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Аннотация: Представлены результаты исследования микро-, нано- и магнитной 

доменной структуры сплавов 515,040,045,0 )( FeCuCoSm  после выплавки и термических 

обработок. Показано, что гомогенизация и последующий низкотемпературный отжиг 

при 400 С позволяют сформировать микроскопически гомогенную структуру с 

наноразмерными неоднородностями по составу. Такая структура позволяет реализовать 

коэрцитивную силу cIH  до 32  кЭ на литых образцах. Температурные зависимости 

коэрцитивной силы и остаточной намагниченности образцов в диапазоне от 300  до 

700 К имеют линейно убывающий характер. Показано, что наноструктуре сплава с 

наибольшей cIH  соответствует фрактальная размерность f nD  ~ 2,3 . 

Ключевые слова: 515,040,045,0 )( FeCuCoSm , коэрцитивная сила, наноструктура, доменная 

структура, фрактальная размерность. 

 

1. Введение 
Высококоэрцитивное состояние магнитных материалов достигается 

путем формирования в них регулярной микро- и наноструктуры. Вопрос о 

технологических подходах и физических причинах, приводящих 

магнитный материал к структурному состоянию, соответствующему 

высокой коэрцитивной силе cIH  является предметом обсуждения в 

публикациях различных авторов [1-5]. Несмотря на достигнутые 

значительные результаты в этом вопросе, применительно, например, к 

высокоэнергоемким магнитам типа CoSm , механизм их 

перемагничивания и природа высококоэрцитивного состояния имеют 

неоднозначное толкование [3-5]. Поэтому экспериментальные результаты, 

иллюстрирующие влияние микро- и наноструктуры на коэрцитивность 

таких объектов являются источником информации при разработке 

магнитных материалов с заданными физическими свойствами. 

В данной работе в качестве объекта исследования выступает 

соединение 5),,( FeCuCoSm . Составы такого типа представляют интерес в 
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свете результатов, полученных авторами [6-9] при изучении механизмов 

коэрцитивности. Было обнаружено, что длительный низкотемпературный 

отжиг приводит к формированию регулярной структуры, которая 

образована чередующимися слоями атомов d3 металла, меди и 

редкоземельного металла. Такая структура приводит к возникновению 

обменного взаимодействия между слоями и обеспечивает высоко-

энергетический барьер для движения доменной стенки. За счет этого в 

материале реализуется высококоэрцитивное состояние, так как для 

смещения доменных границ требуется магнитное поле более 30  кЭ. 

Настоящее исследование направлено на комплексное изучение микро-, 

нано- и магнитной доменной структуры, а также магнитных свойств 

сплавов 5),,( FeCuCoSm  после термических обработок включающих 

гомогенизацию и длительный низкотемпературный отжиг. 

 

2. Эксперимент и обсуждение 

Сплавы 515,040,045,0 )( FeCuCoSm  были получены из высокочистых 

металлов методом дуговой плавки в атмосфере аргона и подвергнуты 

следующим термическим обработкам (ТО): 1) высокотемпературному 

отжигу при 1100С в течение 6  часов (ВТО) и 2) последующей 

низкотемпературной обработке при 400 С в течение 55  часов (НТО).  

Исследования микроструктуры проводились на растровом 

электронном микроскопе (РЭМ) JEOL JSM-6610LV на 

металлографических шлифах. Наноструктура выявлялась с помощью 

сканирующего зондового микроскопа (СЗМ) SolverNext на шлифах, 

подвергнутых электрохимическому травлению в насыщенном растворе 

хромового ангидрида в ортофосфорной кислоте. Применялся контактный 

метод сканирования поверхности с помощью проводящего кантилевера с 

алмазным покрытием DCP20. Магнитная доменная структура (ДС) 

выявлялась с помощью магнитно-силовой микроскопии (МСМ) в режиме 

двухпроходной методики сканирования. Использовались магнитные 

кантилеверы серии MFM10 для магнитно-силовых измерений с высоким 

пространственным разрешением. 

