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ВВЕДЕНИЕ
Одним из перспективных направлений совре-

менной наноспинтроники является изготовление
магнитных наноструктур, магнитное упорядоче-
ние в которых можно контролируемо изменять
без использования магнитного поля, например,
при приложении электрического поля, измене-
нии температуры и др. Еще одним из таких спосо-
бов является контролируемое и обратимое насы-
щение наноструктур водородом, позволяющее
управлять их магнитным состоянием [1–4].

Многослойные периодические магнитные на-
ноструктуры – сверхрешетки (СР), образованные
чередующимися слоями переходных (Fe, Ni, Co)
и тяжелых редкоземельных (от Gd до Tm) метал-
лов – искусственные антиферромагнетики, гели-
магнетики и ферримагнетики, в которых могут
реализовываться сложные типы внутрислойного
и межслойного магнитного упорядочения. Такие
нанострукутры представляют большой интерес
как с фундаментальной точки зрения, так и ввиду
возможного прикладного их использования в ма-
териалах спинтроники следующего поколения.
Магнитная структура таких сверхрешеток опре-
деляется конкуренцией различных механизмов –
внутрислойного и межслойного обменного взаи-
модействия, а также размерными эффектами, эф-

фектами близости, эпитаксиальными напряже-
ниями, структурными особенностями и др.

Система Fe/Gd является одной из наиболее
важных и хорошо исследованных сверхрешеток
типа редкоземельный металл/переходный металл
(РЗМ/ПМ). Магнитное упорядочение в этой систе-
ме определяется сильным антиферромагнитным
обменным взаимодействием Fe–Gd, сильным фер-
ромагнитным обменным взаимодействием Fe–Fe и
сравнительно слабым взаимодействием Рудерма-
на–Киттеля–Касуя–Иосиды (РККИ) Gd–Gd,
что приводит к наличию сложной магнитной фа-
зовой диаграммы в зависимости от температуры и
магнитного поля [2].

Известно, что в отличие от ферромагнитных
3d-металлов (Fe, Ni, Co), редкоземельные метал-
лы легко поглощают водород из окружающей ат-
мосферы даже при малых давлениях водорода, и
можно ожидать, что при помещении сверхреше-
ток в атмосферу водорода при малых давлениях,
водород будет концентрироваться в слоях редко-
земельных металлов. Переход металл–полупро-
водник–диэлектрик в редкоземельных объемных
металлах и пленках по мере насыщения водоро-
дом сопровождается изменением кристалличе-
ской структуры и магнитного состояния РЗМ.
Варьируя давление водорода и температуру, мож-
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но контролируемым образом изменять концен-
трацию водорода в слоях редкоземельных метал-
лов, изменяя их структурные, магнитные и элек-
тронные свойства, как это описано, например, в
работе [5]. Однако при этом остаются неизучен-
ными процессы поглощения водорода в тонких
(10–100 Å) пленках РЗМ и зависимость этих про-
цессов от толщины пленок.

В случае тонких пленок структурные свойства
и магнитное поведение может существенно отли-
чаться от свойств объемного материала [6, 7]. Из-
вестно, что влияние гидрирования на магнитную
структуру тонких пленок гольмия [8] и сверхре-
шеток Ho/Y [9] при малых концентрациях водо-
рода приводит к увеличению периода магнитного
геликоида в пленках и слоях гольмия. Данные о
микроструктуре гидрированных тонких пленок и
сверхрешеток на основе Dy и Gd отсутствуют. В
работе [5] утверждается, что пленка Gd толщиной
5 нм при переходе в бета и гамма-фазы при гидри-
ровании остается ферромагнитной с уменьшен-
ными температурой Кюри и намагниченностью
насыщения. Авторы предполагают, что в пленке
остаются ненасыщенные водородом области, ко-
торые могут располагаться вблизи межслойных
границ либо в геометрическом центре пленки. В
[10] делается аналогичный вывод о том, что в тон-
ких пленках Gd, выращенных на подложке W
(110), существует неоднородное по объему рас-
пределение водорода при гидрировании. В це-
лом, магнетизм тонких пленок гидридов гадоли-
ния остается малоизученным, необходимы систе-
матические исследования его зависимости от
толщины пленок и концентрации водорода.

Существенное влияние на магнитные свой-
ства сверхрешеток оказывает структура получен-
ных гетерокомпозиций и отдельных слоев РЗМ,
прежде всего, насыщаемых водородом. В работе
[11] есть упоминание о гидрировании сверхреше-
ток Fe/Gd, которое привело к увеличению тол-
щины слоев Gd на 18–31%, однако информация о
толщинах слоев и магнитных свойствах сверхре-
шеток Fe/Gd–H в работе не приводится.

