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W  pracy przedstawiono wplyw izotermicznego wygrzewania oraz parametrow
wysokoenergetycznego mielenia szkiet metalicznych na osnowie kobaltu na wiasnosci
magnetyczne oraz  struktur¢ materialu  proszkowego.  Przeprowadzono  proces
wysokoenergetycznego mielenia szkta metalicznego CogsFesMo;S1;13 5B 135 w réznych czasach
1 dokonano pomiaru  wlasnosci magnetycznych. W  pracy wykazano  wplyw
wysokoenergetycznego mielenia na wtasnosci magnetyczne proszku i wielkosci ziarn proszku.

1. WPROWADZENIE

Od roku 1988, w ktérym Yoshizawa 1 in., opublikowali wyniki swoich prac [1] obserwuje sig
ciagly wzrost zainteresowania materialami nanokrystalicznymi otrzymanymi na drodze
krystalizacji szkiet amorficznych [2].

Z powodu sposobu przygotowania, nanokrystaliczne materiaty metalowe sa dostgpne tylko
w postaci bardzo cienkich tasm. Rozszerzenie stosowania tych materialoéw w stanie sypkim
jest bardzo interesujacym zagadnieniem dla technologii [3, 4, 5].

Otrzymywanie proszkowych materiatéw nanokrystalicznych bezposrednio w wyniku
mielenia szkiet metalicznych w wysokoenergetycznym mtynku umozliwia prowadzenie prac
nad otrzymywaniem nanokompozytéw ferromagnetycznych, ktérych ksztalt i wymiary mozna
dowolnie formowac [6, 7, 8, 9].

Celem niniejszej pracy jest wytworzenie proszkowego materiatu magnetycznie migkkiego
ze szkta metalicznego w procesie wysokoenergetycznego mielenia.

2. PRZEBIEG BADAN
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Badania wykonano na probkach ze szkta metalicznego CogsFesMo;Sii35B135 w postaci
tasmy o grubosci 0,026 mm 1 szerokosci 10,2 mm.

Mielenie tasm w stanie ,,as quenched” wykonano przy uzyciu wysokoenergetycznego
mtynka 8000 SPEX CertiPrep Mixer/Mill, stosujac czas operacji 2, 5, 10, 15, 20, i 25 godzin.

Badania rentgenograficzne przeprowadzono na dyfraktometrze DRON-2 z goniometrem
HZG-3 1 komputerowym systemem rejestracji promieniowania odbitego, wykorzystujac
modut sterujacy DRONEK-2 z zastosowaniem lampy o anodzie kobaltowej o napigciu 40 kV
i pradzie zarzenia 20 mA. Badania dyfrakcyjne przeprowadzono w zakresie katéw 20 od 40
do 120°, o dlugosci kroku pomiarowego 0,1° a czas zliczen impulséw wynosit 3 s.

Badania wtasnosci magnetycznych przeprowadzono na prébkach toroidalnych na
urzadzeniu FERROMETR-1 przy nastgpujacych parametrach pomiarowych: AC=5 V, {=50
Hz, amplituda 1V. Proszek zasypano luzno do toroidalnego karkasu a nastgpnie nawinigto
uzwojenie. Liczba zwojow n;=n,=180.

3. OMOWIENIE WYNIKOW BADAN

Badania magnetyczne proszkow  CoesFesMo,Si;3sBiss  wykazaty, ze  proces
wysokoenergetycznego mielenia powoduje duzy wzrost wartosci koercji Hc (rys. 1).
Najgorsze wilasnosci magnetyczne wykazuje proszek otrzymany po 2 godzinach mielenia
amorficznej taSmy (Hc=226 A/m). Jednak w miar¢ wzrostu czasu mielenia warto$¢ koercji
maleje i po 10 godzinach mielenia koercja materiatu proszkowego wynosi He=14,1 A/m.
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Rysunek 1. Wptyw czasu mielenia na warto$¢
koercji Hc 1 $rednicg ziarn proszku
Tablica 1
Wiasnosci magnetyczne materiatu proszkowego otrzymanego z tasmy typu AEM zmielone;j
rzez 2, 5, 101 25 godzin, pomiary przeprowadzono dla =50 Hz

Tasma mielona przez:

