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W  pracy przedstawiono wplyw izotermicznego wygrzewania oraz parametrow
wysokoenergetycznego mielenia szkiel metalicznych na bazie kobaltu na wlasnosci
magnetyczne oraz  struktur¢ materialu  proszkowego.  Przeprowadzono  proces
wysokoenergetycznego mielenia szkta metalicznego CogsFesMo0;Si1135B 135 w réznych czasach
a nastgpnie zmielong tasm¢ poddano nanokrystalizacji termicznej w zakresie temperatury
300+600°C. Wykazano, ze stosujac kombinacj¢ izotermicznego wygrzewania i
wysokoenergetycznego mielenia mozliwe jest uzyskanie nanokrystalicznego proszku ze szkta
metalicznego stanowiacego materiat wyjsciowy do dalszych badan.

1. WPROWADZENIE

Poczatki badan nad materiatami nanokrystalicznymi otrzymanymi na drodze krystalizacji
szkiel amorficznych datuje si¢ na rok 1988, w ktorym to Yoshizawa 1 in., opublikowali wyniki
swoich prac [1]. Dzigki bardzo dobrym wiasnosciom magnetycznym w ciagu ostatnich lat
obserwuje sig ciagly wzrost zainteresowania tymi materiatami [2].

Proces nanokrystalizacji moze by¢ zrealizowany na kilka sposobéw. Najczesciej zastosowanie
znajduje naonokrystalizacja termiczna lub proces mechanicznego mielenia szkiet metalicznych, przy
czym wiasnosci fizykochemiczne produktu mechanicznego mielenia zaleza od wielu
parametréw 1 warunkow procesu, takich jak: wielko$¢ 1 materiat mielnikow, stosunek masy
mielnikéw do masy mielonego materiatu, temperatura procesu, dynamika uktadu zalezna od
rodzaju mtynka oraz sktad chemiczny materiatu wyjSciowego i atmosfera mielenia [3, 4, 5].
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Nanokrystaliczne materialy metalowe ze wzgledu na sposéb otrzymywania najczesciej
dostgpne sa tylko w postaci bardzo cienkich tasm. Dlatego stosowanie tych materiatéw w
stanie sypkim jest bardzo interesujacym zagadnieniem dla technologii [7, 8, 9].

Otrzymywanie proszkowych materialéw nanokrystalicznych bezposrednio w wyniku
mielenia szkiel metalicznych w wysokoenergetycznym mtynku wymaga dtugich czasow
mielenia (ponad 100h) zazwyczaj przy niewielkich masach proszku jakie jednorazowo mozna
uzyska¢. Badania wykazaty, ze w wyniku kombinowanej nanokrystalizacji termicznej i
mechanicznej szkta metalicznego mozliwe jest otrzymanie w krotszym czasie identycznego
nanokrystalicznego materialu  proszkowego jak po dilugotrwalej nanokrystalizacji
mechanicznej [10, 11].

Nanokrystaliczne materiaty proszkowe otrzymane w procesie mielenia amorficznych tasm
ciesza si¢ szerokim zainteresowaniem. Poswigcono temu zagadnieniu wiele prac, ktorych
celem bylo otrzymanie nanokompozytéw ferromagnetycznych, ktérych wymiary i ksztatt
mozna dowolnie formowac [12, 13, 14, 15, 16].

Celem niniejszej pracy jest wytworzenie proszkowego materialu nanokrystalicznego ze
szkta metalicznego w wyniku kombinacji wysokoenergetycznego mielenia 1 nanokrystalizacji
termicznej oraz korygowanie wtasnosci magnetycznych otrzymanego proszku.

2. PRZEBIEG BADAN

Badania wykonano na prébkach ze szkta metalicznego CoggsFesMo;Si35B135 W postaci
tasmy o grubosci 0,026 mm i szerokosci 10,2 mm.

W pierwszej serii eksperymentu tasmy zostaly wygrzane izotermicznie w zakresie
temperatury 300+600°C przez 1 godzing w argonie. Nastgpnie obrobione cieplnie tasmy
zmielono w wysokoenergetycznym mitynku w czasie 2 godzin. W drugiej serii eksperymentu
amorficzne tasmy poddano wysokoenergetycznemu mieleniu przez 2 godziny a nastgpnie
uzyskane proszki wygrzano izotermicznie w zakresie temperatury 300+-600°C.

