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Аннотация. Двухслойная гетероструктура BiFeO3/Sr0,6Ba0,4Nb2O6 была напылена на монокристал-
лическую подложку (001)MgO методом высокочастотного распыления в атмосфере кислорода. Слои 
гетероструктуры получены эпитаксиально, где нижний слой Sr0,6Ba0,4Nb2O6 получен с формированием 
2  типов ориентационных доменов, а верхний слой BiFeO3 находится в соотношении полной парал-
лельной ориентации с подложкой. Поверхность гетероструктуры, по данным атомносиловой микроско-
пии, представляет из себя блочную структуру с низким значением среднеквадратичной шероховатости 
поверхности. Исследование поверхности гетероструктуры методами магнитно-силовой микроскопии 
показало наличие отклика на границах зерен, связанного только со слоем BiFeO3. Обсуждены причины 
выявленных эффектов.

Ключевые слова: тонкие пленки, мультиферроик, гетероструктура, сегнетоэлектрик, ниобат бария-
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PHASE COMPOSITION, CRYSTALLINE AND NANOSTRUCTURE 
OF THE BFO/SBN/MgO(001)
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Abstract. The BiFeO3/Sr0.6Ba0.4Nb2O6 two-layer heterostructure have been sputtered onto a (001)MgO 
single-crystal substrate by high-frequency sputtering in an oxygen atmosphere. The layers of the heterostructure 
were obtained epitaxially, where the lower Sr0.6Ba0.4Nb2O6 layer was obtained with the formation of two types 
of orientational domains, and the upper BiFeO3 layer was obtained in the full parallel orientation ratio with 
the substrate. According to atomic force microscopy the surface of the heterostructure is a block structure 
with a low value of the root-mean-square surface roughness. The study of magnetic force microscopy of the 
heterostructure surface showed the presence of a response at the grain boundaries associated only with the 
BiFeO3 layer. The causes of the revealed effects are discussed.
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ВВЕДЕНИЕ

Обладающий структурой типа перовскита 
сложный оксид феррит висмута (BiFeO3, BFO) яв-
ляется мультиферроиком с рекордными темпера-
турами электрического (1083 К) и антиферромаг-
нитного (643 К) упорядочения [1]. При комнатной 
температуре BFO характеризуется кристалличе-
ской решеткой с пространственной группой R3c, 

обладает практически значимыми оптическими 
свойствами, такими как сильное линейное двулу-
чепреломление [2] и слабое поглощение в ближ-
нем ИК-диапазоне  [3]. С  точки зрения сегнето
электрических свойств BFO имеет высокие значе-
ния спонтанной поляризации (более 100 мкК/см2) 
и достаточно низкую относительную диэлектри-
ческую проницаемость в гигагерцовом диапазоне 
(ε  =  30–50)  [4]. Как показал анализ литературы, 
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наибольший интерес уделяется гетероструктурам 
на основе феррита висмута. В  тонких пленках 
BFO наблюдается гигантский магнитоэлектриче-
ский эффект (~3 В/см*Э  [5]), а в последнее годы 
BFO рассматривается как перспективный материал 
с высоким электрокалорическим эффектом. Все это 
делает BFO интересной платформой для создания 
принципиально новых устройств следующего по-
коления. Важным этапом в развитии данного на-
правления явился синтез на основе феррита висму-
та n-слойных и гибридных структур, где откры-
ваются не только дополнительные возможности 
взаимодействия между упорядочениями функцио-
нальных слоев, но и возникают совершенно новые 
эффекты [6], например появление ферромагнитно-
го интерфейса между немагнитными перовскитами 
в сверхрешетке [7]. 

В работе представлены результаты исследова-
ний фазового состава, кристаллической структу-
ры и особенностей наноструктуры двухслойника 
BFO/SBN/MgO(001) с использованием методов 
рентгендифракционного анализа и атомно-силовой 
микроскопии. 

ОБЪЕКТЫ, МЕТОДЫ ПОЛУЧЕНИЯ 
И ИССЛЕДОВАНИЯ

В качестве объекта исследования использована 
двухслойная гетероструктура BFO/SBN с толщина-
ми каждого слоя ~300 nm, в качестве подложки – 
монокристаллическая пластина MgO среза  (001) 
толщиной 0,5 мм, поверхность которой была под-
готовлена под гетероэпитаксиальное осаждение. 
Напыление пленок осуществляли методом высо-
кочастотного распыления на установке «Плазма 
50 СЭ» (Центр коллективного пользования Южно-
го научного центра Российской академии наук, Ро-
стов-на-Дону, Россия) в атмосфере кислорода при 
давлении 0,5–0,6 Т. Толщину пленок оценивали по 
времени напыления.

Методом дифракции рентгеновских лучей уста-
навливали структурное совершенство пленок, пара-
метры элементарных ячеек и ориентационные соот-
ношения между подложкой и каждым из слоев гете-
роструктуры. Исследования проведены с использо-
ванием рентгеновского измерительного комплекса 
«РИКОР», оборудованного рентгеновской трубкой 
с медным анодом и Ni-фильтром для снижения ин-
тенсивности CuKβ-компонентов излучения.