В представленной работе рассмотрено влия-
ние гидрирования сверхрешеток ПМ/РЗМ (а
именно, Fe/Gd) на реальную структуру слоев
РЗМ. Методами разномасштабной рентгенов-
ской и электронно-микроскопической диагно-
стики показаны структурные особенности про-
цесса насыщения водородом слоев сверхрешетки
Fe/Gd, а также изучено влияние толщины слоев
на формирование различных кристаллических
фаз в сверхрешетках.

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Исследуемые образцы представляли собой
многослойные периодические структуры, состо-

ящие из 20 пар чередующихся слоев гадолиния и
железа, выращенных на установке прецизионно-
го магнетронного напыления MPS 4000 C6
(ULVAC, Япония) на монокристаллических под-
ложках из кремния ориентацией (100) с буфер-
ным слоем ниобия толщиной 100 Å (рис. 1). Для
обеспечения эффективного гидрирования струк-
тура была закрыта каталитическим слоем никеля
толщиной 100 Å. Толщина слоев железа была по-
стоянной и составляла 35 Å. Заданная технологи-
чески толщина гадолиния l в исследуемых образ-
цах составляла 10, 20, 50 и 100 Å (образцы 1, 2, 3 и
4 соответственно).

Для гидрирования использовали установку хи-
мического газофазного осаждения, размещенную
в Институте физики металлов УрО РАН (г. Екате-
ринбург). Установка оснащена горизонтальным
реактором вытесняющего типа с горячими стен-
ками. Нагрев осуществляется трехзонной рези-
стивной печью. Для размещения образцов преду-
смотрен горизонтальный кварцевый столик, не
требующий дополнительных креплений.

Каждый из исследуемых образцов был разре-
зан на две равные части. Одну часть использовали
для исследования исходного состояния. Вторую
часть (будем их обозначать как 1H, 2H, 3H и 4H,
соответственно) помещали в реактор, который
откачивали до давления <1 торр и продували ар-
гоном для полного удаления молекул остаточных
газов. Далее реактор нагревался до 100°C, а затем
заполнялся аргон-водородной смесью (50% арго-
на, 50% водорода). По достижении атмосферного
давления (на момент проведения эксперимента
примерно 730 торр) поток аргона перекрывался, и
примерно через 5 мин в реакторе устанавливалась
атмосфера чистого молекулярного водорода. Для ее
поддержания через реактор непрерывно пропус-
кался поток водорода со скоростью 1 литр/мин под

Рис. 1. Схема исследуемых образцов до гидрирования.
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давлением 2.6 атм. Это позволяет избежать исто-
щения концентрации водорода и проникновения
в реактор атмосферного воздуха. Повышенная
температура во время эксперимента облегчает
диффузию водорода, благодаря чему он проника-
ет вглубь образца, а не накапливается в припо-
верхностных слоях.

Все образцы проходили описанную выше про-
цедуру гидрирования одновременно, в одинако-
вых условиях. Длительность выдержки образцов в
чистом водороде составила 5 ч.

Структурные исследования проводились ме-
тодами рентгеновской диагностики (рефлекто-
метрии и дифрактометрии) и электронной мик-
роскопии. Измерения кривых рентгеновской ре-
флектометрии (КРР) и кривых дифракционного

отражения (КДО) проводились на лабораторном
рентгеновском дифрактометре с вращающимся
анодом Rigaku Smartlab [12] с использованием ха-
рактеристического медного излучения CuKα1.

Рентгенооптическая схема эксперимента состоя-
ла из фокусирующего параболического зеркала
Гёбеля, двукратного монохроматора рентгенов-
ского излучения Ge(220) в схеме Бартельса, си-
стемы коллимирующих щелей и точечного сцин-
тилляционного детектора. Образец был установ-
лен на горизонтальный θ–θ-гониометр. Запись
КРР и КДО осуществлялась в пошаговом режиме
с использованием стандартной моды ω–2θ ска-
нирования с накоплением полезного сигнала,
обеспечивающего ошибку измерения интенсив-
ности рентгеновского излучения на “хвостах”
кривых не хуже 10%. При измерении КРР образец
был установлен вдоль пучка. Размеры щелей со-
ставляли 0.1–0.2–0.3 мм для рефлектометриче-
ских исследований и 0.4–0.6–0.6 мм – для ди-
фракционных исследований.

