магнитно-оптических установок, хотя последние дают возможность видеть
протекание процесса во всей пленке з в 7 . В этом смысле стробоскопический
микроскоп, дающий четкую локальную картину, и стробоскопическая
магнитно-оптическая установка дополняют друг друга.

Нужно отметить, что процесс перемагничивания под действием серии
одиночных импульсов меньшей амплитуды резко отличается от процесса
на рис. 27. В этом случае возникают границы вдоль ОЛН и каждый
импульс вызывает прорастание зародышей и боковое смещение границ,
что эквивалентно квазистатике. Поэтому результаты по прерванному
перемагничиванию з в 8, по-видимому, нужно трактовать осторожно и не
обобщать на область больших полей.

Московский государственный университет
им. М. В. Ломоносова

Институт физики СО АН СССР,
Красноярск
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