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Z metodami vrstične elektronske mikroskopije (SEM) in energijske in valovne disperzijske 
elektronske mikroanaiize (EDXS, WDXS) smo analizirali defekte v magnetih kvalitete 
ALNICO 1500, ki jih proizvaja tovarna Magneti. SEM posnetki mikrostruktur kažejo na 
prisotnost faz, ki se razlikujejo od matrice. Sestavo matrice smo določili z EDX 
kvantitativno analizo. Defekte smo kvalitativno analizirali z WDX analizo in ugotovili 
prisotnost lahkih elementov: C, N, O, ki se nahajajo v vključkih v/ obliki nitridov, karbidov 
ali oksidov. Na osnovi posnetkov, ki so narejeni s karakterističnimi rentgenskimi žarki 
analiziranih elementov (mapping), smo ugotovili, da so površinski defekti večinoma 
oksidi titana, lahko tudi nitridi. Defekti v notranjosti matrice ALNICO so identificirani kot 
titan-karbidni ali pa karbidno-nitridni vključki. Analiza z elektronskim mikroanalizatorjem 
omogoča kvalitativno identifikacijo defektov, predvidevanje njihovega izvora, ter 
reševanje problema nastanka defektov v proizvodnem procesu. Analiza je bistveno 
pripomogla k razumevanju in definiranju razlogov za slabše magnetne lastnosti vzorcev, 
kot posledice napak v posameznih tehnoloških fazah v proizvodnji. 

Ključne besede: ALNICO, elektronska mikroanaliza 

Defects in ALNICO magnets, produced in Magneti factory, were analyzed by scanning 
electron microscopy (SEM), energy dispersive (EDX) and vvavelength dispersive (WDX) 
electron probe microanalysis. SEM micrographs of the samples showed the presence of 
phases (inciusions, surface defects) which differ from the matrix. Matrix composition was 
determined by quantitative EDX analysis. Defects were analyzed qualitatively by WDX 
analysls confirming the presence of light elements: C, N, O; mostly in the form of 
nitrides, carbides or oxides. On the basis of characteristic X-ray micrographs of the 
elements analyzed (X-ray mapping), surface defects were identified as titanium oxides 
and/or titanium nitrides. Defects inside the ALNICO matrix were mostly titanium carbides 
and titanium carbo-nitrides. Electron probe microanalysis allows qualitative identification 
of the defects, prediction and determination of their origin and consequently the 
elimination of defects with the improvements in the production process. Analysis was 
very useful for better understanding of bad magnetic properties of the samples resulting 
from the faults in the particular technological steps of production process. 
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1 U v o d 

Slabe magne tne lastnosti posameznih serij ali kosov mag-
netov v p r o i z v o d n j i pogos to zah teva jo hi t ro ana l izo vzroka 
p o s l a b š a n j a ter p r e d l o g e za o d p r a v l j a n j e m o ž n i h napak v 
t ehno loškem procesu . V pr imeru magne tov A L N I C O so de-
fekti, ki nas tane jo v mater ialu-matr ici in tudi na površini mag-
neta, lahko krit ični za n j ihove lastnosti . Metode vrstične elek-
tronske mikroskopi je (SEM) ter energi j ske in valovne disper-
zijske spekt roskopi je rentgenskih žarkov (EDXS, W D X S ) smo 
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uporab i l i kot super io rne za h i t ro , uč inkov i to in na t ančno 
d o l o č a n j e m o r f o l o g i j e in ses tave defektov . Ana l i za ses tave 
o m o g o č a , po leg iden t i f ikac i j e tež j ih e lementov (Z>10) , tudi 
ident i f ikaci jo lahkih elementov, kot so oglj ik, dušik in kisik z 
valovno spektroskopi jo . Študij defektov, ki smo ga opravili na 
komerc ia lnem vzorcu A L N I C O 1500, j e pokazal pr imernos t 
m e t o d e in p r ak t i čno u p o r a b n o s t rezu l ta tov pri de f in i r an ju 
razlogov za s labše magnetne lastnosti . 