Магнитные измерения выполнены на Physical Property Measurement 

System (PPMS-14) VSM (Quantum Design) в полях до 100  кЭ, измерения в 

температурном интервале от 300  до 700 К выполнены на LakeShore 

VSM 7410. Для измерений использовались ориентированные зерна сплава 

массой менее 10  мг, которые выкалывались из слитка. Полевые 

зависимости намагниченности строились с учетом размагничивающего 

фактора образцов. 

На первом этапе работы были выполнены исследования 

микроструктуры шлифов до и после термических обработок. На рис. 1 
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приведены типичные микроструктуры образцов после выплавки (а), 

высокотемпературного (б) и низкотемпературного (в) отжигов. 

Представленные изображения получены методом растровой электронной 

микроскопии в режиме отраженных электронов (BEC), который позволяет 

визуализировать фазовый контраст. Сразу после выплавки в исходном 

состоянии сплав 515,040,045,0 )( FeCuCoSm  имеет неоднофазную микроструктуру, 

которая эволюционирует в процессе термических обработок от 

гетерогенной до микроскопически гомогенной. 
 

  
а б 

 
в 

Рис. 1. Микроструктура образцов сплава 515,040,045,0 )( FeCuCoSm : а – после выплавки,  

б – после отжига при 1100С, в – после отжига при 400 С. 
 

В исходном сплаве (см. рис. 1 а) присутствуют две основные 

фазовые составляющие (на рис. 1 а светло- и темно-серые области), 

имеющие стехиометрические соотношения 4:1  и 5:1 , соответственно. 

Темные вытянутые области, занимающие менее 8 % объема сплава, 

представляют собой фазу, обогащенную медью. ВТО при 1100С в течение 

6  часов (см. рис. 1 б) не изменяет количества фазовых составляющих, 

однако области, соответствующие каждой фазе, становятся более 

однородными и приобретают четкие границы. Анализ элементного состава 
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указывает на изменение стехиометрии соответствующих фаз до 5:1  и 6:1 . 

Кроме того, по данным РЭМ происходит изменение относительного 

содержания меди в составляющих. 

Последний этап термической обработки – НТО при 400 С, позволяет 

сформировать микроскопически гомогенное состояние в сплаве 

(см. рис. 1 в). На снимке видно, что режим BEC не выявляет 

микрообластей, отличающихся по элементному составу. Анализ 

элементного состава этих образцов дает химическую формулу сплава 

близкую к составу, который был изначально заложен в шихту. 

Исследование поверхности образцов высокоразрешающими 

методами контактной атомно-силовой микроскопии позволило выявить 

наличие наноразмерной структуры. На рис. 2 представлены  

АСМ-изображения, полученные после электрохимического травления 

поверхности образцов, подвергнутых ВТО и НТО. Электрохимическое 

травление визуализирует микро- и наноструктуру шлифа, создавая 

топографию, отражающую распределение фазовых составляющих, 

отличающихся по содержанию основных компонентов сплава. После 

гомогенизации в фазовых составляющих сплава обнаруживаются 

неоднородности, имеющие нерегулярный характер со средним размером 

порядка 50  нм (см. рис. 2 а). После длительного низкотемпературного 

отжига в структуре сплава происходят заметные изменения: на 

поверхности выявляются плотноупакованные области округлой формы, 

средний размер которых составляет 200100  нм (см. рис. 2 б). Таким 

образом, микроскопически гомогенный образец на наноразмерном уровне 

имеет признаки гетерогенности, что, вероятно, связано с возникновением 

периодических концентрационных неоднородностей по меди подобных 

ликвационным. Следовательно, как и ожидалось, варьирование 

технологических режимов ТО, а именно последовательное применение 

высокотемпературного и низкотемпературного отжигов, приводит к 

формированию регулярной микро- и наноструктуры образцов, параметры 

которой определяют коэрцитивность материалов.  