Wielkos¢ 2h 5h 10h 15 20 25h
He [A/m] 226.5 109,8 14.1 15.3 16,5 192
Br [T] 0,031 0,014 ~0 0,003 0,001 ~0

B [T] 0.26 0,102 0,062 0,076 0,067 0,066
H,.. [A/m] 3205 990 952 872 735 1059

Obserwacje mikroskopowe przeprowadzone na mikroskopie skaningowym wykazaty, ze w
wyniku wysokoenergetycznego mielenia amorficznej tasmy CoesFesMo;Si;35Biss po 2
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godzinach otrzymano proszek w postaci platkéw tasmy (,tusek™). Ze wzrostem czasu
mielenia ksztalt ziaren proszku zmienia si¢, z platkowego po 2 godzinach mielenia na
sferyczny po 10 godzinach mielenia (rys. 2).

Rysunek 2. Obraz ziarn proszku poa) 2 h,b) 5Sh,c) 10h wysokoenergetyczego mielenia; pow.
100x, mikroskop skaningowy

Z przeprowadzonych obserwacji mikroskopowych wynika, ze ze zwigkszeniem czasu
mielenia maleje warto$¢ $redniej Srednicy ziarn proszku i odchylenie standardowe. W pierwszej
fazie procesu proszek w postaci ,,ptatkow” tasmy o sredniej wielkosci 560,5 um (odchylenie
standardowe s°=585,3) uzyskany po 2 godzinach mielenia ulegt rozdrobnieniu i po 10
godzinach srednia Srednica ziarn proszku wynosi tylko 17 wm (odchylenie standardowe
s’=28,9). W drugiej fazie procesu w miar¢ wzrostu czasu mielenia $rednia $rednica ziarn
proszku nadal maleje jednak nie zachodzi juz tak intensywnie (tablica 2).

W wyniku analizy wielko$ci ziarn proszku stwierdzono, ze w miar¢ wzrostu czasu
mielenia maleje wartos¢ odchylenia standardowego S$redniej Srednicy ziarn proszku co
swiadczy o ujednorodnieniu ich wielkosci (rys. 3a, rys. 3b).
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Rysunek 3. Histogram wynikéw pomiaru $rednicy ziarn proszku otrzymanego z amorficznej
tasmy CoegFesMo,Si;3 5B 135 poddanej wysokoenergetycznemu mieleniu przez a) 5 godzin, b)
20 godzin

W koncowej fazie eksperymentu po 25 godzinach wysokoenergetycznego mielenia ziarna
proszku charakteryzuja si¢ rownoosiowym ksztaltem (rys. 4).
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500x%, b) pow. 2000x mikroskop skaningowy

Tablica 2

Wyniki pomiaru $rednicy ziarn proszku uzyskanych w wyniku wysokoenergetycznego
mielenia z taSmy CoegFeaMo,S1135B135 w zaleznosci od czasu mielenia

BY 40500 a4y GBS 4 b)
Rysunek 4. Obraz ziarn proszku po 25 godzinach wys

okoenergetycznego mielenia; a) pow.

wiclkosé czas mielenia [h]
2 5 10 15 20 25
$rednia [pum] 560,5 306,1 17 3,82 3,06 2,85
odchyl. standardowe 585,3 158 28,9 2,82 1,74 1,1
warto$¢ maksymalna [um] 2230 784.5 207 21,98 12,3 7,26
warto$¢ minimalna [m] 433 67,1 3,39 1,1 0,92 1,2

4. PODSUMOWANIE

Badania magnetyczne proszkow CogsFesMo;Sij35B13s  otrzymanych w  wyniku
wysokoenergetycznego mielenia wykazaly, ze proces ten powoduje znaczne obnizenie
wlasnosci magnetycznych.

Z przeprowadzonych badan wynika, ze w miar¢ wzrostu czasu mielenia zmienia sig ksztatt
ziaren proszku z platkowego w poczatkowym etapie procesu na sferyczny oraz zmniejsza si¢
srednia $rednica ziarn proszku oraz zmniejsza si¢ wielko$¢ odchylenia standardowego dla
mierzonych $rednich wartoéci $rednicy ziarna. Swiadczy to o tym, ze w miare wzrostu czasu
mielenia proszku 1 rozdrabniania jego ziarn ich wielkosci sa podobne.
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