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Известно, что при синтезе сверхпроводящих монокристаллов EuRbFe4As4 встречается примесь 
родительской фазы EuFe2As2. Методом поляризационно-оптической микроскопии исследована 
кинетика образования ромбической фазы в кристаллах EuRbFe4As4, содержащих большую долю 
фазы EuFe2As2. Показано, что ромбическая фаза прорастает в тетрагональную полосками с одной 
кристаллографической ориентацией, образуя макродомены. Затем эти домены скачкообразно 
пронизывают параллельные полосы ромбической фазы второй ориентации, и формируется 
двойниковая система ромбических доменов. Процесс сопровождается возникновением 
макронапряжений – волн растяжения и сжатия с характерным периодом 100–300 мкм  
в продольном и поперечном направлениях относительно двойниковой системы, приводящих 
к пространственной модуляции магнитной проницаемости. Установлено, что даже слабые 
магнитные поля (до 100 Э) существенно влияют на пространственное распределение двойниковой 
структуры и оказывают воздействие, аналогичное внешним напряжениям.
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ВВЕДЕНИЕ

Соединения пниктидов железа AFe2As2  
(тип 122), где A – щелочно-земельные атомы,  
вызывают большой интерес в связи с тем, что они 
представляют собой структурную основу нового 
класса высокотемпературных сверхпроводников. 
При легировании или под давлением в пникти-
дах такого типа наблюдается сверхпроводимость 
с температурой Tc до 38 К [1–6]. Эти соединения 
имеют слоистую структуру, в которой решаю-
щую роль в формировании сверхпроводимости 
играют слои Fe–As базисной плоскости. В то 
же время спины Fe в некоторых пниктидах при 
низкой температуре упорядочены ферромагнит-
но в базисной плоскости и антиферромагнитно 
перпендикулярно слоям [2, 7], однако в слоях 
наблюдается двойниковая доменная структура 

с характерными размерами порядка длины ко-
герентности электронов, которая формируется 
при температуре Ts структурного перехода из 
тетрагональной фазы (Т – tetragonal) в ромбиче-
скую фазу (O – orthorhombic), так называемого 
Т–О-перехода. В [8] был изучен процесс форми-
рования двойниковой структуры в кристаллах 
AFe2As2, где A = Ca, Sr, Ba – “немагнитные” 
атомы (электронная структура внешнего уровня: 
4s2, 5s2, 6s2), и было показано, что в них струк-
турный переход совпадает с температурой Tm, 
при которой происходит магнитное упорядо-
чение [9, 10]. В этом ряду соединение EuFe2As2  
(А = Eu), в котором Ts также совпадает с Tm, вы-
зывает особый интерес, поскольку атом Eu обла-
дает большим спиновым магнитным моментом 
(4f 76s2). Казалось бы, переход в cверхпроводящее 
состояние должен быть подавлен, но при легиро-
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вании, например, в соединениях EuFe2(As0.2P0.8)2 
или в стехиометрическом сверхпроводнике 
EuRbFe2As2, обнаружена сверхпроводимость, 
сосуществующая с магнитным упорядочением 
Eu в широком диапазоне температур [11, 12, 13].  
В поликристаллах EuFe2As2 также обнаружены 
совпадающие по температуре структурные и 
магнитные переходы, а именно переход Т–О 
в структуре [14] и образование волн спиновой 
плотности в плоскости FeAs, Ts = Tm = 190 К.  
Кроме того, в [15, 16] на монокристаллах  
EuFe2As2 был детально изучен процесс раздвой-
никования структур в магнитном поле H ≥ 1 кЭ 
при очень низкой температуре (~2 К), однако 
структурные данные о двойниковании этих 
монокристаллов, аналогичные [8], не были при-
ведены.