Морфологию поверхности и магнитные свой-
ства гетероструктуры исследовали на атомно-си-

ловом микроскопе «Ntegra Academia» фирмы 
«NT-MDT» (Россия) при температуре 23 °С. Скани-
рование областей размером 2 × 2 μm проводили в 
полуконтактном режиме с использованием кремни-
евого кантилевера NS15/50 и магнитного MFM01 
(фирма «NT-MDT»). Обработку и визуализацию 
полученных данных проводили с помощью про-
граммы Image Analysis.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

По результатам рентгендифракционных иссле-
дований гетероструктуры BFO/SBN/MgO(001) не 
обнаружено следов примесных фаз, а присутству-
ют только отражения от слоев BFO, SBN и подлож-
ки MgO (рис. 1a).

С использованием φ-сканирования (рис.  1б–г) 
рефлекса (113) слоя BFO и (221) слоя SBN был до-
казан их эпитаксиальный рост. Для слоя BFO все 
кристаллографические оси ориентированы парал-
лельно осям подложки даже при условии, что в на-
пыленном ниже слое SBN, аналогично результатам 
работ [8; 9], формируется два типа ориентационных 
доменов с разворотом осей в плоскости сопряже-
ния на +18,4 и −18,4° относительно осей подложки. 
При прецизионной съемке (00l)-рефлексов гетеро-
структуры BFO/SBN/MgO(001) (рис. 2) наблюдает-
ся расщепление рефлексов, соответствующее раз-
дельному рассеянию каждым из слоев.

Из анализа угловых положений линий  (00l), с 
учетом Kα1- и Kα2-компоненты рассеяния, были 
определены параметры элементарных ячеек вдоль 
направления нормали к поверхности подложки: 
сBFO = 3,960 ± 0,001 Å, сSBN = 3,972 ± 0,001 Å. Нали-
чие слоя SBN приводит к незначительному умень-
шению параметра  с слоя  BFO, соответствующего 
−0,1%-й  деформации элементарной ячейки. Для 
определения параметров ячейки в плоскости сопря-
жения были сняты серии рефлексов (113) и (103) 
слоя  BFO в асимметричной геометрии. В  рамках 
точности полученных рентгенодифракцонных 
данных наиболее вероятной является моноклин-
ная элементарная ячейка  a  =  b  =  c  =  0,3964  nm, 
α  =  β  =  89,75°, γ  =  90°. При сравнении получен-
ных параметров с параметрами объемного  BFO 
(aBFO = 3,965 Å, αBFO = 89,45°) видно, что деформация 
элементарной ячейки слоя  BFO незначительная. 
При этом слой SBN (cSBN = 3,940 Å, aSBN = 12,47 Å) 
имеет достаточно большую деформацию элемен-
тарной ячейки в 0,8 % в направлении нормали к по-
верхности подложки. Слои гетероструктуры имеют 
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высокое кристаллическое совершенство и малую 
дефектность структуры, что проявляется в очень 
узких линиях на θ–2θ- и φ-сканировании. Разориен-
тировки кристаллографических осей незначитель-
ные и не превышают 0,7°.

С учетом представленных результатов были 
проведены исследования наноструктуры и магнит-
ного отклика объекта с использованием методов 
атомно-силовой микроскопии. На рисунке 3 приве-
дены типичные АСМ-сканы поверхности, а также 
изображения с распределением по ней магнитного 
отклика для пленки SBN/MgO и гетероструктуры 
BFO/SBN/MgO. Пленки SBN растут по механиз-
му Фольмера – Вебера [8]: начальное образование 
трехмерных зародышей, в дальнейшем разрастаю-
щихся в сплошную пленку на поверхности подлож-
ки. Это и обуславливает вид морфологии поверхно-
сти пленки SBN (рис. 3а), на которой хорошо видны 
ростовые блоки со средним размером 250–300 nm и 
среднеквадратичной шероховатостью поверхности 
(RMS) с фрагмента размером 2  ×  2  μm,  ~2,7  nm. 
Признаки наличия включения иных фаз и пор нами 
не выявлены. Поверхность же пленки BFO, осаж-
денной на SBN/MgO, составляют большие, преи-
мущественно прямоугольные, блоки, средний раз-
мер которых 350–370 nm (рис. 3в), а значение RMS 
составило ~25,9 nm. 

Для анализа фазового состава и магнитных 
свойств тонких пленок была использована методи-
ка магнитно-силовой микроскопии по двухпроход-
ной методике, где на первом проходе по полукон-
тактному методу сканируется построчно рельеф 
поверхности, после сканирования одной строки на 
втором проходе зонд отводится от образца на за-
данное расстояние DZ и регистрируется магнитный 
отклик от образца. Такая двухпроходная методика 
позволяет исключить влияние рельефа на результа-
ты магнитных измерений. 

