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Представлены результаты исследований поверхности пленок железа после их химической обработки в

магнитном поле. Химическая обработка металла приводит к появлению рельефного изображения, которое

интерпретируется как „фотография“ магнитных полей рассеяния. Показано, что морфология образовав-

шегося рельефного изображения коррелирует с доменной структурой магнитной пленки. Обнаруженный

магнетохимический эффект позволяет визуализировать зависимость распределения полей рассеяния на

поверхности образца от внешнего магнитного поля.

Интерес к исследованию тонких магнитных пленок

обусловлен их широким использованием в микроэлек-

тронике и специфическими магнитными свойствами, от-

личающимися от свойств объемного материала [1]. Улуч-
шение эксплуатационных характеристик пленок магнит-

ных веществ связано с повышением однородности их

магнитной структуры. Наиболее простым в аппаратном

отношении методом исследования магнитой доменной

структуры является метод Биттера [2]. Данный метод

применим для исследования широкого класса объектов,

но обладает низкой чувствительностью. Для получения

высокого разрешения при исследовании тонких эф-

фектов необходимо использование коллоидных систем,

содержащих монодисперсные частицы нанометрового

размера. Подбор веществ и создание на его основе

устойчивых коллоидных систем для получения картин

Биттера является трудоемкой задачей [3]. Представляют

интерес разработки новых, более экспрессных и про-

стых в аппаратном оформлении методов исследования

магнитных неоднородностей в тонких пленках. В насто-

ящей работе предлагается новый метод визуализации

магнитных доменов, использующий магнетохимический

эффект.

Влияние магнитного поля на протекание химических

реакций является актуальным вопросом в течение дли-

тельного времени [4]. Описаны два механизма влияния

магнитного поля на химические реакции [5]. В одном

случае магнитное поле влияет на скорость спиновых

переходов в парах реагирующих частиц. Это выражается

в изменении скорости и состава продуктов некоторых

радикальных реакций в магнитном поле [4–7]. В дру-

гом случае изменение скоростей химичских реакций в

различных магнитных полях объясняется действием на

ионы растворов реагентов силы Лоренца [8]. Механизм

этого явления описывается теорией магнитогидродина-

мического эффекта [8–10].

Известны случаи применения селективного травления

с целью выявления магнитной доменной структуры

поверхности кристалла ниобата лития, легированного

катионами Gd3+, смесью азотной и плавиковой кислот.

В этом случае селективность химической реакции обу-

словлена повышенной концентрацией катионов Gd3+ на

границах магнитных доменов [11].

Далее представлены результаты исследований поверх-

ности ферромагнитных пленок железа после их химиче-

ской обработки при различных параметрах приложенно-

го магнитного поля.

Исследуемые образцы представляли собой пленки

железа на лавсановой подложке толщиной 10 µm. Плен-

ки получены методом магнетронного распыления на

постоянном токе в атмосфере Ar. Для распыления ис-

пользовалась мишень из высокочистого железа (99.99%).
Толщина металлического слоя составляла 0.5 µm.

Химическая обработка образцов выполнялась воздей-

ствием раствора 35% уксусной кислоты. Время трав-

ления составило 30 s. Параметры химической обработ-

ки подобраны с целью получения изображения опти-

мальной четкости. Обработка проводилась в различ-

ных условиях: без приложения магнитного поля и во

внешнем постоянном поле, приложенном параллельно

и перпендикулярно плоскости образца. Напряженность

магнитного поля изменялась от 0 до 500Oe.

Состояние поверхности образцов, подвергнутых хи-

мическому воздействию, исследовано при помощи оп-

тической микроскопии. После химической обработки

поверхности пленок железа в нулевом внешнем магнит-

ном поле было отмечено появление воспроизводимого

изображения (рис. 1, a). Хорошо видны резкие линии,
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Рис. 1. Микрофотографии поверхности пленок железа, обработанных раствором уксусной кислоты. a — в нулевом магнитном

поле. Хорошо видны резкие линии, разделяющие поверхность на участки прямоугольной формы. b — во внешнем магнитом

поле напряженностью 100Oe, параллельном плоскости пленки. Прямоугольные участки вытягиваются в направлении оси легкого

намагничивания по сравнению с частью a. c — во внешнем магнитном поле напряженностью 400Oe, перпендикулярном плоскости

пленки. Наблюдаемые линии приобретают форму окружностей.