В настоящей работе в монокристаллах 
EuFe2As2 визуализирована двойниковая струк-
тура, исследована кинетика ее формирования. 
Обнаружено, что образование ромбической 
фазы начинается с искажений тетрагональной 
решетки в макроскопических областях. Затем 
в этих областях прорастает ориентированная в 
одном направлении фаза в виде тонких полос. 
В дальнейшем в нее прорастает фаза другой 
ориентации, и образуется двойниковая струк-
тура. Установлено, что переход завершается 
возникновением макроскопических стоячих 
деформационных волн, которые усиливаются с 
понижением температуры.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Эксперименты выполняли на монокристал-
лах EuFe2As2, выращенных методом кристал-
лизации из раствора в расплаве в ФИАН им.  
П.Н. Лебедева по методике, аналогичной [17]. 
Образцы имели форму пластинок, основная 
плоскость которых совпадала с базисной плоско-
стью ab, ограненной на боковых поверхностях 
ступеньками со сторонами, ориентированными 
вдоль осей a и b тетрагональной структуры  
(aT и bT). Образец приклеивали на холодный па-
лец оптического криостата (изготовлен в ИФТТ 
РАН), закрепленного на XY-столике оптического 
поляризационного микроскопа Axiolab. Наблю-
дения проводили в отраженном поляризован-
ном свете. Образец располагался таким образом, 
чтобы оси aT и bT были ориентированы под 
небольшим углом к направлению поляризации 
падающего света.

В [8] сообщалось, что в кристаллах CaFe2As2, 
SrFe2As2, BaFe2As2 наблюдение двойниковой 
структуры осуществляли за счет различного вра-
щения плоскости поляризации света в соседних 
двойниковых доменах. Однако в EuFe2As2, как 
и в двойниковой структуре YBa2Cu3O7–x [18], 
вращение плоскости поляризации отраженного 
света не наблюдалось, но имело место двулу-
чепреломление отраженного света. Падающий 
линейно-поляризованный свет, отражаясь 
от двойниковых доменов, преобразовывался  
в эллиптически-поляризованный, причем набег 
фазы в соседних доменах был противоположно-
го знака. Для усиления контраста изображения 
этих доменов использовали компенсатор Берека.

Кроме того, в работе применяли метод визу-
ализации распределения магнитного потока с 
помощью индикаторных пленок (тонких пленок 
иттрий-железистого граната, помещаемых на 
плоскую поверхность исследуемого образца). 
Относительно большой эффект Фарадея в 
этих пленках (угол вращения ~3×10–3 град/Э) 
позволяет визуализировать в отраженном 
поляризованном свете поля, перпендикуляр-
ные плоскости наблюдения, с индукцией от 1  
до 2000 Гс с пространственным разрешением  
не хуже 1 мкм. При приложении магнитного поля 
в плоскости удается визуализировать магнитные 
доменные границы [19], магнитные неоднород-
ности [20] и возмущения намагниченности на 
границах двойников [21]. Нанесение отражаю-
щего покрытия на нижнюю поверхность пленок 
(индикаторов поля) позволяет удвоить угол вра-
щения, т.е. улучшить чувствительность по полю 
вдвое. В экспериментах, когда было необходимо 
привязать изображение к каким-либо дефектам 
в кристалле, были использованы индикаторы 
без покрытия зеркалом, а для получения более 
качественных изображений – индикаторы с зер-
кальным покрытием.

Магнитное поле создавали с помощью кату-
шек Гельмгольца, раздвинутых на расстояние 
~30 мм, что обеспечивало однородность прикла-
дываемого магнитного поля в области образца 
размером всего лишь ~1×2×0.2 мм. Исследования 
выполняли в диапазоне температур от 300 до 8 К.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

На рис. 1 показано образование ромбиче-
ской фазы в кристалле EuFe2As2, начинающе-
еся при температуре ~189 К с краев кристалла,  
и прорастание вглубь в виде тонких полосок ши-
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риной 1–3 мкм. Контраст этой фазы на разных 
участках кристалла различен. На одних участках 
прорастают преимущественно “темные” полосы 
новой фазы, видимые в поляризованном свете 
как темные линии на сером контрасте тетраго-
нальной фазы (рис. 1а), на других – “светлые” 
полосы (светлые линии) (рис. 1б). Важно от-
метить, что полосы одного типа, т.е. в одном 
направлении искажений решетки, прорастают 
группами по 5–20 полос, т.е. занимают область 
шириной ~50–100 мкм, продвигающуюся вглубь 
кристалла. Угол между полосами с одним типом 
искажений решетки на 1°–2° отличается от 90° 
(рис. 1а, угол между полосами 1 и 1'; рис. 1б, 
угол между полосами 2 и 2 '). Прорастающая 
фаза пронизывает образец на довольно большую 
глубину: на нескольких террасах поверхно-
сти, расположенных на 10, а иногда даже и на  
100 мкм ниже исследуемой, полосы непрерывны. 
На рис. 1а в левом верхнем углу видна такая 

