
МОСКОВСКОГО УНИВЕРСИТЕТА
№  6 — 1967

У Д К  1538.245 : 621.318.1

Р. В

о ВЛИЯНИИ отж 
вязк&ои моно

ТЕЛЕСНИИ, К. Т. МАКАРОВ

ИГА НА АНИЗОТРОПИЮ  К^АГНИТНОЙ 
КРИ СТ А Л ЛЮ В НЕКОТОРЫХ!ФЕРРИТОВ

Изучен» влияние отжига 
ских феррнтйв. Установлено, 
вается е ореадах полях и умей;

на анизотропию магнитной вязкости монокристалличе- 
что в результате отжига анизотропия вязкости увеличи- 
ьшается ® сильных.

Известно, что терм ообработка (отжиг и охлаждение в отсутствие 
магнитногё поля) може? оказы вать существенное влияние на свойства 
ферритов. При термообработке могут происходить процессы упорядо­
чения (совершенствование кристаллической структуры ^ образования но­
вых фаз, сфятия внутренних напряжений и т. д. |

Установлено, что в монокристаллах ферритов, подвергнутых отжи- 
гу, наблю дается изменение коэрцитивной >силы и остфточной намагни­
ченности, потерь на вращ ательны й гистерезис, ширнащ линии ф ерро- 
магнитного резонансного поглощения, электросопротивления и энергии 
активации, ширины доменов, толщины доменных границ, констант ани­
зотропии п арам етра кр|

Н аш а предыдущ ая
ш сталлической решетки [1—6]. 
работа [7] «освящ ена изучению анизотропии 

магнитной вязкости монокристаллов некоторых ф ер р ф о в  на образцах,, 
не подвергавш ихся никакой терм ообработке после 1их изготовления. 
Продолжением этого исследования является настояща{я работа, в кото­
рой выясняется влияние термообработки (в отсутствие магнитного по­
ля) на анизотропию магнитной вязкости монокристаЛрических магний- 
марганцев|№Х, марганцевого и иттриевого ферритов

Отжиг образцов j

М онокристаллы ферритов, выращенные по методу Вернейл-я, обла­
даю т бол|[щими внутренними напряж ениями по сраш ению  с кристал­
лами, выращенными из расплава [8], Основным источиржом напряжений 
является ^емлературныи градиент в кристаллах прй,»их получении по- 
методу Вер не йл я, обуслЬвливающий внутреннюю неоднородность соста­
ва синтезированных монокристаллов. Т ак  как  при этоУ каж ды й микро­
объем кристалла обладает своим параметром кристарлической реш ет­
ки, то в местах соприкосновения смежных элементов (Структуры возни­
кают упругие напряжения. Последние могут быть снязф, как показы вает



опыт, путем отжига монокристалла в атмосфере (воздушной или спе­
циальной) при вакууме.

О бразцы , вырезанные из монокристаллов ферритов в главных кри­
сталлографических направлениях [Ш ], |[/110] и [100], после изучения при 
комнатной тем пературе петель гистерезиса и зависимости магнитной 
вязкости от намагничиваю щ его поля [7], были отожжены в воздушной 
атмосфере. Отжиг проводился при тем пературах, заведомо больших 
температуры  Кюри для каж дого ф еррита (см. табл . 1). Скорость подъе­
ма температуры составляла т  200 /час. После выдержки при тем пера­
туре отжига образцы медленно охлаж дались вместе с печью.

Такой режим термообработки соответственно для каж дого феррита 
был выбран с целью создания в монокристаллических образцах  домен­
ной структуры с  наименьшим влиянием на нее остаточных напряжений 
и неоднородности кристаллической решетки i ( c m .  табл . 1). При этом 
предполагалось, что коренная перестройка доменной структуры приве­
дет к изменению магнитной вязкости исследуемых ферритов.

После отжига с помощью ферротестера и импульсного генератора 
исследовались петли гистерезиса и зависимость магнитной вязкости % 
монокристаллических ферритов от величины намагничиваю щ его поля Н.

Все измерения проводились при комнатной температуре.