Магнитная доменная структура, соответствующая образцам после 

высоко- и низкотемпературного отжигов представлена на рис. 3. Домены 

выявлялись на базисной плоскости ориентированных зерен сплава. 

Конфигурация доменов образца после отжига при 1100С отражает 

неоднородную структуру его фазовых составляющих (см. рис. 3 а): видны 

локальные участки с ДС близкой к лабиринтной и к замыкающим 

доменам, но также и области в которых идентифицировать конфигурацию 

доменов сложно. При этом после отжига при 400 С на всей поверхности 

шлифа выявляется регулярная ДС (см. рис. 3 б). Ее конфигурацию также 

нельзя уверенно идентифицировать на принадлежность к какому-либо 
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виду замыкающих или основных доменов. Это связано с тем, что области, 

обогащенные медью, служат центрами закрепления доменных границ, и 

препятствуют формированию равновесной доменной структуры типичной 

для поверхности одноосного магнетика. Таким образом, наблюдаемая 

структура доменов отражает распределение неоднородностей в образцах 

сплава: на рис. 3 а видны микрообласти с доменами различной ширины и 

конфигурации, что соответствует гетерогенной микроструктуре, а на 

рис. 3 б структура доменов на всей наблюдаемой поверхности однотипна.  
 

  
а б 

Рис. 2. АСМ-изображения поверхности сплава 515,040,045,0 )( FeCuCoSm : а – после ВТО,  

б – после НТО. Размер изображений: 3 3  мкм. 
 

  
а б 

Рис. 3. МСМ-изображения ДС образцов сплава 515,040,045,0 )( FeCuCoSm : а – после ВТО,  

б – после НТО. Размер изображений: 100 100  мкм. 
 

Для анализа процесса перемагничивания, были измерены петли 
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гистерезиса образцов после гомогенизации и полного цикла 

термообработок (см. рис. 4). Результаты магнитных измерений свидетель-

ствуют о значительной коэрцитивной силе образцов как после отжига при 

1100С ( 7cIH  кЭ), так и после отжига при 400 С ( 32cIH  кЭ). Однако, 

после полного цикла ТО, коэрцитивная сила возрастает более чем в 4  раза. 

Этот результат согласуется с данными работы [6]. 

Температурные зависимости коэрцитивного поля и остаточной 

намагниченности образцов после низкотемпературного отжига при 400 С, 

представленные на рис. 5, имеют линейно убывающий характер. Такое 

поведение основных гистерезисных характеристик с ростом температуры 

не противоречит механизму перемагничивания за счет задержки смещения 

доменных границ на концентрационных неоднородностях. 
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Рис. 4. Петли гистерезиса образцов

515,040,045,0 )( FeCuCoSm : кривая 1 – после 

ВТО, кривая 2 – после НТО. 

Рис. 5. Температурные зависимости 

коэрцитивной силы и остаточной 

намагниченности образцов после НТО 

при 400 С. 

 

3. Анализ фрактальной размерности 

Методы сканирующей зондовой микроскопии позволили нам 

получить массив данных ( d3 сканов) о наноструктуре поверхности 

образцов (контактная АСМ) и полях рассеяния доменной структуры 

(МСМ). Анализируя данные СЗМ для оценки параметров наноструктуры 

материала или масштабов ДС, обычно приводят их линейные размеры, 

плотность и объемные доли. Однако, не менее важна их геометрия. 

Например, границы фаз, зерен и ликвации служат центрами задержки 

смещения доменных границ при перемагничивании, поэтому 

конфигурация их распределения также должна учитываться. 

