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wﬂmmwm\aNcN K STUDIU MAGNETICKEJ DOMENOVEJ
STRUKTURY Fe—Si MONOKRYSTALOV RONTGENOVYMI
TOPOGRAFICKYMI METODAMI

TICHOMIR SMIDT*, Kogice

Clénok sa zaobers podmienkami a vhodnostou poufitia rtg topografickych
metéd na zviditeltiovanie magnetickej doménovej truktiry Fe—Si mono-
krystalov. Na zéklade ziskanych vysledkov sa v &dnku poukazuje aj na
moZnost experimentdlneho Studia interakecie medzi doménovymi stenami
z réznych reflexnych rovin na rtg topografickych snimkach navzdjom sa
v%w&.&&n&nﬁ dalej na moZnosti §tudia interakeie medzi hranicami domén
a inymi poruchami mriezky, napriklad dislokdciami.

1. GvoD

Ritg topografické metédy ako metédy rtg difrakénej mikroskopie pouZivané
na skimanie porich v krystalickych mriefkach sa daji vyhodne pouzit
na sledovanie dislokécii [1—8] a vo feromagnetikdch aj na zviditelilovanie
magnetickej doménovej Struktiry [9—13].

Ciefom tohto &ldnku je experimentdlne Studovat magneticki doménovi
Struktiru monokrystalickych Fe—Si vzoriek rtg topografickymi metédami
Berg-Barrettovou na odraz a na prechod a Langovou transmisnou metédou.
Na zgklade ziskanych experimentdlnych vysledkov poukézat na moznost
Stadia interakeii medzi doménovymi stenami a dislokdeiami. O tejto proble-
matike je doteraz mélo informécif a len v poslednom &ase sa jej zadina venovat
viciia pozornost.

Predpokladom pre vznik tzv. priameho obrazu a dobrého kontrastu domsé-
novych stien, dislokécii a inych portich mriezky na rtg topografickych snim-
W.oﬁwr je, aby sa splnila podmienka uD ~ 1, kde u je linedrny absorpény koefi-
cient pre rtg liée a D hribka vzorky. Priamy obraz sa tvori na mieste porich
mriezky, kde je kryStal poruseny v takom rozsahu, Ze difraktované lide stratia
koherenciu s li¢ami difraktovanymi na neporusenej okolitej mrieike. Porusens
oblast difraktuje potom nezévisle od okolitej neporusenej mriezky a na topo-
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grafickej snimke sa prejavi zvySenim séernenia, ¢iZe tmavym kontrastom [10].

Polcarové a Kaczér v praci [10] uvddzaja, Ze kontrast na doménovych
stendeh vznikd jedine rozdielom deformdcif na protilahlych stranich stien,
vyvolanych magnetostrikciou. Dosledkom malej hodnoty konstanty magneto-
strikcie (u Fe 2 x 10-5 [10]) je, Ze rozdiel v medziatémovych vzdialenostiach.
a v orientécii rovin je v susednych doménach velmi maly. Rozdiel v Braggo-
vych uhloch je rédove niekolko oblikovych sekind, &o je omnocho menej,.
ako je divergencia primdrneho zvizku rtg lagov pri topografickych metdédach
(> 2'). Braggova podmienka plati tak zdroveil pre dve susedné domény,
ktoré sa na rtg topografickych snimkach zmenou kontrastu na doménovych.
stendch mézu zviditelnit.

Tmavy a svetly kontrast pozorovany na topografickych snimkach ukazuje,.
#e popri priamom obraze sa na miestach, kde je mrieika menej porusend.
vytvéra zéroveh aj dynamicky obraz.

Tvorenie dynamického obrazu nie je doteraz dostatodne objasnené. Vznikom
dynamického obrazu sa v poslednom &ase zaoberal L. Gerward v praci [17].

Kontrast je komplementérny na stereografickych snimkach z rovin (kkl)
a (Rkl), ako sa to v préci [10] skutoéne potvrdilo.

Ak uD = 4, je uz zretelny efekt anomélnej priepustnosti rtg lidov vyuzi-
vany pri Borrmannovej rtg topografickej metéde, poukitej Roesslerom
a i. [11, 12]. Prejavuje sa inverznym kontrastom, ¢o znamens, Ze na topogra-
fickej snimke sa poruchy v mrieike zobrazia ako svetlé &iary na tmavom
podklade. .

