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W pracy przedstawiono wyniki badan struktury i wlasno$ci magnetycznych
nanokrystalicznych proszkéw stopu Fe;s sCuiNbsSij3sBg oraz kompozytow powstatych
w wyniku ich potaczenia z polietylenem (PEHD) - 5% masowo. Kompozyty otrzymano
w procesie prasowania jednostronnego jednoosiowego w temperaturze 170°C pod ci$nieniem
200 MPa.

1. WPROWADZENIE

Proces nanokrystalizacji materiatéw metalowych moze by¢ realizowany w rézny sposéb.
Najczesciej znajduje zastosowanie nanokrystalizacja termiczna struktury amorficznej lub
proces mielenia materialu amorficznego [1,2]. Podstawowa wada nanokrystalizacji
termicznej sa ograniczenia dotyczace postaci geometrycznej wyrobow (tasma o grubosci
nieprzekraczajacej 0,05 mm), ktéra znacznie zawegza zakres ich stosowania. W celu
zwigkszenia mozliwosci aplikacyjnych nanomaterialéw otrzymanych ta metoda z tasm
wytwarza si¢ proszki, ktére nastgpnie stluza jako komponent kompozytéw, w ktoérych
srodkiem wiazacym sa polimery chemo lub termoutwardzalne [3 - 5].

Celem niniejszej pracy jest potaczenie procesu nanokrystalizacji termicznej i mechanicznej
szkta metalicznego Fe;35CuNbsSij;3sBg, a nastgpnie zbadanie struktury i wlasnosci
uzyskanych w ten sposob proszkéw oraz kompozytéw powstatych w wyniku ich potaczenia z
polietylenem (PEHD).

2. PRZEBIEG BADAN

Do badan wykorzystano amorficzne tasmy szkta metalicznego Fes;sCuiNbsSij3sBo
grubosci 0,04 mm i szeroko$ci 7 mm w stanie ,,as quenched”. Tasmy obrobiono cieplnie
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poprzez wygrzewanie w temperaturze 550°C przez 1h w atmosferze argonu. Produktami
obrobki cieplnej amorficznych tasm szkla metalicznego Fes35Cu;NbsSi135Bo sa fazy:
krystaliczna oFe(Si) 1 amorficzna mig¢dzyziarnowa - utworzone w wyniku krystalizacji
pierwotnej [6].

Proszki z nanokrystalicznego stopu Fe;s sCu;NbsSij3sBg wytworzono poprzez mielenie,
wstgpnie pokruszonych taSm, w miynku typu “shaker” 8000 SPEX CertiPrep Mixer/Mill
przez 15 minut, 1 godzing oraz 5 godzin w powietrzu.

Na podstawie badan rentgenowskich, w celu obliczenia wielkosci krystalitow tasm
i wytworzonych z nich proszkéw, zastosowano zalezno$¢ Scherrera [7], oparta na pomiarze
szerokosci linii dyfrakcyjne;j:

094 (1)
B-cosb,

gdzie:
d - $rednica czastki krystalicznej [nm],

poszerzenie linii dyfrakcyjnej mierzone w potowie jej
~ maksymalnego nat¢zenia [rad],

Ao dtugos¢ fali uzytego promieniowania rentgenowskiego [nm],

0 — kat ugigcia wiazki promieniowania odpowiadajacy maksimum
braggowskiemu [°].

Przygotowane proszki wykorzystano do wykonania kompozytu. Jako srodek wiazacy
postuzyl proszek polietylenu niskoci$nieniowego o duzej gestosci — PEHD o udziale 5%
masowo. Komponenty zostalty wymieszane w mtynku typu “shaker” 8000 SPEX CertiPrep
Mixer/Mill. Czas mieszania wynosit 20 minut. Kompozyty prasowano jednostronnie
jednoosiowo w temperaturze 170°C pod ci$nieniem 200 MPa przez 15 minut w powietrzu.
W wyniku prasowania otrzymano prébki o $rednicy d = 25 mm i wysokosci h = 3 mm,
obliczono takze ich ggsto$¢. Badania wlasnosci magnetycznych nanokrystalicznych proszkéw
oraz kompozytow przeprowadzono na rdzeniach o $rednicy zewngtrznej 25 mm
i wewngtrznej 20 mm na urzadzeniu FERROMETR-1, ktére sktada si¢ z komputera PC,
wyposazonego w karte aktywizacji danych PC-Lab, firmy Advantech (PCL — 812 PG) oraz
programu komputerowego umozliwiajacego jego obstuge.