Для исследования образцов методами просве-
чивающей электронной микроскопии (ПЭМ)
просвечивающей растровой электронной микро-
скопии (ПРЭМ), аналогичных [13], были приго-
товлены поперечные срезы. Ламели (фольги)
производились в двулучевой системе Versa 3D
(Thermofisher Scientific) методом lift-out с помо-
щью сфокусированного ионного пучка Ga+ с
энергией от 30 до 2 кэВ, с поэтапным снижением
энергии и тока. Для защиты поверхности созда-
вался слой Pt c помощью газо-инжекторной си-
стемы, а для переноса ламели использовался мик-
романипулятор Easylift. ПЭМ/ПРЭМ исследова-
ния проводились в просвечивающем/растровом
электронном микроскопе Osiris (Thermofisher
Scientific) при ускоряющем напряжении 200 кэВ.
Микроскоп оборудован высокоугловым кольце-
вым темнопольным детектором (Fischione, США)
и энергодисперсионным рентгеновским спектро-
метром Super-X (Bruker, Германия). Программ-
ное обеспечение Digital Micrograph (Gatan, США)
и TIA (Thermofisher Scientific, США) использова-
лись для обработки изображений.

РЕЗУЛЬТАТЫ ИЗМЕРЕНИЙ
И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Для структурных исследований были проведе-
ны измерения как от исходных, так и гидрирован-
ных образцов сверхрешеток. КДО в широком уг-
ловом диапазоне от гидрированных СР представ-
лены на рис. 2. Для наглядности значения
интенсивности на графиках ограничены 100 им-
пульсами в секунду. В качестве примера и для де-
монстрации отличий КДО от исходных и гидри-
рованных СР представлена КДО от образца 4
(рис. 2а). КДО от других негидрированных образ-
цов демонстрируют те же особенности, что и кри-

Рис. 2. КДО от исследованных образцов. (а) Кривая
от негидрированного образца 4, (б)–(д) кривые от
гидрированных образцов 4Н, 3Н, 2Н и 1Н соответ-
ственно. Вертикальные пунктирные линии указыва-
ют положение пиков на всех кривых на рисунке.

10 15 20 25 30

�, град

35 40 45

(д)

И
н

т
е
н

с
и

в
н

о
с

т
ь

, 
о

т
н

. 
е
д

.

G
d

 1
0

0

(г)

(в)

(б)

(а)

S
i0

0
4

G
d

 0
0

2
G

d
 1

0
1

N
b

 0
1

1

G
d

 2
0

1
G

d
 0

0
4

N
b

 0
2

2

N
b

H
 0

0
1

N
b

H
 0

0
2

G
d

H
3
0

0
6

G
d

H
2
2

2
2

G
d

H
3
0

0
4

G
d

H
2
0

0
2

G
d

H
2
11

1
G

d
H

3
0

0
2



ФИЗИКА МЕТАЛЛОВ И МЕТАЛЛОВЕДЕНИЕ  том 124  № 12  2023

МОДИФИКАЦИЯ КРИСТАЛЛИЧЕСКОЙ СТРУКТУРЫ СВЕРХРЕШЕТОК 1189

вая на рисунке 2а, отличаясь только интенсивно-
стью дифракционных пиков.

Помимо высокоинтенсивного пика от под-
ложки кремния при θ = 34.565° на КДО от негид-
рированного образца 4 на кривой 2а при θ =
= 19.27° и 41.3° присутствуют дифракционные
пики от буферного слоя ниобия (пространствен-

ная группа (пр. гр.) Im m, a = 3.3012 Å [14, 15]), а
в случае гидрированных образцов при θ = 18.12° и
38.34° – гидрида ниобия (пр. гр. I4/mmm, a =
= 3.21393 Å, b = 3.21393 Å, c = 3.96860 Å [14]). По-
мимо этого, на КДО (рис. 2а) наблюдаются ди-
фракционные пики от различных фаз кристалли-
ческого гадолиния (пр. гр. P63/mmc, a = 3.636 Å,

c = 5.7826 Å [14]), что говорит о том, что слои СР
представляют собой поликристаллический мате-
риал.

КДО от гидрированных образцов 4H и 3H с
исходными толщинами слоев Gd 100 и 50 Å
(рис. 2б, 2в) содержат пики как от дигидрида га-

долиния GdH2 (пр. гр. Fm m, a = 5.3012 Å [14, 16]),

так и тригидрида гадолиния GdH3 (пр.г. P63/mmc,

a = 3.7218 Å, c = 6.7085 Å [14]). При этом для неко-
торых фаз на кривых присутствуют отражения
как второго, так и третьего порядков, позволяя с
большой уверенностью идентифицировать кри-
сталлические фазы. Дигидрид гадолиния образу-
ется преимущественно с ориентацией кристалли-
тов по [111] в направлении роста СР, а тригидрид га-
долиния – по [001]. На КДО от образца 2Н (рис. 2г)
при наличии пика от GdH2 пики от фаз GdH3 от-

сутствуют.

