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Проведены комплексные структурные исследования наноразмерных пленок железо-иттриево-
го граната, допированного висмутом, методами рентгеновской диагностики, просвечивающей/
растровой электронной микроскопии и энергодисперсионного рентгеновского микроанализа. 
Определено изменение межплоскостных расстояний по глубине образцов, изучена структура 
границы раздела пленка–подложка и приповерхностых слоев. Выявлены особенности микро-
структуры пленки – наличие пор, отсутствие дислокаций несоответствия на границе раздела, 
образование частиц маггемита на поверхности пленки и уменьшение содержания Bi по направ-
лению к поверхности пленки. Сделаны предположения о влиянии содержания Bi на магнитооп-
тические свойства в зависимости от толщины пленки.
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ВВЕДЕНИЕ
Редкоземельные железо-иттриевые гранаты, до-

пированные висмутом, состав которых может быть 
описан общей формулой BiхY3–хFe5O12 (BYIG), яв-
ляются уникальными материалами для современ-
ной опто- и магнитоэлектроники [1–5], поскольку 
характеризуются сочетанием рекордных магнито-
оптических и магнитных характеристик, таких как 
удельное фарадеевское и керровское вращения, 
малые управляющие магнитные поля, сравни-
тельно слабое затухание спиновых волн, а также 
температурой Кюри, существенно превышающей 
комнатную температуру. Благодаря этому матери-
алы системы BYIG представляют большой интерес 
для разработки различных устройств оптической и 
магнитной обработки информации, спинтроники, 
наноплазмоники, оптомагноники. В современных 
технологиях востребованы прежде всего тонкопле-
ночные системы и наноструктуры с характерными 
толщинами в пределах от единиц до десятков нано-
метров, которые помимо известных применений в 
устройствах классической магнитооптической об-
работки и записи информации все чаще рассма-
тривают в качестве кандидатов для перспектив-
ных систем квантовых вычислений [1, 2]. Однако 

переход от объемных материалов к тонкопленоч-
ным не сводится к однозначному линейному мас-
штабированию физических характеристик про-
порционально толщине слоев, а требует решения 
комплекса проблем, связанных с принципиально 
другими физическими механизмами формирова-
ния всего комплекса свойств на наноуровне.

Формирование сверхтонких пленок BYIG 
возможно различными методами: золь-гель-ме-
тодом [6–8], импульсным лазерным осаждением 
(pulsed laser deposition, или PLD) [9–14], химическим 
осаждением из газовой фазы (MOCVD) [15, 16], раз-
ложением металлоорганической фазы [17], магне-
тронным распылением на переменном токе [18], 
ионно-лучевым напылением [19]. Несмотря на 
многочисленные работы по исследованию маг-
нитооптических свойств пленок системы BYIG, в 
опубликованных работах, как правило, практиче-
ски отсутствуют подробные исследования их ми-
кроструктуры, границ раздела пленка–подложка, 
включая дислокационную структуру на границе 
раздела. В то же время предварительные иссле-
дования магнитооптических свойств [20] показа-
ли их существенную зависимость как от толщи-
ны пленок, так и от параметров промежуточного 
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слоя на границе раздела пленка–подложка. В [20] 
было установлено, что с уменьшением толщины 
пленки BiY2Fe5O12 уменьшаются магнитооптиче-
ские эффекты. В этой работе была оценена крити-
ческая толщина пленки ~35 постоянных решетки 
BiY2Fe5O12, т.е. ~41.5–43.0 нм, при которой наблю-
даются необычные спектральные зависимости эф-
фектов Фарадея и Керра [20]. Более толстые плен-
ки проявляли свойства, типичные для объемных 
кристаллов.

Вопрос об эволюции свойств тонких пленок 
магнитных оксидов с толщиной и взаимосвязь 
изменений микроструктуры и физических харак-
теристик пленок с толщинами порядка единиц 
нанометров по сравнению с соответствующими 
параметрами их объемных аналогов был система-
тически исследован в [21, 22]. Как было отмечено 
в ряде работ (например, [23–26]), для получения 
максимально достоверной информации о связи 
физических свойств исследуемых наноразмерных 
объектов с их структурными параметрами необхо-
димо использование комплексных разномасштаб-
ных методов.

