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Аннотация. Изучены закономерности временного поведения основных параметров доменной 
структуры номинально чистого кристалла ТГС вблизи температуры фазового перехода 
321 К ≤ Т < 322 К. Показано, что суммарные размеры ламелеобразных доменов в кристалло-
графическом направлении [001] и  перпендикулярном ему, а  также полное число доменов 
экспоненциально уменьшаются со временем. Средние размеры доменов вдоль этих направле-
ний со временем изменяются по степенному закону <w>~tφ. Значения показателя j в зависи-
мости от температуры варьируются от 0.45 до 0.93, указывая на неконсервативность макро-
скопического параметра порядка, характеризующего доменную структуру кристалла ТГС 
в исследованном интервале температур. Получены временные зависимости средней скорости 
бокового (вдоль [001]) движения доменных границ. Характер этих зависимостей качественно 
меняется при удалении от температуры фазового перехода.

Ключевые слова: триглицинсульфат, доменная структура, атомно-силовая микроскопия, 
параметры доменов, временные зависимости.

ВВЕДЕНИЕ
Исследования процессов возникновения и по-

следующей эволюции доменной структуры сегне-
тоэлектриков актуальны, несмотря на длительную 
историю проблемы, разнообразие, как изученных 
материалов, так и применяемых эксперименталь-
ных методик и теоретических моделей. Доменная 
структура, возникающая при сегнетоэлектрическом 
фазовом переходе, длительное время остается не-
равновесной, эволюционируя со временем к мета-
стабильному состоянию. Влияние различных 
внешних и внутренних факторов, определяющих 
характер и  закономерности этой эволюции, не 
позволяет предсказывать в деталях и вид, и пове-
дение реальной доменной структуры, определяю-
щей большинство физических свойств сегнетоэлек-
триков [1]. Такая неопределенность сдерживает 
развитие доменной инженерии, целью которой 
является формирование заданных доменных кон-
фигураций, с которыми, в частности, связываются 
перспективы создания энергонезависимой сегне-
тоэлектрической памяти [2]. Изучение указанных 
эволюционных процессов целесообразно прово-
дить для сегнетоэлектриков с относительно про-

стой доменной структурой, но имеющих важное 
практическое значение в  силу особенности их 
физических свойств. К таким объектам, несмотря 
на  сложно сть  химиче ского  со ст ава   — ​
(NH2CH2COOH3) H2SO4 и  структуры, относится 
триглицинсульфат (ТГС) — ​один из лучших сегне-
тоэлектриков по своим пироэлектрическим свой-
ствам. ТГС претерпевает сегнетоэлектрический 
фазовый переход II рода из параэлектрической фазы 
P21/m в сегнетоэлектрическую P21 при ТС = 322 К 
с  возникновением спонтанной поляризации РS 
вдоль оси b (кристаллографическое направление 
[010]). Переход ТГС в сегнетоэлектрическую фазу 
сопровождается появлением 1800-ной доменной 
структуры, тип которой [3] зависит от условий 
роста кристалла, его термической истории, скоро-
сти перевода через точку Кюри TC, наличия струк-
турных дефектов, то есть, того набора факторов, 
которые определяют отклонение реальной домен-
ной структуры от ее идеальной равновесной кон-
фигурации киттелевского типа [4]. Доменная 
структура ТГС изучалась разными методами [5], 
однако расхождение экспериментальных данных 
с  теоретическим описанием реальной доменной 



КОНДЕНСИРОВАННЫЕ СРЕДЫ И МЕЖФАЗНЫЕ ГРАНИЦЫ, Том 18, № 4, 2016	 495

ВРЕМЕННЫЕ ЗАВИСИМОСТИ ПАРАМЕТРОВ ДОМЕННОЙ СТРУКТУРЫ КРИСТАЛЛА ТГС ВБЛИЗИ…

структуры требует дальнейшего проведения экс-
периментальных исследований с  привлечением 
современных высокоточных методик, к которым 
в первую очередь следует отнести атомную сило-
вую микроскопию (АСМ), позволяющую визуали-
зировать доменные структуры с высоким простран-
ственным разрешением. Использование методики 
АСМ [5—11] позволило уточнить закономерности 
формирования доменной структуры кристалла 
ТГС, установленные ранее с использованием ме-
тода нематических жидких кристаллов [12].

