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В работе методом индукционной плавки получен сплав SmFe2 в высокочистом од-
нофазном состоянии. Методами атомно-силовой и магнитно-силовой микроскопии 
исследованы особенности поверхности сплава при комнатной температуре. Выявлено 
наличие неоднородной зернистой структуры, определены основные структурные эле-
менты. Показано наличие сложной доменной структуры, проведено ее описание, опре-
делены размеры доменов. Представлены результаты рентгеноструктурных исследований 
в интервале температур 100 – 300 K. Получены и проанализированы эксперименталь�-
ные данные по температурным зависимостям магнитострикции в магнитных полях до 
1,2 Тл в области спин-переориентационного фазового перехода. Косвенно подтвержде-
но существование «угловой» фазы, уточнены ее температурные границы.
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In this study, the SmFe2 alloy in a high-purity single-phase state has been prepared by 

the induction melting technique. The surface features of the alloy at room temperature were 
investigated using the atomic-force and magnetic-force microscopy. The forming of hetero-
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geneous granular structure was revealed, the main structural elements were determined. The 
presence of the complex domain structure was shown, its description was presented and the 
domain sizes were found. The results of X-ray structural studies over the temperature range 
from 100 to 300 K were presented. The experimental data on the temperature dependences of 
magnetostriction in magnetic fields up to 1.2 T were obtained and analyzed in the region of 
the spin-reorientational phase transition. The existence of the “angular” phase was indirectly 
confirmed, its temperature boundaries were refined.
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Введение

В последние годы возобновился интерес 
мирового научного сообщества к исследо-
ваниям сплавов со структурой фаз Лавеса 
типа RFe2 (где R – редкоземельный ме-
талл (РЗМ)) [1 – 3]. Соединения редко-
земельных и 3d-переходных металлов со 
структурой фаз Лавеса представляют собой 
важное семейство магнитных материалов, 
демонстрирующих большие значения ани-
зотропной магнитострикции (порядка 10–3) 
в сравнительно невысоких магнитных по-
лях (менее 1 Тл) ниже температуры Кюри. 
Известно [4–6], что высокомагнитострик-
ционные соединения способны преобразо-
вывать электрическую энергию в механиче-
скую и применяются в таких устройствах, 
как приводы и датчики, работающие в раз-
личных средах и в широкой температурной 
области. В районе температуры Кюри неко-
торые фазы Лавеса могут демонстрировать 
как высокие значения магнитострикции, 
так и большой по величине магнитокало-
рический эффект, что также может найти 
практическое применение [7, 8]. Хотя фи-
зический механизм, ответственный за вы-
сокие значения магнитострикции в этих 
соединениях, известен [9, 10], однако ком-
плексные исследования структуры и маг-
нитных свойств, а также изучение аномалий 
в области фазовых переходов с помощью 
различных методик проводились фрагмен-
тарно (только для отдельных образцов).

Интерметаллические соединения RFe2 
кристаллизуется в кубическую структу-
ру типа MgCu2 пространственной группы 
Fd3m. Согласно теории, в результате маг-
нитного упорядочения наиболее вероятно 
появление огромной спонтанной магнито-
стрикции вдоль направления легкого на-
магничивания <111>. Особая симметрия 

кубической фазы Лавеса С15 приводит к 
большому ромбоэдрическому искажению 
в направлении <111>. Наиболее известные 
соединения фазы Лавеса с гигантской маг-
нитострикцией насыщения при комнатной 
температуре – это TbFe2 и SmFe2 (+1,7·10–3 

и −1,5·10–3, соответственно) [11 – 15]. Дан-
ные сплавы имеют близкие по абсолютной 
величине (однако разные по знаку) значе-
ния  магнитострикции в области комнатной 
температуры. Оба эти сплава при переходе в 
магнитоупорядоченное состояние испыты-
вают ромбоэдрические искажения, однако 
если в соединении TbFe2 кубическая решет-
ка вдоль направления <111>растягивается, 
то в SmFe2 она, наоборот, слегка сжимает-
ся. Также данные соединения отличаются 
и типом магнитного упорядочения. Извест-
но, что магнитные моменты подрешеток R 
и Fe параллельны, причем для легких РЗМ 
суммарные магнитные моменты подреше-
ток сонаправлены, в то время как для тяже-
лых – антипараллельны. Вследствие этого, 
TbFe2 является ферримагнетиком, а SmFe2 
– ферромагнетиком.