Для выяснения механизмов эволюции структур-
ных характеристик с изменением толщины пленок 
BYIG и установления причин изменений магнито-
оптических свойств были проведены комплексные 
структурные исследования пленок, границ раздела 
с подложкой интегральными методами рентгенов-
ской диагностики, которые были дополнены ло-
кально-чувствительными методами просвечиваю-
щей/растровой электронной микроскопии и энер-
годисперсионного рентгеновского микроанализа.

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ
Образцы для исследования были получены 

магнетронным распылением мишени на перемен-
ном (13.8 МГц) токе. Поликристаллическая одно-
фазная мишень состава BiY2Fe5O12 получена твер-
дофазным синтезом из стехиометрической смеси 
высокочистых порошков Bi2O3, Fe2O3 и Y2O3. По-
следнее спекание проводили на воздухе при тем-
пературе 1000°С в течение 12 ч. Фазовый состав 
мишени контролировали методами рентгенов-
ской дифракции и микроанализа. Пленки BYIG 
толщиной 30 и 51 нм выращивали в газовой сме-
си 90% Ar + 10% O2 при общем давлении в камере 
роста 0.9 Па, скорости осаждения V = 1.5 нм/мин, 
мощности разряда 100 Вт и температуре подлож-
ки T = 200°С. В качестве подложек использовали 
эпиполированные монокристаллические пластины 
Gd3Ga5O12 (GGG) с ориентацией (111). Типичная 
шероховатость поверхности подложек составляла 
~0.5 нм. Послеростовую термообработку пленок 
проводили при Т = 700°C в атмосфере аргона в 
течение 3 ч. Толщину пленок контролировали по 
времени осаждения. По окончании процесса роста 

были выполнены исследования толщины и шеро-
ховатости поверхности методом оптической про-
филометрии на профилометре ZYGO New View 
(Zygo Corp., США). Далее, если не указано иное, 
при описании образцов, будем говорить о толщи-
нах пленок, определенных методом оптической 
профилометрии, 30 и 51 нм. Шероховатость по-
верхности пленок составляла ~0.7 нм [20]. 

РЕНТГЕНОВСКИЕ ИССЛЕДОВАНИЯ
Рентгеновские исследования полученных пле-

нок проводили на лабораторном дифрактометре 
Rigaku SmartLab (Rigaku, Япония) с вращающимся 
медным анодом. Для коллимации рентгеновского 
излучения использовали параболическое зеркало, 
а также высокосовершенный двукратный симме-
тричный монохроматор Ge(220). Монохроматиче-
ский пучок был сформирован с помощью системы 
коллимационных щелей. Для уменьшения диффуз-
ного фона и увеличения соотношения сигнал/шум 
перед детектором устанавливали приемные щели. 
Отраженный сигнал регистрировали с помощью 
двумерного рентгеновского пиксельного детекто-
ра в режиме точечного детектора (0D) с интегриро-
ванием пикселей по соответствующему щелевому 
окну.

Кривые дифракционного отражения измеряли 
как в широком угловом диапазоне, так и в окрест-
ностях отражений 444 и 888. При измерении в ши-
роком угловом диапазоне ширина приемных щелей 
перед детектором составляла 1 мм. При прецизи-
онных измерениях отражений 444 и 888 – 0.6 мм.

Угловые зависимости коэффициента зеркально-
го отражения (кривые рентгеновской рефлектоме-
трии) измеряли в режиме θ–2θ с узкими (100 мкм) 
щелями перед образцом и детектором.

