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В работе проведено сравнительное исследование влияния различных методов обработ-
ки поверхности на свойства магнитострикционных сплавов Tb0.3Dy0.7Fe2 (терфенол-Д)
и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2 со структурой фаз Лавеса. С помощью атомно-силовой, магнитно-сило-
вой и сканирующей электронной микроскопии изучены структурные особенности поверхности
после механической полировки, химического и ионного травления. Показано, что замещение
атомов Fe на атомы Co оказывает значительное влияние на доменную структуру образцов.
Проведённый анализ полученных результатов позволил определить оптимальные методы под-
готовки поверхности для исследования свойств высокострикционного сплава Tb0.3Dy0.7Fe2
и замещенного состава Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2.
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ВВЕДЕНИЕ

В последние годы наблюдается устойчивый инте-
рес к многофункциональным материалам, способ-
ным одновременно проявлять, к примеру, магнит-
ные и механические свойства [1, 2]. Такие матери-
алы рассматриваются как основа для создания но-
вых поколений сенсоров и исполнительных систем,
где требуется высокая чувствительность, стабиль-
ность и воспроизводимость характеристик. Особое
внимание привлекают соединения на основе редко-
земельных элементов и железа. Среди них сплав
Tb0.3Dy0.7Fe2, известный как терфенол Д, занима-
ет одно из ведущих мест благодаря высокой вели-
чине магнитострикции и широким возможностям
практического применения [3, 4]. Он используется
в устройствах, работающих в условиях повышен-
ных нагрузок и требующих точного управления ме-
ханическим откликом.

Для дальнейшего развития этой области необхо-
димо детальное исследование факторов, определя-
ющих функциональные свойства сплавов. Извест-
но, что характеристики материалов с гигантской
магнитострикцией зависят не только от их объ-
ёмных параметров, но и от состояния поверхно-
сти [5, 6], поскольку именно поверхность являет-
ся наиболее чувствительной областью к структур-
ным и магнитным неоднородностям. Даже незна-
чительные изменения, такие как шероховатость,
окисление или наличие дефектного слоя, способ-
ны приводить к локальным искажениям домен-
ной структуры, перераспределению напряжений и,
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как следствие, снижению эффективности функци-
онального отклика, что особенно важно для тон-
ких плёнок, лент и микро- и наноразмерных эле-
ментов, где поверхностные эффекты становятся
доминирующими [7].

Важным направлением остаётся исследование
влияния различных методов обработки поверхно-
сти на свойства материала. Механическая поли-
ровка, химическое и ионное травление позволя-
ют удалять дефектные слои, формировать раз-
личный рельеф и выявлять зёренную структу-
ру [8]. Однако эти методы могут не только улуч-
шать морфологию, но и создавать новые дефекты,
изменяющие магнитную текстуру. Поэтому срав-
нение их воздействия на поверхность является
необходимым условием для выбора оптимальной
подготовки образцов.

Современные методы исследования дают воз-
можность проводить комплексный анализ состо-
яния поверхности. Атомно-силовая микроскопия
(АСМ) позволяет визуализировать топографию
с наноразрешением и определить границы зёрен
[9]. Магнитно-силовая микроскопия (МСМ) даёт
информацию о конфигурации доменной структу-
ры и локальном распределении магнитных момен-
тов [10]. Сканирующая электронная микроскопия
(СЭМ) обеспечивает высокое качество изображе-
ний микрорельефа и позволяет дополнить дан-
ные о морфологии [11]. Совместное использова-
ние этих методов открывает возможность комплекс-
ного изучения связей между микроструктурой
и магнитными свойствами.

Дополнительным фактором, оказывающим вли-
яние на функциональные характеристики, явля-
ется легирование. Введение кобальта в состав
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Tb–Dy–Fe изменяет параметры кристаллической
решётки и температуру магнитного упорядочения,
а также влияет на характер доменной структуры
[12, 13]. Это делает такие сплавы перспективными
объектами для изучения в связи с возможностью
целенаправленного управления их свойствами.