Roessler vo svojej praci [12] poukdzal na fakt, Ze vzhlad doménovej
Struktiry sa meni, ak sa pouZiji rozne reflexie. Na snimkach ziskanych
metédou anomélnej priepustnosti ukazuje, Ze hranice domén mdZu menit
smer a vytvarat aj 90° uhly. Obrizok 5 ukazuje podobni snimku ziskantd
Langovou transmisnou rtg topografickou metédou. Dalej tvrdi, Ze cik-cak
giary, na ktoré sa rozpadaji niektoré hranice domén, modzu vznikat aj bez.
posobenia vnitornych pnutf, hoci niektori autori [4] uvadzaj, Ze cik-cak
hranice domén st désledkom lokélnych pnutf. Roessler svoje tvrdenie zd6vod-
fiuje tym, ze vplyv lokdlnych pnuti by sa mal prejavit zmenou anomélnej
priepustnosti rtg lidov, o vak pri tejto metéde nepozoroval.

II. EXPERIMENTALNE VYSLEDKY A ICH DISKUSIA

Berg-Barrettovou rtg topografickou metédou na odraz i na prechod a Lan-
govou transmisnou metédou sme skimali monokrystalické vzorky zo zliatiny
Fe — 3 9, Si, ktoré sme pripravili takto: elektroiskrovou metdédou sme z mono-
krystélu odrezali kruhové dosticky hribky niekolko sto pm o priemere 1 cm
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s povrchovymi rovinami (100) a (110). Mechanicky a chemicky sme ich pripra-
vili na Zihanie v suchej vodikovej atmosfére pri teplote 1000 °C po dobu asi
6 hodin. Po vyZthani sme vzorky elektrolyticky lestili do konednej hribky
(~ 100 pm). Na pouzityeh vzorkich sme merali aj hustotu dislokdcii. Jej
hodnota bola rddu 105 cm-2. Sirka mozaikovych blokov pri tychto vzorkdch
bola asi 1 mm. Takéto vzorky sa ukdzali vhodné pre zviditelfiovanie magne-
ticke] doménovej Struktiry. Pre rtg topografické sledovanie doménovej Struk-
tiry sme pouzili MoK« a AgKa rtg Ziarenie.

Rtg topografické snimky ziskané Berg-Barrettovou metédou ukdzali po-
-dobné tvary doménovej itruktary, aké sa dajt ziskat klasickou Bitterovou
prasdkovou technikou, ako to vidiet na obr. la, b.

“Obr. la. Snimka ziskand Berg-Barrettovou  Obr. 1b. Praskovou metédou ziskand snim-
‘metddou na odraz zo vzorky s povrchovou ka doménovej Struktiry z tej istej roviny
rovinou (110), 80 x. povrchu vzorky, 80 x .

Na obr. 2 je snimka ziskand Berg-Barrettovou metédou na prechod.
Langovou transmisnou rtg topografickou metédou sme ziskali snimky

z rovin (110), (010), (101) z prierezu vzorky s povrchovou rovinou (001)
vidiet ich na obr. 3, 5, 6.
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Okrem hranic domén st na snimkach zviditeInené aj hranice mozaikovych
blokov, dislokécie a nemagnetické inklizie.

Na obrdzkoch 1la, 3, 4, 5, 6 moZno pozorovat sustavy navzdjom sa prekry-
vajtcich rozne orientovanych &iar.

Obr. 2. Snimka ziskand Berg-Barrettovou
metédou na prechod zo vzorky s povrcho-
vou rovinou (110}, 200X .

Teraz nés bliZ$ie zaujima, o aky druh &iar ide. Na zédklade doterajsich skise-
nosti sa d4 predpokladat, Ze by to mohli byt rozne orientované hranice ﬂoBmF
pripadne dislokadné Giary prebiehajtce cez hranice domén, mr.w_wo to E@xm .vuA
prekryvajtice sa rézne orientované dislokadné &iary. Pouditie .<wbwﬁmm®ro
magnetického pola bolo kritériom pre identifikdciu doménovej wawc.weﬁ.%.
Na ziklade doterajiich poznatkov moino aj z rozdielneho kontrastu &iar
na snimkach, z tvaru a charakteru diar usudzovat na doménové steny, dislo-
kicie, hranice mozaikovych blokov, prip. na iné poruchy. Ak b.zw na <~.nm
topografickych snimkach kontrast rézne orientovanych prekryvajicich sa iar
skoro rovnaki intenzitu, moZno v tomto pripade usudzovaf, Ze prekryvajice sa
&iary si hranice domén. . .

