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W pracy przedstawiono wyniki bada� struktury i własno�ci magnetycznych 
nanokrystalicznych proszków stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 oraz kompozytów powstałych 
w wyniku ich poł�czenia z polietylenem (PEHD) - 5% masowo. Kompozyty otrzymano 
w procesie prasowania jednostronnego jednoosiowego w temperaturze 170oC pod ci�nieniem 
200 MPa. 

1. WPROWADZENIE 

Proces nanokrystalizacji materiałów metalowych mo�e by� realizowany w ró�ny sposób. 
Najcz��ciej znajduje zastosowanie nanokrystalizacja termiczna struktury amorficznej lub 
proces mielenia materiału amorficznego [1, 2]. Podstawow� wad� nanokrystalizacji 
termicznej s� ograniczenia dotycz�ce postaci geometrycznej wyrobów (ta�ma o grubo�ci 
nieprzekraczaj�cej 0,05 mm), która znacznie zaw��a zakres ich stosowania. W celu 
zwi�kszenia mo�liwo�ci aplikacyjnych nanomateriałów otrzymanych t� metod� z ta�m 
wytwarza si� proszki, które nast�pnie słu�� jako komponent kompozytów, w których 
�rodkiem wi���cym s� polimery chemo lub termoutwardzalne [3 - 5]. 

Celem niniejszej pracy jest poł�czenie procesu nanokrystalizacji termicznej i mechanicznej 
szkła metalicznego Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9, a nast�pnie zbadanie struktury i własno�ci 
uzyskanych w ten sposób proszków oraz kompozytów powstałych w wyniku ich poł�czenia z 
polietylenem (PEHD). 

2. PRZEBIEG BADA� 

 Do bada� wykorzystano amorficzne ta�my szkła metalicznego Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 
grubo�ci 0,04 mm i szeroko�ci 7 mm w stanie „as quenched”. Ta�my obrobiono cieplnie 
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poprzez wygrzewanie w temperaturze 550oC przez 1h w atmosferze argonu. Produktami 
obróbki cieplnej amorficznych ta�m szkła metalicznego Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 s� fazy: 
krystaliczna αFe(Si) i amorficzna mi�dzyziarnowa - utworzone w wyniku krystalizacji 
pierwotnej [6]. 

Proszki z nanokrystalicznego stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 wytworzono poprzez mielenie, 
wst�pnie pokruszonych ta�m, w młynku typu “shaker” 8000 SPEX CertiPrep Mixer/Mill 
przez 15 minut, 1 godzin� oraz 5 godzin w powietrzu.  

Na podstawie bada� rentgenowskich, w celu obliczenia wielko�ci krystalitów ta�m 
i wytworzonych z nich proszków, zastosowano zale�no�� Scherrera [7], opart� na pomiarze 
szeroko�ci linii dyfrakcyjnej: 
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gdzie: 

d – �rednica cz�stki krystalicznej [nm], 

B –
poszerzenie linii dyfrakcyjnej mierzone w połowie jej 
maksymalnego nat��enia [rad], 

λ – długo�� fali u�ytego promieniowania rentgenowskiego [nm], 

θB – k�t ugi�cia wi�zki promieniowania odpowiadaj�cy maksimum 
braggowskiemu [o]. 

 
 Przygotowane proszki wykorzystano do wykonania kompozytu. Jako �rodek wi���cy 
posłu�ył proszek polietylenu niskoci�nieniowego o du�ej g�sto�ci – PEHD o udziale 5% 
masowo. Komponenty zostały wymieszane w młynku typu “shaker” 8000 SPEX CertiPrep 
Mixer/Mill. Czas mieszania wynosił 20 minut. Kompozyty prasowano jednostronnie 
jednoosiowo w temperaturze 170oC pod ci�nieniem 200 MPa przez 15 minut w powietrzu. 
W wyniku prasowania otrzymano próbki o �rednicy d = 25 mm i wysoko�ci h = 3 mm, 
obliczono tak�e ich g�sto��. Badania własno�ci magnetycznych nanokrystalicznych proszków 
oraz kompozytów przeprowadzono na rdzeniach o �rednicy zewn�trznej 25 mm 
i wewn�trznej 20 mm na urz�dzeniu FERROMETR-1, które składa si� z komputera PC, 
wyposa�onego w kart� aktywizacji danych PC-Lab, firmy Advantech (PCL – 812 PG) oraz 
programu komputerowego umo�liwiaj�cego jego obsług�.  
 Do bada� proszków wykorzystano mikroskop skaningowy DSM 940 firmy OPTON 
stosuj�c powi�kszenie 3000x. Badania struktury nietrawionych zgładów przekrojów 
prostopadłych do kierunku prasowania kompozytów wykonano na mikroskopie �wietlnym 
LEICA MEF4A stosuj�c powi�kszenie 200x.  