ЭЛЕКТРОННАЯ МИКРОСКОПИЯ 
И МИКРОАНАЛИЗ

Подготовку образцов для микроструктурного 
и фазового анализа методами просвечивающей/
растровой электронной микроскопии проводили с 
помощью фокусированного ионного пучка Ga+ в 
растровом электронно-ионном микроскопе Helios 
(ThermoFisher Scientific, США) стандартным мето-
дом “lift-out”. Все образцы были непроводящими, 
поэтому для снятия заряда в процессе изготовле-
ния поперечных сечений на поверхность образца 
в установке SPI coater (SPI, США) наносили тон-
кую пленку золота толщиной 5–10 нм. Затем пе-
ред началом процедуры подготовки образцов в ми-
кроскопе на их поверхность в месте резки ионным 
пучком с помощью газовой инжекторной системы 
микроскопа наносили слой платины. Для исклю-
чения влияния процесса подготовки образцов в 
микроскопе и имплантированных ионов Ga на ко-
личественные результаты энергодисперсионного 
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рентгеновского микроанализа (ЭРМ) один из об-
разцов был подготовлен “классическим” методом 
поперечных сечений с механической шлифовкой 
двух склеенных срезов с последующим травлени-
ем ионами Ar+ до образования отверстия в образ-
це. Отметим, что влияние методики приготовле-
ния образцов на микроструктуру не наблюдалось, 
результаты исследований оказались одинаковы. 
Исследования методами просвечивающей элек-
тронной микроскопии (ПЭМ), просвечивающей 
растровой электронной микроскопии (ПРЭМ), в 
том числе высокоразрешающей просвечивающей 
растровой электронной микроскопии (ВРПЭМ) и 
ЭРМ, были проведены в просвечивающем/растро-
вом электронном микроскопе Osiris (Thermo Fisher 
Scientific, США), оборудованном высокоугловым 
кольцевым темнопольным детектором (ВКТД) 
(Fischione, США) и рентгеновским энергодиспер-
сионным спектрометром Super X (ChemiSTEM, 
Bruker, США), при ускоряющем напряжении 
200 кВ. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Обзорные кривые дифракционных отражений 

(КДО), измеренные для исследуемых образцов в 
широком угловом диапазоне, показаны на рис. 1а. 
В окрестностях отражений 444 и 888 КДО были за-
писаны с высоким разрешением (рис. 1б, 1в).

На всех КДО присутствуют интенсивные диф-
ракционные пики 444 и 888 от монокристалли-
ческой подложки Gd3Ga5O12, а также узкие пики 
222 и 666 небольшой величины. Появление таких 
пиков может быть связано как с многоволновой 

рентгеновской дифракцией в идеальных монокри-
сталлах, так и с отражениями в случае дефектной 
подложки. Известно, что многоволновые диф-
ракционные эффекты очень чувствительны даже 
к незначительным азимутальным отклонениям. 
Для проверки гипотезы о многоволновой диф-
ракции были получены широкоугловые КДО при 
азимутальном повороте исследуемых образцов на 
случайный угол. Пики 222 и 666 остались на сво-
их местах, что указывает на дефектную структу-
ру подложек. В случае пленки толщиной 51 нм на 
широкоугловой КДО был зафиксирован дополни-
тельный дифракционный максимум (отмечен кре-
стиком на рис. 1а), не присутствующий на КДО 
остальных образцов. Природа этого пика окон-
чательно не была ясна, однако его угловое поло-
жение близко к дифракционному отражению 222 
фазы γ-Fe2O3.

На всех КДО помимо пиков подложки присут-
ствуют дифракционные максимумы BYIG (как в 
явном виде, так и в виде наплыва на пиках GGG), 
однако их угловые положения различны. К тако-
му смещению дифракционных максимумов могут 
приводить как отклонения от заданной стехио-
метрии BYIG, так и структурные искажения в виде 
напряжений/деформаций кристаллической ре-
шетки тонких пленок BYIG из-за особенностей их 
формирования. Важно отметить, что ширина диф-
ракционных пиков GGG больше расчетных значе-
ний для идеального монокристалла GGG. Это об-
стоятельство с учетом появлений пиков 222 и 666 
на широкоугловых КДО указывает на наличие де-
фектов в подложках GGG.
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Рис. 1. Широкоугловая рентгеновская дифрактометрия (а) и кривые дифракционных отражений 444 (б) и 888 (в) от ис-
следуемых образцов толщиной 30 (1) и 51 нм (2).
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Химическая формула железо-иттриевого грана-
та, допированного висмутом, может быть записа-
на как BiхY3–хFe5O12. В предположении линейности 
закона Вегарда по угловому положению дифракци-
онных пиков пленок BYIG толщиной 30 и 51 нм 
была проведена оценка состава слоя и содержания 
висмута. Согласно этим оценкам в пленке толщи-
ной 51 нм содержание висмута составило x ~0.35–
0.5, а в пленке толщиной 30 нм – ~0.8–0.95.