Таким образом, актуальной задачей являет-
ся исследование влияния состояния поверхности
и методов её подготовки на морфологические
и магнитные характеристики сплавов Tb–Dy–Fe
и Tb–Dy–Fe–Co. Полученные данные не только поз-
воляют уточнить фундаментальные представления
о связи микроструктуры с магнитострикционными
свойствами, но и способствуют решению приклад-
ных задач по созданию высокоэффективных мате-
риалов для функциональных устройств.

Цель работы заключается в сравнительном иссле-
довании топологии поверхности и магнитной струк-
туры сплавов Tb0.3Dy0.7Fe2 и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2
после механической полировки, химического
и ионного травления с использованием методов
атомно-силовой, магнитно-силовой и сканирующей
электронной микроскопии.

1. МЕТОДИКИ ЭКСПЕРИМЕНТА

Исходные поликристаллические сплавы
Tb0.3Dy0.7Fe2 и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2 были синтези-
рованы методом дуговой плавки в высокочистой
аргоновой атмосфере. Для достижения гомогенно-
сти составов образцы многократно переплавлялись
(не менее трех раз), после чего подвергались терми-
ческой обработке — отжигу при 1100◦C в течение
10 ч [14]. Состав сплава после дуговой плавки
контролировался с помощью энергодисперсионной
рентгеновской спектроскопии (EDS). Магнитные
и магнитострикционные свойства полученных
образцов приведены в работах [14–16].

Образцы длительное время хранились при ком-
натной температуре и атмосферном давлении. В ре-
зультате хранения образцов произошло окисление
их поверхности. В данной работе поверхность об-
разцов подвергалась различным воздействиям.

Механическая полировка проводилась связан-
ным абразивом с последовательным уменьшени-
ем размера зерна. На последнем этапе использо-
вался свободный порошок SiC с размером зерна
5 мкм. Химическое травление поверхности прово-
дилось 5%-м раствором соляной кислоты в этаноле
в течение нескольких секунд.

Ионное травление осуществлялось на ускорителе
ионов МГУ имени М.В. Ломоносова. Использова-
лись ионы аргона с энергией 2 кэВ при нормаль-
ном падении. Перед образцом была установлена
диафрагма из танталовой фольги диаметром 7 мм,
ограничивающая пучок. Доза облучения составила
1017 ион/см2. Давление в рабочей камере во время
облучения составляло 3× 10

−4 Па.
Для проведения исследований методом атомно-

силовой микроскопии использовались скани-

рующие зондовые микроскопы Vega и Solver
(NT-MDT). Атомно-силовая микроскопия проводи-
лась в полуконтактном режиме с помощью зондов
NSG-03. Радиус кривизны зонда (наконечника)
составлял 10 нм, длина — около 150 мкм, константа
жесткости — 0.35–6.1 Н/м, резонансные частоты
составляли 47–150 кГц. Магнитно-силовая микро-
скопия проводилась с помощью зондов MFM-01
(кремниевые магнитные зонды), покрытых плен-
кой CoCr. Радиус кривизны зонда (наконечника)
составлял около 40 нм, длина — около 225 мкм, кон-
станта жесткости — 1–5 Н/м. Резонансные частоты
составляли 47–90 кГц. Исследования проводились
при комнатной температуре при отсутствии маг-
нитного поля. Измерения и обработка снимков
проводились с использованием программного
обеспечения NOVA.

Для наблюдения топографических особенностей
поверхности использовался также сканирующий
электронный микроскоп Carl Zeiss Supra 40, осна-
щенный термополевым катодом (катод Шоттки)
и имеющий максимальное разрешение около
1 нм. Изображения получали с помощью внутри-
линзового детектора при энергии электронного
пучка 10 кэВ.

2. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

2.1. Структурные и магнитные свойства

образцов

Прежде всего приведем основные структурные
и магнитные характеристики исследуемых сплавов
Tb0.3Dy0.7Fe2 (далее по тексту — образец № 1)
и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2 (образец № 2), полученные
после синтеза образцов (см. таблицу) [14–16].

