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Železo-oksidne magnetne prahove smo pripravili s termično obdelavo gelov, 
sintetiziranih po sol-gel postopku (ob dodatku dopantov bora ter cinka). Termična 
obdelava je potekala v 1 cm debeli plasti v cevni peči, pri temperaturi 370°C na zraku. 
Z metodo AES (Augerjeva elektronska spektroskopij) smo ugotavljali tip železovega 
oksida, ki pri termični obdelavi nastaja, porazdelitev dopantov ter nečistoč v končnem 
produktu. 

Ključne besede: maghemit, AES 

lron-oxide magnetic povvders vvere prepared by thermal treatment of gels obtained in 
sol-gel procedure. The gels in the form of 1 cm thick layers vvere annealed in a tube 
furnace at 370°C for 3 hours. The type of an iron oxide and impurities distribution in 
fmal product vvere determined using AES (Auger Electron Spectroscopy). 

Key vvords: magnetic, iron oxide, AES 

1. Uvod 

Med magnetnimi oksidi sta F e , 0 4 in še posebej y -Fe ,0 , med 
nedvomno najboj raziskovanimi in raziskanimi materiali. 
Reakcije, po katerih je mogoče pripraviti y -Fe ,0 , različnih ob-
lik, so si v osnovi med seboj precej podobne. Največ podatkov v 
literaturi najdemo / a sintezne postopke za pripravo materialov za 
magnetne zapise1". 

Med direktne možne načine priprave yFe , 0 sodi tudi sol-gel 
postopek v organski matrici '1. Proces priprave se deli na sintezo 
gela v sistemu et i lengl ikol-Fe(NO,) ; .9H : 0 in dopant ter na nje-
govo termično obdelavo, v kateri pod kontroliranimi pogoji 
odstranimo organsko polimerno matrico. Pri procesu termične 
obdelave v debeli plasti nezadosten stik kisika z vzorcem ter 
višje temperature razkroja vodijo do redukcije železa(III)"'. 
S klasičnimi načini kemijske analize vsebnosti železa(ll) nismo 
mogli določiti, saj so vzorci topni le v oksidativnem mediju 
(mešanica HNO ; ter H , 0 , ) . Kot alternativno metodo smo upora-
bili metodo AES. Ugotavljali smo vrsto železovega oksida, 
prisotnost dopanta in nečistoč (C in N) ter njihovo porazdelitev 
v odvisnosti od globine. 

2. Eksperimentalno delo 

Gele smo pripravili v sistemu železov III nitrat nanohidrat-
etilenglikol v zaščitni atmosferi argona pri temperaturi 80°C. 
V osnovno zmes smo dodali tudi dopanta, v enem primeru bor 
ter v drugem cink. Termična obdelava gelov je potekala na zraku 
(debelina plasti 1 cm): 
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Bl(20at<7fB) -> ure 370°C 
B2(20at%B) —> 1 ura 200°C u r 4 0 0 c C 
Nl(nedopiran)—»3 ure 370 C 
Znl(5at.%Zn)—»3 ure 370 C 

Augerjevo profilno analizo vzorcev smo opravili v spek-
trometru Augerjevih elektronov firme Physical Electronics 
Industries. SAM MODEL 545A. Parametri analize so bili 
naslednji: Energija statičnega curka primarnih elektronov je bila 
3keV, tok elektronov 0.5 pA, premer curka 40 pm. Vzorec smo 
jedkali na površini 5mm x 5mm z dvema curkoma ionov argona, 
energija curka je bila 1 keV, vpadni kot 47 kotnih stopnij. Hitrost 
jedkanja Ni/Cr standarda je bila okoli 3 nm/min. 

3. Diskusija 

Pri termični obdelavi gelov v debeli plasti (1 cm) nastanejo 
skupki nepravilnih oblik in različnih velikosti, kot jih pri 2()00x 
povečavi prikazuje elektronsko mikroskopska slika (si. 1). 
Oksidacija organske matrice in nastanek y F e : 0 , sta pri nižjih 
temperaturah ovirana zaradi izhajanja hlapnejših komponent, 
predvsem vode in zaradi geometri je vzorca. Računano iz raz-
merij atomskih procentov železa in kisika dobljenih na podlagi 
rezultatov AES analize površine vzorcev predvidevamo, da 
površino z 20at.'/, bora dopiranega vzorca BI (SI. 2b) sestavlja 
YFe20, pri nedopiranem (NI ) in dopiranem s 5at.% cinka (Znl) 
pa je bolj verjetna oblika Fe ,0 4 . Z globino delež kisika pri vseh 
obravnavanih vzorcih rahlo pada medtem ko vsebnost železa 
narašča. Na površini je bolj verjetna oblika železovega oksida 
Fe : 0 ; in F e : O v S prodiranjem v globino se razmerje med 
kisikom in železom približuje razmerju 1:1 kar ustreza obliki 
FeO. 



