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В двухфазном кристалле EuRbFe4As4/EuFe2As2 (1144/122) с помощью метода декорирования маг-
нитными наночастицами обнаружена нехарактерная для сверхпроводящих пниктидов линейная упоря-
доченность вихрей Абрикосова. Наблюдаемые цепочки вихрей, сонаправленные кристаллографическому
направлению <110> орторомбической фазы EuFe2As2, объясняются пиннингом вихрей в сверхпрово-
дящей фазе 1144 на линейных дефектах, связанных с двойниковыми границами несверхпроводящей
фазы 122.
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Среди железосодержащих сверхпроводников ши-

роким спектром электронных и магнитных превра-

щений выделяются соединения на основе EuFe2As2
[1]. В частности, одним из интересных объектов для

исследования сосуществования сверхпроводимости и

магнетизма является стехиометрический магнитный

сверхпроводник EuRbFe4As4 [2–6] с температурой

сверхпроводящего перехода TSC ≈ 38К и магнит-

ным упорядочением в слоях Eu2+ при TM ≈ 15К.

Распространенным методом выращивания этих кри-

сталлов является раствор-расплавный метод в соб-

ственном флюсе (self-flux) [7]. Бездефектная элемен-

тарная ячейка этого стехиометрического соединения

имеет длину 1.33 нм и состоит из блоков EuFe2As2
и RbFe2As2, чередующихся вдоль оси c. В процес-

се роста кристалла фазы 122 и 1144 конкуриру-

ют друг с другом и часто соединение EuRbFe4As4
имеет примесь родительской фазы EuFe2As2 (122)

[8], которая не переходит в сверхпроводящее со-

стояние при нормальном давлении, но становит-

ся антиферромагнитной при TAFM ≈ 20К. Кро-

ме того, в EuFe2As2 существует структурный пере-

ход из объемно-центрированной тетрагональной кри-

сталлической системы (I4/mmm) в орторомбическую

(Fmmm) при понижении температуры ниже 200 К,

который сопровождается возникновением двойнико-

вой структуры и спиновым упорядочением атомов Fe

1)e-mail: m.sidelnikov@issp.ac.ru

типа волны спиновой плотности (SDW), в то время

как в EuRbFe4As4 структурный переход отсутству-

ет, и его кристаллическая структура при темпера-

турах ниже комнатной – примитивная тетрагональ-

ная (P4/mmm). Ранее несверхпроводящие включе-

ния фазы 122 рассматривались только как центры

пиннинга вихрей в сверхпроводящей фазе 1144 [8]. В

данной работе методом декорирования были визуа-

лизированы вихри Абрикосова, изучено их распре-

деление и обнаружены особенности пиннинга вихрей

в фазе 1144, обусловленные двойниковой структурой

фазы 122.

Исследуемый образец представлял собой кри-

сталл EuRbFe4As4 размерами ≈ 7 × 5 × 0.25мм3 и

был изготовлен по self-flux технологии, описанной

в работах [7, 8]. Рентгеноструктурные исследования

образца проводились при комнатной температуре.

Для проверки образца на монокристалличность бы-

ла проведена съемка эпиграммы на рентгеновском

аппарате УРС-2.0 на Mo-излучении. Образец дает

Лауэ-картину с четкими точечными рефлексами. На

дифрактограмме, записанной с использованием ди-

фрактометра Rigaku SmartLab SE на CuKα излуче-

нии (λ = 1.54178 Å, 40 кВ, 35 мА) в угловом интерва-

ле 2Θ = 3−130◦, наблюдались две системы порядков

отражений, что свидетельствует о присутствии двух

фаз (рис. 1a). Параметр c кристаллической решет-

ки двух фаз составил 13.30 Å и 12.20 Å, что согла-

суется с литературными данными для EuRbFe4As4
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Рис. 1. (Цветной онлайн) Характеризация исследуемо-
го кристалла EuRbFe4As4/EuFe2As2. (a) – Дифракто-
грамма кристалла; (b) – температурная зависимость
динамической магнитной восприимчивости в перемен-
ном поле H0 = 3.5мЭ, ν = 1500 Гц, где TSC и TM соот-
ветствуют сверхпроводящему и магнитному переходу в
EuRbFe4As4, TAFM – антиферромагнитному переходу
в EuFe2As2