Pri metéde na odraz prenikaji rtg lide diastoéne (aZ 10 um) do hilbky po-
vrehu vzorky, tak¥e prenikmit cez vrstvy vzorky s réznym 5@0&@@@5@5
domén patriacim réznym rovindm. Potom sa na topograficke] .MEEWm mézu
objavit dva druhy cez seba sa prekryvajtcich doménovych stien z réznych
hibok vzorky.
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Uvedeny predpoklad potvrdzuji aj vysledky Triaubleho a Seegera
|

v préci [1

4

Obr. 3a. Langovou rtg topografickou metédou ziskand snimka z roviny (110) v reze

vzorky, celkovy pohlad, 25 x .

Obr. 3b. Zvidgeny detail z tej istej snfmky, 100 x .

Na obr. 5 ziskanom Langovou transmisnou topografickou metédou sa daji
sledovat obidva javy, vzdjomne sa prekryvajice hranice domén (na obr.
vlavo), aj prekrytie hranfc domén dislokaénymi diarami (na obr. vpravo hore),
kde bola zviditeInens oblast vzorky s elastickymi pnutiami. Na tejto snimke

mozno zistif aj oblast (napravo dolu a na zvidSenom detaile na obr. 8), kde sa

Obr. 4. Snimka ziskand Berg-Barrettovou metédou na odraz zo vzorky s rovinou povrchu
(100) ukazujtca ststavu prekryvajacich sa diar, 100 x .

Obr. 5. Langovou transmisnou metédou

ziskand snimka z roviny (010) ukazujica

prekryvajice sa hranice domén (na Iavej

&asti obrazu), prekryvanie sa hranic domén

a dislokaénych &iar (v hornej pravej dasti)

a ststavu prekryvajucich sa dislokaénych
diar (vpravo dolu), 100 x .




navzajom prekryvaja dislokadné Siary, do dokazuje, #e¢ ide o oblast vzorky
s lokdlnymi pnutiami.

Rtg topografické metsdy umoziiuji experimentilne sledovanie interakeie
dislokadnych &iar a hranic domén, aviak, ako to uvddzaji Triuble a Seeger
v prdci [14], takéto pozorovania v kontrolovanych podmienkach este neboli
urobené. Z prac [9] a [10] vyplyva, Ze interakciu medzi vektormi magnetizicie
uddvajicimi smer magnetizécie v magnetickych doménach a dislokdciami,
charakterizovanymi Burgersovym vektorom, urduje magnetostrikecia. Velkost
interakcie medzi dislokdciami a doménovymi stenami z4visi potom od uhla
medzi nimi a od ich vzéjomnej vzdialenosti. Velmi blizko leiaca dislokacéns
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¢lara zapridini skrivenie alebo posunutie doménovej steny [15]. Na obr. 6 a na

Obr. 6. Snfmka, ziskand z roviny (101) Langovou transmisnou metédou ukazujica domény
prebiehajice cez hranice mozaikovych blokov, 50 x .

zvidSenom detaile na obr. 7 vidief, #e hranice medzi mozaikovymi blokmi
nemaji podstatny vplyv na doménovi §truktiru, Iebo domény prebiehaji
neporuSene aj cez tieto hranice.

Dostatotne velkd plastickd deformdcia spbsobuje zmenu tvarn doménovej
Struktiry, ba v désledku velkej hustoty dislokdcii méZe znemoznit, aj jej
pozorovanie. Pozorovania ukazuji, %e dislokdcie vo velmi deformovanych
krystéloch st rozloZené s urditou pravidelnostou a ich nahustovanie vytvara
skupiny rovnakych dislokadnych &iar. Ak vzorka obsahuje viac takychto
skupin dislokadnych ¢iar, daji sa na rtg topografickych snimkach pozorovat
ststavy rézne orientovanych dislokadnych Siar, vytvirajicich podobné cik-cak
diary, ako st cik-cak hranice domén. Takéto pozorovania uviedli H. Trauble
a A. Seeger vo svojej praci [14] a J. Richter v préci [16].
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Obr. 7. Zvidtsend ¢ast z obr. 6, 200 .

Obr. 8. Zvidsend cast z obr. 5, 200 x .

Ide tu potom o tri druhy prekryvajucich sa sastav &iar:

1. cez seba sa prekladajice hranice domén,

2. hranice domén prebiehajiice cez dislokadéné éiary,

3. sustava rdézne orientovanych navzajom sa prekryvajucich dislokadnych
diar. .

