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Изучена роль размерных эффектов в формировании магнитной структуры тонких пленок Dy и Ho
в отсутствие эпитаксиальных напряжений. Установлено, что в диапазоне от температуры Нееля до
температуры Кюри для объемных кристаллов Dy и от температуры Нееля до температуры фазового
перехода в коническую фазу для Ho, температурные зависимости периода магнитной геликоиды в
объеме и в тонкой пленке аналогичны. При более низких температурах в пленках Dy изменяется ха-
рактер перехода в ферромагнитную фазу, а в пленках Ho подавляется переход в соизмеримую кони-
ческую фазу, что объясняется исключительно влиянием размерных эффектов.
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1. ВВЕДЕНИЕ

Тяжелые редкоземельные металлы, в которых
наблюдаются сложные типы магнитного упоря-
дочения, активно исследуют много десятилетий
[1]. В последние годы резко возрос интерес к маг-
нитным наноструктурам, содержащим редкозе-
мельные металлы, мотивированный как больши-
ми значениями магнитных моментов редкозе-
мельных атомов, так и сложностью их магнитной
фазовой диаграммы в зависимости от температу-
ры и приложенного магнитного поля.

В числе редкоземельных магнетиков со слож-
ной магнитной структурой можно выделить ме-
таллические Dy и Ho. Объемные Dy и Ho кри-
сталлизуются в ГПУ (гексагональная плотная
упаковка)-фазу c параметрами кристаллической
решетки a = 0.35903 нм, c = 0.6475 нм для Dy и a =
= 0.35773 нм, c = 0.56158 нм для Ho [2]. В объем-
ном Dy в интервале между температурой Кюри
(TC = 85 К) и температурой Нееля (TN = 178 К) фор-
мируется длиннопериодическая геликоидальная

магнитная структура, причем магнитные моменты
Dy лежат в базисной плоскости, а период геликои-
ды несоизмерим с параметром кристаллической
решетки Dy. При приложении магнитного поля ге-
ликоидальное магнитное упорядочение может
трансформироваться в геликоидально-веерное, ве-
ерное либо ферромагнитное упорядочение [3, 4].В
объемном Ho длиннопериодическое несоизмери-
мое геликоидальное магнитное упорядочение на-
блюдается в интервале между TN = 132 К и TC = 18 К,
причем магнитные моменты также лежат в базис-
ной плоскости. Ниже T = 19 К период геликоиды
в Ho становится соизмерим с параметром кристал-
лической решетки и перестает зависеть от темпера-
туры, а магнитные моменты частично выходят из
базисной плоскости, формируя соизмеримую ко-
нусообразную магнитную структуру [5–7].

В последнее время наблюдается растущий инте-
рес к исследованию редкоземельных наноструктур,
инициируемый обнаружением в них ряда новых
эффектов, таких как гигантский магнитокалориче-
ский эффект [8]. Такие эффекты непосредственно
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определяются магнитными свойствами нано-
структур и изменением этих свойств с температу-
рой либо при приложении магнитных полей. Не-
которые типы магнитного упорядочения, форми-
рующиеся в тонких пленках и многослойных
наноструктурах на основе редкоземельных гели-
магнетиков, таких как Dy и Ho, возникают вслед-
ствие взаимного влияния размерных эффектов и
эпитаксиальных напряжений и не наблюдаются в
объемных материалах.

Наиболее ярко влияние размерных эффектов
проявляется в изменении температуры Нееля ге-
лимагнетиков с изменением толщины редкозе-
мельной пленки. Например, было установлено,
что в тонких пленках Ho температура Нееля
уменьшается с уменьшением толщины пленки.
Изменения температуры Нееля по сравнению с ее
значением для объемных кристаллов начинаются
при толщине пленки Ho менее 20 монослоев, а
при толщине менее 11 монослоев перехода от па-
рамагнитной к геликоидальной фазе более не на-
блюдается [9]. Вместе с тем было обнаружено, что
в сверхрешетках Ho/Y, содержащих слои Ho тол-
щиной 11 монослоев, формируется когерентная
геликоидальная структура, распространяющаяся
по всей сверхрешетке, а температура Нееля в этой
структуре близка к ее значению в объемном Ho
[10]. Влияние размерных эффектов на температу-
ру перехода от геликоидальной к ферромагнит-
ной фазе в наноструктурах и тонких пленках на
основе Dy и Ho систематически не изучали, одна-
ко было отмечено, что во многих случаях этот пе-
реход подавлен при толщинах редкоземельных
пленок вплоть до 1000 монослоев.