Из рис. 2 видно, что насыщение водородом в
исследованных структурах приводит к образова-
нию не только гидридов гадолиния, но и к обра-
зованию гидрида ниобия. Почти полное исчезно-
вение пиков от чистого ниобия и появление пи-
ков от NbH свидетельствует, что водород проникает
на всю глубину во всех исследованных в данной ра-
боте СР. Слои железа при выбранных условиях гид-
рирования химически с водородом не взаимодей-
ствуют. Пики от Gd в образцах 2H–4H полностью
исчезают, что свидетельствует о том, что весь или
практически весь гадолиний прореагировал с во-
дородом.

На КДО от образца 1H (рис. 2д), как и на непока-
занной на рисунке 2 КДО от образца 1, не наблюда-
ется пиков, связанных с гадолинием, что означает
полное или почти полное отсутствие кристалличе-
ских фаз в слоях, содержащих гадолиний. Мы пред-
полагаем, что это связано с тем, что геометрические
размеры кристаллической решетки как чистого га-
долиния, так и его гидридов сравнимы с толщи-
ной слоя. Дифракционный пик в используемой
стандартной геометрии out-of-plane формируется
за счет когерентного отражения от кристаллогра-
фических плоскостей, параллельных поверхно-

3

3

сти. А при толщине слоя 10 Å таких плоскостей
может быть недостаточно для формирования яр-
ко-выраженного дифракционного максимума.
Однако дифракционные пики от гадолиния или
его гидридов не наблюдаются и при измерениях в
геометрии скользящего падения in-plane ϕ–2θϕ
(GI-XRD), проведенных также как в [7]. Можно
предположить, что кристаллическая решетка в
подобных слоях не формируется, и слой, содер-
жащий гадолиний, остается рентгеноаморфным.
Мы предполагаем, что реакция гадолиния с водо-
родом все же происходит, что подтверждается
приведенными ниже данными анализа кривых
рентгеновской рефлектометрии.

Отметим, что кристаллические фазы появля-
ются в слоях, содержащих гадолиний, начиная с
толщины l = 20 Å (образцы 2 и 2H (рис. 2г)). При
этом в слоях 2Н формируется только кристалли-
ческая решетка GdH2 при полном отсутствии

GdH3. Заметим, что при насыщении слоев водо-

родом, по-видимому [17, 18], сначала образуется
GdH2, а затем начинается формирование фазы

GdH3. Можно также предположить, что влияние

“эффекта толщины” слоя на гексагональную
кристаллическую решетку GdH3 сильнее, чем на

кубическую GdH2. Вероятно, важную роль играет

объем элементарной ячейки кристаллической ре-

шетки, существенно больший для GdH3 (234.2 Å3

против 143.1 Å3 для GdH2). Поэтому пики от кри-

сталлографических фаз GdH3 в исследованных

образцах появляются на КДО, только начиная с
толщины слоя Gd, равной 50 Å.

Эти же образцы были исследованы методом
рентгеновской рефлектометрии. Анализ полу-
ченных экспериментальных кривых проводился
аналогично методике, описанной в [19, 20] со-
гласно формализму Абеля [21, 22] с использова-
нием ламельного подхода, в котором многослой-
ная система разбивается на ламели (полоски) ма-

лой толщины, параметры которых (  и

 где  – диэлектрическая восприим-

чивость материала слоя) плавно изменяются по
определенному закону [23, 24]. Минимальные
толщины ламелей выбирались из расчета, чтобы
они имели физический смысл (в нашем случае их
размер был не менее 2 Å). Результатом анализа яв-
ляется профиль распределения поляризуемости
по глубине образца. В рентгеновском диапазоне
длин волн поляризуемость является комплексной
величиной. Для используемого в работе излуче-
ния CuKα1 значение мнимой части поляризуемо-

сти для элементов, составляющих слои в исследу-
емых многослойных периодических системах, на
порядок меньше действительной. Поэтому в
дальнейшем мы будем говорить только о действи-
тельной части поляризуемости. В результате ана-

( )δ = χ0

i iRe

( )β = χ0 ,
i iIm χ0

i
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лиза кривых рентгеновской рефлектометрии ис-
следуемых образцов получены профили распре-
деления поляризуемости структуры по глубине
(пример анализа КРР от образца 1 приведен на
рис. 3). Однако в результате анализа было обнару-
жено, что профили с кардинально различным
распределением поляризуемости по периоду
многослойной структуры показывают схожее со-
гласие теоретических и экспериментальных кри-
вых, что, вероятно, связано с формированием
волноводной структуры между оптически плот-
ными слоями никеля и ниобия. Модель 1 харак-
теризуется распределением поляризуемости в
среднем ближе к поляризуемости чистого Gd, что
можно описать диффузией атомов гадолиния в
слои железа, приводящей к понижению оптиче-
ской плотности слоев железа. Модель 2 характери-
зуется распределением поляризуемости сверхре-
шетки ближе к поляризуемости железа, что может
соответствовать отсутствию диффузии гадолиния в
слои железа.