Современным приемом описания объектов сложной формы является 

фрактальная геометрия. Варианты применения фрактального анализа к 
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магнитным материалам представлены в работах [10-13], где показано, что 

существует корреляция между фрактальной размерностью микро- и 

наноструктуры магнитных материалов и их структурно-зависимыми 

магнитными свойствами. Анализ фрактальной размерности магнитной ДС 

пленок и монокристаллов представлен в работах [14, 15], где приведена 

фрактальная размерность профиля ДС на базисной плоскости 

монокристалла Co  ( 55,1LD ) и соединения NdFeBDy   ( 1,65LD  ) при 

толщине единичных магнитных кристаллов 400  и 600  мкм соответственно. 

В данном исследовании для определения оптимальных параметров 

формирования наиболее развитой поверхности магнитотвердого материала 

проводилось изучение профиля СЗМ-изображений на наличие 

фрактальных структур, а также расчет фрактальной размерности профиля 

и поверхности образцов. Оценка фрактальной размерности и обработка 

графических материалов производилась в программном комплексе Image 

Analysis (версия 3.5.30.19856) по методике, изложенной в [16]. Для анализа 

АСМ- и МСМ-изображений использовался диапазон масштабов от  

1 1  мкм до 100 100  мкм. Анализ АСМ-изображений наноструктуры 

образцов с высоким значением cIH  после НТО предсказывает диапазон 

изменения фрактальной размерности поверхности 2,21 2,35fD  , что 

соответствует неразвитому фрактальному рельефу и значениям, 

полученным для магнитомягких материалов [13]. Средняя фрактальная 

размерность для масштабов до 5 5  мкм практически одинакова, что 

подтверждает адекватность предложенного в [17-19] метода определения 

фрактальной размерности на различных масштабах. Однако при анализе 

более крупных масштабов поверхностных агломератов наблюдались 

участки с фрактальной размерностью до 46,2 . Эта величина соответствует 

умеренно развитому фрактальному рельефу. Возможно, эти фрактальные 

агломераты на поверхности образца не деградировали в процессе 

термических обработок. Для масштабов 10 10  мкм и выше (т.е. на 

микроуровне) неразвитый или умеренно развитый фрактальный рельеф не 

обнаруживается. Фактически можно говорить о формировании  

D3 –структуры. 

На рис. 6 представлены усредненные значения (по масштабам) 

распределения вероятности P  обнаружения кластеров с определенной 

фрактальной размерностью поверхности образцов 515,040,045,0 )( FeCuCoSm  после 

отжигов. Анализ данных диаграммы на рис. 6 показывает, что 

высокотемпературный отжиг является менее эффективным инструментом 

для формирования разнообразия фрактального рельефа поверхности по 

сравнению с низкотемпературным, при котором, несмотря на умеренную 

деградацию рельефа, наблюдается процесс формирования участков с более 
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высокой фрактальной размерностью. Таким образом, для поверхности 

соединения 515,040,045,0 )( FeCuCoSm  не обнаруживается развитый фрактальный 

рельеф, т.е. рельеф отвечающий значениям 5,2fD . Для образцов после 

ВТО с 7cIH  кЭ характерен рельеф наноструктуры со средним значением 

фрактальной размерности ~ 2,08f nD  . Применение к этим образцам 

низкотемпературного отжига приводит к росту cIH  до 32  кЭ и значению 

~ 2,3f nD  . Таким образом, высококоэрцитивное состояние характерно для 

более развитого фрактального рельефа. В процессе длительного 

низкотемпературного отжига в объеме образца происходит твердофазная 

реакционная диффузия, приводящая образец к микроскопически 

гомогенному состоянию и, как следствие, естественной деградации 

рельефа. При этом на наноуровне остаются неоднородности по меди, 

образующие регулярную структуру центров задержки смещения доменных 

границ. 

2,0 2,2 2,4 2,6 2,8 3,0
0,0
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0,4
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0,7
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         и последующего низкотемпературного отжига 32 кЭ

 после высокотемпературного отжига, 7 кЭ

D
f

P

 
Рис. 6. Обобщенное распределение вероятности P  обнаружения на поверхности 

образцов 515,040,045,0 )( FeCuCoSm  кластеров с определенной фрактальной размерностью 

поверхности. 