Т а б л и ц а  1
Режимы отжига ферритов

Ф еррит
Соггав феррита  

(мол. %)
Норма

образцов
К ристал ло- 

графич. 
направления

Темпера - 
. тура; 

вы держки  
(°С)

Время
вы держки

(час)

Магний-
марганцевый

I

24 MgO 
32 MnO 
44 Fe20 3

1 [ П 1] 330 5

2 [100]

Магний-
марганцевый

II

10 MgO 
40 MnO 
50 Fe20 3

3 [111]

330 55 [100]

Марганцевый

состав, близкий к 
стехиометрическому 

MnFe2Oa

6
7

[110]
[ 100] 310 5

7а [100] 610 6

Иттркевый 
феррит—гранат

состав, близкий 
к стехиометрическому 

3Y20 3 X 5F е20 3

8 [111]

300 6-9
10

[110]
[100]

Нумерация образцов соответствует [7]. Образец 4 (см. [7]) разрушился в процессе 
измерений. Образцы 8 ,9  и 10 отжигались повторной

Результаты эксперимента

iB таблице 2 приведены значения коэрцитивной силы # е, а на 
рис. 1— 3 показаны  кривые зависимости т = / ( Я )  для образцов [)111], plOij 
и [100] из монокристаллов исследуекых ферритов до и после их от­
жига.

И з табл. 2 следует, что коэрцитивная сила всех исследуемых о б раз­
цов ферритов уменьш илась после отжига.
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На рис#! I видно, что 
нитной вязкости в направ^ 
зультате отэргш (обр. 1), 
(обр. 2). Максимальные зн|

|*ля магниймарганцевого ферритш| I максимум маг- 
ении легкого намагничивания (увеличился в ре- 
а в направлении трудного ое^лся неизменным 

ачения вязкости обоих образцов до и после от­
жига, т. е. и 'Гр]оо]5 наблюдается при одной и той {же величине на-

магничиваюфш’о поля. При этом;отношение 1[ П 1 ]

-.шах
г[1О0]

до отрйга равно 2,4, а

т. мксек
l o t  i

50

30

w

Рис. 1.

Изменение коэрцит 
кристаллически* 

под влиянием

силы моно­
ферритов 

фТжига

Номера 
образцов 
(табл. 1)

эрст,

до ога

1
2
3
5
6
7 
7а
8 
9

10

0,Ь Цэрст  

витной

0.1S
0 ,17*
0 ,1 9
0 ,17$
0 ,26
0 ,2 9
0 ,2 9
0 ,4 9
0 ,46
0 .4S

вязкости т фт намагничивающего ; после—'3,1. Отсюда еледует, что ани-
чоля Н  дфи тагниймаргак 
феррита I: 1 — образец 1 
образец 2; С , □ — до отжига, 
О , ■  — шнфад отжига

зотршия магии гнои 
рита в области средни  
мых с коэрцитивной 
после термообработки.

Отжиг ф($разцов 3 и  ̂ (направления [111] и [1001, таЙА. 1) из магний-
(рис. 2, а) привел к сдвигу максимумов вязко- 

Дном й том ж е значении подя1 в сторону сла-
марганцевфф феррита II 
сти, наблюдаемых при о
бых полей. Максимальная вязкость образца 3 возр^ШЯа при этом, а

^шах | .
>. Отношение до ;и п о ф е отжига равнообразца 5-4- уменыпилас

соответственно 1,9 и 3,6, 
сти средних полей увелич

причине образды были в

Т а б ’л и[ц а 2

после отж ига

0,14
0,13
0,13
0,09
0,16
0,18

0,12
0,08
0,11

;оети этого фер- 
полей, сравни- 

силой, возросла

т [100]
т. е. анизотропий вязкости 

шлась. Из рис. 2, а  ви дю  та 
сильных палей анизотропия вязкости данного феррн 
уменьшилась.

Очень большое влияние ок&адл отжиг на вязкость Ьбразцов [110] и 
[100] из марганцевого феррита |рис. 2 ,6 ; обр. 6 и 7): fj результате про­

растание максимумов 
и сдвиг посдадних в сторону слабых полей. Здесь т#к же, как и для 
магниймарванцевого феррита j l (рае. 2 , а ) , в обласщ  средних полей 
после отжц1г* наблюдается большая анизотропия магнитной вязкости, 
а в области си.|ьных — ме ныпая.