Особенностью редкоземельных пленок и на-
ноструктур является то, что в них практически
всегда присутствуют эпитаксиальные напряже-
ния, обусловленные рассогласованием кристал-
лических решеток подложки, буферных слоев и
редкоземельных пленок. Установлено, что эпи-
таксиальные напряжения практически не влияют
на температуру Нееля гелимагнетиков, однако
очень сильно сказываются на температуре перехо-
да от геликоидальной к ферромагнитной фазе. На-
пример, было показано, что эпитаксиальные на-
пряжения в достаточно толстых пленках Dy (более
2000 монослоев), индуцированные влиянием со-
седних слоев, приводят к сдвигу температуры Кю-
ри [11]. Во многих редкоземельных сверхрешетках,
например, Dy/Y [12] и Dy/Gd [13], где сказывается
влияние как эпитаксиальных напряжений, так и
размерных эффектов, переход из геликоидальной в
ферромагнитную фазу полностью подавлен.

Причина подавления перехода из геликои-
дальной в ферромагнитную фазу в редкоземель-
ных тонких пленках и сверхрешетках в настоя-
щий момент не установлена. С одной стороны,
этот эффект может быть следствием эпитаксиаль-

ных напряжений в редкоземельных слоях, с другой
стороны, важную роль могут играть размерные и
сверхрешеточные эффекты. До настоящего време-
ни подавляющее число исследований эпитакси-
альных тонких редкоземельных пленок и сверхре-
шеток было проведено на образцах, выращенных
методом молекулярно-лучевой эпитаксии соглас-
но протоколу [14]. В качестве подложек использо-
вали монокристаллы сапфира, на них при повы-
шенной температуре растили толстый буферный
слой Nb, затем промежуточный слой Y, и далее
редкоземельную наноструктуру. Типичные ско-
рости роста не превышали 1 монослоя в минуту,
что способствовало эпитаксиальному росту в тер-
модинамически равновесной моде [15, 16]. Были
установлены также и эпитаксиальные соотноше-
ния между подложкой, буферными и редкозе-

мельными слоями Al2O3 || [011]Nb || [0001]RE,

Al2O3 || [001]Nb || RE (RE = Y, Dy, Gd, Ho).
Особенностью таких систем является то, что в

них формируются эпитаксиальные напряжения,
вызванные рассогласованием кристаллической
решетки редкоземельной пленки и соседних бу-
ферных слоев. Недавно было показано [17], что
есть возможность обеспечить полную релакса-
цию кристаллической решетки пленок Dy и Ho
при росте их в кинетической моде роста. Для этого
были выращены редкоземельные пленки Dy и Ho

на монокристаллических подложках Al2O3
методом высоковакуумного магнетронного распы-
ления при типичных скоростях роста около 1 мо-
нослоя в секунду, что способствует кинетической
моде роста наноструктур. В этом случае реализу-
ются не наблюдавшиеся ранее эпитаксиальные
соотношения Al2O3 || [110]Nb || [0001]RE
(RE = Dy, Ho), а эпитаксиальные напряжения в
редкоземельных пленках не формируются. В на-
стоящей работе была изучена магнитная структу-
ра пленок Dy и Ho толщиной 200 нм, выращен-
ных согласно протоколу [17], в которых можно
предполагать отсутствие влияния эпитаксиаль-
ных напряжений на магнитную структуру.

2. ЭКСПЕРИМЕНТ
Рост образцов проводили на установке вы-

соковакуумного магнетронного распыления
ULVAC – MPS_4000_C6 на монокристалличе-
ских подложках Al2O3. На подложку при
температуре 435°С был нанесен буферный слой
Nb толщиной 40 нм, далее температура подложки
была снижена до 150°С и на буферном слое был
выращен слой Dy либо Ho толщиной 200 нм. Для
защиты от окисления, после охлаждения структу-
ры в ростовой камере до комнатной температуры,
был нанесен защитный слой V толщиной 15 нм.
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Структурная характеризация образцов проведена
на лабораторном дифрактометре Rigaku SmartLab
в Cu Kα-излучении в ресурсном центре Курчатов-
ского института, магнитные измерения выполне-
ны на сквид-магнетометре Quantum Design.