3. WYNIKI BADA� I ICH OMÓWIENIE 

Wyniki oblicze� wielko�ci krystalitów dla obrobionej cieplnie ta�my i wytworzonych 
z nich proszków przedstawiono w tablicy 1. W wyniku mielenia wielko�� krystalitów 
w proszkach praktycznie nie zmienia si� w porównaniu z obrobion� cieplnie ta�m�.  

 

(1) 
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Tablica 1 
Wielko�� krystalitów badanych materiałów metalowych 
Rodzaj materiału Wielko�� krystalitów [nm] 
Ta�ma Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 – obróbka cieplna 550oC/1h  22 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 proszek - mielenie 15 min. 19 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 proszek - mielenie 1 h 21 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 proszek - mielenie 5 h 20 

 
Wyniki oblicze� g�sto�ci kompozytów przedstawiono w tablicy 2. Ró�nica w g�sto�ci 

kompozytów wynika z tego, �e do ich wytworzenia wykorzystano proszki o ró�nej wielko�ci 
cz�stek, co wpływa na udział porów w kompozycie (rys. 1). Najwi�ksz� g�sto�� 5,9 g/cm3 
posiada kompozyt z proszkiem mielonym przez 5 h, a najmniejsz� 5,5 g/cm3 kompozyt 
z proszkiem mielonym przez 15 min. 
 
Tablica 2 
G�sto�� otrzymanych kompozytów 
Rodzaj kompozytu G�sto�� [g/cm3] 
PEHD (5% masowo) + proszek Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9  

- mielenie 15 min. 
5,5 

PEHD (5% masowo) + proszek Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9  

- mielenie 1 h 
5,7 

PEHD (5% masowo) + proszek Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9  

- mielenie 5 h 
5,9 

 
 �rednie wyniki pomiarów własno�ci magnetycznych proszków Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 oraz 
kompozytów typu PEHD - proszek Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 przedstawiono w tablicy 3. 
Własno�ci magnetyczne badanych proszków i kompozytów z ich udziałem malej� 
w porównaniu z własno�ciami stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 w stanie “as quenched” i po 
obróbce cieplnej w temperaturze 550oC przez 1 h. Czas mielenia wpływa na własno�ci 
magnetyczne proszków i kompozytów z ich udziałem - im dłu�szy czas mielenia, tym 
własno�ci magnetyczne s� gorsze.  
 Koercja Hc dla ta�m stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 w stanie „as quenched” wynosi 36,68 A/m, 
remanencja Br 0,3153 T, natomiast przenikalno�� magnetyczna µ ma warto�� 7678. 
Własno�ci magnetyczne dla ta�m stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 obrobionych cieplnie przez 
550oC/1h polepszaj� si� i wynosz�: koercja, Hc 8,42 A/m, remanencja Br 0,9272 T, 
przenikalno�� magnetyczna µ 168587. 
 Dla proszków stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 koercja Hc wynosi od 16,12 A/m (proszek 
mielony przez 15 min.) do 45,21 A/m (proszek mielony przez 5 h). Warto�ci remanencji Br 
zawieraj� si� w przedziale od 0,0001 T dla proszku mielonego przez 1 h do 0,0017 T dla 
proszku mielonego przez 15 min. Przenikalno�� magnetyczna µ zmienia si� od 41 dla proszku 
mielonego przez 15 min. do 25 dla proszku mielonego przez 5 h. 
 Własno�ci magnetyczne otrzymanych kompozytów malej� w porównaniu z własno�ciami 
proszków. Koercja wynosi od 26,16 A/m (kompozyt PEHD + proszek mielony przez 15 min.) 
do 157 A/m (kompozyt PEHD + proszek mielony przez 5 h). Warto�ci remanencji Br 
zawieraj� si� w przedziale od 0,0037 T dla kompozytu PEHD + proszek mielony przez 
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15 min. do 0,0050 T dla kompozytu PEHD + proszek mielony przez 5 h. Przenikalno�� 
magnetyczna µ zmienia si� odpowiednio od 38 do 17. 
 