2 Eksper imenta ln i del 

Mikroskopi jo in anal izo vzorcev smo izvajali na elektron-
skem mikroanal iza tor ju J E O L J X A 840A, ki j e opreml jen z 
anal izator jem E D X ter dvemi spektrometr i W D X . Anal ize smo 
kontrolirali in obdelali na s is temu za rentgensko mikroanal izo 



N O R A N Tracor Series II. Prerezani vzorci magnetov so bili 
m e t a l o g r a f s k o pol i rani in pr ipravl jeni za mikroanal izo . Pos-
ne tke m i k r o s t r u k t u r s m o naredi l i s s e k u n d a r n i m i in/ali od-
bitimi elektroni . Pogoj i za kvali tat ivno in kvanti tat ivno analizo 
E D X (brez s tandardov) so bili naslednji : napetost 15 kV, tok 
0,6 nA, kot 38,5°, čas 120 s. Nare jena j e bila točkovna analiza 
v posameznih točkah na matrici vzorca in na defekt ih . Kvanti-
tat ivna anal iza ses tave mat r ice j e bila na re jena z matr ičnim 
korekci j sk im p r o g r a m o m PROZA 1 . Anal iza W D X in identifi-
kaci ja lahkih e lementov zahteva bolj kompl ic i rano in na tančno 
opt imizaci jo pogojev 2 . Za d i f r akc i jo rentgenskih žarkov smo 
uporabi l i kristal Pb-stearat 3 , ki pokriva področ je K a valovnih 
dolžin za e lemente B, C, N in O. Nastavitve proporc ionalnega 
števca žarkov X s pl inskim pre tokom smo določili kot diferen-
cialne, s širino okna 4 ,5 V. S tem smo eliminirali vpliv uklonov 
višjega reda (n=2,3 ,4) eksi taci j težjih e lementov L a , ki lahko 
interfer i ra jo z žarki lahkih e lementov K a 4 . 

Pogoji ana l ize W D X za kisik, dušik in ogl j ik so bili: 10 kV, 
200-300 nA, čas štet ja na anal iz i ranem področ ju 300 s. Kon-
t a m i n a c i j o p o v r š i n e vzo rcev s m o min imiz i ra l i z upo rabo 
obroča, h la jenega s t ekoč im duš ikom, ki j e bil mont i ran neka j 
mil imetrov nad vzorcem. 

3 Rezultat i in d i skus i ja 

Karakter is t ičen spekter E D X matrice A L N I C O 1500 j e pri-
kazan na sliki 1. Spekter j e posnet v o b m o č j u energi j od 0 do 
10 keV. 

Rezu l t a t i kvan t i t a t i vne anal ize mat r ice v petih raz l ičnih 
točkah so pr ikazani v tabeli 1. Konsis tentnost in ponovl j ivost 
rezul ta tov, z r e l a t ivno n a p a k o ana l ize med 1% in 5% na 
izračunano koncent rac i jo , kaže v tem pr imeru na pr imernost 5 

uporabe analize E D X brez s tandardov. 
Nekatere de fek te v notranjos t i vzorca smo identificirali z 

analizo E D X , kot Mo-Ti in AI2O3. Pr imer j e pr ikazan na sliki 
2. Spektri E D X so posneti v območju energi j od 0 do 5 keV. 
P o j a v teh d e f e k t o v j e l ahko pos led ica pr iprave surovin v 
zače tn i faz i p r o i z v o d n j e m a g n e t o v in/ali nepravi lnos t i pri 
p rocesu s in t r an ja . M o , ki j e l ahko pr iso ten kot neč i s toča v 
izhodni surovini Fe, reagira s Ti v Mo-Ti. V tem primeru ne 
gre za t rdno raztopino. 

Slika 2: SEM posnetek in kvalitativna identifikacija EDX vključkov 
Mo-Ti in AI2O3 v matrici 

Figure 2: SEM micrograph and EDX qualitative Identification of 
Mo-Ti and A h 0 3 inclusions 

Tabela 1: Rezultati kvantitativne analize EDX: sestava matrice 

ALNICO 

Table 1: Results of EDX quantitative analysis: composition of 

ALNICO matrix 

T o č k a Al Fe Co Ni Cu Ti Nb 
(mas.%) (mas.%) (mas.%) (mas.%) (mas.%) (mas.%) (mas.%) 

1 8.1 
2 8,1 
3 7,8 
4 7,7 
5 8,3 

Povp. 8 .0+0.2 

33 ,0 35,1 
33 ,2 35,9 
33 ,4 34,9 
32,9 35,6 
32 ,0 36,3 

'2,9±0.5 35.6+0,5 

14,9 1,9 
14,5 1.4 
15.7 2 ,0 
15,0 2 ,2 
15.8 1,5 

15,2±0,5 1,8±0.3 

5,9 1,1 
5,9 0 .9 
5,2 1,1 
5 ,6 1,0 
5 ,0 1,1 

5 .5±0 ,4 1,0+0,1 

Slika 1: Kvalitativna analiza EDX: matrica ALNICO, sestavljena iz 
Al, Ni, Co, Fe, Ti, Cu in Nb 