Мы считаем, что в исследуемых образцах реа-
лизуется модель 2, поскольку, во-первых, если бы
исследуемые образцы отвечали модели 1, то при
увеличении толщины слоя гадолиния должна
увеличиваться его концентрация, которая должна
приводить к увеличению количества внедренных
атомов гадолиния в слоях железа. Это должно
приводить к уменьшению оптической плотности
слоя железа (или его поляризуемости), а, следова-
тельно, и к уменьшению контраста поляризуемо-
стей слоев железа с внедренными атомами гадо-
линия и слоев гадолиния. Но такой зависимости
оптической плотности железа от толщины слоев,
содержащих гадолиний, не наблюдается. Кроме
того, данные распределения элементов, получен-
ные методом электронной микроскопии и приве-
денные ниже, также не подтверждают реальность
модели 1. Также, несмотря на то, что редкозе-

мельные элементы довольно легко окисляются,
имеются данные [25, 26], согласно которым из-за
высокой плотности, плотноупакованной кри-
сталлической решетки, высокой температуры
плавления и других факторов диффузия гадоли-
ния в другие металлы затруднена.

Таким образом, можно предположить, что
диффузии гадолиния в соседние слои не происхо-
дит. Поведение профиля поляризуемости в таком
случае можно объяснить особенностями роста
слоя железа на слое гадолиния – несогласован-
ность их решеток может приводить к островково-
му росту тонких слоев, формированию протяжен-
ных интерфейсов и отсутствию сплошных слоев с
постоянными структурными характеристиками.
Для образцов 3 и 4 из-за большой толщины слоев,
содержащих гадолиний, островковый рост пере-
ходит к послойному, что проявляется на профиле
в виде областей с постоянной поляризуемостью
(см., например, нижнюю пару кривых на рис. 4б).

КРР от исследованных структур представлены
на рис. 4 для пар образцов 1, 1Н (структуры с наи-
более тонкими слоями из рассмотренных) и 4, 4Н
(с самыми толстыми слоями). Таким же образом
выглядят КРР от других пар образцов. На КРР на-
блюдаются сверхструктурные пики, свидетель-

Рис. 3. Фрагмент профиля распределения поляризуе-
мости по глубине образца 1, рассчитанный в рамках
двух моделей структуры: 1 – модель, в рамках которой
нижняя граница профиля близка к поляризуемости
Gd; 2 – модель, в рамках которой верхняя граница
профиля близка к поляризуемости Fe.
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Рис. 4. КРР от образцов 1, 1H (а) и 4, 4Н (б). Верхние
кривые на каждом рисунке соответствуют образцам,
выдержанным в атмосфере водорода, нижние – изна-
чальным образцам. В правой части рисунка представ-
лены участки профилей распределения поляризуемо-
сти по глубине образца, расчитанные для соответ-
ствующей кривой в левой части рисунка и
демонстрирующие поведение поляризуемости в пе-
риоде СР.
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ствующие о сформированной сверхрешетке, а
также наборы осцилляций с различными перио-
дами, связанными с интерференцией рентгенов-
ского излучения на верхнем слое никеля и всей
напыленной на поверхность кремния многослой-
ной системе. При этом, КРР от гидрированных
образцов демонстрируют интенсивность зеркаль-
ного отражения в области полного внешнего от-
ражения в несколько раз меньшую, чем от образ-
цов до воздействия водорода. По-видимому, это
связано с нарушениями, вносимыми водородом в
кристаллическую решетку слоев и интерфейсов
при диффузии, а также нарушением поверхности
образца при диффузии водорода.

Также на рис. 4 изображены фрагменты про-
филей распределения поляризуемости по глуби-
не исследованных образцов. Эти профили позво-
ляют оценить толщины слоев исследованных об-
разцов.