Для определения магнитной структуры пленок
использована рефлектометрия поляризованных
нейтронов. Традиционно основными методами
исследования редкоземельных кристаллов и нано-
структур Dy и Ho являются резонансное рентге-
новскоеt магнитное рассеяние [10] и нейтронная
дифрактометрия [5]. Формирование геликоидаль-
ной магнитной структуры в редкоземельных плен-
ках приведет к тому, что на рентгенограммах и
нейтронограммах вблизи фундаментальных брег-
говских пиков от редкоземельной структуры, на-
пример, (0002), (0004) и т.п. будут наблюдаться са-
теллитные рефлексы. Их положение будет опреде-
ляться периодом и направлением распространения
геликоиды, а интегральная интенсивность может
служить параметром порядка геликоидальной фа-
зы. При переходе от геликоидальной к ферромаг-
нитной фазе интенсивность сателлитных рефлек-
сов будет уменьшаться, а интенсивность фунда-
ментальных брегговских пиков увеличиваться за
счет дополнительного вклада магнитного проис-
хождения в рассеяние.

Применение первой из вышеуказанных мето-
дик к исследуемым редкоземельным пленкам,
предполагающее проведение измерений с ис-
пользованием синхротронного излучения с энер-
гиями вблизи краев поглощения Dy и Ho, позво-
ляет детектировать магнитный сигнал только от
сравнительно тонких пленок ввиду сильного по-
глощения мягкого рентгеновского излучения при
данных энергиях и интерференции сигналов от
магнитных сателлитов и зарядовых сигналов от
осцилляций от полной толщины пленки. Ис-
пользование классической нейтронной дифрак-
ции, с другой стороны, невозможно ввиду малого
количества рассеивающего материала. Вместе с
тем было показано [18, 19], что эффективным ме-
тодом исследования таких систем может быть ней-
тронная рефлектометрия, позволяющая детекти-
ровать сигнал от магнитного сателлита (0000)+ при
малых значениях переданного импульса. Положе-
ние этого сателлита позволяет определить период
геликоиды, а интегральная интенсивность может
служить параметром порядка для геликоидальной
фазы. Поскольку нейтронное рассеяние не позво-
ляет детектировать магнитный сигнал от магнит-
ных моментов, ориентированных вдоль вектора
рассеяния, то при выходе магнитных моментов из
базовой плоскости должно наблюдаться умень-
шение сигнала от магнитного сателлита (0000)+.
Появление ферромагнитной компоненты также
должно сопровождаться уменьшением интенсив-
ности этого сигнала. Нейтронные измерения бы-

ли выполнены на времяпролетном рефлектомет-
ре РЕМУР, функционирующем на базе импульс-
ного быстрого реактора ИБР-2М в Лаборатории
нейтронной физики ОИЯИ. Экспериментальные
данные с рефлектометра РЕМУР были преобра-
зованы из инструментальной системы координат
в систему координат обратного пространства с
помощью ПО Överlåtaren [20].

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
На рис. 1 приведены измеренные в зеркальной

геометрии Θ−2Θ рентгеновские дифрактограм-
мы пленок Dy и Ho, на которых отмечены наблю-
даемые рефлексы.

Помимо рефлексов от подложки, на дифрак-
тограммах видны рефлексы от буферного слоя
(110) Nb, а также рефлексы от ГПУ-структуры
(0001) Dy и Ho. Наблюдается также вклад от дру-
гих ориентаций редкоземельных пленок, однако
он незначителен. При измерениях в незеркаль-
ной геометрии были детектированы рефлексы от

 и  плоскостей редкоземельных пле-
нок, что позволило определить параметры их
кристаллических решеток. Было установлено,
что в пределах экспериментальной погрешности,
параметры кристаллических решеток Nb, Ho и
Dy соответствуют их значениям для объемных
кристаллов. Таким образом, при росте редкозе-
мельных структур на подложках сапфира с бу-
ферным слоем Nb на больших скоростях в кине-
матическом режиме реализуются наблюдавшие-
ся ранее в [17] эпитаксиальные соотношения

Al2O3 || [110]Nb || [0001]RE и происходит

′[101 0] ′[1011]

′[11 02]

Рис. 1. Рентгеновские дифрактограммы тонких пле-
нок Dy и Ho.
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полная релаксация кристаллических решеток
Nb и редкоземельной пленки. Таким образом,
полученные структуры представляют собой мо-
дельные системы, на которых можно исследовать
влияние размерных эффектов на магнитную
структуру тонких редкоземельных пленок в от-
сутствие эпитаксиальных напряжений.

На рис. 2 и 3 приведены температурные зави-
симости намагниченности Dy и Ho, а также взя-
тые из литературы данные для объемных кристал-
лов [17, 19]. Следует отметить, что выше темпера-
туры Кюри для Dy и температуры фазового
перехода в коническую фазу для Ho для объемных
кристаллов поведение намагниченности в тонких
пленках и в объемных кристаллах различается
слабо, в частности, значения температуры Нееля
достаточно близки.