Анализ экспериментальных дифракционных 
данных (рис. 1) проводили путем варьирования 
параметров модели структуры в слоевом пред-
ставлении и расчета теоретической кривой с по-
следующим ее сравнением с экспериментальными 
данными [27, 28] методом наименьших квадратов, 
минимизируя величину χ2. Слоевую модель задава-
ли набором параметров: толщинами пленки и про-
межуточного слоя пленка–подложка, изменением 
межплоскостного расстояния Δd/d (где d рассчиты-
вали для отражений 444 и 888 идеальной структуры 
BiY2Fe5O12), а также статическим фактором Дебая–
Уоллера [27, 28], характеризующим отклонение от 
идеального монокристаллического структурного 
состояния. При моделировании КДО использова-
ли оптические параметры пленок BiY2Fe5O12. 

Для однослойной модели структуры с пара-
метрами, заданными по технологии роста, полу-
чить хорошее согласие теоретической кривой и 
экспериментальных данных не удавалось, кри-
терий согласия χ2 превышал 100. В этой модели с 

постоянным значением Δd/d теоретическая кри-
вая не описывала полученные экспериментальные 
данные. Поэтому слой BYIG был разбит на под-
слои, параметры которых варьировались. В резуль-
тате удалось получить хорошее согласие между те-
оретическими и экспериментальными кривыми и 
определить профили распределения межплоскост-
ных расстояний dhkl по глубине структуры начиная 
от границы воздух–пленка.

Из рис. 2 видно, что профиль изменения меж-
плоскостного расстояния в пленке толщиной 51 нм 
проходит значительно ниже линий, соответствую-
щих межплоскостному расстоянию в пленке со-
става BiY2Fe5O12 (решетка должна быть сжата), в то 
время как аналогичный профиль в случае пленки 
толщиной 30 нм асимптотически приближается к 
межплоскостным расстояниям в BiY2Fe5O12 (не-
большое растяжение решетки в середине слоя). 
Если стехиометрия слоя BYIG в пленке толщи-
ной 51 нм оценена как ~Bi0.4Y2.6Fe5O12, то dhkl для 
отражения 444 составляет ~1.7905, а следователь-
но, кристаллическая решетка BYIG не испытывает 
сильных напряжений. Обращает на себя внимание 
то, что при приближении к поверхности dhkl увели-
чивается, что может быть связано с наличием вбли-
зи поверхности образований, отличных от BYIG, 
например оксида железа, дифракционный пик ко-
торого наблюдается на рис. 1. Такое увеличение dhkl
при приближении к поверхности не наблюдается в 
случае пленки толщиной 30 нм. Однако в средней 
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Рис. 2. Восстановленные профили распределения межплоскостного расстояния по глубине для пленок толщиной 30 (а) 
и 51 нм (б). Штриховыми и пунктирными линиями показаны значения межплоскостных расстояний d444 (1) и d888 (2) для 
идеальных монокристаллов BiY2Fe5O12 и Gd3Ga5O12.
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части слоя на глубине ~20 нм имеется область, в ко-
торой решетка испытывает незначительное растя-
жение. В целом решетка остается ненапряженной.

Анализ экспериментальных кривых рентге-
новской рефлектометрии исследуемых образцов в 
области малых углов (рис. 3) проводили в рамках 

ламельного подхода [29–32]. Распределение оп-
тических параметров по глубине слоя (поляризу-
емость χ0 – χh) представлено на рис. 4. Из рисунка 
видно, что пленка толщиной 51 нм характеризуется 
относительно резкой границей пленка–подложка 
~3 нм и более протяженной границей на поверх-
ности ~6 нм. Толщина пленки, определенная по 

10–1

100

101

102

103

104

105

I,
 и

мп
./

с

–10

10
0

0.5 1.0 1.5 2.0

V

2T, град

10–1

100

101

102

103

104

105

I,
 и

мп
./

с
–10

10
0

0.5 1.0 1.5 2.0
V

2T, град

(а) (б)
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результатам моделирования рентгеноструктурных 
данных, больше величины, определенной по ре-
зультатам измерений методом оптической профи-
лометрии, и составляет около 65 нм. Сама пленка 
может быть охарактеризована как слой с постоян-
ной поляризуемостью χ0, значение которой немно-
го меньше, чем ожидалось. Это может быть связа-
но с тем, что плотность пленки BYIG меньше, чем 
плотность объемного материала. В то же время 
форма распределения поляризуемости χh сложная, 
что указывает на наличие дефектов в пленке BYIG. 