терраса, находящаяся ниже основной плоскости 
кристалла на 10 мкм (ее граница отмечена как Е). 
Видно, что вертикальные полоски ромбической 
фазы непрерывно распространяются вверх, не-
смотря на наличие этой ступеньки. Однако на 
противоположной стороне кристалла картина 
распределения ромбической фазы не воспроиз-
водится. Крайне редко наблюдается прорастание 
не отдельных доменов одной из фаз, а сразу пар 
доменов (двойников).

На начальном этапе области с ромбиче-
ской фазой, ориентированные вдоль разных 
кристаллографических направлений (рис. 2а,  
области А и Б), образуют макродомены.  
Их расположение в кристалле еще не установи-
лось. Можно наблюдать, как в процессе обра-
зования ромбической фазы одни макродомены 
вытесняют другие. По мере понижения тем-
пературы зародившиеся домены уплотняются, 
а затем при снижении в пределах полуградуса 
между ними проскакивают домены со второй 
возможной в плоскости ab ориентацией осей. 
При этом происходит коррекция направлений 

(а)

(б)

Рис. 1. Фотографии поверхности монокристалла 
EuFe2As2, полученные в отраженном поляризо-
ванном свете при 184.9 К и различной ориентации 
осей a и b (а, б) формирующейся ромбической фазы  
относительно направления поляризации падающе-
го света: темный (1) и светлый (2) контрасты полос,  
E – контур ступеньки на плоскости, где осуществля-
ется переход на нижнюю террасу поверхности.

(а)

(б)

Рис. 2. Макродомены (А и Б) полосок формирую-
щейся ромбической фазы при 184.7 К (а); сформи-
ровавшаяся при 184.5 К двойниковая структура, 
практически сохраняющаяся при дальнейшем по-
нижении температуры (б).
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доменов, и они располагаются под углом 90° друг 
к другу. Таким образом, формируется сплошная 
двойниковая структура, проявляющаяся в виде 
чередующихся вертикальных темных и светлых 
полос шириной 1–10 мкм (рис. 2б), и при даль-
нейшем понижении температуры их положение 
практически не меняется. Следует отметить, что 
положение двойников, их плотность и ориента-
ция в любой области кристалла достаточно слу-
чайны: при циклировании нагрева и охлаждения 
картина не воспроизводится.

Одновременно с формированием двойни-
ков на оптическом изображении поверхности 
кристалла возникают продольная и поперечная 
модуляции яркости (рис. 3). На рис. 4а показан 
типичный профиль (по горизонтали) изменения 
яркости изображения с температурой на участке 
кристалла (рис. 3). Видно, что мелкая “высокоча-
стотная” модуляция яркости, соответствующая 
изменению яркости двойников, накладывается 
на медленную модуляцию большой амплитуды. 
На расстоянии 300 мкм укладываются всего три 
периода этой модуляции. Максимальные и ми-
нимальные значения яркости немонотонно за-
висят от температуры, изменяясь в пять–шесть 
раз при понижении температуры от 187 до 8 К, 
но амплитуда (разница между максимальной 
и минимальной яркостью) возрастает всего в 
три раза (рис. 4б). Важно отметить, что период 
обсуждаемой модуляции определяется видом 
сформировавшейся двойниковой структуры. 
На тех участках кристалла, где преобладает од-
на ориентация двойников, период модуляции 

D вдоль двойников больше, чем в поперечном 
направлении, – 300 и ~100 мкм соответственно.  
В областях кристалла, где соседствуют двойники, 
ориентированные в двух направлениях, период 
модуляции в обоих направлениях примерно  
одинаков: D D ~100 мкм.