Отжиг образцов 8, 9 и 10 из монокристалла феррита—граната ит 
трия при Э№? С в >течение; 6 чащ ж  дал заметных реа|§И атов. По этой

рита II в обла- 
i, что в области 

после отжига

ювь отожжены при 600° С  в ф дение 2 час.

2 0



В результате повторного отжига ход кривых вязкости этих образцов 
изменился (см. рис. 3): максимумы увеличились и сдвинулись в сторону 
меньших полей (кривые вязкости до отжига см. в [7], рис. 4, б). В об­
ласти коэрцитивной силы (средние поля) имеет место новое соотношение 
ТП0 0 ] >  ТП1 0 ] >  Т[Ш] (д° отжига >  ттах =  Т“ “ )., В области сильных
полей можно видеть уменьшение величины анизотропии вязкости.

Отжиг оказал влияние и на величину максимальной скорости изме- 
/  dB  \нения индукции ( -----) , зависимость которой от напряженности
\  dt /m a x

х, мксек

Рис. 2. Зависимость t =f ( H)  для фер­
ритов: о — магниймарганцевого II
(1 — образец 3, 2 — образец 5); б — 
марганцевого (1 — образец 6, 2  — об­
разец 7). Обозначения те же, что на 

рис. 1

Рис. 3. Зависимость t = f ( t f )  для 
феррита — граната иттрия (после 
отжига): 1 — образец 8, 2 — обра­

зец 9, 3 — образец 10

намагничивающего поля Н  как до, так и после термообработки снима­
лась для всех исследуемых нами ферритов.

Максимальная скорость изменения индукции вычислялась по изве­
стной формуле

(— ) \  dt /п
и„ 10*

W S

где Uxaax — максимальная амплитуда напряжения выходного сигнала 
(В В ), W — число витков измерительной обмотки, 5  — площадь попе­
речного сечения образца (см2).

Измерения показали прежде всего, что ( —  ) различна в раз-
V d t J  max

ных кристаллографических направлениях, т. е. анизотропна. Изменение 
этой характеристики под действием отжига качественно одинаково во 
всех образцах. Для иллюстрации на рис. 4 представлены кривые зави­
симости = f ( H )  До и после отжига для магниймарганцевого

\  dt J  max
феррита II. Из рисунка видно, что в результате отжига максимальная 
скорость изменения индукции увеличилась, а значения намагничиваю­
щего поля, при которых на кривых наблюдается излом [9], уменьшились.
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В области 
тропии

&Ё

Из мо 
и [il'OO] был 
яснения вл 
магнитную 
петли г,ист 
сфере при 
цением с пе

^ильных полей 

'-)  •
/ ш а х

цокристалла м 
а вырезана е 
йяния термоо 
вязкость мар 

#резиса и зави 
4- 610° С в теч 
ча::ыо. После

?а
арганцевого феррита вместе с 

н е  одна рамка £100] (обр. 7а, 
бработки при более высокой 
ганцевого феррита образец  
симости т = } ( Н )  отжигался в 
ение 6 час с последующим м# 
отжига изучалась завлсимост>

т, мксек

\UL/mnt

Ж Т Ж 2  0,3 0,4

Рис. 4. Зависимость максимальной 
скорости изменения индукции 
(dB /d t) maxj от намагничивающего по­
ля Н  для магниймарганцевого фер­
рита II. Обозначения те ^ке, что и 

на рис. 1

можно заметить возрастание величины анизо-

Образцами [110]
;бЛ. 1 ) . ДЛЯ ВЫ-
температуре на 

Га после снятия 
Юздушной атмо- 
Дленным охлаж- 

магнитной вяз-

0,5 Н,эре® 0,1 0,1 0,3

Рис. 5. Характеристики 
ремагничивания образа^ 
цевого феррита: а
(dB/dt)  тах= /(^0* Обйэд 

что на рй

кости, а т^кже максима 
ничивающфо ноля.