Особого внимания заслуживает изучение эво-
люции доменной структуры в температурной обла-
сти, непосредственно примыкающей к температуре 
фазового перехода, так как доменная структура, 
формирующаяся в окрестности ТС, в значительной 
мере определяет основные физические свойства 
сегнетоэлектрика также и вдали от этой области 
[13]. Анализ известных литературных источников 

показывает, что прямыми экспериментальными 
методами процессы эволюции доменной структуры 
кристалла ТГС в  непосредственной близости от 
точки фазового перехода не исследовались. Целью 
настоящей работы является исследование указан-
ных процессов методом атомной силовой микро-
скопии в режиме пьезоотклика в  температурном 
интервале вблизи ТС: 321 К ≤ Т < 322 К.

ОБЪЕКТ ИССЛЕДОВАНИЯ 
И МЕТОДИКИ

Номинально чистый кристалл ТГС массой 
1100 г (рис. 1а), выращенный в интервале темпе-
ратур 339.6—312.2 K из трижды перекристаллизо-
ванной соли, несколько лет хранился при комнат-
ной температуре в отсутствие каких-либо внешних 
воздействий, что должно было привести к снятию 
в  нем механических напряжений и  релаксации 
к равновесию системы ростовых дефектов [14].

		   
	 а)	 б)
Рис. 1. Внешний вид кристалла ТГС в плоскости, перпендикулярной оси b — ​а); габитус кристалла в плоскости, 
перпендикулярной оси с — ​б). Черными прямоугольниками выделены затравка и блок, из которого брались об-

разцы для исследования

Качество выращенного кристалла, существен-
ное для состояния его доменной структуры, оце-
нивалось по значениям диэлектрической прони-
цаемости в точке Кюри εmax, измеренным в пере-
менном электрическом поле с амплитудой 0.3 В на 
частоте 1000 Гц с помощью измерителя импеданса 
Wayne Kerr WK 4270. Образцы для измерений со 
средними размерами 5 × 5 × 1 мм, приготовленные 
раскалыванием по плоскости спайности [010] 
бруска, вырезанного из пирамиды роста (110) 
(рис. 1 б), длительно выдерживались в разомкнутом 
состоянии при комнатной температуре, а затем на 
них были в вакууме напылены серебряные элек-

троды. Значения εmax, измеренные в режиме охла-
ждения, достигали ~105, свидетельствуя о хорошем 
качестве кристалла и  малом количестве в  нем 
структурных дефектов. Наблюдения доменных 
картин на остальных образцах, не подвергавшихся 
каким-либо внешним воздействиям, проводились 
в  режиме пьезоэлектрического отклика АСМ на 
микроскопе Solver P47 Pro с использованием кан-
тилеверов NSG11/TiN. Образцы переводились че-
рез точку Кюри в параэлектрическую фазу и после 
30-минутной выдержки при Т = 333 К охлаждались 
со скоростью ~1 К∙мин–1 до Т =324 К. Далее ско-
рость охлаждения уменьшалась до значений 
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0.1÷0.2 К∙мин–1 для того, чтобы время стабилизации 
температуры наблюдения ТН с точностью ± 0.05 К 
было минимальным. Временной интервал от мо-
мента перехода через ТС до начала первого скани-
рования варьировался в зависимости от темпера-
туры ТН. Момент времени, соответствовавший 
прохождению ТС, принимался за начальный, и от 
него отсчитывались времена всех сканирований 
при температуре ТН. Доменная картина каждый раз 
записывалась для одной и той же области площа-
дью 50 × 50 мкм, хорошо представляющей тип 
доменной структуры всего исследуемого образца.