Пленка толщиной 30 нм характеризуется отно-
сительно резкой границей с подложкой, толщина 
которой ~4 нм, и более протяженной границей на 
поверхности, толщина которой ~6 нм. Общая тол-
щина пленки по рентгеновским данным ~42 нм. 
“Объем” внутри пленки может быть охарактери-
зован как слой с постоянной поляризуемостью χ0, 
значение которой немного меньше, чем ожида-
лось. Вероятно, плотность пленки BYIG меньше, 
чем плотность объемного материала такого же со-
става. В то же время форма распределения поляри-
зуемости χh сложная, что также указывает на нали-
чие дефектов в пленке BYIG. Важно отметить, что 
ближе к поверхности поляризуемость χh образца 
толщиной 30 нм повышается.

Светлопольные ПЭМ-изображения поперечных 
сечений пленок с толщинами 30 и 51 нм представ-
лены на рис. 5. Измерения толщины пленок непо-
средственно по изображениям подтвердили резуль-
таты рентгеновской диагностики: толщина пленки 
(с аморфным слоем на поверхности) составляет 
41 ± 3 нм в образце толщиной 30 нм и 60–65 нм 

(без учета островков оксидов железа на поверхно-
сти) в образце толщиной 51 нм. На поперечных 
срезах обоих образцов отчетливо видны округлые 
поры диаметром от 5 до 25 нм в образце толщиной 
30 нм (рис. 5а) и от 3 до 30 нм в образце толщи-
ной 51 нм (рис. 5б), причем в образце толщиной 
51 нм мелкие поры располагаются преимуществен-
но ближе к границе раздела пленка–подложка. По-
верхность пленок контрастирована пленкой золо-
та, которая была использована для снятия заряда 
поверхности при подготовке образцов. В обоих об-
разцах под пленкой золота обнаружена аморфная 
прослойка α, отчетливо проявляющаяся на изо-
бражениях благодаря светлому контрасту (рис. 5). 
Эта прослойка неравномерна по толщине, в не-
которых областях образца может достигать 20 нм. 
Присутствие прослойки может объяснить данные 
рентгеновской дифрактометрии и рефлектометрии 
(рис. 4), свидетельствующие о наличии неровно-
стей и/или нарушенного слоя толщиной 6 нм. На 
отдельных участках поверхности кристаллической 
пленки BYIG или в верхнем слое наблюдаются ча-
стицы или островки оксидов железа (FeOx). Один 
из примеров изображения поперечного сечения 
пленки толщиной 51 нм показан на рис. 5б, ре-
зультаты ЭРМ – на рис. 6. Эти данные однозначно 
свидетельствуют о том, что островки представля-
ют собой оксид железа, что согласуется с данными 
рентгеновской дифрактометрии о присутствие ма-
ггемита (γ-Fe2O3) на поверхности образца.

Одно из ВРПЭМ-изображений верхнего слоя 
пленки толщиной 30 нм с частицей оксида железа 
представлено на рис. 7а. Анализ изображения ча-
стицы – двумерный спектр Фурье – представлен 
на 7б. Этот спектр и результаты ЭРМ (рис. 7в–7д) 
подтверждают данные рентгеновской диагностики, 
свидетельствующие о том, что частица представ-
ляет собой маггемит γ-Fe2O3 с параметром эле-
ментарной ячейки а = 0.833 нм, пр. гр. Fd3m [33]. 
Отметим, что параметры элементарной ячейки ма-
ггемита γ-Fe2O3 близки к параметрам элементар-
ной ячейки магнетита Fe3O4 (а = 0.84 нм), опреде-
ленным еще в 1927 г. [34]. Параметр решетки был 
уточнен существенно позднее в ряде работ (напри-
мер, [35, 36]). Эти работы указывают на относи-
тельно большой разброс параметра элементарной 
ячейки, но в любом случае он больше, чем у маг-
гемита. В настоящем исследовании данные рент-
геновской дифрактометрии однозначно указывают 
на присутствие именно маггемита.