Для гидрированных СР минимум поляризуе-
мости в периодической части структуры наблю-
дается в диапазоне между поляризуемостями
GdH2 и GdH3 (см. рис. 4), что хорошо согласуется

с дифракционными данными. Для гидрирован-
ного образца 1Н, в силу малости толщины исход-
ного слоя гадолиния, подъем поляризуемости над
уровнем поляризуемости GdH2 связан с широким

присутствием областей, содержащих атомы желе-
за внутри слоя, из-за отмеченных выше островко-
вых особенностей.

Обсчет КРР позволил установить значения
толщин слоев исследованных образцов. Для не-
гидрированных образцов были получены следую-
щие средние значения толщины слоя Gd: 6.90 ±
± 0.12 Å для образца 1, 18.8 ± 0.2 Å для образца 2,
51.05 ± 0.18 Å для образца 3 и 113.45 ± 0.22 Å для
образца 4. Для образца 1Н средняя толщина слоя,
содержащего Gd, составила 9.10 ± 0.15 Å, 2Н –
23.70 ± 0.02 Å, 3Н – 72.7 ± 0.3 Å, 4Н – 150.55 ±
± 0.05 Å. При этом средняя толщина слоя Fe
остается постоянной и равной 35 ± 1 Å для всех
образцов, как и было задано по технологическим
условиям изготовления образцов.

Таким образом, в результате численного моде-
лирования КРР было установлено, что слои
сверхрешеток, в которых произошло гидрирова-
ние в результате насыщения водородом, суще-
ственно увеличились по толщине. Для образца
1H толщина слоя, содержащего Gd, после вы-
держки в атмосфере водорода увеличилась на 32%
по сравнению с толщиной слоя Gd в образце 1,
для образца 2Н – на 26%, для образца 3Н – на
42%, для образца – на 33%.

На рис. 5 представлено темнопольное изобра-
жение ПРЭМ с Z-контрастом и карта распределе-
ния элементов для соответствующей области гид-
рированного образца 4Н. На карте распределения
элементов наблюдается многослойная структура
с толщиной периода около 190 Å, а общая толщи-
на такой структуры вместе с буферным и покров-
ным слоем около 407 нм.

Рис. 5. Темнопольное ПРЭМ-изображение поперечного среза гидрированного образца 4Н – а; карта распределения
элементов в образце – б.
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1000 Å 1000 Å
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Для центральной части многослойной струк-
туры был построен профиль распределения эле-
ментов в атомных % в направлении от подложки
к поверхности (рис. 6а). Заметно, что содержание
Gd и Fe в центральных областях слоев практиче-
ски достигает 100%. Небольшое отклонение от
100% может быть связано с флуоресценцией со-
седних слоев.

На рис. 7а показана электроннограмма от об-
раза 4Н, а на рис. 7б – область, от которой эта
электронограмма получена. Эта область, ограни-
ченная селективной апертурой ПЭМ, включает в
себя только центральную область многослойной
структуры Fe/GdHx, без подложки, покрывного и

буферного слоев.

Электроннограмма однозначно указывает на
текстуру кристаллических слоев СР. В области
больших межплоскостных расстояний (меньших
углов) наблюдаются три группы рефлексов (ду-
ги), которые соответствуют межплоскостным
расстояниям 3.45, 3.12 и 2.70 Å (диаметр рефлек-
сов близок к 0.1 Å). Кроме того, проявляются от-
дельные рефлексы, соответствующие межплос-
костным расстояниям 3.7 Å. Оказалось, что такая
электронограмма не может быть связана с одной
структурной фазой, а только со смесью кубиче-
ского GdH2 и гексагонального GdH3 гидридов гадо-

линия. Межплоскостное расстояние 3.12 ± 0.05 Å
может соответствовать отражению от плоскостей
(1 1 1) GdH2, 2.70 ± 0.05 Å – (0 0 2) GdH2; 3.45 ±

± 0.05 Å – (0 0 0 2) GdH3. В последнем случае

определенные для GdH3 рефлексы (кольца) ука-

зывают на несколько большие значения парамет-
ров элементарной ячейки по сравнению с данны-
ми из кристаллографических баз данных [14], или
значением, определенным из положения ди-
фракционного пика на КДО (3.34 Å).

Тогда пику, отвечающему межплоскостному
расстоянию около 3.12 Å, может соответствовать
набор плоскостей GdH3 (1 1 –2 1). Следует отме-

тить, что дифракционные кольца на рис. 7 до-
вольно широкие, вероятно, из-за разориентации
кристаллитов, попавших в селективную апертуру.
Поэтому для уточнения зарегистрированных зна-
чений межплоскостных расстояний для различ-
ных отражений от GdH3 необходимо проводить

исследования отдельных кристаллитов методом
высокоразрешающей ПЭМ (ВР ПЭМ).

