
 实验部分 
1.1 仪器
岛津光电子能谱仪（Axis Supra）

1.2 分析条件 

激发源：单色 Al 靶（Al Kα，1486.6 eV ) 通能：全谱 160 eV，精细谱 40 eV

X 射线高压：15 kV 分析区域：slot 模式（700*300 μm）

停留时间（Dwell time）：300 ms 扫描速度：全谱 1 eV，窄谱 0.1 eV
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岛津 XPS 技术表征磁性材料
XPS-008

摘要：磁透镜是现代 X 射线光电子能谱仪（XPS）的关键部件，但在对磁性样品进行分析时，样品的磁性可
能会干扰光电子的运动轨迹。本文选用了两种不同性状的磁性材料，提出了在对磁性材料进行分析时的注意事
项，并对磁性材料表面的元素及化学态组成进行了分析。

关键词：磁性材料  XPS  化学态

世界市场规模超过 100 亿美元的磁性材料产业，
近 30 年来取得了十分迅速的发展。研究不断深入和
扩展，新概念、新原理和新系统不断出现，新材料
和新应用不断增多，传统材料的性能也在不断提高，
成为材料科学技术中非常活跃的一个领域。磁性材
料按照其磁化的难易程度，一般分为软磁材料及硬
磁材料。磁化后容易去掉磁性的物质叫软磁性材料，
不容易去磁的物质叫硬磁性材料。一般来讲软磁性
材料剩磁较小，硬磁性材料剩磁较大。60 年代中到
70 年代初的几年间，稀土、永磁合金、稀土超磁致
伸缩合金及非晶态软磁合金的相继问世，以其前所
未有的高技术性能和全新的结构体系，使磁性材料
的发展进人了一个新纪元。近 30 年来，磁学与磁性
材料发展所取得的伟大成就，表现在，能够基于理
论认识进行磁性材料的物性剪裁和结构设计，能够

巧妙地进行材料合成、微观结构控制，最终获得综合
性能优化的磁性材料，这样的成就在磁学与磁性材料
发展史上，具有划时代意义。

XPS 已成为材料物化表征领域的常见设备之一，
磁透镜、静电透镜都是现代 XPS 的关键部件，磁透
镜安置于样品台的下方，通过磁场作用改变光电子的
出射方向，使得出射电子都能进入检测器进行分析，
大幅提高 XPS 分析灵敏度；静电透镜安置于样品台
上方透镜组中，不改变光电子的出射方向，因此灵敏
度较低。在日常分析过程中，通常选择磁透镜模式，
但在分析磁性材料时，由于磁性材料会与磁透镜之间
发生相互作用，因此分析测试时需要谨慎。本文对两
种性状的磁性材料进行了分析，提出了在对磁性材料
进行分析时的注意事项，为测试工作者提供参考。 
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1.3 样品及处理
本次选用两个两种性状的磁性材料进行测试：粉状材料（镍基磁性粉末）、板状材料（镀锡磁性钢板）。

磁性粉末制样应该量少为宜，将少量粉末贴于双面胶带上，压实，剪至 5 mm×5 mm 大小，再直接贴于样品
条上即可，如图 1 所示。板状材料则应将其通过螺丝、铜片等机械夹具固定在样品条上进行制样，如图 2 所示，
同样样品不适宜过大，只要有合适区域大小（5 mm×5 mm）进行 XPS 分析即可。如果样品较大或者没有合
适的固定方法，则样品在磁透镜作用下有可能发生移动，为避免这种情况发生，可能需要通过静电透镜进行分析。

图 1 镍基磁性粉末制样状态图

 图 2 镀锡磁性钢板制样状态图

镍基磁性粉末

镀锡磁性钢板
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结果与讨论
图 3 是磁透镜模式下镍基磁性粉末的全谱图，图谱信噪比较好，对谱图进行峰位分析可知，材料表面主要

