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 W pracy przedstawiono wpływ izotermicznego wygrzewania oraz parametrów 
wysokoenergetycznego mielenia szkieł metalicznych na bazie kobaltu na własno�ci 
magnetyczne oraz struktur� materiału proszkowego. Przeprowadzono proces 
wysokoenergetycznego mielenia szkła metalicznego Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 w ró�nych czasach 
a nast�pnie zmielon� ta�m� poddano nanokrystalizacji termicznej w zakresie temperatury 
300÷600°C. Wykazano, �e stosuj�c kombinacj� izotermicznego wygrzewania i 
wysokoenergetycznego mielenia mo�liwe jest uzyskanie nanokrystalicznego proszku ze szkła 
metalicznego stanowi�cego materiał wyj�ciowy do dalszych bada�. 

1.  WPROWADZENIE 

Pocz�tki bada� nad materiałami nanokrystalicznymi otrzymanymi na drodze krystalizacji 
szkieł amorficznych datuje si� na rok 1988, w którym to Yoshizawa i in., opublikowali wyniki 
swoich prac [1]. Dzi�ki bardzo dobrym własno�ciom magnetycznym w ci�gu ostatnich lat 
obserwuje si� ci�gły wzrost zainteresowania tymi materiałami [2]. 

Proces nanokrystalizacji mo�e by� zrealizowany na kilka sposobów. Najcz��ciej zastosowanie 
znajduje naonokrystalizacja termiczna lub proces mechanicznego mielenia szkieł metalicznych, przy 
czym własno�ci fizykochemiczne produktu mechanicznego mielenia zale�� od wielu 
parametrów i warunków procesu, takich jak: wielko�� i materiał mielników, stosunek masy 
mielników do masy mielonego materiału, temperatura procesu, dynamika układu zale�na od 
rodzaju młynka oraz skład chemiczny materiału wyj�ciowego i atmosfera mielenia [3, 4, 5]. 
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 Nanokrystaliczne materiały metalowe ze wzgl�du na sposób otrzymywania najcz��ciej 
dost�pne s� tylko w postaci bardzo cienkich ta�m. Dlatego stosowanie tych materiałów w 
stanie sypkim jest bardzo interesuj�cym zagadnieniem dla technologii [7, 8, 9]. 
 Otrzymywanie proszkowych materiałów nanokrystalicznych bezpo�rednio w wyniku 
mielenia szkieł metalicznych w wysokoenergetycznym młynku wymaga długich czasów 
mielenia (ponad 100h) zazwyczaj przy niewielkich masach proszku jakie jednorazowo mo�na 
uzyska�. Badania wykazały, �e w wyniku kombinowanej nanokrystalizacji termicznej i 
mechanicznej szkła metalicznego mo�liwe jest otrzymanie w krótszym czasie identycznego 
nanokrystalicznego materiału proszkowego jak po długotrwałej nanokrystalizacji 
mechanicznej [10, 11]. 
 Nanokrystaliczne materiały proszkowe otrzymane w procesie mielenia amorficznych ta�m 
ciesz� si� szerokim zainteresowaniem. Po�wi�cono temu zagadnieniu wiele prac, których 
celem było otrzymanie nanokompozytów ferromagnetycznych, których wymiary i kształt 
mo�na dowolnie formowa� [12, 13, 14, 15, 16]. 
 Celem niniejszej pracy jest wytworzenie proszkowego materiału nanokrystalicznego ze 
szkła metalicznego w wyniku kombinacji wysokoenergetycznego mielenia i nanokrystalizacji 
termicznej oraz korygowanie własno�ci magnetycznych otrzymanego proszku.  