O ktory druh prekryvajtcich sa ststav ide, mozno ¢mzmso<@@ z0 %@@04@5@
a porovnania ich kontrastu, pri hraniciach domén najma sledovanim vplyvu
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1

-aplikovaného vonkajsieho magnetického pola na vzhlad doménovej Struktiry.
Pésobenie vonkajsiecho magnetického pola umoznuje rozhodnif, v ktorom
pripade prekryvajice sa sustavy &iar su hranice domén, hranice domén pre-
biehajtice cez dislokadné &Giary, alebo sustava navzijom sa prekryvajicich
dislokadnych &iar roznej orienticie podla toho, & aplikované magnetické pole
vyvol4d zmenu v sustave prekryvajicich sa diar, alebo nie. Ak vonkajsie
magnetické pole vyvold zmenu v obidvoch prekryvajicich sa sdstavich &iar
a sposobi ich preskupenie, alebo int zmenu, je nesporné, ze prekryvajtice sa
stUstavy &iar s hranice domén zviditelnené z réznych rovin vzorky.

II1. ZAVER

Zo ziskanych experimentdlnych vysledkov vyplyva:

1. Rtg topografické metédy dobre vyhovuji na zviditelfiovanie doménovej
Struktiry z povrchu i z vnidtra vyZihanych monokrystalickych fercmagne-
tickych materidlov. Vzhlad doménovej Struktiry ziskany tymito metédami
sa v podstate nelidi od tvarov domén, ziskanych z tych istych rovin napriklad
klasickon Bitterovou praskovou technikou alebo inymi metdédami.

2. Prednostou rtg topografickych met6d je, Ze okrem doménovych stien
sa na topografickych snimkach zviditelnia aj hranice mozaikovych blokov,
-dislokécie i nemagnetické inklazie.

3. Na niektorych snimkach sme pozorovali prekryvanie sa doménovych
stien z povrchovyeh aj z vnutornych rovin skédmanych vzoriek. Pri metéde
na odraz mozno pouZif fubovolne hrubd vzorku, pricom sa v dosledku pre-
nikania rtg liéov do hibky az 10 pm povrchu vzorky podla pouZitého Ziarenia
objavuje na snimkach aj Struktra z rovin leziacich tesne pod povrchom.
Pri metéde na prechod treba pouZit tenké vzorky, 100—250 pm. Aj na snim-
kach ziskanych z takychto vzoriek sa dajt zistif Struktiry z rovin ohranicu-
_jucich vzorku, alebo z rezu vzorky bez jej mechanického porusenia.

4. Z niektorych miest vzoriek sme na rtg topografickych snimkach pozoro-
vali prekrytie dislokadnych diar doménovymi stenami. Sledovanim tohto javu
-d4 sa experimentélne Studovat interakcia medzi doménovymi stenami a dislo-
ka¢nymi ¢iarami.

5. Rtg topografickymi metédami mozno zviditelnit aj prekryvanie sa sistav
‘r6zne orientovanych dislokaénych &iar.

NaSe experimentdlne vysledky ukazuji, Ze rtg topografické metddy maja
Sirokd 8kdlu moZnosti pouZitia v oblasti skimania mikrostruktiry magne-
tickych materidlov.

V z4vere vyslovujem podakovanie pracovnikom Fyzikélneho tstava CSAV
v Prahe Dr. M. Polcarovej, CSe., Ing. Kad&¢kovej, CSc. a Ing. Bradle-
‘rovi za poskytnutie vzoriek a cennych rad.
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EIN BEITRAG ZUM STUDIUM DER MAGNETISCHEN
DOMANENSTRUKTUR VON Fe-—8i MONOKRISTALLEN MIT HILFE
VON RONTGEN-TOPOGRAPHISCHEN METHODEN

Tichomir Smidt

Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit befat sich mit den Bedingungen der <m3<o=mdmlmo% und
Eignung von rontgen-topographischen Methoden zur Sichtbarmachung der magnetischen
Domanstruktur von Fe—Si Monokristallen. Auf Grund der gewonnenen mnmmwacbmm_w
wird auch auf die Msglichkeit des experimentellen Studiums der Interaktion der sich
auf den Aufnahmen iiberdeckenden Doménenwinde von verschiedenen Reflexionsebenen,
ferner auf die Méglichkeiten des Studiums der Interaktion zwischen den Domenengrenzen
and anderen Stérungen des Gitters, z. B. Dislokationen, hingewiesen.
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