Do badah proszkéw wykorzystano mikroskop skaningowy DSM 940 firmy OPTON
stosujac powigkszenie 3000x. Badania struktury nietrawionych zgtadéw przekrojow
prostopadtych do kierunku prasowania kompozytéw wykonano na mikroskopie $§wietlnym
LEICA MEF4A stosujac powigkszenie 200x.

3. WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Wyniki obliczen wielko$ci krystalitow dla obrobionej cieplnie taSmy i wytworzonych
znich proszkéw przedstawiono w tablicy 1. W wyniku mielenia wielko$¢ krystalitow
w proszkach praktycznie nie zmienia si¢ w poréwnaniu z obrobiong cieplnie tasma.
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Tablica 1

Wielkos¢ krystalitow badanych materiatéw metalowych

Rodzaj materiatu Wielkos¢ krystalitow [nm]
Ta$ma Fe;;3 sCuiNb;Si 3 sBg — obrébka cieplna 550°C/1h 22
FC73,5CU1Nb3Si13,5B9 pl‘OSZCk - mielenie 15 min. 19
Fe;35Cu;NbsSij3 sBg proszek - mielenie 1 h 21
Fe73,5Cu1Nb3Si13,5B9 pl‘OSZGk - mielenie 5 h 20

Wyniki obliczen gestosci kompozytéw przedstawiono w tablicy 2. Réznica w ggstosci
kompozytéw wynika z tego, ze do ich wytworzenia wykorzystano proszki o réznej wielkosci
czastek, co wpltywa na udzial poréw w kompozycie (rys. 1). Najwicksza gestos¢ 5,9 g/em’
posiada kompozyt z proszkiem mielonym przez 5 h, a najmniejsza 5,5 g/cm3 kompozyt
z proszkiem mielonym przez 15 min.

Tablica 2

Gestos¢ otrzymanych kompozytow
Rodzaj kompozytu Gestosé [g/em’]
PEHD (5% masowo) + proszek Fe73 sCu;NbsSij35Bg 55

- mielenie 15 min. ’
PEHD (5% masowo) + proszek Fe7; sCu;NbsSij35Bg
- mielenie 1 h

PEHD (5% masowo) + proszek Fe7; sCu;NbsSij35Bg
- mielenie 5 h

5,7

5.9

Srednie wyniki pomiaréw wtasnosci magnetycznych proszkéw Fes; sCu;NbsSij3 5By oraz
kompozytéw typu PEHD - proszek Fes;sCu;NbsSijzsBy przedstawiono w tablicy 3.
Wiasnosci magnetyczne badanych proszkéw 1 kompozytéw z ich udzialem maleja
w porOwnaniu z wlasno$ciami stopu Fe;; sCuNbsSij;zsBg w stanie “as quenched” i po
obrébee cieplnej w temperaturze 550°C przez 1h. Czas mielenia wpltywa na witasno$ci
magnetyczne proszkow i kompozytéw z ich udzialem - im dtuzszy czas mielenia, tym
wlasno$ci magnetyczne sg gorsze.

Koercja H, dla tasm stopu Fe73 sCu;NbsSij35B9 w stanie ,,as quenched” wynosi 36,68 A/m,
remanencja B, 0,3153 T, natomiast przenikalno§¢ magnetyczna | ma warto$¢ 7678.
Wiasnosci magnetyczne dla taSm stopu Fes; sCu;NbsSij3sBg obrobionych cieplnie przez
550°C/1h polepszaja si¢ i wynosza: koercja, Hc 8,42 A/m, remanencja B, 0,9272 T,
przenikalnos¢ magnetyczna 1 168587.

Dla proszkéw stopu Fe;ssCuNbsSijzsBg koercja H. wynosi od 16,12 A/m (proszek
mielony przez 15 min.) do 45,21 A/m (proszek mielony przez 5 h). Wartosci remanencji B;
zawieraja 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 (L zmienia si¢ od 41 dla proszku
mielonego przez 15 min. do 25 dla proszku mielonego przez 5 h.