разделяющие поверхность на участки прямоугольной

формы.

При обработке железной пленки раствором уксус-

ной кислоты в ненулевом внешнем магнитном поле

получаются достоверно отличающиеся от предыдуще-

го (рис. 1, a) изображения. В случае наложения поля

параллельно плоскости образца прямоугольные участки

вытягиваются в направлении оси легкого намагничива-

ния (рис. 1, b). При наложении поля перпедикулярно

плоскости образца по мере роста напряженности поля

наблюдаемые линии постепенно приобретают форму

окружностей (рис. 1, c), проходя при этом ряд последо-

вательных этапов: сначала сетка прямоугольников рас-

падается, а прямоугольники преобразуются в отдельные

крестообразные области, затем эти области распадаются

на окружности.

Строение поверхностного слоя металлической плен-

ки, сформированного под воздействием химической об-

работки, было исследовано методом атомно-силовой

микроскопии. Проведенные исследования показывают,

что появившиеся после химической обработки линии

на поверхности пленок железа представляют собой

рельефные объекты, высота которых над поверхностью

окисленных образцов составляет 250−300 nm (рис. 2, a).
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Рис. 2. a) Рельефное изображение участка поверхности химически обработанной пленки железа, представленной на рис. 1, a.

Получено методом атомно-силовой микрокопии. b) Доменная структура пленки железа, представленной на рис. 1, a. Наблюдаемая

полосовая структура коррелирует с изображением на рис. 1, a. c) Доменная структура пленки железа, представленной на рис. 1, c.

Наблюдаемые цилиндрические магнитные неоднородности коррелируют с изображением на рис. 1, c. Изображения b и c получены

при помощи индикаторной феррит-гранатовой пленки.

Шероховатость пленки железа до химической обра-

ботки не превышала 20 nm. Области с круглой фор-

мой представляют собой выступы с концентрическим

рельефом.

При обработке поверхности пленок раствором уксус-

ной кислоты протекают обменные реакции растворения

оксидной оболочки железа, сопровождающиеся процес-

сами окисления находящегося под ними металла. В ка-

честве преобладающих продуктов реакций образуются

полиядерные комплексные ацетаты железа сложного со-

става, формирующие рельеф. В слабокислых растворах

ацетаты железа представляют собой красно-коричневый

осадок (см., например, [12]).
Воздействие слабокислого раствора приводит к селек-

тивному травлению поверхности (рис. 1, a–с). Зоны с

повышенной скоростью реакции могут быть локализо-

ваны на границах магнитных доменов. Действительно,

с одной стороны, известно, что на границах доменных

областей возникают магнитострикционные деформации

кристаллической решетки металла [13], что приводит

к возникновению участков поверхности с повышенным

значением свободной поверхностной энергии и одновре-

менно различной реакционной способностью [14]. В слу-

чае тонких ферромагнитных пленок граничные области

пронизывают металлический слой по всей толщине,

поэтому эффект возрастания свободной поверхностной

энергии в данном случае больше, чем для объемных

объектов [13,15].
С другой стороны, границы магнитных доменов яв-

ляются областями с большими градиентами магнит-

ных полей. Возможно, причиной различия скоростей

химических реакций является влияние неоднородного
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магнитного поля на массоперенос [16]. Это выражается в

возникновении в растворе потоков ионов, распределение

которых в пространстве коррелирует с распределением

градиентных магнитных полей. В результате этого на

определенных участках поверхности повышается ско-

рость реакций растворения железной пленки.