Полученные статические доменные картины 
использовались для расчета периметра доменных 
границ P, числа доменов N, а также средних размеров 
доменов <w> вдоль выделенных направлений на 
плоскости (010). Размер каждого домена wi опреде-
лялся как расстояние между его максимально уда-
ленными точками в  выбранных направлениях, 
а значение <w> определялось как отношение суммы 
размеров доменов в каждом направлении W=∑wi 
к полному числу N доменов, наблюдаемых на ска-
нируемой площади. Средняя скорость <υ> движения 
доменных стенок находилась из временных зависи-

мостей <w>(t), а также из отношения их перемеще-
ния к соответствующему промежутку времени. Для 
повышения достоверности результатов расчет <υ> 
проводился по статистическим выборкам для разных 
участков сканируемой поверхности.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ 
РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Величина диэлектрической проницаемости 
полидоменного сегнетоэлектрика, измеряемая 
в переменном электрическом поле, является сум-
мой индуцированной и доменной компонент εизм = 
= εинд(T) + εдом(T). Для триглицинсульфата величина 
εизм определяется преимущественно второй компо-
нентой [15, 16]. Поэтому значения ε(Т), измеренные 
при нагревании на образце, длительно выдержан-
ном в  сегнетоэлектрической фазе и  имеющем 
стабильную доменную структуру (кривая 1, рис. 2), 
существенно ниже значений ε(Т) этого же образца, 
«омоложенного» переводом в параэлектрическую 
фазу, у  которого при последующем охлаждении 
в полярную фазу возникает новая неравновесная 
доменная структура (рис. 2 а, кривая 2), дающая 
больший вклад в εизм.

		   
	 а)	 б)
Рис. 2. а) — ​температурные зависимости диэлектрической проницаемости исследованного кристалла ТГС, изме-
ренные при нагревании — ​1 и охлаждении — ​2; б) — ​временная зависимость диэлектрической проницаемости, 
измеренная после перехода в сегнетоэлектрическую фазу при температуре Тm = 321.7 K. Точки — ​эксперимент, 

сплошная линия — ​аппроксимация суммой двух экспонент

После перевода образца в  сегнетоэлектриче-
скую фазу величина ε при постоянной температуре 
Т < ТС с течением времени уменьшается, стремясь 
к значениям, имевшим место при этой температу-
ре до перевода образца в параэлектрическую фазу 
(рис. 2б). Это уменьшение, очевидно, вызвано ре-
лаксационным поведением «свежей» доменной 
структуры, которое является весьма долговремен-

ным процессом: в исследованном временном ин-
тервале (рис. 3) значения ε еще далеки от наблю-
даемых в режиме нагрева при этой температуре: 
ε ~ 3000. Зависимость, представленная на рис. 2б, 
хорошо описывается суммой экспонент: ε(t) = 
= A1exp(t/τ1) + A2exp(t/τ2), где τ1 = 7.9 ± 0.4 мин, τ2 = 
= 195.9 ± 4.9 мин.
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	 а)	 б)

Рис. 3. Временно́е изменение доменных картин на поверхности скола (010) кристалла ТГС при температурах: 
а) Tн = 321. 9 K; б) Tн = 321. 3 K. Размеры сканируемой области 50 × 50 мкм

Абсолютная величина компоненты εдом, связан-
ной с осцилляциями доменных границ в перемен-
ном электрическом поле (пристеночная переполя-
ризация), вероятно, зависит от общей длины 
и подвижности доменных стенок [4, 17]. Поэтому 
температурные и временные зависимости диэлек-
трической проницаемости можно сопоставить 
с соответствующими зависимостями этих параме-
тров доменной структуры, причем особый интерес 
представляет область температур близких к темпе-
ратуре фазового перехода, где спонтанная динами-
ка доменной структуры наиболее интенсивна.