ВР ПЭМ-изображение многослойной струк-
туры образца 4H представлено на рис. 8. Толщина
кристаллического α-Fe составляет около 25 Å, а
толщина слоя гидридов гадолиния – около 165 Å.
Латеральные размеры кристаллитов GdH2 и GdH3

не превышают величины, соответствующей тол-
щине слоя гидрированного гадолиния.

На рис. 9 представлено ВР ПЭМ-изображение
участков слоя GdHx образца 4Н. Анализ этого и

подобных изображений показал, что размер кри-
сталлитов GdH3 и GdH2 в направлении, перпен-

дикулярном границе раздела – от трети до всей
толщины слоя. Мы не наблюдали внутри слоев с

Рис. 6. Профиль распределения элементов гидриро-
ванного образца 4Н в атомных % – а. Соответствую-
щее ПРЭМ-изображение. Профиль (вдоль стрелки)
по направлению от подложки к поверхности – б.
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гадолинием образования существенных неодно-
родностей. Из анализа КДО и КРР можно сделать
вывод, что кристаллические фазы GdH2 и GdH3 в

слоях сверхрешеток распределены равномерно
как в латеральном, так и в нормальном к поверх-
ности образца направлениях.

Вышеуказанная однородность, по-видимому,
означает, что водород внутри слоев распределен
равномерно в обоих направлениях, что противоре-
чит данным, опубликованным, например, в [10].

ВЫВОДЫ

Сверхрешетки Fe/Gd, изготовленные методом
магнетронного напыления и выдержанные после
роста в атмосфере водорода, исследовались сов-
местно локальными (электронная микроскопия)
и интегральными (рентгеновская диагностика)
методами структурного анализа. Было установле-
но, что водород проникает в данные образцы на
всю глубину и взаимодействует не только с атома-
ми Gd, но и с атомами буферного слоя Nb. При
этом происходит увеличение толщины гидриро-
ванных слоев Gd в результате образования как
кристаллических, так и некристаллических фаз
гидридов гадолиния.

Показано, что не происходит диффузии ато-
мов Gd в слои Fe. Поликристаллические слои
гидридов гадолиния текстурированы – содержат
кристаллиты с преимущественной ориентацией в
направлении оси [0001] для GdH3 и осей [111] и

[002] для GdH2. В слоях, содержащих гадолиний,

кристаллиты гидридов гадолиния образуются

равномерно внутри слоя в латеральном направле-

нии и в направлении нормали к поверхности об-

разца. Размеры этих кристаллитов составляют от

трети до полной толщины слоя. Толщина слоев с

гадолинием в выращиваемых структурах оказы-

вает важное влияние на формирование фаз гид-

ридов гадолиния внутри них: в слоях с толщина-

ми около 10 Å кристаллические фазы не формиру-

ются, в слоях с толщинами равными 20 Å и более

формируются кристаллические фазы GdH2, в более

толстых слоях (в нашем случае начиная с 50 Å)

формируются еще и кристаллические фазы GdH3.

Эксперименты по рентгеновской диагностике

на оборудовании Курчатовского комплекса син-

хротронно-нейтронных исследований НИЦ

“Курчатовский институт” и анализ эксперимен-

тальных данных проведены при финансовой под-

держке Российской Федерации в лице Министер-

ства науки и высшего образования, соглашение

№ 075-15-2021-1350 от 5 октября 2021 г. (внутрен-

ний номер 15.СИН.21.0004).

Исследования в Екатеринбурге выполнены в

рамках государственного задания Минобрнауки

России (тема “Спин”, № 122021000036-3) и при

финансовой поддержке ИФМ УрО РАН (моло-

дежный проект ИФМ УрО РАН м 17-22). Работы

по синтезу образцов выполнены при финансовой

поддержке Российской Федерации в лице Мини-

стерства науки и высшего образования, соглаше-

Рис. 8. ВР ПЭМ-изображение многослойной струк-
туры гидрированного образца 4Н.

165 Å

25 Å

100 Å

Рис. 9. ВР ПЭМ-изображение двух участков слоя GdHx
образца 4Н, содержащих кристаллиты (а) GdH3 и
(в) GdH2; (б) и (г) – фурье-спектры от выделенной об-
ласти на рис. 9а и 9в соответственно.