[9] и EuFe2As2 [10] соответственно. Элементный ана-

лиз кристалла выполнялся методом энергодисперси-

онной рентгеновской спектроскопии (EDX) на скани-

рующем электронном микроскопе Zeiss Supra 50 VP.

Анализ, проведенный в нескольких областях поверх-

ности кристалла, показал существенный избыток со-

держания рубидия на поверхности образца: Eu –

13.3 ± 1.9, Rb – 42.5 ± 8.1, Fe – 25.9 ± 3.7, As –

18.3± 2.6 ат. %. Исследование магнитных свойств вы-

полнялось путем измерения температурных зависи-

мостей действительной части динамической магнит-

ной восприимчивости χ′(t) с помощью изготовленно-

го в лаборатории криогенного индукционного маг-

нитометра [11, 12]. Частота переменного внешнего

магнитного поля составляла ν = 1500Гц, а ампли-

туда напряженности магнитного поля – H0 = 3.5мЭ.

В процессе измерений ориентация кристалла отно-

сительно магнитного поля была произвольной. Тем-

пературная зависимость χ′(t) исследованного кри-

сталла представлена на рис. 1b. При понижении тем-

пературы наблюдался диамагнитный отклик образ-

ца в области 39–40 К, соответствующий температуре

перехода образца в сверхпроводящее состояние [13].

При температуре 21 К на зависимости χ′(t) наблю-

дался пик, характерный для перехода фазы 122 в ан-

тиферромагнитное состояние. Последующее умень-

шение температуры приводило к заметному падению

χ′(t) при 15 К, связанному с магнитным упорядоче-

нием в слоях Eu в EuRbFe4As4 [14].

Визуализация структуры магнитного потока бы-

ла выполнена с помощью метода низкотемпера-

турного декорирования магнитными наночастицами

[15] – термического испарения железа вблизи образца

в разреженной среде гелия. Возникающие в кристал-

ле во внешнем магнитном поле вихри Абрикосова

притягивали наночастицы железа, поэтому распре-

деление магнитных частиц на поверхности кристал-

ла отражало вихревую структуру. Одно из преиму-

ществ метода декорирования перед прочими метода-

ми визуализации заключалось в удобстве исследова-

ния магнитной структуры больших участков поверх-

ности с разрешением до 100 нм, что особенно важно

при работе с пространственно неоднородными образ-

цами. Наблюдение вихревой структуры проводилось

на подготовленных поверхностях кристалла, полу-

ченных путем отщепления верхних слоев с помощью

клейкой ленты. Для декорирования образец непо-

средственно после отщепления помещался во вставку

заливного гелиевого криостата и охлаждался в по-

стоянном внешнем магнитном поле H (FС) до базо-

вой температуры, затем выполнялось 2–3 цикла ис-

парения железа, что приводило к побочному нагреву

образца приблизительно на 2–4 К, в зависимости от

длительности цикла испарения и базовой температу-

ры. Таким образом, температура образца в момент

декорирования была выше базовой температуры на

случайную, но измеряемую величину. Эксперименты

были выполнены при температурах 8 и 18 К, т. е. как

ниже, так и выше температуры магнитного упорядо-

чения в фазе 1144.