2.  PRZEBIEG BADA� 

 Badania wykonano na próbkach ze szkła metalicznego Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 w postaci 
ta�my o grubo�ci 0,026 mm i szeroko�ci 10,2 mm.  
 W pierwszej serii eksperymentu ta�my zostały wygrzane izotermicznie w zakresie 
temperatury 300÷600°C przez 1 godzin� w argonie. Nast�pnie obrobione cieplnie ta�my 
zmielono w wysokoenergetycznym młynku w czasie 2 godzin. W drugiej serii eksperymentu 
amorficzne ta�my poddano wysokoenergetycznemu mieleniu przez 2 godziny a nast�pnie 
uzyskane proszki wygrzano izotermicznie w zakresie temperatury 300÷600°C.  
 Mielenie ta�m w stanie „as quenched” oraz ta�m obrobionych cieplnie wykonano przy 
u�yciu wysokoenergetycznego młynka 8000 SPEX CertiPrep Mixer/Mill, stosuj�c czas 
operacji 2, 5, 10, 15, 20, i 25 godzin. Wygrzewanie izotermiczne ta�my 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 i komputerowym systemem rejestracji promieniowania odbitego, wykorzystuj�c 
moduł steruj�cy DRONEK-2 z zastosowaniem lampy o anodzie kobaltowej o napi�ciu 40 kV 
i pr�dzie �arzenia 20 mA. Badania dyfrakcyjne przeprowadzono w zakresie k�tów 2θ od 40 
do 120°, o długo�ci kroku pomiarowego 0,1° a czas zlicze� impulsów wynosił 3 s.  
 Badania własno�ci magnetycznych przeprowadzono na próbkach toroidalnych na 
urz�dzeniu FERROMETR-1 przy nast�puj�cych parametrach pomiarowych: AC=5 V, f=50 
Hz, amplituda 1V. Proszek zasypano lu�no do toroidalnego karkasu a nast�pnie nawini�to 
uzwojenie. Liczba zwojów n1=n2=180. System składał si� z komputera PC, wyposa�onego w 
kart� akwizycji danych PC-LAB firmy Advantech (PCL-812 PG) oraz programu 
komputerowego do obsługi tego urz�dzenia. 
 Analiz� graficzn� uzyskanych rentgenogramów oraz zale�no�ci HC=f(TA) przeprowadzono 
przy pomocy programu MICROCAL ORIGIN 4.1. 
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3.  OMÓWIENIE WYNIKÓW BADA� 

 Analiza przeprowadzona na dyfraktometrze wykazała, �e po wygrzaniu w temperaturze 
200°C przez godzin� ta�ma nadal była w stanie amorficznym (rys. 1). Struktur� 
nanokrystaliczn� uwidoczniły obserwacje na mikroskopie transmisyjnym po wygrzaniu ta�my 
w temperaturze 300°C przez godzin� (rys. 2).  
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Rysunek 1. Dyfraktogram amorficznej ta�my  
Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 po wygrzaniu w temperaturze 
200°C/1h 

Rysunek 2.  Struktura ta�my Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 po 
wygrzaniu w temperaturze 300°C/1h, mikroskop 
transmisyjny, pow. 150 000× 

 
 Badania magnetyczne wykonane po izotermicznym wygrzaniu ta�my 
Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5  wykazały, �e po wygrzaniu w temperaturze 200°C warto�� koercji w 
stosunku do stanu „as quenched” ro�nie i wynosi HC=46,1 A/m. Jednak wraz ze 
zwi�kszeniem temperatury wygrzewania warto�� koercji spada. Optymalne własno�ci 
magnetyczne uzyskuje ta�ma o strukturze nanokrystalicznej (rys. 3) po wy�arzaniu w 
temperaturze 450°C przez godzin� w argonie (rys. 4.).  
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Rysunek 3. Struktura ta�my Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 po 
wygrzaniu w temperaturze 450°C/1h, mikroskop 
transmisyjny, pow. 82 000× 

Rysunek 4.Wpływ temperatury wygrzewania TA na 
warto�� koercji HC 

Po zwi�kszeniu temperatury wygrzewania powy�ej 450°C zaobserwowano wzrost warto�ci 
koercji i dla próbki wygrzanej w temperaturze 600°C/1h warto�� HC=56 A/m. Wyniki bada� 
własno�ci magnetycznych przedstawiono w tablicy 1. 
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Tablica 1 
Własno�ci magnetyczne ta�my Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5  w stanie „as quenched” i po obróbce 
cieplnej 

Ta�ma po wygrzaniu izotermicznym w temperaturze [°C]:  Wielko�� 
„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 
Bmax 0,54 1 0,89 1,08 1,01 1,08 1,04 0,05 
Hmax 724 1324 1218 1563 1644 1719 1557 1375 