Figure 1: EDX qualitative analysis: ALNICO matrix consisted of Al, 
Ni, Co, Fe, Ti, Cu and Nb 

Slika 3: Posnetek SEM področja defekta pri površini vzorca; 
A,B-defekti, M-matrica 

Figure 3: SEM micrograph of the defect area near the sample 
surface; A,B-defects, M-matrix 



Slika 4: Detajl A: (1) Posnetek SEM, (2) slika porazdelitve titana. 
(3) slika porazdelitve kisika 

Figure 4: Detail A: (1) SEM micrograph, (2) X-ray dot map of Ti, 
(3) X-ray dot map of O 

Na sliki 3 j e pr ikazan posnetek SEM površ inskega defekta 
in del področ ja v notranjost i magneta . O p a z i m o področja A in 
B, ki se raz l ikuje ta od matr ice M. Posnetki deta j lov s področi j 
A in B. narejeni pri večjih povečavah, ter posnetki , narejeni s 
karakter is t ičnimi rentgenskimi žarki, detektirani z W D X (map-
ping), so pr ikazani na s l ikah 4 in 5. V področju A (slika 4) 
ugo tav l j amo prisotnost t i tana in kisika v defektu , kar dokazuje 
t i tan-oksidno plast na površini magneta . Prav tako je titan po-
razdel jen v š i ršem območ ju in v notranjost i vzorca, kar j e že 
označeno kot področ je B (slika 5). V tem delu smo z analizo 
W D X ugotovili pr isotnost titana, ogl j ika in dušika, ne pa tudi 
kisika. Na osnovi slik porazdel i tve Ti, C in N lahko kvalita-
tivno iden t i f i c i ramo defek t B kot t i tan-karbidno ali pa titan-
karbo-ni t r idno spoj ino. S slike 3 lahko ugotov imo, da so de-

Slika 5: Detajl B: (1) Posnetek SEM, (2) porazdelitev titana, (3) 
porazdelitev ogljika, (4) porazdelitev dušika 

Figure 5: Detail B: (1) SEM micrograph, (2) X-ray dot map of Ti, 
(3) X-ray dot map of C, (4) X-ray dot map of N 

fekti , označeni kot B, porazdel jeni ne samo na površini , ampak 
tudi v notranjost i vzorca. 

Ti defekti , ki nas tanejo kot posledica nepravi lnost i v proiz-
vodnem procesu, močno pos labša jo magne tne lastnosti sintra-
nih magnetov kvalitete A L N I C O 1500. 

4 Sklepi 

Osnovni namen dela je bil pokazat i možnos t uporabe elek-
t ronske m i k r o a n a l i z e kot ana l i t ske me tode , s ka te ro l ahko 
re t rospekt ivno ugo tav l j amo napake v t ehno loškem pos topku , 
če ta ni bil voden po predpisih. 

Z e l ek t ronsko m i k r o s k o p i j o ( S E M ) in e l ek t ronsko mik-
roana l i zo ( E D X S , W D X S ) s m o določi l i ses tavo d e f e k t o v v 
magnet ih A L N I C O slabše magne tne kvalitete. Ugotovi l i smo 
prisotnost t i tan-oksidne plasti na površini magne tov ter titan-
karbidne in t i tan-karbo-ni t r idne faze v matrici A L N I C O . Druge 
sekundarne faze smo identificirali kot vk l jučke AI2O3 in M o -
Ti, ki so nak l jučno porazde l j en i v no t ran jos t i matr ice . 
Sklepamo, da so defekt i posledica napak v posamezn ih fazah 
t ehno loškega p rocesa v p r o i z v o d n j i m a g n e t o v : pr iprava in 
č i s toča surovin , p roces s in t ran ja , a t m o s f e r a , p r e d v s e m v 
procesu sintranja, lahko tudi v procesu homogenizac i j e in obeh 
termičnih obdelavah. V konkre tnem primeru, ki ga nava jamo, 
je bil razlog za nas tanek vkl jučkov karbidnih oz i roma karboni -
tridnih spojin in AI2O3 v nekontrol i rani a tmosfer i med sintran-
j e m in za nas t anek v k l j u č k o v Mo-T i neč i s toče v i zhodni 
surovini , ki ni bila kontrol i rana po predpisih. 

Anal iza j e bis tveno pr ipomogla k reševanju p rob lema nas-
tanka defektov in def in i ranju razlogov za s labše magne tne last-
nosti nekater ih posamezn ih magne tov ali tudi celotne proiz-
vodne serije. 
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