Частичное замещение атомов Fe на атомы Co,
как правило, приводит к заметному увеличе-
нию температуры Кюри, которая в нашем слу-
чае составляет 687 и 725 К для Tb0.3Dy0.7Fe2
и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2 соответственно. Из таблицы
видно, что структурные и магнитострикционные
параметры, а именно продольная магнитострик-
ция и магнитострикционная восприимчивость, раз-
личаются при этом не сильно. Данные исследова-
ния и исследования, описанные ниже, проводились
на объемных образцах.

2.2. Состояние поверхности образцов:

окисленная и полированная поверхности

На рис. 1. представлены изображение морфоло-
гии поверхности образца № 1, полученное с помо-
щью атомно-силовой микроскопии (см. рис. 1, a),
а также снимки, полученные с помощью магнитно-
силовой микроскопии (см. рис. 1, б, в). Видно, что
поверхность образца на отдельных её участках до-
статочно гладкая и однородная. Такая поверхность
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Таблица. Структурные свойства Tb0.3Dy0.7Fe2 и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2 (а — параметр решетки, V — объем элемен-
тарной ячейки, ∆V/V — относительное изменение объема элементарной ячейки) и магнитные (TC — температура
Кюри, ∆TC/TC — относительное изменение температуры Кюри, λ‖ — величина продольной магнитострикции,
dλ‖/dH — магнитострикционная восприимчивость)

Образец а, V, ∆V/V , TC , ∆TC/TC , λ‖, 10
−6 dλ‖/dH,

№ Å Å3 % K % T = 300 K, H = 5 кЭ 10
−9 Э−1, T = 300 K

1 7.328 393.5 - 687 - 900 270

2 7.321 392.4 0.3 725 5.5 880 260

а б в

Рис. 1. АСМ-изображения морфологии поверхности образца № 1 — a), МСМ-изображения этой области — б и её
выделенной (с помощью квадрата) части — в

пригодна для получения магнитно-силового изобра-
жения хорошего качества. Однако на поверхности
образца можно также видеть впадины глубиной до
700 нм, длиной до 15 мкм и шириной до 5 мкм.

Конфигурация поверхностной магнитной домен-
ной структуры (в виде полей рассеяния доменов)
окисленного образца № 1 показана в разных мас-
штабах (сканирование 50×50 и 10×10 мкм). На
рис. 1, б видны разные типы доменных структур.
Как известно из литературы [17], в поликристал-
лических образцах определение типов доменных
структур (ДС) и их оценка могут быть субъектив-
ными. Как в магнитомягких, так и магнитовер-
дых сплавах в результате магнитно-структурных
фазовых превращений может возникать неоднород-
ная микроструктура. Более того, в матрице одной
кристаллической фазы могут выделяться мельчай-
шие частицы другой фазы, которые создают боль-
шие препятствия для смещения доменных стенок,
так что стенки оказываются закрепленными в сво-
их положениях. В таких образцах возможно на-
блюдение на поверхности совершенно необычных
сложных доменных структур.

В материалах с высокой магнитострикцией до-
мены будут стремиться расположиться так, чтобы
минимизировать упругую энергию, что и приведет
при наличии внутренних напряжений к появлению
сложных магнитных структур, поскольку форми-
рование различных типов доменных структур бу-
дет способствовать перераспределению внутренних
напряжений.

На рис. 1, в наблюдается нерегулярная смешан-
ная доменная структура с размерами доменов от

30 нм до 5 мкм. Присутствуют довольно крупные
зигзагообразные домены (тип доменной структуры
приближен к лабиринтной), а также домены ти-
па «звёздочек», кольцевые, полукольцевые и точеч-
ные. Необходимо отметить, что поверхность образ-
ца № 2 имела слишком ярко выраженный рельеф,
что не позволило провести для неё аналогичные
исследования.

