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Однофазный наноразмерный порошок SrBaFeMoO6-δ был получен цитрат-гель 

методом. В результате оптимизации режимов ультразвуковой обработки порошков 
уменьшилось количество агломератов (~ 5 мкм) и увеличился объемный процент 
частиц со средними размерами 200 нм. Отработаны условия приготовления суспен-
зии для формирования пленок ферромолибдата стронция-бария на поликоровой под-
ложке методом центрифугирования. Установлено, что улучшенными структурными 
и микроструктурными характеристиками обладали пленки, полученные при скоро-
сти вращения подложки 4500 об/мин и дополнительно отожженные при 570 К в те-
чение 1 часа. 

Ключевые слова: двойные перовскиты; золь-гель синтез; ультразвуковое диспер-
гирование; центрифугирование. 
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Single-phase nanosized SrBaFeMoO6-δ powder has been obtained by the citrate-gel 

technique. As a result of optimizing the modes of ultrasonic treatment of powders, the 
number of agglomerates (~ 5 μm) decreased and the volume percentage of particles with an 
average size of 200 nm increased. The conditions for the preparation of a suspension for 
the formation of films of strontium-barium ferromolybdate on a polycore substrate by spin-
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coating method were worked out. It has been established that the films, obtained at a sub-
strate rotation speed of 4500 rpm and additionally annealed at 570 K for 1 hour, have got 
the improved structural and microstructural characteristics. 

Key words: double perovskites; sol-gel synthesis; ultrasonic dispersion; spin-coating. 
ВВЕДЕНИЕ 

Всё больший интерес исследователей связан с поиском различных оксидных сис-
тем, которые могут быть использованы в виде многофункциональных материалов, 
перспективных для применения в устройствах нового поколения для считывания и 
хранения информации, а также в сенсорах магнитного поля. В последние десятиле-
тия стремительно растет популярность тонкопленочных материалов, применение 
которых представляет эффективный путь решения проблемы миниатюризации и 
снижения материалоемкости устройств различного назначения [1, 2]. 

Твердые растворы SrBaFeMoO6-δ (SBFMO) с упорядоченной структурой двойного 
перовскита являются перспективными материалами для спинтронных устройств. 
Они обладают высокой химической стабильностью в восстановительной атмосфере, 
большими значениями температуры Кюри ТC ~ 380–420 К, высокой степенью спино-
вой поляризации электронов проводимости (~100%), а также низкими значениями 
управляющих магнитных полей (В<0,5 Тл) [3, 4]. При этом значения важных для ис-
пользования в микроэлектронике физических характеристик этих материалов, полу-
ченные разными авторами, довольно сильно отличаются, что, по-видимому, связано 
с особенностями методик получения образцов. 

Получение пленок SBFMO с контролируемыми магниторезистивными и магнит-
ными характеристиками сопряжено с рядом трудностей методического характера, 
определяемые условиями формирования пленки [5, 6]. Для достижения этих целей 
необходимо совершенствовать способы синтеза пленок SBFMO. Все большее вни-
мание исследователей привлекает получение пленок методом центрифугирования, 
ввиду простоты его исполнения [1, 7, 8]. Микроструктура и толщина пленок, полу-
ченных таким методом, зависят от состава, однородности и вязкости суспензии, по-
верхностного натяжения, состояния поверхности подложки, а также от параметров 
процесса – скорости вращения ротора центрифуги, температуры, влажности окру-
жающей среды и т.д. [1, 9, 10]. 

В связи с этим, для достижения микроструктурной и фазовой однородности плен-
ки, полученной на основе нанопорошка SBFMO с помощью метода центрифугирова-
ния, проводилась оптимизация режимов ее получения Данные исследования ускорят 
решение ряда проблем, возникающих при разработке магнитоуправляемых уст-
ройств для спинтроники, связанных с их стабильностью и надежностью. 

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ 
Для синтеза наноразмерного соединения SrBaFeMoO6-δ цитрат-гель методом, в 