На рис.  3 приведены фрагменты доменных 
картин исследованного кристалла ТГС. Такая по-
лосчатая (ламелеобразная) доменная структура 
характерна для состаренных кристаллов ТГС после 
их быстрого перевода из параэлектрической фазы 
в  сегнетоэлектрическую [3]. Этот тип доменной 
структуры более всего отвечает реальности и в ис-
следованиях и  при практической эксплуатации 
кристаллов ТГС, поскольку именно с состаренны-
ми образцами (рабочими элементами), подвергаю-
щимися более или менее резкому тепловому воз-
действию, чаще всего приходится иметь дело.

В триглицинсульфате сразу после перехода в сег-
нетоэлектрическую фазу зарождаются домены, 
размеры которых на начальной стадии должны соот-
ветствовать параметрам элементарной ячейки кри-
сталла в сегнетоэлектрической фазе: а = 9.416(5) Å, 
b = 12.626(6) Å, с = 5.735(4) Å [20]. Поэтому в на-
чальные моменты времени вблизи ТС наблюдается 
большое число очень мелких доменов эллиптиче-
ской формы (рис. 3 а), вытянутых вдоль направле-

ния [100] (ось a). Возможны и  другие причины 
измельчения доменной структуры, в том числе, не 
только вблизи ТС [4]: 1) присутствие в кристалле 
полярных дефектов, навязывающих ему опреде-
ленное распределение поляризации, 2) наличие 
градиента температуры в образце при его охлажде-
нии. Результаты диэлектрических измерений, 
свидетельствующих о структурном качестве иссле-
дуемого кристалла (рис. 2), показывают, что первая 
причина не является существенной. Вторая, кото-
рая практически всегда имеет место в реальном 
эксперименте, наряду со структурным фактором 
также ведет к образованию очень мелкой структу-
ры вблизи ТС в начальные моменты времени.

Все дальнейшие зависимости и оценки приве-
дены для доменов с выходом положительного за-
ряда спонтанной поляризации на сканируемую 
поверхность (светлые области на рис. 3).

На рис. 4. представлена связь между диэлектри-
ческой проницаемостью ε и полным периметром P 
доменных границ при температуре Т = ТС – ​0.3 К 
для разных моментов времени после прохождения 
фазового перехода. Укрупнение доменной структу-
ры, приводящее к уменьшению периметра домен-
ных границ, сопровождается и спадом значений ε, 
а  именно, составляющей εдом. Кроме того, связь 
ε — ​Р существенно нелинейная и усиливающаяся 
с течением времени.

При любой Т < ТС мелкая доменная структура 
с изрезанными доменными границами со временем 
трансформируется в крупную с относительно ров-
ными доменными стенками, что связано со стрем-
лением кристалла уменьшить избыточную поверх-
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ностную энергию большого числа доменных сте-
нок. Разрастание доменов в кристаллографических 
направлениях [001] и близком к [100] (рис. 4) со-
провождается интенсивным уменьшением в  раз-
мерах мелких доменов с их последующим исчез-
новением и слиянием соседних доменов.

Рис. 4. Зависимость низкочастотной диэлектрической 
проницаемости номинально чистого кристалла ТГС от 
полного периметра доменных границ при ΔТС = 0.3 K 

для разных моментов времени

Визуальное описание эволюции доменной 
структуры не позволяет определить преобладаю-
щее (из двух указанных) пространственное направ-

ление развития доменов. Временные зависимости 
средних по всему доменному ансамблю размеров 
доменов <w>(t) в направлениях [001] и [100] по-
зволяют получить более объективную картину 
пространственной эволюции доменной структуры. 
На рис. 5 представлены зависимости <w>(t) в на-
правлениях [001] и  [100] при разном удалении 
ΔТС = ТС – ​Т от точки Кюри.

Видно, что в рассматриваемом температурном 
интервале зависимости <w>(t) хорошо описыва-
ются степенной функцией <w>~tφ (0<j<1), причем 
вблизи ТС для направления [001] значение φ близко 
к 1 (рис. 5a, кривая 1).