На ВКТД–ПРЭМ-изображениях граница раз-
дела пленка–подложка выглядит относительно 
резкой и гладкой. Однако типичное распределе-
ние элементов по толщине образцов (характерный 
пример приведен для образца толщиной 30 нм), из-
меренное вдоль выделенной линии (рис. 8), пока-
зывает перекрытие графиков Fe, Ga и Gd в области 
границы раздела BYIG/GGG. С одной стороны, 
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Рис. 5. Светлопольные ПЭМ-изображения поперечных се-
чений образцов толщиной 30 (а) и 51 нм (б). Слои Pt и Au 
технологические, сформированы в процессе подготовки 
образцов для электронно-микроскопических исследова-
ний, α – аморфный слой на поверхности образца.
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это может быть вызвано флуоресценцией и недо-
статком пространственного разрешения метода 
ЭРМ, но, с другой стороны, возможна и взаимная 

диффузия в системе YIG/GGG, которая была об-
наружена методами высокоразрешающей темно-
польной ПРЭМ в сочетании со спектроскопией 
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потерь энергии электронов [37, 38]. В этой работе 
однозначно продемонстрированы взаимная диф-
фузия Gd, Y, Ga и Fe и образование промежуточ-
ного слоя толщиной ~6 нм. Образование проме-
жуточного слоя из-за взаимной диффузии может 
также быть причиной изменения параметров кри-
сталлической решетки BYIG вблизи границы раз-
дела пленка–подложка. Графики распределения 
элементов (рис. 8) свидетельствуют об относитель-
но монотонном распределении Bi, Y и Fe по тол-
щине пленки. Такая же тенденция наблюдается в 
образце пленки BYIG толщиной 51 нм. 

Количественные измерения показали пони-
жение содержания Bi в областях, расположенных 
ближе к поверхности пленки, хотя и эти значения, 
и разница находятся в пределах ошибки измере-
ний. Так, в пленке толщиной 30 нм содержание Bi 
вблизи поверхности составляет 2.1 ат. %, вблизи 
границы раздела – 2.8 ат. %, а в пленке толщиной 
51 нм – 1.4 и 2.4 ат. % соответственно. Таким об-
разом, по данным ЭРМ составы слоев следующие: 

в пленке толщиной 30 нм вблизи поверхности со-
став соответствует Bi0.4Y2.6Fe5O12, вблизи границы 
раздела – Bi0.56Y2.44Fe5O12, в пленке толщиной 51 нм 
вблизи поверхности – Bi0.29Y2.71Fe5O12, а вблизи 
границы раздела – Bi0.48Y2.52Fe5O12.

ЭРМ-исследования показали, что в областях 
пор увеличивается содержание Ar. В частности, это 
проявляется на графике распределения Ar (рис. 8) 
и на карте распределения Ar (вставка). Это наблю-
дается не для всех пор и, скорее всего, связано с 
тем, что часть пор оказалась вскрытой при изготов-
лении образца – тонкой ламели.

Элементное ЭРМ-картирование выявило еще 
одну особенность распределения элементов – по-
вышенное содержание Bi в некоторых порах. Одно 
из подобных ВКТД–ПРЭМ-изображений попереч-
ного среза образца толщиной 30 нм и карты рас-
пределения элементов в представленной области с 
избыточным содержанием Bi в порах представлены 
на рис. 9. В области одной из пор отчетливо видно 
повышение концентрации Bi (рис. 9б, 9в), в двух 
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распределение Ar в области поры.



МИКРОСТРУКТУРА ТОНКИХ ПЛЕНОК ЖЕЛЕЗО-ИТТРИЕВЫХ ГРАНАТОВ 537

КРИСТАЛЛОГРАФИЯ том 70 № 3 2025

других – небольшое превышение на комплексной 
карте распределения (рис. 9в).

На светлопольных ПЭМ-изображениях плен-
ки и границы раздела пленка–подложка с отно-
сительно малым увеличением дислокации несоот-
ветствия не проявляются, несмотря на несоответ-
ствие параметров решеток BYIG и GGG, которое 
составляет ~0.57% (параметры кубических ре-
шеток BYIG (BiY2Fe5O12) и GGG а = 1.24568 [39] 
и 1.23829 нм [40] соответственно). Также дисло-
кации несоответствия не были обнаружены при 
исследовании границ раздела методом ВРПЭМ 
(рис. 10). Расщепления рефлексов не наблюдалось 
ни на электронограммах области пленка–подлож-
ка (не приводятся), ни в двумерных спектрах Фу-
рье. Можно предположить, что благодаря присут-
ствию Bi кристаллические решетки пленок вблизи 
границы раздела и подложки совпадают в высокой 
степени, а остаточные напряжения релаксиру-
ют на порах. Кроме этого, присутствие пор может 
сказаться на релаксации напряжений кристалли-
ческой решетки BYIG и привести к исчезновению 
дислокаций несоответствия.