Tablica 3 
Własno�ci magnetyczne badanych materiałów 

Rodzaj materiału Hc  
[A/m] 

Br  
[T] 

Hmax 
[A/m] 

Bmax  
[T] µ 

Ta�ma Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9  
- “as quenched” 

36,68 0,3153 926,9 0,8119 7678 

Ta�ma Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9  
– obróbka cieplna 550oC/1h  

8,42 0,9272 712,9 1,2793 168587 

Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 proszek 
- mielenie 15 min. 

16,12 0,0017 1290,6 0,0616 41 

Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 proszek 
- mielenie 1 h 

42,59 0,0001 1486,7 0,0528 30 

Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 proszek 
- mielenie 5 h 

45,21 0,0003 1293,0 0,0407 25 

Kompozyt: PEHD (5% masowo) + proszek 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 - mielenie 15 min. 

26,16 0,0037 1079,1 0,0439 38 

Kompozyt: PEHD (5% masowo) + proszek 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 - mielenie 1 h 

116,53 0,0042 1089,8 0,0559 32 

Kompozyt: PEHD (5% masowo) + proszek 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 - mielenie 5 h 

157,56 0,0050 1097,6 0,0192 17 

. 
 Na rysunku 1 przedstawiono porównanie kształtu i wielko�ci cz�stek proszku w zale�no�ci 
od czasu mielenia. Rysunek 2 przedstawia struktur� otrzymanych kompozytów na zgładach 
prostopadłych do kierunku ich prasowania. Ujawnia ona nierównomierne rozło�enie 
proszków w kompozytach oraz ró�nice w ich wielko�ci i kształcie. 
 
a) b) c) 

 
Rys. 1. Porównanie kształtu i wielko�ci cz�stek proszku Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9: a) po 15 
minutach mielenia, b) po 1 godzinie mielenia, c) po 5 godzinach mielenia, powi�kszenie 
3000x 
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a)  b) 

 
c) 

 
Rys. 2.  

Struktura kompozytów – przekrój 
prostopadły do kierunku prasowania: 
a) PEHD (5% masowo) + proszek 

Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 - mielenie 
15min., 

b) PEHD (5% masowo) + proszek 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 - mielenie 1h, 

c) PEHD (5% masowo) + proszek 
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 - mielenie 5h, 
powi�kszenie 200x 

 

4. PODSUMOWANIE 

Na podstawie przeprowadzonych bada� stwierdzono wpływ czasu mielenia ta�m na 
struktur� i własno�ci magnetyczne proszków wytworzonych ze stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 po 
obróbce cieplnej w temperaturze 550oC przez 1h. Im dłu�szy czas mielenia ta�m, tym 
własno�ci magnetyczne proszków (koercja Hc, remanencja Br, przenikalno�� magnetyczna µ) 
s� gorsze. W wyniku mielenia wielko�� krystalitów w proszkach praktycznie nie zmienia si� 
w porównaniu z obrobion� cieplnie ta�m�. G�sto�� kompozytów zale�y od parametrów 
technologicznych otrzymywania proszków wykorzystanych do ich wytworzenia. Cz�stki 
proszków stopu Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 maj� kształt nieregularny, a ich rozło�enie 
w kompozycie jest nierównomierne. Własno�ci magnetyczne kompozytów w stosunku do 
własno�ci metalowego komponentu proszkowego ulegaj� pogorszeniu. 
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