На рисунке 2a представлено изображение фраг-

мента базовой плоскости ab исследованного образца

в оптическом микроскопе после декорирования при

T = 8.2−8.9К и H = 15Э. Наблюдались скопления

наночастиц железа, отражающие расположение вих-

рей Абрикосова во время декорирования. Вихри бы-

ли выстроены преимущественно в цепочки вдоль од-

ного из <100> направлений фазы 1144, которое сов-

падает с границами фасеток. При более детальном

рассмотрении картины распределения вихрей были

выделены несколько характерных областей. На ри-

сунке 2b в увеличенном масштабе представлена об-

ласть, в которой расстояние между соседними це-

почками варьировалось. Среднее расстояние меж-
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Рис. 2. (Цветной онлайн) Скопления наночастиц же-
леза (темные), визуализирующие вихри Абрикосова
на поверхности образца в базовой плоскости ab при
T ≈ 8К, H = 15Э. Вихри выстроены преимущественно
в вертикальные цепочки. Темные линейные дефекты –
границы фасеток, образовавшиеся в результате отщеп-
ления поверхности. (a) – Оптическая микрофотогра-
фия, увеличение × 500. (b)–(d) – Характерные особен-
ности вихревой решетки, обсуждаются в тексте. Мас-
штаб рисунков (b)–(d) увеличен в три раза относитель-
но рис. 2a

ду близкими цепочками составило 1.05 мкм, в то

время как между более удаленными друг от дру-

га цепочками – 1.49 мкм. Среднее расстояние меж-

ду вихрями внутри отдельной цепочки изменялось

в интервале от 1.05 до 1.30 мкм в различных цепоч-

ках. На рисунке 2c показана часть вихревой решет-

ки, в которой чередовались цепочки с малым шагом

между вихрями (0.9 мкм) и цепочки с большим ша-

гом (от 1.3 до 1.6 мкм). Расстояния между цепочка-

ми чередовались аналогично решетке, показанной на

рис. 2b. На рисунке 2d представлена малая по площа-

ди область, в которой вихри располагались наименее

упорядоченно.

На рисунке 3a показана вихревая структура кри-

сталла, полученная в сканирующем электронном

микроскопе после отщепления поверхностного слоя

толщиной приблизительно 10 мкм и декорирования

Рис. 3. (a) – Решетка вихрей Абрикосова на неоднород-
ном кристалле EuRbFe4As4 при TD ≈ 18К, H = 7.3Э
(на вставке слева указаны кристаллографические оси
в координатах системы 1144); (b) – Правильная гек-
сагональная решетка вихрей Абрикосова на поверхно-
сти монокристалла BSCCO-2212. Изображения полу-
чены в одном эксперименте. На вставках в правых уг-
лах представлены Фурье-образы соответствующей вих-
ревой струтуры (в произвольном масштабе)

при T = 18.1−18.9К, H = 7.3Э (FC). Декориро-

вание также выявило цепочки хорошо разрешимых

вихрей, а кроме того – участки, в которых отдель-

ные вихри в линии практически не разрешались. В

области, где вихри разрешались, среднее расстояние

между вихрями в цепочках составило 1.6–1.75 мкм, а

расстояние между цепочками – 1.7 мкм.

В экспериментах с декорированием в качестве

образца-свидетеля использовался сверхпроводящий
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монокристалл Bi2Sr2CaCu2O8+x (BSCCO-2212), в

котором в режиме FC формируется правильная

треугольная вихревая решетка. На рисунке 3a

и b для сравнения представлены вихревые ре-

шетки на поверхности исследуемого кристалла

EuRbFe4As4/EuFe2As2 и BSCCO соответственно,

полученные в том же эксперименте. Отдельные

вихри на BSCCO хорошо разрешались, их плотность

составила 0.352 мкм−2, что точно соотносилось с

внешним полем 7.3 Э. На вставках представлены

Фурье-картины, подчеркивающие упорядоченность

вихрей в линии (рис. 3a) и в треугольную решетку

(рис. 3b), а также большее межвихревое расстояние

в исследуемом кристалле, чем в BSCCO. Следует

отметить различие в наблюдаемом диаметре изобра-

жения вихрей Абрикосова в EuRbFe4As4 (≈ 1.1мкм)

и BSCCO (≈ 1.3 мкм).