含有 Ni、O、C 元素，还含有少量 N、Ca、Na 等元素。为了进一步对各元素的化学态组成以及含量进行分析，
对各元素进行了精细谱扫描，精细谱如图 4 所示。从 Ni 元素的精细谱结果可知，Ni 元素主要由单质 Ni（Ni1，
852.01 eV）和 Ni2O3（Ni3，861.05 eV）组成，此外还含有少量二价 Ni 成分（Ni2，855.56 eV），可能以 NiO
或 Ni（OH）2 的形式存在。O 元素主要以 Ni 氧化物（O1，529.07 eV）、C-O（O2，531.18 eV）、C=O（O3，
532.37 eV）的化学态形式存在，其中 Ni 氧化物化学态的存在与对 Ni 元素谱峰的分析相一致，C-O、C=O 的
存在可能来自于材料对大气的吸附或者污染。C 元素主要由 C-C（C1，284.8 eV）、C-O（C2， 286.42 eV）、
C=O（C3，288.99 eV）等化学态组成，这与材料表面通常易于存在的污染碳的化学组成相一致 [1]，同时印证
了对 O 元素谱峰的分析结果。此外，材料表面还存在少量 Na、N、Ca 等元素，经过对各元素的分析表明，Na
元素主要以一价化合物（1071.3 eV）的形式存在，N 元素主要以金属氮化物（N1，397.38 eV）、C-NH2（N2，
399.55 eV）的化学态形式存在，Ca 元素主要以二价钙化合物（347.5 eV）的形式存在。表 1 是镍基磁性粉末
表面元素的相对含量结果。从表中可以看出，材料主要由 Ni2O3 与单质 Ni 组成，含量分别为 23.75 wt.% 与
21.89 wt.%，此外还含有一些二价镍化合物、污染碳以及一些 Na、N、Ca 等元素。

图 3 镍基磁性粉末的全谱图
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图 4 镍基磁性粉末的精细谱图

表 1 镍基磁性粉末表面元素的相对含量
Element wt.% Chemical state wt.%

Ni 53.1

Ni 1 21.89

Ni 2 7.46

Ni 3 23.75

O 23.85

O 1 2.50

O 2 16.06

O 3 5.29

C 19.97

C 1 14.41

C 2 1.98

C 3 3.58

Na 1.39 Na 1.39

N 0.76 N 0.76

Ca 0.93 Ca 0.93
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图 5 中蓝色曲线是磁透镜模式下镀锡磁性钢板的全谱图，材料表面主要含 Sn、Cr、C、O 等元素。如果样
品较大或者没有合适的固定方法，则可能需要通过静电透镜进行分析，岛津 X 射线高功率（最高达 600W）的
配置可以弥补静电透镜下灵敏度的不足。图 5 中红色曲线是静电透镜模式下镀锡磁性钢板的全谱图，从图中可
以看出，静电透镜下也可以得到信噪比较好的谱图。

图 5 镀锡磁性钢板的全谱图

图 6 是磁透镜模式下镀锡磁性钢板的精细谱图。从图中可以看出，Sn 元素主要以 SnO2（Sn1，485.95 
eV）和单质 Sn（Sn2，484.45 eV）两种化学态组成。Cr 元素主要由 Cr2O3（576.35 eV）化学态组成。表面存
在一些污染碳的组分，由 C-C（C1，284.8 eV）、C-O（C2，287.05 eV）和 C=O（C3，288.45 eV）化学态组成。
O 元素主要以金属氧化物（O1，530 eV）、C-O（O2，531.45 eV）和 C=O（O3，533.15 eV）化学态组成，金
属氧化物化学态表明表面存在 Sn、Cr 元素的氧化物，C-O 和 C=O 化学态则来自于表面污染或者对大气的吸附。

图 6 镀锡磁性钢板的精细谱图



结果与讨论
本文对两种性状的磁性材料（镍基磁性粉末与镀锡磁性钢板）进行了 XPS 表征，通过全谱与精细谱对材料

表面元素及化学态进行了分析，结果显示镍基磁性粉末主要由 Ni2O3、单质 Ni 组成，此外还存在少量 N、Na、
Ca 等元素以及一些碳污染。镀锡磁性钢板表面主要由 SnO2 与 Cr2O3 组成，此外还存在一些单质 Sn 与碳污染。
两种材料均在磁透镜模式下进行测试，得到了较高信噪比的谱图，这也证明岛津 XPS 在磁性材料表征方面的能
力，为测试工作者提供参考。
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表 2 是镀锡磁性钢板的表面元素相对定量结果，从表中可以看出，材料表面主要由 SnO2（Sn1）与 Cr2O3 组成，
含量分别为 29.69 wt.% 与 28.76 wt.%，，含有少量单质 Sn（Sn2），此外材料表面存在一些碳污染。

表 2 镀锡磁性钢板表面元素的相对含量
Element wt.% Chemical state wt.%

C 10.21

C1 7.34

C2 1.23

C3 1.64

O 25.78

O1 10.02

O2 14.49

O3 1.27

Sn 35.26
Sn1 29.69

Sn2 5.57

Cr 28.76 Cr 28.76