 
 Nast�pnie w wyniku mielenia przez 2 godziny obrobionych wcze�niej cieplnie ta�m 
otrzymano proszek w postaci „płatków”. Po przeprowadzeniu bada� własno�ci 
magnetycznych stwierdzono, �e proces wysokoenergetycznego mielenia znacznie pogarsza 
własno�ci magnetyczne materiału. Najlepsze własno�ci wykazuje proszek z ta�my wygrzanej 
uprzednio w temperaturze 500°C  (rys. 5). 
 W drugiej serii eksperymentu amorficzne ta�my poddano procesowi 
wysokoenergetycznego mielenia przez 2 godziny a nast�pnie otrzymany proszek wygrzano 
izotermicznie przez godzin� w zakresie temperatury 300÷600°C. 
 Z przeprowadzonych bada� własno�ci magnetycznych wynika, �e po izotermicznym 
wygrzaniu proszku w atmosferze argonu przez godzin� własno�ci magnetyczne materiału 
proszkowego ulegaj� poprawie. Spo�ród proszków poddanych obróbce cieplnej najlepsze 
własno�ci magnetyczne wykazuje proszek wygrzany w temperaturze 300°C przez 1h (HC=49 
A/m) oraz proszek wygrzany w temperaturze 500°C przez 1h (HC=66,4 A/m). Proszek 
wygrzany w temperaturze 400°C przez 1h cechuje si� zdecydowanie gorszymi własno�ciami 
magnetycznymi (HC= 113,5 A/m). Porównanie warto�ci koercji proszków wygrzewanych w 
ró�nej temperaturze przedstawiono na rysunek 6. 
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Rysunek 5. Wpływ temperatury wygrzewania ta�my 
Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 na koercj� HC po mieleniu przez 
2 godziny  

Rysunek 6. Wpływ temperatury wygrzewania proszku 
otrzymanego po 2 godzinach mielenia 
Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 na warto�� koercji HC 

  
 W ostatnim etapie eksperymentu z otrzymanego materiału proszkowego, który wykazywał 
najlepsze własno�ci magnetyczne wykonano ferromagnetyczny nanokompozyt. Do tego celu 
jako lepiszcza u�yto polichlorku winylu rozpuszczonego eterem i zmieszano z 
nanokrystalicznym proszkiem Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5 w stosunku obj�to�ciowym 1:5.  
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 Uzyskany kompozyt w kształcie toroidu poddano badaniom własno�ci magnetycznych. 
Stwierdzono, �e w miar� wzrostu cz�stotliwo�ci pr�du f podczas bada� własno�ci 
magnetyczne ulegały poprawie (rys. 7). Struktur� kompozytu przedstawia rysunek 8. 
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Rysunek 7. Wpływ cz�stotliwo�ci f na koercj� HC 
nanokompozytu  

Rysunek 8. Struktura ferromagnetycznego 
nanokompozytu, mikroskop �wietlny pow. 200× 

 
 Wyniki bada� własno�ci magnetycznych w zale�no�ci od cz�stotliwo�ci pr�du podczas 
bada� przedstawiono w tablicy 2. 
 
Tablica 2 
Wyniki bada� własno�ci magnetycznych ferromagnetycznego nanokompozytu w zale�no�ci 
od cz�stotliwo�ci f  

Cz�stotliwo�� [Hz] Wielko�� 
50 500 1000 

Koercja HC [A/m] 202 33,9 2,9 
Remanencja BR 
[T] 

0,008 ≈0 0,005 

Bmax [T] 0,1 0,11 0,11 
Hmax [A/m] 732 747 742 

4.  PODSUMOWANIE 

 Wyniki bada� wskazuj�, �e stosuj�c kombinacj� nanokrystalizacji termicznej  
i wysokoenergetycznego mielenia mo�liwe jest uzyskanie proszku b�d�cego materiałem 
wyj�ciowym do dalszych bada� oraz do prac nad materiałami nanokompozytowymi. 
 W wyniku przeprowadzonych bada� stwierdzono, �e kombinowany proces 
wysokoenergetycznego mielenia i krystalizacji termicznej stopu Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5  

umo�liwia uzyskanie nanokrystalicznego materiału proszkowego, którego struktura i własno�ci  
magnetyczne mog� by� polepszane przez odpowiedni dobór parametrów tych procesów. 
 Kompozyt otrzymany przez zestalenie nanokrystalicznego proszku Co68Fe4Mo1Si13,5B13,5  

z polichlorkiem winylu wykazuje własno�ci magnetyczne, które rosn� ze zwi�kszeniem 
cz�stotliwo�ci.  

PV 

A) B) 
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