При теоретическом анализе укрупнения доме-
нов (понимаемых в  широком смысле слова, как 
области с  разным направлением векторного или 
с разным знаком скалярного параметра порядка) 
в физических системах, претерпевающих макро-
скопическое упорядочение, были установлены 
следующие законы временного поведения <w>:

— <w> ~ t1/2 для системы с неконсервативным 
параметром порядка [18];

— <w> ~ t1/3 для системы с  консервативным 
параметром порядка [18];

— присутствие в системе центров закрепления 
доменных границ замедляет процесс ее упорядо-
чения, и в этом случае [19, 20] выполняется закон 
<w>~[ln{t/t0)}]4.

		   
	 а)	 б)

Рис. 5. Зависимости <w>(t): 
а) кристаллографическое направление [001], 1 — ​ΔТС = 0.1 К, 2 — ​ΔТС = 0.3 К, 3 — ​ΔТС = 1.0 К; b) кристаллографическое на-
правление [100], 1 — ΔТС = 0.1 К, 2 — ​ΔТС = 0.3 К, 3 — ​ΔТС = 0.7 К. Точки — ​эксперимент, линии — ​степенная аппроксимация

Известные из литературы данные по экспери-
ментальной проверке зависимости <w>(t) доста-
точно противоречивы, что связано как с особенно-
стями исследованных кристаллов ТГС, так 
и  с  условиями эксперимента. Длительное (до 

360 часов) наблюдение эволюции доменной струк-
туры ТГС при комнатной температуре (то  есть 
вдали от фазового перехода) [21] показало, что 
зависимость <w>[001](t) на разных временных ин-
тервалах демонстрирует все указанные выше зако-
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ны. При наблюдении эволюции доменной структу-
ры после очень медленного перевода кристалла 
ТГС в  сегнетоэлектрическую фазу в  интервале 
температур 0.3 ≤ ΔТС ≤ 3 K [22, 23] было получено 
значение j = 1. После быстрого охлаждения кри-
сталла в полярную фазу зависимость <w>[001](t) при 
температуре Т = ТС – ​2 К и при более низких ха-
рактеризуется значениями j ≤ 1/3 [9—12].

Значения j, полученные в  настоящей работе 
(рис. 5), свидетельствуют о том, что кристалл ТГС 
в температурной области 321 К ≤ Т < 322 К ведет 
себя как система с неконсервативным макроскопи-
ческим параметром порядка [24]. Это, вероятно, 
связано с тем, что при температурах близких к фа-
зовому переходу сегнетоэлектрический кристалл 
является открытой системой: вблизи ТС незначи-
тельные, неконтролируемые изменения внешних 
условий приводят к  существенным изменениям 
спонтанно-поляризованного состояния кристалла, 
а, следовательно, и его доменной структуры. Вме-
сте с тем, отчетливое уменьшение показателя j при 
удалении от точки Кюри указывает на стремление 
системы перейти в  состояние с  консервативным 
параметром порядка, которое по нашим оценкам 
должно наступить при удалении от точки Кюри 
ΔТС = 2—3 К.

Укрупнение доменов сопровождается экспо-
ненциальным уменьшением их числа N (рис.  6), 
а  также суммарных размеров W (рис.  7) как на 
визуализируемой в  эксперименте площади, так, 
вероятно, и на всей поверхности образца. Зависи-
мости N(t) вблизи ТС (кривые 1 и 2 на рис. 6) хоро-
шо укладываются на одну экспоненту с характер-
ным временем τ ~ 35—45 мин. При удалении от ТС 

(кривая 3, рис.  6) появляется сумма экспонент: 
N(t)  = A1exp(t/τ1) + A2exp(t/τ2), где τ1 = 5.2 мин, 
τ2 = 352.5 мин, что качественно хорошо совпадает 
с зависимостью ε(t) при этой температуре (рис. 2б).