С другой стороны, низкотемпературное пове-
дение намагниченности в объемных кристаллах и
в тонких пленках значительно отличается. Резкий
переход в ферромагнитную фазу, характерный
для объемных кристаллов Dy, в пленке сменяется
монотонным ростом намагниченности с умень-
шением температуры в широком температурном
интервале. Температура перехода в пленке мень-
ше по сравнению с объемным кристаллом. Значе-
ние намагниченности при низких температурах в
пленке Dy вдвое меньше намагниченности насы-
щения. Из данных рис. 2 можно предположить,
что, в отличие от объемного кристалла, в пленке
Dy ниже температуры Кюри присутствуют как ге-
ликоидальная, так и ферромагнитная компонента.
Это характерно в том числе и для веерной магнит-
ной структуры. Резкое немонотонное изменение
намагниченности с температурой, наблюдающееся
в объемном Ho ниже температуры фазового пере-

хода в коническую фазу, сменяется монотонным
ростом в пленке Ho. Намагниченность при низких
температурах в пленках Ho в два раза меньше зна-
чений для объемных кристаллов и более чем в
20 раз меньше намагниченности насыщения.
Можно предположить наличие незначительной
ферромагнитной компоненты в пленке Ho, как
это и должно быть при приложении магнитного
поля.

Магнитная структура пленок и ее изменение с
температурой была определена с помощью ней-
тронной рефлектометрии и незеркального рассе-
яния нейтронов. Как обсуждали выше, для этого
были детектированы сигналы от магнитного са-
теллита (0000)+. На рис. 4 приведены характерные
двумерные рефлектометрические спектры, изме-
ренные при различных температурах при прило-
жении магнитного поля Н = 1 кЭ вдоль осей лег-
кого намагничивания пленок Dy и Ho.

Выше температуры Нееля в нейтронных спек-
трах наблюдается только зеркальная линия при
Qx = 0, соответствующая рефлектометрической
кривой от слоистой структуры. Ниже температу-
ры Нееля в спектрах виден сигнал (Qz = const) от
геликоидальной магнитной структуры, его поло-
жение по оси Qz характеризует период геликоиды,
а интенсивность может служить параметром по-
рядка геликоидальной фазы. Тот факт, что в
спектрах наблюдается сигнал в виде линии, по-
видимому, объясняется наличием в пленках лате-
ральных доменов с одинаковым периодом гели-
коиды, но разными направлениями вращения
магнитных моментов в базовой плоскости (по и
против часовой стрелки). Ниже температуры Кю-
ри объемного Dy сигнал от магнитных геликои-
дов в пленке по-прежнему присутствует и его ин-

Рис. 2. Температурная зависимость намагниченности
тонкой пленки (символы) и объемного кристалла
(линия) Dy в магнитном поле Н = 1 кЭ, приложенном
вдоль оси легкого намагничивания.
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тенсивность уменьшается при понижении темпе-
ратуры. Сигнал от магнитного сателлита (0000)+ в
пленке Ho возникает ниже температуры Нееля,
его интенсивность возрастает с понижением тем-
пературы.

На рис. 5 и 6 представлены рефлектометриче-
ские кривые, полученные из двумерных спектров
интегрированием вдоль оси Qx. Отметим следую-
щие характерные особенности рефлектометриче-
ских спектров.

В пленке Dy при температуре Т = 200 К (выше
температуры Нееля) магнитного сигнала не на-
блюдается. При охлаждении ниже температуры
Нееля возникает магнитный сателлит (0000)+,
интенсивность которого возрастает с понижени-
ем температуры, а положение сдвигается в об-
ласть меньших значений Qz, что отражает увели-
чение периода геликоиды. Ниже температуры
Кюри объемного Dy интенсивность магнитного
сателлита уменьшается, а период геликоиды про-

Рис. 4. Типичные двумерные спектры незеркального рассеяния нейтронов, измеренные при различных температурах
в магнитном поле Н = 1 кЭ, приложенном вдоль оси легкого намагничивания пленок Dy и Ho.
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Рис. 5. Магнитные сателлиты (0000)+ в пленке Dy при
разных температурах по данным рефлектометрии.
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должает увеличиваться. Слабо интенсивный са-
теллит еще виден при температуре T = 50 K, но
при более низких температурах детектировать его
уже не удается. Таким образом, поведение гели-
коидальной магнитной структуры с температурой
в целом согласуется с данными магнитометрии,
приведенными на рис. 2.