При регистрации магнитного отклика на вто-
ром проходе магнитный кантилевер отводился на 
140 nm (DZ = 140 nm), скорость сканирования на 
обоих проходах составила 0,8  Hz при значении 
амплитуды колебаний 0,3 V (значение выходного 
сигнала генератора). Как и ожидалось, в резуль-
тате исследования пленки SBN/MgO в режиме 
магнитно-силовой микроскопии (рис. 3б) никаких 
локальных областей намагниченности не выявле-
но, а перепад фазы даже на границах ростовых 
блоков не превышал  0,15°. Для пленки феррита 
висмута изменение фазы по поверхности проис-
ходило в интервале 0–90°, наиболее резкие пере-

пады наблюдались главным образом на границе 
блоков, а на их поверхности распределение фазы 
было однородным. Это свидетельствует о том, что 
в пленке BFO присутствует магнитный отклик, 
неоднородно распределенный по поверхности, од-
нако, с нашей точки зрения, это нельзя напрямую 
связывать с магнитными доменами в пленке. Как 

Рис. 1. θ–2θ-рентгенограмма (а) и φ-сканирование рефлексов 
(113) BFO (б), (221) SBN (в) и (113) подложки MgO (г) гетеро-
структуры BFO/MgO(001).
Fig. 1. X-ray diffraction θ–2θ pattern (а) and φ-scans of 
reflections (113)  of  BFO  (б), (221)  of  SBN  (в), and reflection 
(113) of MgO substrate (г) of the BFO/MgO(001) heterostructure.

ФАЗОВЫЙ СОСТАВ, КРИСТАЛЛИЧЕСКАЯ И НАНОСТРУКТУРА...                          21



НАУКА ЮГА РОССИИ     2022     Том 18     № 2

известно, особенностью феррита висмута являет-
ся то, что в объемных образцах спины ионов же-
леза Fe3+ выстраиваются в виде пространственной 
циклоиды. При наличии существенного спин-ор-
битального взаимодействия, взаимодействия Дзя-
лошинского – Мория пространственные модулиро-
ванные структуры возникают в тонких пленках и 
гетероструктурах [10]. Пространственные модули-
рованные структуры могут разрушаться, например 
при приложении сильного магнитного поля или 
же за счет механической деформации [10]. Несмо-
тря на то, что, по данным рентгендифракционного 
анализа, деформация элементарной ячейки пленки 
BFO была незначительной, при синтезе пленки в 
местах стыков ростовых блоков, а также на гра-
нице раздела с нижним слоем возникают дефор-
мационные эффекты, которые и могут играть ос-
новную роль в формировании магнитных свойств 
тонкой пленки. 

ВЫВОДЫ

1. С использованием метода высокочастотного 
катодного распыления в атмосфере кислорода по 
технологии прерывистого напыления была изготов-

лена двухслойная беспримесная гетероструктура 
BFO/SBN/MgO(001). С использованием θ–2θ-съем-
ки, φ-сканирования рефлекса (113)  слоя  BFO и 
(221)  слоя  SBN был доказан их эпитаксиальный 
рост и установлены ориентационные соотношения 
между кристаллографическими направлениями в 
слоях и подложке.

2. Показано, что параметры элементарной ячей-
ки вдоль направления нормали к поверхности под-
ложки сBFO = 3,960 ± 0,001 Å, сSBN = 3,972 ± 0,001 Å, 
деформация элементарной ячейки слоя  BFO, ха-
рактеризуемой моноклинным искажением, незна-
чительная (a = b = c = 0,3964 nm, α = β = 89,75°, 
γ = 90°), а слоя SBN достигает 0,8 % в направлении 
нормали к поверхности подложки.

3. Анализ морфологии поверхности объектов 
методами атомно-силовой микроскопии (полукон-
тактный режим) и магнитно-силовой микроскопии 
(двухпроходная методика) показал, что оба слоя 
имеют однородную, сформированную из ростовых 
блоков холмистую структуру с величиной средне
квадратичной шероховатости  2,7  nm (для  SBN) 
и  25,9  nm (для  BFO). Для пленки BFO был обна-
ружен магнитный отклик, наиболее ярко изменяю-
щийся на границах/стыках ростовых кристаллитов.

Рис. 2. Прецизионная θ–2θ-съемка рефлексов (001) (а), (002) (б) и (004) (в) гетероструктуры BFO/SBN/MgO(001). 
Fig. 2. Precision θ–2θ recording of reflections (001) (а), (002) (б) and (004) (в) of BFO/SBN/MgO(001) heterostructure.
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Рис. 3. АСМ-изображения поверхности и распределение магнитного отклика для пленки SBN/MgO (а,  б) и гетероструктуры 
BFO/SBN/MgO (в, г); двумерный срез магнитного отклика гетероструктуры BFO/SBN/MgO по линии  1  (е) и линии  2  (д) на 
изображении г.
Fig. 3. AFM topographic images and magnetic response distribution of the SBN/MgO film (а, б) and the BFO/SBN/MgO heterostructure (в, г); 
two-dimensional section of the magnetic response of the BFO/SBN/MgO heterostructure along line 1 (е) and line 2 (д) in fragment г.
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