Mielenie taSm w stanie ,,as quenched” oraz tasm obrobionych cieplnie wykonano przy
uzyciu wysokoenergetycznego mtynka 8000 SPEX CertiPrep Mixer/Mill, stosujac czas
operacji 2, 5, 10, 15, 20, i 25 godzin. Wygrzewanie izotermiczne tasmy amorficznej oraz
proszku przeprowadzono w piecu muflowym, oporowym w temperaturze 300+-600°C ze
stopniowaniem co 50°C w atmosferze argonu.

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 26 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. System sktadat si¢ z komputera PC, wyposazonego w
karte akwizycji danych PC-LAB firmy Advantech (PCL-812 PG) oraz programu
komputerowego do obstugi tego urzadzenia.

Analizg graficzna uzyskanych rentgenograméw oraz zalezno$ci He=f(Ts) przeprowadzono
przy pomocy programu MICROCAL ORIGIN 4.1.
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3. OMOWIENIE WYNIKOW BADAN

Analiza przeprowadzona na dyfraktometrze wykazata, ze po wygrzaniu w temperaturze
200°C przez godzing tasma nadal byta w stanie amorficznym (rys. 1). Strukture
nanokrystaliczna uwidocznily obserwacje na mikroskopie transmisyjnym po wygrzaniu tasSmy
w temperaturze 300°C przez godzing (rys. 2).
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Rysunek 1. Dyfraktogram amorficznej tasmy Rysunek 2. Struktura taSmy CogsFesMo;Sii35B 35 po

CogsFesMo,Sij35B 135 po wygrzaniu w temperaturze wygrzaniu w temperaturze 300°C/1h, mikroskop
200°C/1h transmisyjny, pow. 150 000x

Badania  magnetyczne =~ wykonane  po  izotermicznym = wygrzaniu  tasmy
CoesFesMo;Sij3sB13s wykazaly, ze po wygrzaniu w temperaturze 200°C warto$¢ koercji w
stosunku do stanu ,as quenched” ros$nie i wynosi Hc=46,1 A/m. Jednak wraz ze
zwigkszeniem temperatury wygrzewania wartos¢ koercji spada. Optymalne wlasnosci
magnetyczne uzyskuje tasma o strukturze nanokrystalicznej (rys. 3) po wyzarzaniu w
temperaturze 450°C przez godzing w argonie (rys. 4.).
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Rysunek 3. Struktura tasmy CoggFesMo,S1;35B13s po Rysunek 4. Wplyw temperatury wygrzewania T, na
wygrzaniu w temperaturze 450°C/1h, mikroskop wartos$¢ koercji He
transmisyjny, pow. 82 000x

Po zwigkszeniu temperatury wygrzewania powyzej 450°C zaobserwowano wzrost warto$ci
koercji i dla probki wygrzanej w temperaturze 600°C/1h warto§¢ Hc=56 A/m. Wyniki badan
wlasno$ci magnetycznych przedstawiono w tablicy 1.
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Tablica 1
Wiasnosci magnetyczne taSmy CogsFeaMo;S1135B135 w stanie ,,as quenched” 1 po obrébce
cieplnej

Wielkoéé Tasma po wygrzaniu izotermicznym w temperaturze [°C]J:

,,as quenched” | 200 300 350 400 450 500 600
Hc 15,1 46 25,1 | 21,02 | 19,7 17,5 22,9 56
Br 0,25 0,54 0,44 0,63 0,7 0,75 0,69 | 0,005
B nax 0,54 1 0,89 1,08 1,01 1,08 1,04 0,05
Hinax 724 1324 | 1218 1563 1644 | 1719 1557 1375

Nastgpnie w wyniku mielenia przez 2 godziny obrobionych wczesniej cieplnie tasm
otrzymano proszek w postaci ,ptatkow”. Po przeprowadzeniu badan wlasnosci
magnetycznych stwierdzono, ze proces wysokoenergetycznego mielenia znacznie pogarsza
wlasnosci magnetyczne materiatu. Najlepsze wtasnosci wykazuje proszek z taSmy wygrzanej
uprzednio w temperaturze S00°C (rys. 5).

