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W pracy przedstawiono niektére wyniki badan dotyczace opracowania materiatu
kompozytowego o regulowanych wlasciwosciach ferromagnetycznych, opartego na
kompozycji silikonowej osnowy 1 nanokrystalicznych proszkéw Fe;ssCuNbsSij3sBo.
Okreslono wptyw wielkosci czastek proszku oraz jego udzial masowy w osnowie na
wlasciwosci kompozytu.

1. WPROWADZENIE

Nanokrystaliczne stopy na osnowie zelaza, otrzymywane na drodze kontrolowanej
krystalizacji ~ szkiel  metalicznych, charakteryzuja si¢ dobrymi  wiasciwoSciami
magnetycznymi, jednak wada jest ich znaczna kruchos¢ utrudniajaca ich praktyczne
zastosowanie [1, 2]. Wykorzystujac procesy technologiczne, takie jak wysokoenergetyczne
mielenie uzyskuje si¢ proszki stopéw magnetycznych [3, 4], ktére przez réznego rodzaju
konsolidacj¢ mozna dowolnie ksztaltowaé w okreslone wyroby znajdujace szerokie
zastosowanie m.in. w elektronice i elektrotechnice. Metastabilny charakter materiatow
nanokrystalicznych w pewnym stopniu ogranicza stosowanie technik spajania proszkéw
wykorzystujacych dzialanie wysokiej temperatury np. spiekania, czy prasowania na goraco.
Nastgpujacy w podwyzszonej temperaturze wzrost ziaren prowadzi do utraty wilasnosci
magnetycznych charakterystycznych dla tych materiatéw. Dlatego tez do najczgstszych metod
spajania proszkéw zalicza si¢ wiazanie materialem polimerowym, termo lub
chemoutwardzalnym [5]. Wytworzone w ten sposéb proszkowe rdzenie magnetyczne
charakteryzuja si¢ m.in. duza stabilnoScia czasowa, mozliwoscia zmiany warto$ci
wspotczynnika temperaturowego przenikalno$ci materialu poprzez odpowiedni dobdr
materialu ferromagnetycznego oraz mozliwoscia regulowania wilasciwosci magnetycznych
rdzenia przez zmiang wielko$ci czastek, materialu magnetycznego i polimerowej osnowy [6].
Wielkos¢ czastek proszku dobiera si¢ majac gtéwnie na uwadze zakres czgstotliwosci pracy
(straty na prady wirowe rosna z kwadratem czestotliwosci), jak réwniez warto$¢
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przenikalnosci magnetycznej (w przypadku matych czastek wystepuje wewngtrzne
odmagnesowanie) [7].

Celem niniejszej pracy jest okreslenie witasciwosci magnetycznych wytworzonych
kompozytéw, w zaleznoSci od wielkosci czastek nanokrystalicznego  proszku
Fe73 5Cu;NbsSi;3 5sBg oraz ich udziatu objetosciowego w silikonowej osnowie.

2. PRZEBIEG BADAN

Do badan wykorzystano amorficzne tasmy szkta metalicznego Fe;3sCuiNbsSij;z5Bg o
grubosci 0,029 mm i szeroko$ci 9 mm, otrzymane metoda ciagltego odlewania stopu na
powierzchnig wirujacego walca.

W celu uzyskania struktury nanokrystalicznej, stop Fe;3sCuiNbsSij3sBg poddano
wygrzewaniu izotermicznemu w temperaturze 823 K przez 1 godzing w piecu elektrycznym
komorowym firmy Thermolyne typu F6020C w atmosferze argonu. Obrobione cieplnie tasmy
zostalty wstgpnie pocigte na odcinki o dlugosci 5 mm, a nastgpnie poddane
wysokoenergetycznemu mieleniu w miynku typu ,sheaker” (8000 SPEX CertiPrep
Mixer/Mill).

Otrzymany w ten sposob proszek rozdzielono na sitach na trzy frakcje: drobne 25+75 um,
srednie 300500 um oraz duze czastki 750+1200 pm, ktére postuzyly do wykonania
kompozytéw. Jako srodek wiazacy wykorzystano dwusktadnikowa mase silikonowa Dublisil
20 wyprodukowana przez Dreve-Dentamid GMBH. Komponenty po zmieszaniu i
umieszczeniu w formie poddano zaggszczaniu na wibratorze elektromechanicznym. W
wyniku tego procesu uzyskano toroidalne rdzenie o S$rednicy zewngtrznej 34 mm,
wewnetrznej 28 mm i wysokosci 8,0 mm o nastgpujacych udziatach masowych proszku: 85,
80175 %.

Zmiany struktury towarzyszace nanokrystalizacji termicznej oraz mechanicznej, badano na
dyfraktometrze rentgenowskim XRD 7 firmy SEIFERT-FPM z zastosowaniem lampy o
anodzie miedziowej oraz w transmisyjnym mikroskopie elektronowym Tesla BS 540. Cienkie
folie z materiatu proszkowego uzyskano poprzez Scienianie elektrochemiczne 1 $cienianie
jonowe.