Полагаем, что появление этой модуляции свя-
зано с нарастающими в кристалле напряжения-
ми. В пользу этой гипотезы говорит, во-первых, 
то, что изменение яркости фона наблюдается 
вблизи широких двойниковых доменов, а также 
на их продолжении в случае обрыва двойника 
где-то в середине кристалла. В тех редких слу-
чаях, когда ромбическая фаза прорастает узкой 
полосой, резкое изменение контраста возникает 
именно в области локализации прорастающей 
фазы. На рис. 5 показан пример такой ситуации. 

                           (а)                                            (б)

Рис. 3. Появление продольной и поперечной моду-
ляций яркости изображения двойниковой струк-
туры ромбической фазы (напряжений) при тем-
пературе: а – 186.2; б – 33 К (контраст изменен, 
чтобы одновременно визуализировать и модуляцию,  
и двойниковую структуру). Видно, что положе-
ние двойниковых границ практически неизменно  
в широком диапазоне температур.

(а)

(б)

Рис. 4. Профиль яркости, измеренный в попереч-
ном направлении относительно двойниковых до-
менов при 186.84 (1), 186.82 (2), 186.2 (3), 90.8 (4) и  
14.7 К (5) (а); температурная зависимость макси-
мальной (1) и минимальной (2) яркости в полосах 
модуляции, а также амплитуды модуляции (3) (б).
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Образование ромбической фазы началось в 
этой области кристалла при 187.6 К. Ромбиче-
ская фаза прорастает слева. При 186.84 К фаза 
проросла уже почти на всю ширину кристалла  
(рис. 5а). Затем при понижении температуры на 
сотую долю градуса резко усиливается яркость 
этой области, и полоса, занятая ромбической 
фазой, сужается. Причиной может быть скач-
кообразная деформация локального участка 
кристалла (рис. 5б). За следующую десятую долю 
градуса в окрестности этой полосы формируются 
перпендикулярно направленные двойниковые 
домены и воспроизводится обычная картина 
модуляции, которая обсуждалась выше. Кроме 
того, неполяризованный свет равномерно отра-
жается от поверхности кристалла, т.е. нет изгиба 
поверхности, который можно было бы заметить 
по изменению интенсивности отраженного 
света. В то же время в поляризованном свете из-
менения яркости значительны, а использование 
компенсатора Берека позволяет усиливать или 
ослаблять контраст наблюдаемой модуляции 
яркости и даже его инвертировать. Это показы-
вает, что модуляция есть результат двулучепре-
ломления света, возникающего при отражении, 
которое во многих случаях является следствием 
пьезооптического эффекта. В частности, в кри-
сталлах Ba(Fe1–xCox)2As2, BaFe2As2 коэффициент 
отражения света существенно изменяется под 
давлением [22–24]. В кристаллах EuFe2As2 коэф-
фициент отражения света также зависит от угла 
между осями a и b и плоскостью поляризации 
света, что позволяет визуализировать в них двой-
никовую структуру. Насколько известно, кон-
кретно изменение оптических свойств EuFe2As2  
в видимом диапазоне света под действием дав-
ления не исследовано. Но если предположить, 
что вид зависимости аналогичен зависимости 
для Ba(Fe1–xCox)2As2, BaFe2As2, то можно ожи-
дать, что сжатие/растяжение должно изменять 
двулучепреломление поляризованного света, 
что качественно соответствует наблюдениям  
в эксперименте.

Таким образом, установлено, что переход 
T–O сопровождается не только двойникованием 
кристалла, но и макроскопическими напряже-
ниями, распределенными в кристалле с перио-
дом 100–300 мкм, и они возрастают с пониже-
нием температуры. Поскольку магнитоупругие 
константы EuFe2As2 не известны, нельзя коли-
чественно оценить возникающие напряжения. 
Можно лишь заключить, что видимые напряже-
ния вблизи широких двойников, спадающие на 
расстоянии порядка их ширины, в два–три раза 

сильнее модулированных.

При повышении температуры вся последо-
вательность преобразований структуры воспро-
изводится в обратном порядке с температурным 
гистерезисом dT ~0.5 К. Возврат к тетрагональ-
ной фазе происходит при более высокой тем-
пературе, чем переход в ромбическую. Следует 
заметить, что наблюдаемый процесс формиро-
вания ромбической фазы в кристаллах EuFe2As2 
полностью аналогичен обнаруженному и хорошо 
изученному процессу в сегнетоэлектрических 
кристаллах [25, 26], в которых деформация имеет 
определяющее значение.