Далее в работе была проведена механическая по-
лировка поверхности образцов № 1 и № 2 с целью
удаления окисленного слоя поверхности. После че-
го с помощью сканирующей электронной микро-
скопии (СЭМ) были получены снимки поверхности
обоих образцов (см. рис. 2, a, б ). Для образца № 1
подтверждено присутствие глубоких впадин (как
указывалось выше, до 700 нм), которые не были
устранены с помощью полировки поверхности.

Методом АСМ и МСМ были проведены иссле-
дования морфологии поверхности для определения
высоты рельефа, а также выявления основных осо-
бенностей наблюдаемой доменной структуры (см.
рис. 3). Установлено, что поверхность образца № 2
более гладкая, чем у образца № 1. Более того, на-
блюдаются впадины глубиной только до 400 нм. На
поверхности образца № 2 отсутствовали трещины
и выступы, поэтому полученная магнитная карти-
на была выражена достаточно хорошо и в целом
напоминала МСМ-изображение для образца № 1.
Размеры доменов различной формы для образца
№ 2 варьируются от 25 нм до 3 мкм (что несколько
меньше, чем для образца № 1). Стоит также заме-
тить, что доменная структура более регулярная по
сравнению с ДС образца № 1. В ней практически от-
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ба

мкммкм

Рис. 2. Изображения поверхности образцов № 1 — a и № 2 — б после механической полировки, полученные с по-
мощью СЭМ

а б

Рис. 3. АСМ-изображение морфологии поверхности образца № 2 — a, МСМ-изображение — б, полученные после
механической полировки

сутствуют зигзагообразные домены, а количество
полукольцевых незамкнутых доменов преобладает
над другими типами доменов.

2.3. Состояние поверхности образцов

после химического травления

Химическое травление приводит к проявлению
микроструктуры обоих образцов (см. рис. 4 — изоб-
ражения поверхности образцов № 1 и № 2, получен-
ные с помощью СЭМ). На обоих образцах присут-
ствует структура, проявляющаяся на различных
масштабах. Выделяются овальные области с харак-
терными размерами 3–6 мкм, внутри которых вид-
на ячеистая структура с размерами ячеек порядка
200 нм. Существенного отличия между структурой
образцов № 1 и № 2 обнаружено не было.

На рис. 5 представлен АСМ-снимок морфоло-
гии поверхности образца № 1, выполненный в на-
норазмерном диапазоне. Хорошо видны мелкие
зерна (размер зерен от 25 до 40 нм), которые
в большинстве своём формируют дугообразные

структуры/цепочки (длиной от 200 нм до 2 мкм
и шириной 100–250 нм).

На АСМ-снимке образца № 2 (рис. 6, a), выпол-
ненном на наноуровне, хорошо видны мелкие плос-
кие зёрна размерами от 25 до 70 нм (размер зерен
определялся программой NOVA с помощью сече-
ний). Сечение S1 приведено на рис. 6, a, а на рис. 6, б
дан профиль поперечного сечения поверхности об-
разца 2. Мелкие зерна собраны в конгломераты
и уложены закругленными рядами (см. рис. 6, в,
сделанный на микроуровне). По нашим оценкам
ширина рядов достигает 300 нм (см. рис. 6, в — се-
чение S2 и рис. 6, г — профиль поперечного сечения
поверхности).

2.4. Состояние поверхности образцов

после ионного распыления

На рис. 7, a приведено АСМ-изображение релье-
фа поверхности образца № 1 (размером 50×50 мкм)
после механической полировки и ионного травле-
ния. Часть образца (левая, размером 25×50 мкм)
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Рис. 4. Изображения поверхности образцов № 1 (a, б ) и № 2 (в, г), полученные с помощью СЭМ
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Рис. 5. АСМ-изображение морфологии поверхности об-
разца № 1 после химического травления

была закрыта маской, то есть воздействию ионов
не подвергалась. Перепад высот на границе двух
частей (левой и правой) позволил определить тол-
щину удаленного слоя. Перепад высот определялся
по изображению АСМ, которое содержало границу
между этими частями. Толщина удаленного слоя
составила около 50 нм, что соответствует величине
коэффициента распыления 3 ат./ион. По данным
моделирования процессов взаимодействия ионов
с веществом с помощью метода Монте–Карло,

реализованного в программном пакете TRIM [18],
коэффициент распыления составил 2.8 ат./ион.
Результаты эксперимента и моделирования
близки друг к другу.