В отличие от TbFe2, кристаллическая 
структура SmFe2, а также направление его 
магнитного момента изменяются с пониже-
нием температуры. С помощью мёссбауэ-
ровских и рентгенографических исследова-
ний было показано [15 – 18], что спонтан-
ный магнитный момент соединения SmFe2 
при комнатной температуре ориентирован 
вдоль кристаллографического направления 
<111>. Считалось, что при снижении тем-
пературы, в области Т = 180 – 200 K наблю-
дается спин-переориентационный фазо-
вый переход (СПП) и магнитные моменты 
ориентируются вдоль направления <110>.
Однако при детальном анализе дифракци-
онных спектров, полученных при низких 
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температурах, было установлено [17, 18], 
что при понижении температуры примерно 
до 200 K структура сплава остается ромбо-
эдрической; при этом величина искажений 
увеличивается по абсолютной величине. 
При дальнейшем понижении температуры 
(в интервале 140 – 240 или 106 – 180 K, но 
данный  интервал различен в литературных 
источниках), в сплаве появляется «угловая» 
магнитная фаза: вектор спонтанного маг-
нитного момента находится в плоскости 
(110), не совпадая по направлению ни с 
<111>, ни с <110>. При низких темпера-
турах характер трансформации рентгено-
дифракционного спектра свидетельствует 
о возникновении ромбических искажений 
кристаллической решетки, а магнитный 
момент направлен вдоль оси <110>. Ано-
малии в области СПП также проявляются 
на температурных зависимостях намагни-
ченности [15].

Цель данной работы – проанализиро-
вать изменения кристаллической структу-
ры и магнитострикционных свойств спла-
ва SmFe2 в интервале температур от 100 
до 320 K, а также изучить особенности его 
поверхности при комнатной температуре 
методами атомно-силовой и магнитно-си-
ловой микроскопии.

В связи с поставленной целью было не-
обходимо получить сплав SmFe2 в высоко-
чистом однофазном состоянии.

Методика эксперимента

Изготовление образцов. Методом высо-
кочастотной индукционной плавки (печь 
«Донец-1») был синтезирован сплав SmFe2 в 
алундовом тигле в атмосфере особо чистого 
аргона (содержание влаги менее 0,02 г∙м–3, 
азота – 0,0005 %, кислорода – 0,001 %), дав-
ление которого составляло 1,1 – 1,2 атм. В 
качестве исходных компонентов были взя-
ты металлы высокой степени очистки. Экс-
периментально подобранное завышение в 
шихте содержания РЗМ на 10% позволило 
получить однофазные соединения после 
дальнейшего гомогенизирующего отжига. 
Скорость остывания сплавов была доста-
точно низкой (около 1 – 2 K/с), что спо-
собствовало достижению состояния, близ-
кого к равновесному. Готовые образцы по-
мещали в кварцевые ампулы, откачанные 
до высокого вакуума. Термическая обра-
ботка выплавленных сплавов проводилась 
по специально подобранному режиму с ис-
пользованием трехзонной горизонтальной 

трубчатой печи Carbolite TZF 15/610: об-
разцы в ампулах нагревали до температуры 
720°C со скоростью 7 K/мин, затем их вы-
держивали при этой температуре в течение 
72 ч. После этого производилась их закалка 
в воду.