Wiasnosci magnetyczne otrzymanych kompozytow maleja w poréwnaniu z wlasno$ciami
proszkéw. Koercja wynosi od 26,16 A/m (kompozyt PEHD + proszek mielony przez 15 min.)
do 157 A/m (kompozyt PEHD + proszek mielony przez 5h). Wartosci remanencji B,
zawieraja si¢ w przedziale od 0,0037 T dla kompozytu PEHD + proszek mielony przez
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15 min. do 0,0050 T dla kompozytu PEHD + proszek mielony przez 5 h. Przenikalnos$¢
magnetyczna [l zmienia si¢ odpowiednio od 38 do 17.

Tablica 3
Witasnosci magnetyczne badanych materiatow

Rodzaj materiatu He B Hona Bunax 1)

[A/m] [T] [A/m] [T]

TaSma Fess 5CuiNbs3Sis B 36,68 | 03153 | 9269 | 0,8119 | 7678
- “as quenched

Tasma Fes3 sCuiNbsSii3 sBo 842 | 09272 | 7129 | 12793 | 168587
— obrébka cieplna 550°C/1h ' ' ' '
Fez35CuiNbsSiis sBy proszek 16,12 | 0,0017 | 1290,6 | 0,0616 | 41
- mielenie 15 min.

Fez35CuiNbsSiis sBy proszek 42,59 | 0,0001 | 1486,7 | 00528 | 30
- mielenie 1 h

Fe73,sCuiNbsSiy3 sBo proszek 4521 | 0,0003 | 12930 | 00407 | 25
- mielenie 5 h

Kompozyt: PEHD (5% masqwo) + Proszek 26,16 | 0,0037 | 1079,1 | 0,0439 38
Fe73.5CuNb3Sij35Bg - mielenie 15 min.

Kompozyt: PEHD (5% masqwo) + proszek 116,53 | 0,0042 | 1089.8 | 0.0559 32
Fe73.5CuNbsSij35Bg - mielenie 1 h

Kompozyt: PEHD (5% masqwo) + proszek 157.56 | 0,0050 | 1097.6 | 0.0192 17
Fe73.5CuNbsSij35Bg - mielenie 5 h

Na rysunku 1 przedstawiono poréwnanie ksztattu i wielkosci czastek proszku w zaleznosci
od czasu mielenia. Rysunek 2 przedstawia struktur¢ otrzymanych kompozytéw na zgtadach
prostopadtych do kierunku ich prasowania. Ujawnia ona nierdwnomierne rozlozenie
proszkéw w kompozytach oraz réznice w ich wielkosci i ksztalcie.

a)

c)

Rys. 1. Poréwnanie ksztattu i wielkosci czastek proszku Fe;s;sCujNbsSij3sBo: a) po 15
minutach mielenia, b) po 1 godzinie mielenia, ¢) po 5 godzinach mielenia, powigkszenie

3000x
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Rys. 2.

Struktura kompozytéow —  przekroj

prostopadty do kierunku prasowania:

a) PEHD (5% masowo) + proszek
F€73,5CU1Nb3Si13,5B9 - mielenie
15min.,

b) PEHD (5% masowo) + proszek
Fe3.5CuNbsSi35Bg - mielenie 1h,

c) PEHD (5% masowo) + proszek
Fe735CuiNbsSi35Bg - mielenie 5Sh,
powigkszenie 200x

4. PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych badafh stwierdzono wplyw czasu mielenia taSm na
strukture 1 wlasnosci magnetyczne proszkow wytworzonych ze stopu Fe7; sCuiNbsSij35Bg po
obrébee cieplnej w temperaturze 550°C przez 1h. Im dluzszy czas mielenia ta$m, tym
wlasno$ci magnetyczne proszkéw (koercja H., remanencja B,, przenikalno$¢ magnetyczna 1)
sa gorsze. W wyniku mielenia wielkos$¢ krystalitow w proszkach praktycznie nie zmienia si¢
w porOéwnaniu z obrobiong cieplnie tasma. Ggstos¢ kompozytéw zalezy od parametrow
technologicznych otrzymywania proszkéw wykorzystanych do ich wytworzenia. Czastki
proszkéw stopu Fe;35CuNbsSij;zsBy maja ksztalt nieregularny, a ich rozlozenie
w kompozycie jest niero0wnomierne. Wtasnosci magnetyczne kompozytéw w stosunku do
wlasno$ci metalowego komponentu proszkowego ulegaja pogorszeniu.
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