W  drugiej serii  eksperymentu  amorficzne taSmy  poddano  procesowi
wysokoenergetycznego mielenia przez 2 godziny a nastgpnie otrzymany proszek wygrzano
izotermicznie przez godzing w zakresie temperatury 300+-600°C.

Z przeprowadzonych badan wilasnoSci magnetycznych wynika, Zze po izotermicznym
wygrzaniu proszku w atmosferze argonu przez godzing wilasno$ci magnetyczne materiatu
proszkowego ulegaja poprawie. Sposréd proszkéw poddanych obrébee cieplnej najlepsze
wlasnosci magnetyczne wykazuje proszek wygrzany w temperaturze 300°C przez 1h (Hc=49
A/m) oraz proszek wygrzany w temperaturze 500°C przez lh (Hc=66,4 A/m). Proszek
wygrzany w temperaturze 400°C przez 1h cechuje si¢ zdecydowanie gorszymi wiasnosciami
magnetycznymi (Hc= 113,5 A/m). Poréwnanie wartosci koercji proszkow wygrzewanych w
réznej temperaturze przedstawiono na rysunek 6.
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Rysunek 5. Wptyw temperatury wygrzewania taS§my Rysunek 6. Wplyw temperatury wygrzewania proszku
CogsFesMo,Si5 5B 3 5 na koercje He po mieleniu przez otrzymanego po 2 godzinach mielenia
2 godziny CogsFesMo,Siy3 5B 3,5 na warto$¢ koercji He

W ostatnim etapie eksperymentu z otrzymanego materiatu proszkowego, ktéry wykazywat
najlepsze wilasnosci magnetyczne wykonano ferromagnetyczny nanokompozyt. Do tego celu
jako lepiszcza uzyto polichlorku winylu rozpuszczonego eterem 1 zmieszano z
nanokrystalicznym proszkiem CogsFesMo0;S1;3 5B 135 w stosunku objgtosciowym 1:5.
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Uzyskany kompozyt w ksztalcie toroidu poddano badaniom wtasnosci magnetycznych.
Stwierdzono, ze w miarg wzrostu czgstotliwosci pradu f podczas badan wlasnosci
magnetyczne ulegaty poprawie (rys. 7). Struktur¢ kompozytu przedstawia rysunek 8.
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Rysunek 7. Wptyw czestotliwosci f na koercje He Rysunek 8. Struktura ferromagnetycznego
nanokompozytu nanokompozytu, mikroskop swietlny pow. 200x

Wyniki badan wilasno$ci magnetycznych w zaleznosci od czg¢stotliwosci pradu podczas
badan przedstawiono w tablicy 2.

Tablica 2
Wyniki badan wtasno$ci magnetycznych ferromagnetycznego nanokompozytu w zalezno$ci
od czgstotliwosci f

) . Czestotliwos¢ [Hz]
Wielkos¢ 50 500 1000
Koercja He [A/m] 202 33,9 2,9
Remanencja Bgr 0,008 =0 0,005
[T]
Bmax [T] 0,1 0,11 0,11

4. PODSUMOWANIE

Wyniki badan wskazuja, ze stosujac kombinacj¢ nanokrystalizacji termicznej
i wysokoenergetycznego mielenia mozliwe jest uzyskanie proszku bedacego materialem
wyjsciowym do dalszych badan oraz do prac nad materiatami nanokompozytowymi.

W  wyniku przeprowadzonych badan stwierdzono, ze kombinowany proces
wysokoenergetycznego mielenia 1 krystalizacji termicznej stopu CoggFesMo;Sii35Bi35
umozliwia uzyskanie nanokrystalicznego materiatu proszkowego, ktérego struktura i wlasnosci
magnetyczne moga by¢ polepszane przez odpowiedni dobdr parametrow tych procesow.

Kompozyt otrzymany przez zestalenie nanokrystalicznego proszku CogsFesMo1Si35B135
z polichlorkiem winylu wykazuje wlasno$ci magnetyczne, ktore rosng ze zwigkszeniem
czestotliwosci.
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