На рис» 5 показаны 
изменения [индукции (б) 
результате 'гермообрабо^ 
изменился, но слегка сд  
вой магнифой вязкости 
полей почт)а совпадает с 
вание образца после от. 
намагничивающего поля
цитивной силы. Скорость

льной скорости изменения ищукции от намаг

кривые вязкости (а) и максимальной скорости 
образца 7а до и после отжига. Видно, что в 

ки максимум вязкости по величине почти не 
зинулся в сторону возрастании поля. Ход кри-

после отжига (II) в области е 
ходом последней до отжига |

^сига начинается при более вйсоких значениях 
что свидетельствует об увел учении его коэр- 

/  dB \изменения индукции ( -----)
ч J 1

термообработки уменьшилась (рис. 5, 6, кривая 2 ).

При повышении те: 
гося в метэстабильном 
ренние напряжения, теп 
перейти в более равнове 
деления катионов

Распределение катио 
более или1мемее случайр

0,5 О, В Н, эрст

Импульсного пе- 
а  7а из марган- 
i- т =  f ( tf ) ,  б -  
йачения те же, 

1

цедних и сильных 
). Перемагничи-

под действием

Обсуждение результатов

мпературы монокристалла 
состоянии, т. е. испытывающей 
повое движение помогает 
сное состояние, достигаемое в

рита, находяще- 
о большие впут- 

йетк е кристалла 
утем перераспре-

Mg2+, Mn2+, Y3+, Fe3+[10].
нов при предельной температ^ 
ьш. Если выдержка при да*

ре отжига будет 
ной температуре
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достаточна по времени, то процесс диффузии ионов в основном успевает 
завершиться, и при медленном охлаждении последние распределяются 
более упорядоченно. Внутренняя неоднородность кристалла по содерж а­
нию компонентов и остаточные напряжения уменьшаются.

После перехода через точку Кюри в монокристалле появляется до­
менная структура, которая в процессе формирования при медленном 

охлаждении приобретает конфигурацию, отличную от исходной :(до от­
жига). Новая магнитная структура характеризуется меньшим значением 
свободной энергии кристалла, так как неоднородности и напряжения 
решетки перестают играть заметную роль. Этим, по-видимому, объяс­
няется уменьшение коэрцитивной силы # с |(табл. 2) и увеличение мак­
симальной дифференциальной восприимчивости '(xd)max монокристалли­
ческих образцов. По первому правилу [11] рост (%<г)тах приводит к уве­
личению максимального значения вязкости. Поскольку с уменьшением 
Н с перемагничивание образцов начинается при меньших напряженно­
стях поля, наблюдаемые максимумы вязкости и ' изломы на кривых

Незначительная величина магнитной вязкости в области сильных 
полей [12] еще более уменьшается после термообработки вследствие 
возрастания роли процессов вращения в данном диапазоне с уменьше­
нием Н с. При этом скорость перемагничивания т-1 и, следовательно,
максимальная скорость изменения индукции max увеличиваются,

•что и наблюдается на опыте.
Так как в области средних полей преобладают главным образом  

процессы смещения, а в области сильных — вращения, то в результате 
■отжига большая анизотропия магнитной вязкости имеет место в средних 
полях, а меньшая — в сильных. Это объясняется, вероятно, тем, что от­
жиг оказывает сильное влияние на скорость смещения доменных границ 
вследствие изменения в процессе термообработки кристаллической 
структуры феррита, и незначительное — на процессы вращения векторов 
намагниченности, которые связаны главным образом со свойствами са­
мого вещества и не зависят от структуры.

Ухудшение магнитных свойств образца 7а '(рис. 5) из феррита мар­
ганца под влиянием высокотемпературного отжига объясняется следую­
щим образом. При нагревании до 610° С и медленном охлаждении от 
этой температуры марганцевый феррит распадается на окиси железа и 
марганца в результате перехода части двухвалентного марганца в трех­
валентное состояние £13]. В кристалле выпадает вторая фаза — свобод­
ная окись железа (а—Ре^Оз). Появление включений гематита означает 
увеличение числа и размеров неоднородностей, а также напряжений в 
решетке феррита. Эти факторы приводят к возрастанию коэрцитивной 
силы, уменьшению скорости перемагничивания и, вследствие этого, 

максимальной скорости изменения индукции.
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