Известно, что магнитная восприимчивость 
кристаллов EuFe2As2 анизотропна, причем ани-
зотропия различна при охлаждении в магнитном 
поле или без него, она критическим образом из-
меняется под действием давления. Наблюдения 
показали, что эти кристаллы не только сдвойни-
кованы, но и сильно напряжены. Эти неоднород-
ные напряжения (ожидаемое поперечное сжатие 
и растяжение вдоль двойниковых доменов) 
локализованы не только в окрестности двойни-
ковых границ, но и простираются на расстояние, 
превышающее ширину двойниковых доменов в 
поперечном направлении относительно границ, 
и на сотни микрон вдоль них. Кроме того, имеет 
место периодическая модуляция напряжений 
вдоль осей aT и bT . Была предпринята попытка 
визуализировать влияние этих напряжений на 
магнитные свойства кристаллов.

Магнитного контраста, связанного с образо-
ванием двойниковой структуры при T < Ts = Tm, 
обнаружено не было, несмотря на ферромаг-
нитное упорядочение магнитных моментов Fe 

                         (а)                                              (б)

Рис. 5. Формирование ромбической фазы (белые 
полосы) в одной из областей кристалла при темпе-
ратуре: а – 186.84; б – 186.82 К (трансформация кон-
траста в области локализации ромбической фазы  
с одновременным сжатием площади, занятой этой 
фазой).
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вдоль направления [100] ромбической фазы [11] 
и неизбежный градиент намагниченности на 
двойниковых границах, возникающий из-за раз-
ворота на них направления намагниченности. 
По-видимому, причина отсутствия контраста 
заключается в малости магнитного момента и 
замыкании магнитного потока на лежащей ниже 
антиферромагнитно упорядоченной плоско-
сти. Но оказалось, что даже слабое магнитное 
поле (~20 Э), приложенное в плоскости ab при 
температуре T > Ts, влияет на формирование 
двойниковой структуры – на начальной стадии 
фазового перехода выделяется одно из направле-
ний растущей фазы в плоскости ab. В то же время 
вследствие воздействия перпендикулярного этой 
плоскости поля оба направления роста фазы 
становятся равновероятными и, кроме того, уве-
личивается плотность двойников.

Также не наблюдался магнитный контраст, 
связанный с макронапряжениями в кристалле, 
до тех пор, пока температура была выше Tm2 
(температуры магнитного упорядочения Eu). 
Однако при T < Tm2 даже очень слабое поле 
влияло на двойниковую структуру и подмагни-
чивало кристалл примерно пропорционально 
напряженности приложенного поля. Если поле 
было приложено по диагонали к двойниковым 
границам, то имело место небольшое расши-
рение одного из доменов и сужение соседнего 
без заметного изменения периода двойниковой 
структуры. Кроме того, увеличивалась амплитуда 
модуляции макронапряжений, т.е. напряжения в 
кристалле нарастали. Если поле прикладывали 
вдоль двойниковых границ, то ширина доменов 
не изменялась, но угасал их контраст и падал 
контраст, соответствующий макромодуляции, 
т.е. напряжения в кристалле уменьшались.  
Эффект был слабо заметен при прямой визу-
ализации двойниковой структуры в поляри-
зованном свете в оптическом микроскопе, но 
отчетливо виден при наблюдении магнитного 
контраста методом магнитооптической визуа-
лизации. На рис. 6а и 6б показан один и тот же 
участок образца. Магнитное поле H приложено 
под углом около 20° и 70° к двойниковым гра-
ницам (направление поля показано стрелками). 
Изображение кристалла без поля – просто 
ровный серый фон, поэтому оно не показано 
на рисунке. По мере усиления поля в плоскости 
(H ≤ 100 Э) появляется система продольных 
и поперечных полос, свидетельствуя о том, 
что кристалл неоднородно подмагничивается.  
Система полос однозначно привязывается к кар-
тине распределения макронапряжений в данной 

области. Контраст изображения возрастает при-
мерно пропорционально напряженности поля: 
одни из модуляционных полос просветляются,  
а другие темнеют. При одном направлении поля 
усиливается контраст горизонтальных полос 
(рис. 6а), при повороте поля на 90° усиливается 
контраст вертикальных полос (рис. 6б), что соот-
ветствует оптическим наблюдениям изменения 
яркости изображения. По профилям яркости 
отчетливо видно, что одновременно происходит 
расширение ярких и сужение темных полос,  
т.е. прикладываемое магнитное поле действует 
как дополнительное сжимающее напряжение 
для одних участков кристалла и растягивающее 
для других.