качестве исходных реагентов, использовались Sr(NO3)2, Ba(NO3)2, Fe(NO3)3·9H2O, 
(NH4)6Mo7O24 и моногидрат лимонной кислоты C6H8O7·H2O марки “ОСЧ”. Для полу-
чения коллоидного золя производили смешивание водных растворов нитратов 
стронция Sr(NO3)2, бария Ba(NO3)2 и железа Fe(NO3)3·9H2O в мольном отношении: 
(Sr): (Ba): (Fe). Лимонная кислота была добавлена к раствору в мольном отношении: 
6.5 (лимонная кислота) :(Fe). После этого готовый водный раствор с (NH4)6Mo7O24 
был добавлен в общий раствор с нитратами стронция и железа в мольном отношении 
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(Мо):(Fe). Затем при постоянном перемешивании с помощью магнитной мешалки 
IKA C-MAG HS 7 добавлялся этилендиамин (ЭДА) до тех пор, пока значения pH 
раствора не становились равными 4. После этого производили упаривание вещества 
на магнитной мешалке при температуре 350 К. Полученное вещество помещалось в 
печь при температуре 370 К. Нагрев консистенции осуществлялся со скоростью 
0,4 град/мин до 470 К с последующей выдержкой при этой температуре в течение 
20 часов, а затем охлаждался в режиме выключенной термоустановки. Полученная 
твердая пена и отжигались на воздухе при Т = 770 К и pO2 = 0,21·105  Па в течение 
15 часов. Отжиги полученного порошка проводились в политермическом режиме 
при температурах 770–1480 K в потоке аргона и при различных скоростях нагрева 
(ν = 0,7 , 1,4 и 2,5 град/мин) с последующей закалкой при комнатной температуре. 

Полученные порошки и пленки, степень фазовых превращений (изменение фазо-
вого содержания в процессе синтеза), параметры кристаллической решетки, а также 
степень сверхструктурного упорядочения исследовались с использованием про-
граммного обеспечения PowderCell [9] методом Ритвельда на основании данных 
рентгеновской дифракции, полученных на установке ДРОН-3 в CuKα-излучении при 
комнатной температуре, со скоростью съемки 60°/ч. 

Микроструктура, морфология и элементный состав зерен отожженных порошков 
исследовались методом сканирующей электронной микроскопии (СЭМ) JEOL JSM-
7000F (FESEM). Распределение частиц по размерам было получено методом дина-
мического рассеяния света (ДРС) с использованием Zetasizer Nanoparticles analyzer 
(MalvernNano ZS90, UK). 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 
Для формирования пленки на поликоровой 

подложке методом центрифугирования цитрат-
гель был синтезирован однофазный наноразмер-
ный порошок SBFMO [10, 11]. Согласно данным 
ДРС было установлено, что средний размер час-
тиц полученного порошка составлял 300 нм. Од-
нако в порошке наблюдалась агломерация частиц 
размером вплоть до 5 мкм, на что указывают 
данные СЭМ (рис. 1). 

Поскольку в порошке SBFMO наблюдалась 
агломерация, то для получения высокодисперс-
ных частиц с одинаковым размером использова-
лось ультразвуковое диспергирование. В качест-
ве жидкой среды был выбран этиловый спирт в 

связи с тем, что он не вступал в химическое взаимодействие и в нем не было обна-
ружено химического разложения двойного перовскита. 

Для оптимизации процесса диспергирования порошка SBFMO, подверженного 
ультразвуковому воздействию, необходимо было изучить влияние времени и мощно-
сти излучения ультразвукового гомогенизатора на дисперсность исследуемых час-
тиц. В ходе исследований проводилось варьирование мощности ультразвукового 
воздействия от 1 % до 100 % номинальной мощности (ΡN) с шагом 25 % при частоте 
22 кГц и времени воздействия от 15 до 60 мин с шагом 15 мин на спиртовой раствор 
с одинаковой концентрацией порошка SBFMO. На основании проведенных экспери-

Рисунок 1. СЭМ изображение 
 микроструктуры порошка SBFMO,
 полученного цитрат-гель методом 
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ментов установлено, что постепенное увеличение мощности ультразвуковой обра-
ботки до P = 0,75PN приводит к увеличению дисперсности частиц SBFMO, умень-
шению количества агломератов (~ 5 мкм) и увеличению объемной доли частиц со 
средними размерами 200 нм. Эффективное диспергирование частиц происходит по 
всему объему при времени воздействия ультразвука до 45 минут. После обработки 
ультразвуком в течение 60 минут при мощности Р = 0,75PN размер частиц постепен-
но уменьшается от 200 нм и достигает средних значений 150 нм. 