Также следует отметить, что в дальнейшем три

отщепления от того же кристалла поверхностных

слоев с суммарной толщиной ∼ 15 мкм привели к ис-

чезновению сверхпроводимости в образце, что под-

тверждалось отсутствием вихрей Абрикосова при

декорировании, а также отсутствием диамагнитно-

го отклика магнитной восприимчивости χ′(t) вблизи

температуры 40 К. Элементный анализ (EDX) после

отщепления слоев показал отсутствие рубидия на по-

верхности образца, а его атомарный состав соответ-

ствовал EuFe2As2. В этой связи можно заключить,

что сверхпроводящая фаза 1144 формировала при-

поверхностный слой образца, удаленный эксфолиа-

цией, а большая часть кристалла являлась родитель-

ской фазой 122.

Полученные результаты можно интерпретиро-

вать следующим образом. Исследованный в дан-

ной работе образец обладает линейно упорядочен-

ной вихревой структурой, что нехарактерно для же-

лезосодержащих сверхпроводников. Ранее наблюда-

емые на монокристаллах EuRbFe4As4 вихревые ре-

шетки являлись неупорядоченными ввиду собствен-

ного (intrinsic) пиннинга [16]. На рисунке 4 показа-

на решетка вихрей Абрикосова на поверхности мо-

нокристалла EuRbFe4As4, исследованного в работе

[17], который был выращен методом твердофазной

реакции [13] и не имел выраженных признаков фазы

EuFe2As2. Упорядоченность в такой вихревой решет-

ке отсутствует, что подтверждается Фурье образом.

Линейная структура вихрей Абрикосова наблю-

далась ранее в сверхпроводящих кристаллах с двой-

никованием, в частности, в YBa2Cu3Ox [18], где по-

добная упорядоченность была вызвана пиннингом

вихрей на двойниковых границах, а также в сверх-

проводящих борокарбидах [19], в которых пиннинг

Рис. 4. Решетка вихрей Абрикосова на монокристалле
EuRbFe4As4 в отсутствие фазы EuFe2As2 при TD ≈

≈ 8К, H ≈ 25Э и соответствующий Фурье-образ

был вызван сильными полями рассеяния на грани-

цах антиферромагнитных доменов, совпадающих с

двойниковыми границами [20].

Двойниковой структуры в EuRbFe4As4 не наблю-

далось, в отличие от EuFe2As2, где она выявлена при

T ≤ Ttwin ≈ 190К с помощью нейтронных исследо-

ваний в [21] и прямой визуализацией в работе [22].

Как упоминалось выше (рис. 1а), исходно в изучен-

ном кристалле было обнаружено сосуществование

фаз 1144 и 122, а последующее снятие поверхност-

ного слоя привело к полному удалению сверхпрово-

дящей фазы 1144, что подтверждалось отсутствием

диамагнитного уменьшения магнитной восприимчи-

вости вблизи температуры 40 К. Таким образом было

определено, что сверхпроводящая фаза 1144 распо-

лагалась только в приповерхностном слое толщиной

∼ 15 мкм над фазой 122 и испытывала влияние двой-

ников фазы 122, о чем свидетельствовала упорядо-

ченность вихрей вдоль направления <100>T , совпа-

дающего с направлением двойниковых границ в фазе

122, а также соответствие расстояния между цепоч-

ками вихрей и расстояния между двойновыми гра-

ницами, определенного в [22].

Определение точного механизма пиннинга вих-

рей в фазе 1144, обусловленного двойниковыми

границами в фазе 122, требует дополнительных

исследований, но можно сделать следующее пред-

положение. По-видимому, двойникование фазы 122

приводит к механической деформации тонкого слоя

фазы 1144, выросшего на фазе 122. Поскольку участ-

ки фазы 1144, расположенные над соседними двой-

никовыми доменами, деформируются во взаимно-
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перпендикулярных направлениях (в соответствии с

направлениями осей a и b ромбической фазы 122), то

над двойниковой границей, как и в фазе 122, долж-

ны возникать сильные напряжения. В таком слу-

чае именно в области двойниковых границ магнит-

ное поле будет легко проникать в сверхпроводник.