Регистрация рентгенодифракционных 
спектров. Проводилась на порошковых об-
разцах в CuKα-излучении (λ = 0,1540598 нм) 
при комнатной температуре на рентгенов-
ском дифрактометре «ДРОН-7», модифи-
цированном системой быстрой регистра-
ции на основе линейного стрипового пози-
ционно-чувствительного детектора Mythen 
1K (Dectris Ltd, Швейцария). Параметры 
элементарной ячейки определялись по от-
ражениям в области углов 2θ = 15 – 105°. 
Фазовый состав образца исследовался с 
помощью Ритвельд-анализа в программе 
Powder Cell 2.4. Температурные измерения 
дифрактограмм были выполнены с ис-
пользованием фильтрованного MoKα-из-
лучения на рентгеновском дифрактометре 
SuperNova (Agilent) в диапазоне температур 
110 – 250 K. Температуру образца контро-
лировали путем его контакта с потоком 
газообразного азота заданной температу-
ры, значение которой задавалось системой 
Oxford Cryosystems (Cobra Plus).

Микроскопия. Микроструктура образцов 
исследовалась на металлографическом ми-
кроскопе Neophot-30. Наблюдение и фото-
графирование производились при освеще-
нии ксеноновой лампой в режимах светлого 
поля или поляризованного света. Картины 
микроструктур выводились через оптиче-
ский канал микроскопа на цифровую ка-
меру высокого разрешения Levenhuk M800 
Plus.

Анализ морфологии поверхности. Морфо-
логия поверхности образцов SmFe2 иссле-
довалась на шлифах методом атомно-си-
ловой микроскопии (АСМ) образцов фаз 
Лавеса, с использованием сканирующего 
зондового микроскопа Smena-A (платфор-
ма Solver, ЗАО НТ-МДТ, Россия), как в 
полуконтактной, так и в контактной мо-
дах, при комнатной температуре, с приме-
нением стандартных кремниевых кантиле-
веров типа HA_NC Etalon. Для выявления 
наноструктурированных особенностей по-
верхности образцы-шлифы подвергались 
травлению в 5%-м растворе азотной кис-
лоты в спирте. Методом магнитно-силовой 
микроскопии (МСМ) исследования про-
водились на полностью размагниченных 
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образцах-шлифах с помощью специальных 
магнитных кантилеверов MFM01 c хромо-
кобальтовым покрытием, с резонансной ча-
стотой около 70 кГц и силовой константой 
1 – 5 Н/м. Бесконтактная колебательная ме-
тодика МСМ позволила получить большую 
чувствительность и высококачественные 
МСМ-изображения образцов. Для получе-
ния таких изображений поверхности была 
применена двухпроходная квазистатическая 
методика (максимум чувствительности ме-
тода достигается при совпадении частоты 
возбуждения кантилевера с резонансной ча-
стотой системы зонд-образец).

Измерение деформации. Тензометриче-
ским методом были исследованы дефор-
мации поликристаллического образца из 
сплава SmFe2 в интервале температур от 100 
до 320 K и в магнитных полях до 1,2 Тл. 
Измерения в магнитном поле проводились 
вдоль направления магнитного поля (про-
дольная магнитострикция) и перпендику-
лярно ему (поперечная магнитострикция).

Экспериментальные результаты 
и их обсуждение

В результате проведенного синтеза ме-
тодом высокочастотной индукционной 
плавки получены образцы сплава SmFe2. 
Сложность синтеза соединений RFe2 за-
ключается в близости точек эвтектики двух 
соединений RFe2 и RFe3, что зачастую при-
водит к тому, что при недостатке в ших-
те редкоземельного металла R и неполном 
прохождении перитектической реакции, в 
сплаве кристаллизуется именно фаза 1 : 3, 
поскольку для ее образования необходимо 
меньшее количество атомов РЗМ. Анализ 
дифракционных данных, полученных при 
комнатной температуре (рис. 1) показал, что 
сплав однофазен по рентгенографическому 
признаку и атомно-кристаллическая струк-
тура изотипна структуре кубической фазы 
Лавеса С15 (MgCu2). Найденное значение 
параметра решетки составило 7,4239 Å.