Рис. 6. Временны́е зависимости полного числа доменов: 
1 — ​ΔТС = 0.1 К, 2 — ​ΔТС = 0.5 К; 3 — ​ΔТС = 1 К. Точки — ​экс-
перимент, линии — ​аппроксимация экспоненциальной функ-

цией

Определение суммарного размера W доменов 
для мелкой разветвленной доменной структуры, 
наблюдаемой непосредственно вблизи ТС в началь-
ные моменты времени, затруднено, особенно для 
направления [001], поэтому на рис. 7б представле-
на только одна кривая. При удалении от ТС на 1 К 
(рис. 7 а, кривая 3 и рис. 7б) зависимости W(t) для 
обоих направлений хорошо описываются суммой 
двух экспонент с временами релаксации: [100] – 
– τ1 = 8.6 мин, τ2 = 211.1 мин; [001] – ​τ1 = 1.5 мин, 
τ2 = 133.3 мин.

		   
	 а)	 б)

Рис. 7. Временны́е зависимости суммарного размера доменов:
а) в направлении [100], 1 — ​ΔТС = 0.1 К, 2 — ​ΔТС = 0.5 К, 3 — ​ΔТС = 1 К; б) в направлении [001], ΔТС = 1 К. Точки — ​эксперимент, 

линии — ​аппроксимация экспоненциальной функцией
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Во всех процитированных выше работах иссле-
довалась зависимость <w>(t) только для кристал-
лографического направления [001], а задача сопо-
ставления интенсивности развития доменов в двух 
выделенных направлениях не ставилась. Различие 
размеров элементарной ячейки ТГС в сегнетофазе 
по направлениям [001] и  [100], а  также соответ-
ствующих коэффициентов теплового расширения 
[25] может быть причиной разной скорости разви-
тия доменов по указанным направлениям. Однако, 
как было показано в [12], для линзовидных доменов 
(типичных для свежевыращенных кристаллов ТГС 
[26]) отношение <w[001]>/<w[100]> является постоян-
ной величиной (<w[001]>/<w[100]> ≈ 0.5). Для ламеле-
подобной доменной структуры, исследуемой 
в настоящей работе, это отношение ранее не опре-
делялось, а  как показали наши расчеты, оно не 
остается постоянным и со временем растет прак-
тически линейно в исследуемом интервале темпе-
ратур (рис. 8).

Рис. 8. Временны́е зависимости отношения <w>[001]/ <w>[100]:
1 — ​ΔТС = 0.1 К, 2 — ​ΔТС = 0.7 К, 3 — ​ΔТС = 1 К. Точки — ​экс-

перимент, линии — ​аппроксимация линейной функцией

Поведение [<w>[001]/<w>[100]](t) может указывать 
на более интенсивное увеличение <w>[001] по срав-
нению с  <w>[100], но из сопоставления рис.  5а 
и  рис.  5б следует, что, за исключением области 
непосредственно вблизи ТС, показатели j для рас-
сматриваемых направлений практически одинако-
вы, а,  следовательно, отношение <w>[001]/<w>[100] 
должно быть постоянным.

При переключении сегнетоэлектрика во вне-
шнем поле стадией, следующей за возникновением 
зародышей новых доменов, является их интенсив-
ное прорастание вдоль полярной оси, сменяющее-

ся боковым движением границ (в  нашем случае 
вдоль [001]) проросших доменов [27]. Такая же 
динамика присуща и доменам, возникающим при 
фазовом переходе. Как было сказано выше, домен-
ная структура, возникшая в ТГС при фазовом пе-
реходе, в начальные моменты времени, и особенно 
вблизи ТС, представляет собой совокупность мел-
ких доменов, вытянутых вдоль [100]. Они отлича-
ются разной степенью прорастания вдоль поляр-
ного направления [010], так как их движению 
сквозь толщу кристалла могут препятствовать 
различные структурные дефекты: точечные, дис-
локации, другие неоднородности в его объеме [17]. 
При взаимодействии с ними доменные стенки ра-
стущих доменов теряют свою кристаллографиче-
скую устойчивость, изгибаются, становятся на-
клонными, заряженными [4] и  создающими, 
вследствие этого, электрическое поле.