Из нейтронографических кривых, приведен-
ных на рис. 6, видно, что ниже температуры Нее-
ля в пленке Ho детектируется магнитный сател-
лит (0000)+, по мере уменьшения температуры
интенсивность которого возрастает, а положе-
ние смещается в область меньших значений Qz,
что предполагает увеличение периода геликои-
ды. Наибольший интерес вызывает область тем-
ператур ниже температуры перехода в кониче-
скую фазу для объемного Ho (Т < 25 К). Как видно
из рис. 6, при дальнейшем понижении температу-
ры до Т = 1.5 К, интенсивность магнитного сател-
литного рефлекса незначительно возрастает, а по-
ложение немного смещается в область меньших
значений Qz. Как обсуждалось выше, в случае, ес-
ли бы в пленке Ho формировалась коническая
фаза, интенсивность сателлита должна была бы
уменьшиться. Поскольку этого не наблюдается,
то можно сделать вывод, что переход в кониче-
скую фазу в пленке Ho подавлен.

На рис. 7 приведены температурные зависимо-
сти периода геликоидальной магнитной структу-
ры в тонких пленках Dy и Ho, полученные на ос-
новании данных рис. 5 и 6, а также приведены для
сравнения литературные данные для объемных
кристаллов [3, 23].

Отметим следующие особенности полученных
результатов. Температурная зависимость периода
геликоидальной магнитной структуры в тонких
пленках и объемных кристаллах выше температу-
ры Кюри для Dy и выше температуры фазового
перехода в коническую фазу для Ho для объемных
систем и тонких пленок аналогична. Для Ho раз-
личие в поведении тонкопленочных и объемных
систем находится в пределах экспериментальной
погрешности, для Dy это различие несколько бо-
лее существенно. Ниже соответствующих темпе-
ратур для объемных кристаллов, наблюдается
полное расхождение в характере температурной
зависимости: в Dy вплоть до Т = 50 К геликои-
дальное упорядочение не исчезает окончательно,
по-видимому сохраняясь в отдельных кристалли-
тах внутри пленки, а в пленке Ho не формируется
соизмеримая с периодом кристаллической ре-
шётки фаза Ho [23, 24]. Традиционно считается,
что подавление перехода или уменьшение темпе-
ратуры перехода в ферромагнитную или кониче-
скую фазу в слоистых наноструктурах на основе
Dy и Ho обусловлено деформацией кристалличе-
ской решетки из-за рассогласования параметров
решетки соседних слоев. В нашем случае дефор-
мации кристаллической решетки пленок по дан-
ным рентгеновской дифрактометрии в Dy и Ho
не происходит. Таким образом, уменьшение тем-
пературы и изменение характера перехода в фер-
ромагнитную фазу в пленке Dy и подавление пе-
рехода в соизмеримую коническую фазу в пленке
Ho можно связать исключительно с влиянием
размерных эффектов.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Исследовано влияние размерных эффектов на
температуры ферромагнитного перехода и маг-
нитную структуру сравнительно толстых пленок
Dy и Ho (толщиной 200 нм), в которых за счет ис-
пользования особых условий роста удалось до-
биться полной релаксации кристаллической ре-
шетки редкоземельных пленок. Полученные та-
ким образом структуры являются модельными
системами, на которых можно изучать влияние
размерных эффектов на формирование в редко-
земельных пленках геликоидального магнитного
упорядочения. Было установлено, что в темпера-
турном диапазоне от температуры Нееля до тем-
пературы Кюри для объемных кристаллов Dy и от
температуры Нееля до температуры фазового пе-
рехода в коническую фазу для Ho, температурные
зависимости периода магнитной геликоиды в
объеме и в тонкой пленке аналогична. При более
низких температурах в пленках Dy изменяется ха-
рактер перехода в ферромагнитную фазу, а в плен-
ках Ho подавляется переход в соизмеримую кони-
ческую фазу, что объясняется исключительно вли-
янием размерных эффектов.

Рис. 7. Температурная зависимость периода геликои-
дальной магнитной структуры в тонких пленках Dy и
Ho и в объемных кристаллах.
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Синтез образцов и магнитометрические измере-
ния были выполнены в центре коллективного поль-
зования ИФМ УрО РАН. Экспериментальные дан-
ные с рефлектометра РЕМУР были преобразованы
из инструментальной системы координат в систему
координат обратного пространства с помощью ПО
Överlåtaren [20]. Исследование выполнено при под-
держке РФФИ (проект № 19-32-90007).
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