Рис. 1. Экспериментальная дифрактограмма сплава SmFe2;
цифры над пиками соответствуют индексам hkl; температура комнатная

Рис. 2. Температурные зависимости параметров элементарной ячейки SmFe2: получены 
подгонкой рентгеновских дифракционных спектров в рамках модели кубической (a), а также 

ромбической (<180 K) и ромбоэдрической (> 190 K) (b) решеток

а) b)
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Температурные зависимости параметров 
решетки (рис. 2,a) были получены путем 
подгонки дифракционных спектров в рам-
ках модели кубической решетки. Видно, 
что в интервале температур 180 – 190 K 
происходит изменение наклона темпера-
турной зависимости параметра решетки; 
это свидетельствует об изменении кри-
сталлической решетки, связанном с СПП. 
Полученные результаты хорошо согласу-
ются с литературными данными [15 – 18], 
согласно которым в данной области тем-
ператур происходит структурный переход 
из высокотемпературной ромбоэдрической 
фазы в угловую, которая далее переходит 
в низкотемпературную ромбическую фазу. 
Температурные зависимости параметров 
решетки a, b, c, полученные путем под-

гонки дифракционных спектров в рамках 
моделей ромбоэдрической (выше 190 K) 
и ромбической (орторомбической) (ниже 
180 K) кристаллических решеток представ-
лены на рис. 2,b. Для удобства сравнения 
на одном графике, параметры преобразо-
ваны (множители 2, 3 ) и приведены к 
псевдокубической ячейке.

Анализ микроструктуры оптическим ме-
тодом выявил в образцах наличие второй 
фазы (она не была обнаружена рентгенов-
ским методом). Количественный анализ 
микрофотографий, проведенный с помо-
щью компьютерной программы, позво-
ляющей по цветовым оттенкам пикселей 
рассчитать относительное содержание фаз, 
показал, что объемное содержание вто-
ричных фаз не превышало 1 – 2 %, что 

а) b)

с) d)

Рис. 3. АСМ (a, b, с)- и МСМ (d)-изображения поверхности сплава SmFe2, полученные  при размерах 
скана  4 × 4 мкм (a, b) и 90 × 90 мкм (c, d); b – использован метод фазового контраста
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а)

Рис. 4. Температурные зависимости относительного удлинения образца соединения SmFe2 
(тепловое расширение) и его коэффициента теплового расширения (на вставке); T1, T2 – точки 

фазовых переходов

T2= 188 K

T2

T1= 126 K

T1

b)

Рис. 5. Температурные зависимости продольной (a) и поперечной (b)
магнитострикций SmFe2 в магнитных полях со значениями индукции, Тл: 

0,15 (1), 0,35 (2), 0,50 (3), 0,70 (4) 0,80 (5), 1,0 (6), 1,2 (7)
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позволяет считать синтезированные сое-
динения практически однофазными.

Методы атомно-силовой и магнитно-си-
ловой микроскопии на современном этапе 
развития материаловедения становятся все 
более востребованными, поскольку позво-
ляют получать дополнительную информа-
цию об однородности фазового состава, 
зернистости синтезируемой фазы, размере 
и морфологии отдельных зерен, доменной 
структуре [19 – 21]. Исследования прово-
дились в микронном, при размере скана 
90 × 90 мкм (рис. 3,d), и наноразмерном, 
при размере 4 × 4 мкм (рис. 3,a,b) и менее, 
масштабах. Анализ АСМ-изображений 
топологии поверхности позволил устано-
вить, что образец SmFe2 имеет неравно-
мерно и неоднородно структурированную 
ячеистую поверхность с размерами данных 
структурных элементов (ячеек) от 500 до 
700 нм в одном направлении и до 1 мкм 
в перпендикулярном направлении. Ячейки 
заполнены мелкими зернами (это другие 
структурные элементы) со средним разме-
ром 80 нм, что хорошо видно на рис. 3,а.