Известно, что при механической полировке в при-
поверхностной области, как правило, возникает де-
фектный слой. Этот слой может ухудшать каче-
ство изображений, полученных с помощью мето-
дик силовой микроскопии, связанных с наблюдени-
ем отклика от некоторого элемента объема. В то же
время при ионном травлении толщина дефектного
слоя определяется глубиной проникновения ионов.
В нашем случае, по оценке с помощью TRIM, про-
ективный пробег ионов составил 2.8 нм при сред-
неквадратичном отклонении 1.6 нм. Таким обра-
зом, нарушенный ионной бомбардировкой слой име-
ет толщину не более 4–5 нм.

Ионное облучение может приводить к формиро-
ванию на поверхности развитого рельефа как за
счет собственных неоднородностей образца (напри-
мер, за счет различной скорости распыления кри-
сталлитов с разной ориентацией), так и в резуль-
тате развития топографических неустойчивостей
[19, 20]. При выбранных параметрах облучения за-
метных изменений рельефа поверхности на изобра-
жениях АСМ с размерами от 50 мкм до 3 мкм не
наблюдалось, то есть в данном случае ионное трав-
ление привело только к уменьшению толщины де-
фектного слоя, но не к проявлению структуры кри-
сталлитов. Отметим, что увеличение дозы облуче-
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Рис. 6. АСМ-изображение морфологии поверхности образца № 2 (a, в) после химического травления в нано- (a)
и микромасштабах (в), профиль поперечного сечения поверхности образца, выполненного вдоль линии S1 (б )
и S2 (г)

ния могло бы использоваться для наблюдения та-
кой структуры в материале.

Ионное травления позволило получить высокое
качество поверхности исследуемых образцов и, как
следствие, высокое разрешение магнитной структу-
ры. На рис. 7, кроме рельефа области поверхно-
сти размером 50×50 мкм (a), приведено соответ-
ствующее МСМ- изображение доменной структуры
(б ), а также МСМ-изображение участка (размером
10×10 мкм) этой области, полученное при более вы-
соком разрешении (в). На поверхности четко видны
следы механической полировки в виде царапин, ос-
новная часть который имеет глубину около 50 нм
(алмазный фон) с отдельными царапинами глуби-
ной до 200 нм (рис. 7, a). А так как среднеквад-
ратичная шероховатость гладких участков поверх-
ности не превышала 15 нм (по областям размером
10×10 мкм), удается получить четкую картину до-
менной структуры. В результате на рис. 7, б на-
блюдается двухуровневая иерархия доменов в по-
верхностном слое. Это полосовые домены шириной
3–5 мкм и равномерно наложенные на них зигзаго-
образные домены шириной от 0.5 до 0.9 мкм. При
более высокой разрешении внутри зигзагообразных

доменов наблюдаются точечные домены (диаметр
доменов варьируется от 100 до 200 нм).

На рис. 8 приведено АСМ-изображение образ-
ца № 2: рельефа области поверхности размерами
50×50 мкм (a) и МСМ-изображение с участка по-
верхности 10×10 мкм (б ), а также МСМ-изображе-
ние с участка поверхности 3×3 мкм (в). На поверх-
ности (рис. 7, a) видны следы полировки в виде ца-
рапин глубиной от 5 до 40 нм (с единичными цара-
пинами глубиной до 120 нм). Среднеквадратичная
шероховатость гладких участков поверхности так-
же, как и для образца 1, не превышала 15 нм (по
областям размером 10×10 мкм).