Поясним, почему речь идет именно о неодно-
родном намагничивании кристалла. Магнито-
оптическая визуализация дает картину распре-
деления только перпендикулярной компоненты 
индукции. При намагничивании в плоскости 
такая компонента может появиться только в слу-
чае, если векторы намагниченности отклонятся 
от плоскости, что маловероятно при наличии 
большой анизотропии в плоскости, или в случае, 
если имеет место вариация магнитной проница-
емости в плоскости кристалла. Тогда магнитное 
поле будет сильнее втягиваться в кристалл  
в области с большей магнитной проницаемостью 
и слабее в области с меньшей магнитной про-
ницаемостью, в результате возникнет вариация 
перпендикулярной компоненты индукции. По-
этому мы полагаем, что в данном случае наблю-
даемая вариация яркости соответствует именно 
вариации магнитной проницаемости в сжатых 
и растянутых областях кристалла, что находится  
в соответствии с представлениями о зависи-

Рис. 6. Трансформация при Т = 8 К макроскопи-
ческой модуляции напряжений под действием маг-
нитного поля Н = 50 Э, лежащего в плоскости ab 
и приложенного под углом около 20° (а) и 70° (б)  
к двойниковым границам (направление поля пока-
зано черными стрелками, направление кристалло-
графических осей в тетрагональной фазе – белыми 
стрелками).

                         (а)                                              (б)
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мости магнитной проницаемости в EuFe2As2  
от давления [11].

Известно, что проводимость в EuFe2As2  
также сильно зависит от давления [11]. Поэтому 
существование модулированных напряжений 
приведет к тому, что проводимость в базисной 
плоскости ab будет варьироваться пропорци-
онально, что при измерениях “вслепую” можно 
трактовать на языке “нематичности”, широко об-
суждаемой в настоящее время в пниктидах [11, 27].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В результате проведенных исследований впер-
вые визуализирована двойниковая структура в 
монокристаллах EuFe2As2 и изучена кинетика 
ее формирования. Установлено, что возникают 
знакопеременные напряжения, варьирующи-
еся на масштабах 100–300 мкм, одновременно 
формируется двойниковая структура при пере-
ходе кристалла из тетрагональной фазы в ром-
бическую. Визуализирована пространственная 
модуляция магнитной проницаемости, обуслов-
ленная модуляцией напряжений. Обнаруженная 
волна деформаций должна определять не только 
плоскостные вариации магнитной проница-
емости, но и неоднородность проводимости, 
что может быть объяснением “нематичности”  
электронной фазы.
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Visualization of Structural Domains in a Single Crystal of Iron Pnictide EuFe2As2
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It is known that during the synthesis of superconducting EuRbFe4As4 single crystals, inclusions of its parent 
EuFe2As2 phase are encountered. The kinetics of the formation of the orthorhombic phase in EuRbFe4As4 
crystals containing a large fraction of the EuFe2As2 phase has been studied using polarization optical 
microscopy. It is shown that the orthorhombic phase grows into the tetragonal one in stripes with the same 
crystallographic orientation, forming macro-domains. Then these domains abruptly penetrate parallel 
stripes of the orthorhombic phase of the second orientation, and a twin system of orthorhombic domains is 
formed. The process is accompanied by the appearance of macrostresses: stretching and compression waves 
with a characteristic period of 100–300 μm along and across the twin system, leading to spatial modulation 
of magnetic permeability. It has been found that even weak magnetic fields (up to 100 Oe) significantly 
affect the spatial distribution of the twin structure and have an effect similar to external stresses.

Keywords: magnetic superconductors, pnictides, phase transitions, crystal structure, twinning, 
ferromagnetism, magnetic properties, stresses, magnetostriction, optical microscopy, magneto-optical 
visualization.