В результате напряжения могут образоваться реаль-

ные двойниковые границы с подавленным парамет-

ром порядка, как в случае с YBaCuO [23]. Последнее

предположение требует дальнейшего изучения с при-

влечением низкотемпературной рентгенографии. В

качестве альтернативного механизма упорядочения

вихрей рассматривалось влияние магнитных полей

рассеяния на двойниковых границах, как в случае

борокарбидов [20], однако при декорировании плос-

кости ab кристалла EuFe2As2 в перпендикулярных

полях без сверхпроводящей фазы двойниковые гра-

ницы не визуализировались ни методом декорирова-

ния, ни магнито-оптическим методом [22], в отли-

чие от работы [20], где исследовались ErNi2B2C и

TbNi2B2C. Это позволяет предположить, что поля

рассеяния на двойниковых границах EuFe2As2 очень

малы и недостаточны для заметного пиннинга вих-

рей.

В работе [23] рассчитывался потенциал пиннинга

вихрей на одиночной двойниковой границе кристал-

лов YBa2Cu3Ox с подавленным параметром поряд-

ка, исходя из уменьшения межвихревого расстояния

на двойниковой границе ab по сравнению с межвих-

ревым расстоянием в объеме двойника av. Оценка

потенциала пиннинга для этой области может быть

сделана по формуле из работы [23]:

Up =
Φ2

0

8
√
2π3/2λ2

×

×
[

(ab

λ

)1/2

exp
(

−
ab

λ

)

−
3

2

(av

λ

)

exp
(

−
av

λ

)

]

,

где Φ0 – квант магнитного потока, λ – глубина про-

никновения магнитного поля, ab и av – межвихре-

вые расстояния на двойниковой границе и в объ-

еме двойника соответственно. Со следующими до-

пущениями можно оценить потенциал пиннинга в

нашем случае: за ab считать межвихревое рассто-

яние в цепочках с малым шагом, а за av – меж-

вихревое расстояние в цепочках с большим шагом

(рис. 2c). Исходя из литературных данных [24] и на-

ших оценок видимого диаметра изображения вихрей

(рис. 3) для EuRbFe4As4 и BSCCO с известной глуби-

ной проникновения [25], глубина проникновения для

EuRbFe4As4 принималась равной 130 нм. Такая оцен-

ка дает значение Up ∼ 3 · 10−8 эрг/см в поле 15 Э,

что по порядку сходится с потенциалом пиннинга в

YBa2Cu3Ox.

Таким образом, методом низкотемпературного

декорирования магнитными наночастицами была ви-

зуализирована решетка вихрей Абрикосова в неодно-

родном кристалле железосодержащего сверхпровод-

ника, который представлял собой квазиэпитаксиаль-

ную пленку сверхпроводящей фазы EuRbFe4As4 тол-

щиной ∼ 15 мкм на подложке несверхпроводящей ро-

дительской фазы EuFe2As2 с двойниками. В системе

1144 впервые было обнаружено упорядочение вихрей

в цепочки, а направление цепочек совпало с направ-

лением двойниковых границ фазы 122, что объясня-

ется пиннингом в областях механического напряже-

ния фазы 1144 над двойниковыми границами фазы

122. Наблюдаемое упорядочение вихрей над двойни-

ковыми границами можно рассматривать как один

из способов управления вихревой структурой, кото-

рый может найти техническое приложение, напри-

мер, при производстве сверхпроводящих лент для

катушек магнитов из железосодержащих сверхпро-

водников [26]. Влияние подложки представляет са-

мостоятельный интерес, поскольку для крупномас-

штабного применения высокотемпературных сверх-

проводников используются эпитаксиальные тонко-

пленочные структуры на монокристаллических под-

ложках [27].
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