 

МСМ-изображения ДС базисной плоскости образцов в  

терморазмагниченном состоянии после ТО представлены на рис. 3. 

Наблюдаемая ДС отражает распределение неоднородностей и локальной 

коэрцтивности образцов сплава: на рис. 3 а видны микрообласти с 

доменами различного масштаба близкой конфигурации, что соответствует 

гетерогенной нерегулярной микро- и наноструктуре. Фрактальная 

размерность такой сложной ДС составила порядка ~ 2,13f dD  . При этом 
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после низкотемпературного отжига (см. рис. 3 б) в поле зрения  

100 100  мкм наблюдается структура доменов одинаковой ширины, 

отражающая однородное распределение центров задержки смещения 

доменных границ. Фрактальная размерность такой ДС составила ~ 2,06f dD  . 

Таким образом, фрактальная размерность соответствующая ДС сплава с 

более высокой коэрцитивной силой (32  кЭ) имеет меньшее значение, чем 

тот же параметр для ДС образцов с 7cIH кЭ.  

В Таблице 1 сведены данные, позволяющие сопоставить величину 

коэрцитивной силы cIH  образцов после ВТО и НТО со средним значением 

фрактальной размерности их наноструктуры nfD   и доменной структуры 

dfD  .  

 

Таблица 1. Сравнение фрактальных и магнитных параметров образцов после отжигов. 

Тип отжига 
Параметры 

cIH , кЭ nfD   dfD   

ВТО 7  08,2  13,2  

НТО 32  30,2  06,2  

Здесь nfD   – среднее значение фрактальной размерности наноструктуры; dfD   – 

среднее значение фрактальной размерности доменной структуры. 

 

4. Заключение 

Получены данные о микроструктуре, элементном составе 

составляющих и наноструктуре сплавов 5),,( FeCuCoSm . Показано, что в 

образцах после низкотемпературной обработки микрогетерогенность не 

выявляется, в то же время наноструктура является регулярной и 

представляет собой округлые выделения размером 200100  нм. 

Совокупный анализ данных микро- и наноструктуры, а также магнитных 

измерений указывает на то, что основным механизмом коэрцитивности в 

сплавах является задержка смещения доменных границ на 

наноструктурных неоднородностях. Показано возможное соответствие 

между магнитными свойствами и значениями фрактальной размерности 

поверхности и доменной структуры. Получены данные, которые 

показывают, что варьирование режимов термических обработок позволяет 

получать образцы с требуемым значением фрактальной размерности и 

коэрцитивности. 
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EFFECTS OF LOW-TEMPERATURE TREATMENT ON MAGNETIC PROPERTIES OF 

5Sm(Co,Cu,Fe)  COMPOUNDS 

E.M. Semenova1, M.B. Lyakhova1, D.V. Ivanov1, Yu.V. Kuznetsova1, D.Yu. Karpenkov2, 

A.I. Ivanova1, A.Yu. Karpenkov1, A.I. Sinkevich1, A.S. Antonov1,3, N.Yu. Sdobnyakov1 
1Tver State University, Tver, Russia 
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Abstract: The results on the micro- and nanostructures and on the magnetic domain structure of 

0,45 0,40 0,15 5( )Sm Co Cu Fe  compound are presented. It was shown that the sequential high- and low-

temperature heat treatments lead to formation of a homogeneous microstructure with some nanoscale 

compositional heterogeneities. Such a structure provides the coercive field cIH  of up to 32  kOe. The 

coercivity and remanent magnetization of the samples in the temperature range from 300  to 700 K 

linearly decrease. It is shown that the nanostructure of the alloy with the highest cIH  corresponds to 

the fractal dimension ~ 2,3f nD  . 
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5( , , )Sm Co Cu Fe , coercivity, nanostructure, domain structure, fractal dimension. 
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