Можно рассматривать два типа доменов: 1) за-
стопоренных дефектами внутри кристалла; 2) про-
росших от одной поверхности образца до другой. 
Домены, которые не смогли полностью прорасти 
сквозь кристалл, уменьшаются в размерах вплоть 
до полного исчезновения. Их самопроизвольное 
укорачивание происходит под действием сил, ана-
логичных силам лапласовского давления p и на-
правленных к центру кривизны границы раздела 
двух сред, в  данном случае, двух доменов [28]. 
Роль p играет эквивалентное электрическое поле 
Eэкв= σ/2PSR, где σ — ​поверхностная энергия стен-
ки, R  — ​радиус ее кривизны, PS — ​спонтанная 
поляризация. Это поле создается искривленной, 
и потому заряженной доменной стенкой. При тем-
пературах, близких к  ТС, большие значения Еэкв 
обеспечиваются малой величиной PS. Поле Еэкв 
наиболее эффективно действует на участки домен-
ной стенки с большей кривизной, в результате чего 
домены сокращаются сильнее вдоль кристаллогра-
фического направления [100] и слабее вдоль [001]. 
По этой же причине исчезают выступы на искрив-
ленных доменных стенках в направлении [100], что 
приводит к их сглаживанию. Домены, которые не 
встречают дефектов-стопоров при своем продви-
жении вглубь кристалла, растут как вдоль [001], 
так и вдоль [100]. В результате: 1) в направлении 
[001] одни домены растут, другие сокращаются; 2) 
в направлении [100] одни домены растут (и неко-
торые из них выходят за пределы сканируемой 
области), а другие сокращаются, причем быстрее, 
чем вдоль [001]. Все это, по-видимому, и приводит 
к росту отношения средних величин <w>[001]/<w>[100] 
в отличие от линзовидных доменов [12].
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Ранее в работе [29] были обнаружены три ос-
новных вида временной зависимости скорости 
бокового движения доменных стенок: 1) скорость 
вначале постоянна, затем уменьшается; 2) скорость 
только уменьшается со временем; 3) скорость сна-
чала растет, а затем уменьшается.

На рис.  9 показаны зависимости < υ>[001](t), 
полученные по результатам наших измерений.

Видно, что в окрестности ТС скорость бокового 
движения стенок (рис. 9, кривая 1) не проявляет 
явной временной зависимости и ее величина со-
ставляет ~3·10–2  мкм·мин–1. Примерно такое же 
среднее значение скорости движения стенок 
(~4·10–2 мкм·мин–1) было получено и по результа-
там непосредственного расчета смещения стенки 
за единицу времени. «Постоянство» υ [001] вероятнее 
всего связано с тем, что в условиях высокой кон-
центрации доменов широкие вблизи ТС стенки, не 
«чувствуя» присутствия дефектов, проходят отно-
сительно небольшие расстояния к местам их рав-
новесного положения.

Рис. 9. Зависимость скорости смещения доменных сте-
нок в направлении [001]:

1 — ​ΔТС = 0.1 К; 2 — ​ΔТС = 0.3 К; 3 — ​ΔТС = 1.0 К

При понижении температуры скорость υ моно-
тонно уменьшается со временем (рис.  9, кри-
вые  2,  3). При удалении от ТС число доменов 
уменьшается (рис. 6), доменные стенки становятся 
более узкими, расстояние между ними увеличива-
ется, но взаимодействие с дефектами усиливается 
[4, 13, 30]. По этой причине их скорости в началь-
ные моменты времени заметно выше по сравнению 
со значениями υ вблизи ТС. С  течением времени 
скорость стенок, движущихся в окружении дефек-
тов, постепенно падает из-за тормозящего действия 
последних. Уменьшение скорости движения до-
менной стенки при понижении температуры не 

противоречит модельной зависимости υ ~ PS
–1

 [17]. 
Временная зависимость скорости υ (рис.  9, кри-
вые 2, 3) не подчиняется логарифмическому закону 
υ = υ0 – ​A lg t, установленному ранее из наблюдений 
доменных процессов в ТГС методом НЖК [31], но 
хорошо описывается экспоненциальной функцией 
υ = υо + a·exp(–t/τ). Значения времен релаксации τ 
изменяются от τ = 9.8±0.4 мин (при Т = 321.7 К) до 
значений τ = 12.8±0.5 мин (для Т = 321 К).