Obserwacje mikroskopowe ksztaltu 1 wielkosci materialu proszkowego przeprowadzono w
elektronowym mikroskopie skaningowym OPTON DS 540.

Pomiar wtasciwosci magnetycznych (pgtle histerezy) proszkéw oraz uzyskanych
kompozytéw przeprowadzono na magnetometrze wibracyjnym VSM firmy Lake Shore
Cryotronics Inc., natomiast pomiar przenikalnoSci magnetycznej w funkcji indukcji
magnetycznej i nat¢zenia pola wykonano przy uzyciu systemu pomiarowego FERROMETR.

3. WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Badania rentgenowskie pokazaly, ze struktura szkta metalicznego Fe;s sCuiNbsSij35Bg w
stanie wyjsciowym byta catkowicie amorficzna, co na dyfraktogramie ujawnia si¢ jako
szeroko katowy pik pochodzacy od fazy amorficznej (rys. 1). Po procesie
wysokoenergetycznego mielenia obrobionej cieplnie tasmy na dyfraktogramie materiatu
proszkowego (rys. 1) zaobserwowano nanokrystalizacj¢ amorficznej osnowy, o czym
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swiadcza waski i wysoki pik (110) od fazy o-Fe o duzej intensywnosci dla kata 20 = 52,8°
oraz piki (200) i (211) pochodzace réwniez od fazy o-Fe.

Z przeprowadzonych badan w transmisyjnym mikroskopie elektronowym wynika, ze
badany stop Fe;3sCuiNbsSij3sBg w stanie bezposrednio po odlaniu wykazuje strukture
amorficzna, o charakterystycznym kontrascie rozproszeniowym. Po wygrzaniu taSmy w
temperaturze 823 K przez 1 godzing, a nastgpnie rozdrobnieniu materialu w procesie
wysokoenergetycznego mielenia zaobserwowano powstanie nanokrystalicznej struktury
sktadajacej si¢ z licznych sferycznych nanokrysztaléw o-Fe w osnowie amorficznej (rys. 2).

W oparciu o metode Scherrera, wyznaczono s$rednia wielkos¢ krystalitow o-Fe w
otrzymanym proszku, ktéra wynosi 20 nm.

A - as quenched
B - 823 K + mielenie
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Rys.1. Dyfraktogramy rentgenowskiej Rys.2. Struktura oraz dyfraktogram proszku
analizy fazowe;j stopu Fe;35Cu;NbsSi 3 5sBg, TEM
Fe735Cu1NbsSi35B9

Obserwacje w elektronowym mikroskopie skaningowym materiatu proszkowego,
rozdzielonego uprzednio na trzy frakcje, wykazaty wyrazne réznice w wielkosci 1 ksztalcie
czastek proszku (rys. 3).

Rys.3. Zdjecia SEM proszku Fineme ridzieonego aitach na fre
A) 750+1200 pm, B) 300+500 pm, C) 25+75 pm.

Najwigksze czastki proszku badane w eksperymencie maja ksztatt wydtuzonych ptatkow
oraz ptytek o ostrych krawedziach, ktérych grubos¢ jest znacznie mniejsza od wymiaréw w
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dwoéch pozostatych kierunkach. Proszki o czastkach 25+75 pm charakteryzuja si¢ bardzo
zréznicowanym ksztaltem - od nieregularnych czastek po sferyczne o gladkiej powierzchni.

Badania wtasciwos$ci magnetycznych proszkow Fe; sCu;NbsSij35Bg oraz uzyskanych
kompozytéw, analizowano na podstawie charakterystyk petli histerezy (rys. 4). Poréwnanie
wlasnos$ci proszkéw o réznych frakcjach (tablica 1) wskazuje, ze najkorzystniejsze wartosci
uzyskuje material o duzych czastkach. Natgzenie pola koercji oraz indukcja nasycenia wynosi
He = 13,75 [A/m], Bs = 1,21 [T], natomiast materiat o czastkach z przedziatu 25+75 pm
charakteryzuja si¢ koercja Hc = 163,2 [A/m] oraz indukcja maksymalng Bs = 0,64 [T].

Pomiary przenikalno$ci magnetycznej réwniez wskazuja na lepsze wtasnosci proszkéw
ptatkowych (tablica 1). Warto$¢ przenikalnoSci maksymalnej przy natgzeniu pola
magnetycznego H = 3 [kA/m] dla proszkéw o duzych i $rednich czastkach wynosi
odpowiednio Pmax = 175 1 tmax = 143.