На рис. 8, б видна регулярная равномерная зиг-
загообразная доменная структура. Однако при бо-
лее высоком разрешении, наряду с зигзагообразны-
ми доменами, обнаруживаются домены другой фор-
мы, а именно кольцевые и полукольцевые. Ширина
зигзагообразных доменов — 150–200 нм, что значи-
тельно меньше, чем ширина зигзагообразных доме-
нов у образца 1. Ширина кольцевых и полуколь-
цевых доменов также составляет 150–250 нм. Дей-
ствительно, легирование железа кобальтом в соеди-
нениях RFe2 приводит не только к увеличению тем-
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а б в

Рис. 7. Образец № 1 после механической полировки и ионного травления: АСМ-изображение рельефа поверхности
размером 50×50 мкм (a), МСМ-изображение доменной структуры в этой области (б ), МСМ-изображение размером
10×10 мкм участка этой области (в)

а б в

Рис. 8. Образец № 2 после механической полировки и ионного травления. АСМ-изображение рельефа поверхности
размерами 50×50 мкм (a), МСМ-изображение участка поверхности 10×10 мкм (б ), МСМ-изображение участка
поверхности 3×3 мкм (в)

пературы Кюри (см. таблицу 1), но и при малых
концентрациях Со к увеличению намагниченности
насыщения. Поэтому домены становятся более мел-
кими и многочисленными для снижения магнито-
статической энергии.

3. ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ

Использование методов атомно-силовой и маг-
нитно-силовой микроскопии позволило детально
изучить структуру поверхности двух образцов
Tb0.3Dy0.7Fe2 и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2, а также их до-
менную структуру после различных методов под-
готовки — механической полировки, химического
и ионного травления.

Химическое травление поверхности с последую-
щими исследованиями методами СЭМ и АСМ по-
казало, что легирование Co состава Tb0.3Dy0.7Fe2
не вносит заметных изменений в зёренную струк-
туру сплава. После ионного травления механиче-
ски полированных образцов на поверхности спла-
ва Tb0.3Dy0.7Fe2 обнаружены зигзагообразные до-
мены шириной от 0.5 до 0.9 мкм, внутри которых
наблюдаются точечные домены диаметром от 100
до 200 нм. На поверхности Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2 на-
блюдалась регулярная равномерная зигзагообраз-

ная доменная структура. Ширина зигзагообраз-
ных доменов — 150–200 нм, что значительно мень-
ше, чем ширина зигзагообразных доменов у образ-
ца Tb0.3Dy0.7Fe2. Наряду с зигзагообразными до-
менами, обнаруживаются кольцевые и полуколь-
цевые домены, ширина которых также составля-
ет 150–250 нм.

Установлено также, что различные методы под-
готовки поверхности образцов существенно влияют
на микроструктуру и магнитную доменную струк-
туру. Так, механическая полировка уменьшает
шероховатость поверхности исследуемых спла-
вов Tb0.3Dy0.7Fe2 и Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2, однако
может снижать видимость магнитных доменов.
Химическое травление позволяет четко выявить
зёренную структуру. Ионное травление обеспечива-
ет наилучшее качество получаемых изображений,
что подчеркивает преимущество данного метода
при необходимости выполнения высокоточных
исследований и измерения параметров структуры.

Исследование выполнено в рамках государствен-
ного задания МГУ имени М.В. Ломоносова. Рабо-
та выполнена с использованием оборудования, при-
обретенного за счет средств Программы развития
Московского университета.
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This paper presents a comparative study of the influence of various surface treatment methods on the
properties of magnetostrictive Tb0.3Dy0.7Fe2 (Terfenol-D) and Tb0.3Dy0.7Fe1.8Co0.2 alloys with a Laves phase
structure. Using atomic-force, magnetic-force, and scanning electron microscopy, the structural features of
the surfaces were studied after mechanical polishing, chemical etching, and ion etching. It was shown that
substituting Co atoms for Fe atoms significantly affects the domain structure of the samples. An analysis
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