ВЫВОДЫ
Для номинально чистого кристалла ТГС вбли-

зи температуры фазового перехода (321 К ≤ Т < 
<  ТС  =  322  К) изучены особенности временного 
поведения параметров полосчатой доменной струк-
туры по данным ее визуализации методом атомной 
силовой микроскопии в режиме пьезоэлектриче-
ского отклика.

При укрупнении доменной структуры число 
доменов N и их суммарный размер W, рассчитан-
ный для кристаллографических направлений 
[100] и [001], экспоненциально уменьшаются со 
временем.

Суммарный периметр доменных границ Р не-
линейно связан с доменной составляющей εдом ве-
личины диэлектрической проницаемости. Умень-
шение первой величины ведет к  уменьшению 
второй.

В исследуемом температурном интервале сред-
ний размер доменов <w>=W/N, как количественная 
характеристика доменной структуры, меняется 
в указанных направлениях по степенному закону 
<w>~tφ с  показателем 0.45 ≤ j ≤ 0.93. Значения 
φ > 0.3 свидетельствуют о том, что при этих тем-
пературах кристалл ТГС проявляет свойства от-
крытой системы с неконсервативным параметром 
порядка и стремится к состоянию с консерватив-
ным параметром, которое по сделанным в работе 
оценкам должно наступить при удалении от точки 
Кюри на 2—3 К.

В отличие от линзовидных доменов для полос-
чатой (ламелеобразной) доменной структуры от-
ношение средних размеров доменов вдоль кристал-
лографических направлений [001] и  ~[100] не 
остается постоянным со временем.

Вблизи ТС широкие доменные стенки при сво-
ем перемещении в направлении [001] не испыты-
вают заметного тормозящего воздействия со сто-
роны дефектов, и их скорость остается практически 
постоянной. При понижении температуры характер 
бокового смещения стенок качественно меняется 
из-за уменьшения их толщины и более выражен-
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ного влияния дефектов. Тормозящее действие де-
фектов проявляется в экспоненциальном уменьше-
нии скорости движения стенок со временем.
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TIME DEPENDENCIES OF THE DOMAIN STRUCTURE 
PARAMETERS OF TGS CRYSTAL NEAR THE PHASE TRANSITION 

TEMPERATURE
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Abstract. The regularities of temporal behavior of the basic parameters of the domain structure of 
pure TGS crystal were studied near the phase transition temperature: 321 К ≤ Т < 322 К. It is shown 
that the total dimensions of the lamellar domains along and perpendicular to crystallographic direc-
tion [001], as well as a total number of domains decrease exponentially on time. The time depend-
encies of the average dimensions of domains along both directions obey to a power law: <w>~tφ. 
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ВРЕМЕННЫЕ ЗАВИСИМОСТИ ПАРАМЕТРОВ ДОМЕННОЙ СТРУКТУРЫ КРИСТАЛЛА ТГС ВБЛИЗИ…

The values of exponent φ vary from 0.45 to 0.93 depending on the temperature. They indicate to 
non-conservatism of the macroscopic order parameter, which describes the domain structure of TGS 
crystal in the studied temperature interval. The time dependencies of an average velocity of the lat-
eral (along [001] direction) movement of the domain walls were found. The nature of these depend-
encies qualitatively changes with distance from the phase transition temperature.

Keywords: triglycine sulphate, domain structure, atomic force microscopy, parameters of domains, 
time dependencies.
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