50 Å

50 Å
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ние № 075-10-2021-115 от 13 октября 2021 г. (внут-
ренний номер 15.СИН.21.0021).
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Modification of Fе/Gd Superlattices Crystal Structure by Hydrogenation
I. A. Likhachev1, *, I. A. Subbotin1, Yu. M. Chesnokov1, D. I. Devyaterikov2, O. A. Kondratev1, 

A. A. Ryzhova2, Yu. A. Salamatov2, M. A. Milyaev2, 3, A. L. Vasilev1,
E. A. Kravtsov2, 3, and E. M. Pashaev1

1National Research Center “Kurchatov Institute”, Moscow, 123182 Russia
2Mikheev Institute of Metal Physics, Ural Branch of Russian Academy of Sciences, Ekaterinburg, 620108 Russia

3Ural Federal University Named after the First President of Russia B.N. Yeltsin, Ekaterinburg, 620102 Russia
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Abstract—Structural studies of multilayer magnetic nanostructures formed by alternating layers of transition
(Fe) and rare earth (Gd) metals placed in a hydrogen atmosphere at a temperature of 100°C have been carried
out. When hydrogen is absorbed by rare earth metals, crystalline phases GdHx arise (form), the microstruc-
tural features of which were studied by X-ray diagnostics and electron microscopy.

Keywords: X-ray diagnostics, electron microscopy, magnetic superlattices



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /All
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (Adobe RGB \0501998\051)
  /CalCMYKProfile (Photoshop 5 Default CMYK)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Warning
  /CompatibilityLevel 1.3
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.0000
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize false
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveFlatness false
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages false
  /ColorImageMinResolution 300
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /FlateEncode
  /AutoFilterColorImages false
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages false
  /GrayImageMinResolution 300
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /FlateEncode
  /AutoFilterGrayImages false
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /CropMonoImages false
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile ()
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName ()
  /PDFXTrapped /False

  /CreateJDFFile false
  /Description <<

  >>
  /Namespace [
    (Adobe)
    (Common)
    (1.0)
  ]
  /OtherNamespaces [
    <<
      /AsReaderSpreads false
      /CropImagesToFrames true
      /ErrorControl /WarnAndContinue
      /FlattenerIgnoreSpreadOverrides false
      /IncludeGuidesGrids false
      /IncludeNonPrinting false
      /IncludeSlug false
      /Namespace [
        (Adobe)
        (InDesign)
        (4.0)
      ]
      /OmitPlacedBitmaps false
      /OmitPlacedEPS false
      /OmitPlacedPDF false
      /SimulateOverprint /Legacy
    >>
    <<
      /AddBleedMarks false
      /AddColorBars false
      /AddCropMarks false
      /AddPageInfo false
      /AddRegMarks false
      /BleedOffset [
        14.173230
        14.173230
        14.173230
        14.173230
      ]
      /ConvertColors /NoConversion
      /DestinationProfileName ()
      /DestinationProfileSelector /NA
      /Downsample16BitImages true
      /FlattenerPreset <<
        /ClipComplexRegions true
        /ConvertStrokesToOutlines false
        /ConvertTextToOutlines false
        /GradientResolution 300
        /LineArtTextResolution 1200
        /PresetName ([High Resolution])
        /PresetSelector /HighResolution
        /RasterVectorBalance 1
      >>
      /FormElements false
      /GenerateStructure false
      /IncludeBookmarks false
      /IncludeHyperlinks false
      /IncludeInteractive false
      /IncludeLayers false
      /IncludeProfiles false
      /MarksOffset 14.173230
      /MarksWeight 0.250000
      /MultimediaHandling /UseObjectSettings
      /Namespace [
        (Adobe)
        (CreativeSuite)
        (2.0)
      ]
      /PDFXOutputIntentProfileSelector /NA
      /PageMarksFile /RomanDefault
      /PreserveEditing true
      /UntaggedCMYKHandling /LeaveUntagged
      /UntaggedRGBHandling /LeaveUntagged
      /UseDocumentBleed false
    >>
    <<
      /AllowImageBreaks true
      /AllowTableBreaks true
      /ExpandPage false
      /HonorBaseURL true
      /HonorRolloverEffect false
      /IgnoreHTMLPageBreaks false
      /IncludeHeaderFooter false
      /MarginOffset [
        0
        0
        0
        0
      ]
      /MetadataAuthor ()
      /MetadataKeywords ()
      /MetadataSubject ()
      /MetadataTitle ()
      /MetricPageSize [
        0
        0
      ]
      /MetricUnit /inch
      /MobileCompatible 0
      /Namespace [
        (Adobe)
        (GoLive)
        (8.0)
      ]
      /OpenZoomToHTMLFontSize false
      /PageOrientation /Portrait
      /RemoveBackground false
      /ShrinkContent true
      /TreatColorsAs /MainMonitorColors
      /UseEmbeddedProfiles false
      /UseHTMLTitleAsMetadata true
    >>
  ]
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [595.000 842.000]
>> setpagedevice