Slika 1: Elektronsko mikroskopska slika površine vzorca (NI ) 
po 3 urnem gretju pri 370°C na zraku; povečava 2000x 

Figure 1: S E.M. micrograph of the (N1) sample surface after thermal 
treatment at 37(1 C in the air 

Na površini zrn se kot nečis toča pojavl ja še oglj ik. Profilni 
diagrami kaže jo (SI. 2 B2), da je ogljik v vseh primerih razen 
pri vzorcu B2 prisoten le kol površ insko onesnaženje . Na 
površini vzorca B2 smo določili 30at.Vr oglj ika, do globine 
30 nm se n jegova koncent rac i ja zniža na 1.3at.%. Ods topan je 
v vsebnosti in porazdelitvi ogl i j ika pri vzorcu B2 nastane ver-
jetno zaradi dvos topenjske termične obdelave pri 200 in nato 
pri 400°C. Ta način zagotavl ja pos topen razkroj pol imerne 
matrice, v končnem produktu pa ostane več organskih neči-
stoč, ker se te pri nižji temperaturi s tabi l izirajo in bi bila za 
nj ihovo odstranitev potrebna temperatura , višja od tempera-
ture prehoda iz y v a obl iko F e , 0 , (450°C). 

Pri nedopi ranem vzorcu smo kot nečis točo zasledili dušik, 
ki se pojavi pribl ižno v globini 7 nm, medtem ko ga pri dopi-
ranih vzorcih n ismo zaznali . N jegova koncentraci ja se z glo-
bino poveču je od 1.0 do 2.3 at .%, ko se ustali na tej vrednosti . 
Prisotnost dušika v produktu kaže na nepopolno izgorevanje 
matrice, ki poleg organskih snovi vsebuje tudi ostanke 
nitratov. 

Vsebnost bora je na površini vzorca BI okoli 14at.%. V 
globini pa pada in doseže vrednost okoli 4.5at .% pri kateri se 
ustali. Pri vzorcu B2 je vsebnost bora na površini 7.3at.% v 
globini pa okoli 6.1at .%. Daljši časi termične obdelave 
(vzorec B2) povzroča jo odhlapevanje hlapnejš ih borovih spo-
jin in s tem niž jo vsebnost bora v končnem produktu, kar je 
potrdila tudi kemijska analiza. 

Pri vzorcu Z n l je vsebnost dopanta cinka na površini le 
okrog 1 at.% in ne pr ičakovanih 5at .%, kot smo določili s 
kemijsko analizo. V globini vsebnost c inka naraste in potem 
nekoliko niha od 5.5 do 3.1 at.9r. Niha joča vsebnost cinka 
potr juje jo domnevo , da j e ta za razliko od bora neenakomer-
no porazdel jen po produktu. Razl ika v porazdeli tvi bora ter 
cinka je ver je tno povezana z razliko v načinu vgra jevan ja 
dopantov v strukturo vzorca14 '51. 
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4. Sklep 

Ugotovi l i smo , da pri t e rmičn i obde lav i gclov nas t a j a jo 
nestehiometr i jski že lezooks idn i magne tn i produkt i , kater ih 
sestava j e odv i sna od g lobine . Z g lob ino se r a zmer j e m e d 
kisikom in že lezom pr ib l ižu je vrednos t i 1:1. kar us t reza 
FeO. To pomen i , d a j e m a g n e t n o nas i čen je n iž je od pr ičako-
vanega ne le zaradi o rgansk ih neč is toč in v lage ampak tudi 

Slika 2: AES profilne analize vzorcev a) N I, b) BI , c) B2, d) Znl 
Figure 2: AES depth profile of samples a) N1, b) B1, c) B2. d) Znl 

zaradi pr isotnost i n e m a g n e t n e g a FeO. Za d o s e g a n j e več je 
homogenos t i p roduk tov j e po t r ebno t e rmično obde lavo iz-
vajat i v tanjš ih plas teh. Na vzorcu B2 smo ugotovil i 
n a j v e č j o koncen t r ac i j o ogl j ika , pri ostal ih pa le kot površ in-



sko nečis točo. Dušik se po jav l ja le v not ranjos t i nedop i -
ranega vzorca . Koncen t rac i j a ter porazdel i tev dopan tov j e 
odv isna od vrste in nač ina vg ra j evan j a dopan ta v s t ruk turo 
k o n č n e g a produkta. A E S prof i lna analiza hrapavih površin 
sol-gel vzorcev lahko vpliva na natančnost analiznih rezulta-
tov, zato te ocen ju j emo kot poprečno sestavo vzorcev v odvis-
nosti od globine ionskega j edkan ja preiskovanih tankih 
površinskih plasti. 
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