Для приготовления суспензии для получения пленок ферромолибдата стронция-
бария методом центрифугирования использовался полимер – PVP (Polyvinylpyrroli-
done). В качестве растворителя для полимера рассматривались дистиллированная 
вода, хлороформ и этанол. Последний был выбран ввиду чувствительности SBFMO к 
воде и высокой токсичности хлороформа. Вязкость суспензии оптимизировалась 
экспериментально, путем изменения концентраций полимера, растворителя и по-
рошка. После полного растворения полимера суспензию подвергали ультразвуковой 
диспергации в течение 60 минут при мощности P = 0,75Pн. Далее, капля полученной 
суспензии наносилась в центр неподвижной подложки, а затем подложка начинала 
вращаться с высокой угловой скоростью, в результате чего под действием центро-
бежной силы капля растекалась по поверхности. Для предотвращения образования 
трещин использовалось многократное нанесение суспензии. Понимание закономер-
ностей эволюции микроструктуры поликристаллических пленок имеет большое зна-
чение для получения пленок с заданными свойствами. Формирование зернистой 
микроструктуры начинается уже при осаждении пленки и продолжается при ее тер-
мической обработке [1, 7, 8]. 

Для получения однородной по толщине пленки SBFMO оптимизировались усло-
вия процесса центрифугирования. Большое значение для микроструктуры пленки 
имеет скорость вращения подложки при нанесении суспензии. На малых скоростях 
центрифугирования слой полученной пленки неоднороден по толщине. Краевое 
утолщение занимает небольшую часть площади подложки. С увеличением скорости 
краевое утолщение уменьшается по ширине и смещается все ближе к периферии 
подложки. Слой становится более однородным по толщине, которая также уменьша-
ется. Для наносимой смеси имеется определенная критическая скорость, превыше-
ние которой не вызывает дальнейшего уменьшения толщины слоя. Этот момент со-
ответствует равновесию когезионных и центробежных сил [1, 7, 8]. С целью улучше-
ния микроструктурных характеристик пленок скорость вращения подложки повыша-
лась поэтапно. В работе рассматривались три случая: νвр = 2500 об/мин, 
νвр = 3500 об/мин, νвр = 4500 об/мин. 

При малых скоростях процесса центрифугирования слой полученной пленки не-
однороден по толщине. Микроструктура пленок, нанесенных при скорости вращения 
подложки 4500 об/мин, характеризуется повышенной однородностью по сравнению 
с пленками, нанесенными при 2500 и 3500 об/мин. По этой причине дальнейшие ис-
следования проводились на пленках, полученных при скорости вращения подложки 
4500 об/мин. 
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Для улучшения микрострукту-
ры полученная пленка подверга-
лась термообработке при 570 К в 
течение 1 часа. Согласно данным 
рентгеновской дифракции была 
получена однофазная пленка на 
основе наноразмерного порошка 
ферромолибдата стронция-бария 
(рис. 2). Микроструктура полу-
ченной пленки приведена на 
вставке рис. 2. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
Для формирования пленки на 

поликоровой подложке методом 
центрифугирования, цитрат-гель 
методом был синтезирован одно-
фазный наноразмерный порошок 
SBFMO. Были оптимизированы 

режимы ультразвуковой обработки порошков. После обработки ультразвуком в те-
чение 60 минут при мощности P = 0,75Pн размер частиц постепенно уменьшается от 
200 нм и достигает средних значений 150 нм. Были подобраны и рассчитаны концен-
трации исходных реагентов (наноразмерного порошка двойного перовскита, полиме-
ра и этилового спирта в качестве растворителя), а также отработаны условия приго-
товления суспензии для формирования пленок ферромолибдата стронция-бария на 
поликоровой подложке методом центрифугирования. Установлено, что улучшенны-
ми структурными и микроструктурными характеристиками обладали пленки, полу-
ченные при скорости вращения подложки νвр = 4500 об/мин и дополнительно ото-
жженные при 570 К в течение 1 часа. 

Работа выполнена при финансовой поддержке проекта БРФФИ № Ф21У-003. 
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подложки 4500 об/мин. Вставка: АСМ изображение 

полученной пленки 
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Рассмотрены способы получения и некоторые свойства экзо- и эндофуллеридов. 

Уникальность свойств и широкий спектр значений оптоэлектронных характеристик 
фуллеридов дают основания для их примениеия в оптических, электрических, эмис-
сионных устройствах нового типа. Сильно выраженная анизотропия свойств эндо-
фуллеридов обеспечивает им высокие сегнетоэлектрические свойства. 

Ключевые слова: фуллерены; фуллериды; экзофуллериды; эндофуллериды. 
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Methods for obtaining and some properties of exo- and endofullerides are considered. 

The uniqueness of properties and a wide range of optoelectronic characteristics of 
fullerides give grounds for their application in optical, electrical, emission devices of a new 
type. The strongly pronounced anisotropy of the properties of endofullerides provides them 
with high ferroelectric properties. 
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