Вероятно, механизм формирования рельефа связан

одновременно с существованием участков поверхности

с повышенной реакционной способностью и с особен-

ностями процесса диффузии в растворе в присутствии

магнитного поля. Возникновение выступов на поверх-

ности, по-видимому, объясняется увеличением скорости

образования и осаждения слаборастворимых комплекс-

ных ацетатов железа на участках поверхности со зна-

чительными градиентными магнитными полями. Форми-

рование продуктов коррозии железа в виде выступов

на поверхности может происходить за счет втягивания

магнитных соединений металла в магнитное поле рас-

сеяния и смещения равновесия процесса растворения

осадка в сторону продуктов реакции за счет локального

изменения состава раствора [17–19].
Все это узказывает на то, что в результате химиче-

ской обработки пленок железа получаемая морфология

поверхностного слоя образцов отражает распределение

границ доменных областей. Характерный вид образую-

щихся рисунков при различных параметрах внешнего

магнитного поля совпадает с конфигурациями доменов,

представленными Гудинафом [20]. Также вид рисунков

соответствует доменной структуре, наблюдаемой рядом

авторов при помощи метода электронной микроско-

пии [21].
Для подтверждения данной корреляции магнитная

структура химически обработанных пленок исследована

методом, основанным на использовании низкокоэрци-

тивных феррит-гранатовых пленок в качестве индика-

торов полей рассеяния [22]. Исследовалась наведенная

магнитная структура индикаторной пленки, образовав-

шаяся в результате взаимодействия с полями рассе-

яния исследуемого образца. Регистрация изображений

осуществлялась при помощи оптического микроскопа с

поляризационными фильтрами и цифровой фотокамеры.

Результаты приведены на рис. 2, b и c.

Для образцов, обработанных в отсутствие внешне-

го магнитного поля, наблюдается полосовая доменная

структура (рис. 2, b), что коррелирует с изображением

на рис. 1, a. Образцы, окисленные при наложении поля

параллельно плоскости пленки, обладают полосовой

структурой с полосами, вытянутыми в направлении оси

легкого намагничивания.

Для образцов, обработанных во внешнем магнит-

ном поле, направленном перпендикулярно плоскости

образца, на индикаторной пленке наблюдаются цилин-

дрические магнитные неоднородности (рис. 2, с), что

коррелирует с изображением на рис. 1, c.

Методом сканирующей Керр-микроскопии было изу-

чено влияние изменения морфологии поверхности пле-

нок в результате химической обработки на их при-

поверхностные магнитные свойства [23]. При помощи

магнитооптического микромагнитометра были получены

локальные приповерхностные кривые намагничивания

исходных и химически обработанных образцов. Изме-

рения выполнены при регистрации магнитооптическо-

го сигнала с участка поверхности диаметром 50 µm

с шагом 0.5mm. Изучаемые образцы характеризуются

плоскостной магнитной анизотропией. Исходные образ-

цы характеризуются высокой однородностью локальных

магнитных свойств: различие локальных значений поля

насыщения не превышает 9%. Для химически обра-

ботанных пленок различие локальных значений поля

насыщения составляет 30−36%, а их значения увели-

чиваются в 1.5−2 раза по сравнению с исходными

образцами. Это свидетельствует о повышении степени

магнитной неоднородности пленок железа в результате

химической обработки, что согласуется с изложенными

выше наблюдениями.

Полученные данные подтверждают существование

магнетохимического эффекта, заключающегося в раз-

личии скоростей протекания химических процессов на

участках поверхности ферромагнитной пленки с различ-

ной ориентацией и величиной локальных полей рассе-

яния. Величину наблюдаемого эффекта можно оценить

как отношение значений средней величины шероховато-

сти до и после химической обработки. В данном случае

значение этого параметра составляет 10−20.

Таким образом, показано, что в результате химиче-

ской обработки пленок железа при различных величинах

и направлениях внешнего магнитного поля и в его от-

сутствие получаемая морфология поверхностного слоя

отражает доменную магнитную структуру материала.

Авторы выражают благодарность А.Б. Грановскому,

Н.С. Перову и А.П. Виноградову за плодотворное об-
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