Исследования поверхности полирован-
ного шлифа SmFe2 методом магнитно-си-
ловой микроскопии (рис. 3,d) показывают 
наличие выраженной и довольно слож-
ной доменной структуры: она  состоит из 
островков с размерами от 6 до 12 мкм и по-
лос шириной от 3 до 5 мкм. Наиболее мел-
кие домены имеют ширину 0,8 – 1,0 мкм. 
Такая сложная доменная структура на 
поверхности образца может быть обу-
словлена разными причинами, например 
наличием полей рассеяния (они связаны 
с напряжениями в образце), а также ми-
кровключений другой фазы. Присутствие 
напряжений вызвано, скорее всего, высо-
кими магнитострикционными свойствами 
соединения SmFe2.

В данной работе были исследованы ли-
нейные деформации образцов SmFe2 под 
действием внешнего магнитного поля, а 
также их зависимость от температуры (те-
пловое расширение). На рис. 4 показаны 
температурные зависимости относитель-
ного удлинения (тепловое расширение) и 
коэффициента теплового расширения объ-
екта. Видно, что наблюдаются две анома-
лии при температурах 126 и 188 K. Данные 
аномалии связаны с фазовыми перехода-
ми, а именно: при Т2 = 188 K происходит 
переход из ромбоэдрической в «угловую» 
фазу, а при Т2 = 126 K «угловая» фаза пе-

реходит в ромбическую. Эти утверждения 
основаны на литературных данных [11, 12], 
а также на результатах наших рентгеногра-
фических исследований. Следует отметить, 
что если сведения о значении температуры 
T2  мало различаются в разных литератур-
ных источниках, то значения T1 различа-
ются сильно. Таким образом, нами были 
уточнены значения указанных температур-
ных точек путем измерения коэффициента 
теплового расширения образцов SmFe2 в 
зависимости от температуры.

Еще более чувствительными к магнит-
ным и структурным изменениям в образце 
оказываются магнитострикционные де-
формации, поэтому измерение магнито-
стрикции удобно использовать как способ 
выявления магнитных и структурных фа-
зовых переходов. На рис. 5 показаны тем-
пературные зависимости магнитострикции 
исследуемого сплава. В области темпера-
тур 126 и 188 K наблюдаются аномалии 
как продольной (рис. 5,a), так и попереч-
ной (рис. 5,b) магнитострикции при всех 
значениях приложенного магнитного по-
ля, выраженные через минимум и макси-
мум абсолютной величины магнитострик-
ции, соответственно. Продольная магни-
тострикция SmFe2 имеет отрицательный 
знак и максимальное абсолютное значе-
ние: –1,9·10–3, в то время как поперечная 
положительна и принимает максимальное 
значение, равное +0,5·10–3. В условиях 
комнатной температуры абсолютные ве-
личины магнитострикции снижаются, при 
этом значения продольной и поперечной 
составляющих равны, соответственно, 
–1,4·10 –3 и +0,3·10 –3.

Заключение
Индукционным методом синтезирован 

сплав SmFe2, комплексное исследование 
которого включало методы оптической ме-
таллографии и рентгеноструктурного ана-
лиза для подтверждения гомогенности и 
однофазности, в частности отсутствия фа-
зы со стехиометрией 1 : 3, наиболее часто 
встречаемой в данных соединениях. 

Методами атомно-силовой и магнит-
но-силовой микроскопии показано, что 
поверхность образца имеет неоднород-
но-структурированную ячеистую микро-
структуру и сложную доменную структуру. 
Определены размеры основных структур-
ных элементов.

Уточнены температурные границы су-
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