Tablica 1
Wiasnosci magnetyczne proszkéw Fes; sCu;Nb3Si;3 5B
. ., Bg Br Hc H.nax Mmax
Wielkos¢ czastek proszku [um] T] [T] [A/m] | [KA/m] | przy H=3 [kA/m]
7501200 1,21 0,0070 | 13,75 800 175
300+=500 1,06 0,0061 115,3 800 143
2575 0,64 0,0038 | 163,2 800 74

Analiza wlasno$ci magnetycznych wytworzonych rdzeni (tablica 2) pozwala stwierdzié, ze
kompozyty zbrojone czastkami o frakcji 750+1200 pwm charakteryzuja si¢ duza indukcja
nasycenia oraz natg¢zeniem pola koercji poréwnywalnym z niezestalonymi proszkami. W
zaleznosci od udzialu wagowego spoiwa indukcja wynosi od 1,09 do 0,98 [T], natomiast
koercja 83,2+110,8 [A/m] (rys. 5).
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Rys.4. Petle histerezy magnetycznej
proszkéw wykorzystanych do zbrojenia
kompozytu

Rys.5. Wptyw udzialu masowego proszku na
natgzenie pola koercji kompozytéw
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Tablica 2
Witasnos$ci magnetyczne wytworzonych kompozytéw
Charakterystyka kompozytéw B Br He H,.. e
Wielkos¢ czastek | Udziat masowy [T] [T] [A/m] | [KA/m] | przy H=3 [kA/m]
proszku [pm] proszku [%]
85 1,09 | 0,0058 | 110,8 800 123
750+1200 80 1,02 | 0,0053 | 98,7 800 114
75 0,98 | 0,0052 | 83,2 800 98
85 0,87 | 0,0054 | 194,1 800 106
300500 80 0,82 | 0,0052 | 168.5 800 85
75 0,81 | 0,0052 | 1642 800 70
85 0,55 | 0,0032 | 238,1 800 38
25+75 80 0,51 | 0,0032 | 232,7 800 36
75 0,43 | 0,0028 | 261,3 800 27

Kompozyty wytworzone z drobnych czastek proszku charakteryzuja si¢ znacznie mniejsza
niz pozostate rdzenie, indukcja nasycenia Bs = 0,43+0,55 [T] oraz remanencja, ktérej wartos¢
wynosi B, = 0,0028+0,0032 [T] (rys. 6). Ponadto zaobserwowano zwigkszenie wartosci
natgzenia pola koercji, ktora osiaga wartos¢ w przedziale od 232,7 do 261,3 [A/m].

Zwigkszenie udziatu ferromagnetycznych czastek w osnowie silikonu prowadzi do
uzyskania we wszystkich probkach wigkszych warto$ci przenikalnosci. Najkorzystniejsza
warto$¢ przenikalno$ci magnetycznej maksymalnej przy natgzeniu pola H = 3 [kA/m)]
uzyskano dla kompozytu zbrojonego najwigkszymi czastkami proszku oraz o najmniejszym
udziale masowym silikonu i wynosita g = 123 (rys. 7).
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Rys.6. Wplyw udziatu masowego proszku na  Rys.7. Wplyw udziatu masowego proszku na
indukcje nasycenia kompozytéw przenikalno$¢ magnetyczna przy H=3 [kA/m]

Kompozyt zbrojony drobnymi czastkami proszku, ktéry zawieral najmniejszy udziat
materialu magnetycznie migkkiego charakteryzuje si¢ przenikalnoscia magnetyczna
maksymalna pmax = 27 mierzong przy nat¢zeniu pola H = 3 [kA/m].
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4. PODSUMOWANIE

Uzyskane wyniki badan wskazuja, ze mozliwe jest opracowania materiatu kompozytowego
o regulowanych wiasciwosciach ferromagnetycznych i elastycznych, opartego na kompozycji
sprezystej silikonowej osnowy 1 nanokrystalicznych proszkéw Fes35Cu;NbsSi35Bo.
Regulacj¢ taka mozna prowadzi¢ poprzez odpowiedni dobér czastek proszku oraz jego udziat
w kompozycie. Uzyskiwane w ten sposob rézne wartosci wlasnosci magnetycznych prowadza
do mozliwosci zastosowania kompozytowych rdzeni magnetycznych w szerokim zakresie
czestotliwosci pradu.

Zaobserwowano, ze ksztatt i wielko$¢ proszku w duzej mierze decyduje o wtasciwosciach
magnetycznych rozdrobnionego stopu. Drobniejsze czastki materiatu proszkowego powoduja
pogorszenie wlasnosci, co wigze si¢ z procesem odmagnesowania.

Zastosowanie masy silikonowej jako materialu zestalajacego proszek wiaze sig z
wprowadzeniem nowego, niemagnetycznego skladnika. Zwigkszenie udzialu masowego
silikonu prowadzi do wyraznego obnizenia remanencji materiatu, oraz w przypadku proszkéw
ptatkowych do nieznacznej poprawy nat¢zenia pola koercji, co moze wynikaé z lepszej
izolacji magnetycznej czastek.

Najlepsze wtasciwosci magnetycznie migkkie wykazuje rdzen uzyskany z proszku o
frakcji 750+1200 pm i udziale wagowym proszku Fes; sCu;Nb3Sij35Bg 85%. Kompozyt ten,
charakteryzuje si¢ duza indukcja nasycenia Bs = 1,09 [T], natezeniem pola koercji
porownywalnym z luznym proszkiem H¢ = 83,2 [A/m] oraz przenikalnoscia magnetyczna
maksymalna pmax = 123 mierzona przy natg¢zeniu pola H = 3 [kA/m)].
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