Возникновение пор может быть связано с ре-
жимом роста пленок. Как было обнаружено ра-
нее [41, 42], при определенных значениях давле-
ния аргона и температуры подложки в процессе 
магнетронного распыления происходит островко-
вый рост пленок, межзеренные границы являются 
пустотами, а не истинными границами зерен. По-
ристость в пленках оксидов, керамик и металлов, 
полученных магнетронным распылением, наблю-
далась ранее [43–50]. В дальнейшем при отжиге 
происходит рекристаллизация пленок с образо-
ванием главным образом округлых пор. Аморфи-
зация поверхности пленки может быть связана с 
частичной декомпозицией верхнего слоя с обра-
зованием островков высотой 1–2 нм. Хотя нельзя 
исключать и загрязнение верхнего слоя углеродсо-
держащими продуктами.

Важно отметить, что по данным ЭРМ содержа-
ние висмута в пленке толщиной 30 нм больше, чем 
в пленке 51 нм, эти результаты совпадают с данны-
ми рентгеновской дифрактометрии. Наблюдается 

сегрегация висмута по толщине слоя с увеличени-
ем его концентрации на границе слой–подложка, 
которая ярче выражена в пленке толщиной 51 нм. 
Это может быть связано c повышенной летуче-
стью висмута [51, 52]. При отжиге он “выходит” 
из решетки BiY2Fe5O12 и диффундирует к грани-
це с подложкой, что сказывается на отклонении 
состава пленки от стехиометрии. Согласно рент-
генодифракционным данным состав слоя пленки 
толщиной 30 нм оценивается как ~Bi0.85Y2.15Fe5O12, 
а пленки 51 нм – ~Bi0.4Y2.6Fe5O12. Если учесть, что 
исследуемые образцы были сформированы и отож-
жены в одинаковых условиях, то такое изменение 
стехиометрии более толстой пленки может быть 
связано с тем, что она в результате отжига “акку-
мулирует” больше тепловой энергии, которая за 
более длительное время рассеивается образцом, 
оказывая большее влияние на висмут. В результате 
это приводит к значительному “выходу” висмута из 

(а) (б) (в)

10 нм10 нм10 нм YHAADF Bi Bi Fe

Рис. 9. Темнопольное ВКТД–ПРЭМ-изображение попе-
речного среза образца толщиной 51 нм (а) и карты распре-
деления элементов: б – Bi, в – составная карта Bi, Y, Fe.

GGG

GGG

BYIG

BYIG

γ-Fe2O3

αα

αα

110110
001

110110
001

10 нм

10 нм

(а)

(б)

Рис. 10. ВРПЭМ-изображения образцов пленок толщиной 
30 (а) и 51 нм (α – аморфный слой на поверхности пленки 
BYIG) (б) в проекции [110]. Стрелками обозначена предпо-
лагаемая граница раздела.
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решетки BiY2Fe5O12 и его явно выраженной сегре-
гации по сравнению с более тонкой пленкой тол-
щиной 30 нм. Кроме этого, вследствие аккомода-
ции параметров кристаллических решеток пленки 
и подложки вблизи подложки происходит накопле-
ние атомов Bi, что приводит к релаксации кристал-
лической решетки BYIG. На более тонкую плен-
ку подложка влияет сильнее, поэтому в образце с 
пленкой толщиной 30 нм при отжиге сохраняется 
больше Bi. 

Вероятно, изменением стехиометрии мож-
но объяснить наблюдаемые в спектрах эффектов 
Фарадея и Керра особенности, описанные в [20]. 
Пониженное содержание висмута в висмут-ит-
трий-железном гранате в случае пленки толщиной 
51 нм приводит к сдвигу магнитооптических спек-
тров в длинноволновую область, а наличие пор в 
образцах, концентрация которых в середине слоев 
больше, чем у поверхности или подложки, приво-
дит к снижению амплитуды магнитооптических 
эффектов. Отметим, что, несмотря на схожесть 
структуры пленок 51 и 30 нм, в пленке толщиной 
51 нм встречаются поры большего размера по срав-
нению с пленкой 30 нм, что приводит к меньшей 
интенсивности спектров эффектов Фарадея и Кер-
ра пленки толщиной 51 нм по сравнению с плен-
кой толщиной 30 нм. 

Обнаруженные в результате электронно-микро-
скопических исследований поры оказывают влия-
ние на суммарную толщину пленок, увеличивая ее, 
что подтверждают рентгеновские и микроскопиче-
ские исследования.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
С помощью комплексных структурных исследо-

ваний образцов пленок BYIG на подложках GGG 
получены следующие результаты.

Толщины пленок, определенные по результатам 
рентгеновских и электронно-микроскопических 
исследований, на 20–25% превышают величины, 
полученные оптической профилометрией, что, 
возможно, связано с высокой плотностью пор, раз-
меры которых достигают 25–30 нм. Эти результаты 
подтверждают предположения, сделанные по дан-
ным измерений магнитооптических свойств пле-
нок. Формирование пор, по-видимому, связано с 
условиями роста и последующей термообработкой 
пленок.

На границах раздела исследованных образцов 
не обнаружено дислокаций несоответствия, что 
может быть связано с изменением параметров эле-
ментарной ячейки пленок в зависимости от содер-
жания Bi и релаксацией напряжений в пленке, вы-
званной порами.

Сдвиг спектров, полученных при исследовании 
магнитооптических свойств, может быть связан с 
изменением содержания Bi по толщине пленок. 

Результаты оценок содержания Bi, полученных раз-
личными методами, c учетом ошибок изменений 
близки, причем совпадает тенденция уменьше-
ния содержания Bi по направлению к поверхности 
пленки. Объяснены причины изменения содержа-
ния Bi с толщиной пленок. 

На поверхности пленки толщиной 51 нм обна-
ружены островки фазы маггемита.

Предложены структурные модели формирова-
ния нарушенных слоев на поверхности и на гра-
нице раздела пленка–подложка. Обнаруженный по 
данным рентгеновской диагностики, электронной 
микроскопии и рентгеновского микроанализа про-
межуточный слой на границе раздела пленка–под-
ложка может быть связан с взаимной диффузией 
Gd, Y, Ga и Fe.

Рентгеновские и электронно-микроскопиче-
ские измерения проводили на оборудовании Кур-
чатовского комплекса синхротронных и нейтрон-
ных исследований и Ресурсных центров Курча-
товского комплекса по нано-, био-, когнитивным 
и социогуманитарным технологиям Националь-
ного исследовательского центра “Курчатовский 
институт”. 

Формирование тонких пленок выполнено в 
рамках проекта Российского научного фонда 
№ 24-42-02008. Исследования в Институте физи-
ки металлов УрО РАН проведены в рамках госу-
дарственного задания Министерства образования 
и науки Российской Федерации (тема “Функция” 
№ 122021000035-6).

Электронно-микроскопические исследования 
выполнены в рамках госзадания КК КиФ 2ф.1.3. 
“Применение и развитие методов диагностики 
неорганических, органических и биоорганиче-
ских материалов с использованием рентгенов-
ского, синхротронного излучений, электронов и 
нейтронов”.
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MICROSTRUCTURE OF BISMUTH DOPED 
YTTRIUM IRON GARNETS THIN FILMS
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Abstract. Complex structural studies of nanosized bismuth-doped yttrium iron garnet (BYIG) films were 
performed using X-ray diagnostics, scanning/transmission electron microscopy, and energy-dispersive 
X-ray microanalysis. The crystal structure of the film-substrate interface, the near-surface layers together 
with change in interplanar distances along the film thickness were determined. The features of the film 
microstructure were revealed: the presence of pores, the absence of misfit dislocations at the interface, 
the formation of maghemite (γ-Fe2O3) particles on the film surface and a decrease in the Bi content 
towards the film surface. Assumptions were made about the change in the Bi content depending on the 
film thickness, which can serve as an explanation for the mechanism of decreasing the magnitude of 
magneto-optical eñects in these films with decreasing thickness.
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