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W pracy przedstawiono wpltyw temperatury wyzarzania proszkdw na struktur¢ fazowa
1 wlasciwosci magnetyczne nanokompozytowych magneséw Nd;oFegs xWxBg, wytworzonych
metoda mechanicznej syntezy, w ktérych zawartos¢ wolframu zmieniata si¢ w szerokim
zakresie od 0 do 33%at.

1. WPROWADZENIE

Materiaty magnetycznie twarde sa coraz szerzej stosowane w wielu dziedzinach zycia (np.:
przemyst elektroniczny — glowice, przetworniki, czujniki; przemyst motoryzacyjny -
wskazniki, rozruszniki, silniki napgdowe; przemyst lotniczy i1 kosmiczny - sprzegla,
magnetrony, tozyska beztarciowe; medycyna — separatory komodrek nowotworowych,
elementy sztucznego serca; jak réwniez artykuly powszechnego uzytku — magnetowidy,
zegary, glosniki itp.).

Prawdziwym przetomem w rozwoju materialéw magnetycznie twardych okazato si¢ odkrycie
w 1984 roku zwiazku Nd,Fe 4B, charakteryzujacego sig¢ silng anizotropia magnetokrystaliczna [1,
2]. Wiasciwosci magnetyczne zwiazkow RyFe4B (R — pierwiastek ziem rzadkich) wynikaja z
ferromagnetycznego sprz¢zenia momentdw magnetycznych podsieci metali z grupy ziem
rzadkich 1 zelaza dla lekkich lantanowcow 1 antyferromagnetycznego sprz¢zenia dla cigzkich.
Mechanizm koercji w tych magnesach zwiazany jest z zarodkowaniem i rozrostem domen
przeciwnego namagnesowania [3]. Bardzo dobre wlasciwos$ci magnetyczne, przy stosunkowo
niskich kosztach wytwarzania, sa niewatpliwie zaleta magneséw neodymowych. Magnesy te
jednak maja niska - w poréwnaniu z magnesami samarowymi - temperatur¢ Curie T.=588 K [4]
oraz mata odporno$¢ korozyjna [5], co znacznie ogranicza mozliwosci zastosowania tych
magnesOw w praktyce.

Podejmowano wigc proby modyfikacji sktadu podstawowego, zast¢pujac np. neodym innymi
pierwiastkami ziem rzadkich, a zelazo kobaltem, glinem, galem, i innymi metalami
przejsciowymi, otrzymujac cata rodzing nowych magnesow typu R-(Fe,M)-B, gdzie R jest
pierwiastkiem ziemi rzadkiej, a M jest metalem przejSciowym [6]. Poszukiwano réwniez drogi
udoskonalenia mikrostruktury poprzez optymalizacj¢ procesu technologicznego. Uzyskane dzigki
temu nanokompozytowe magnesy Nd-Fe-B stanowia nowa grup¢ materialdéw magnetycznie
twardych charakteryzujacych si¢ rekordowo wysokimi wlasciwosciami magnetycznymi [7].
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Ze wzgledu na swoje wtasciwosci bardzo interesujacym pierwiastkiem badanym jako dodatek
stopowy jest wolfram [8-12].

Celem niniejszej pracy jest okre$lenie wptywu temperatury wyzarzania proszkéw na
strukturg 1 wlasciwos$ci magnetyczne nanokompozytowych magneséw Nd-Fe-B, w ktérych
cze$¢ atomow zelaza zostata zastagpiona atomami wolframu.

2. MATERIAL I METODY DOSWIADCZALNEPRZEBIEG BADAN

Badania przeprowadzono na nanokompozytowych magnesach o podstawowym skladzie
Nd;oFegsBs, w ktorych czgs¢ atomoéw zelaza zostata zastagpiona wolframem. Zawarto$¢
wolframu w probkach zmieniana byta w szerokim zakresie od 0 % at. do 33 % at. Magnesy
do badan wytworzone zostaly metoda mechanicznej syntezy z proszkow Nd, Fe, FeB i W.
Proszki poddane byty diugotrwalemu mieleniu w czasie 90 h w mtynach wibracyjnych. Aby
zapobiec niepozadanym reakcjom proces mielenia zachodzit w ochronnej atmosferze argonu.
Nastepnie przemielone proszki poddane zostaly wygrzewaniu w piecu préozniowym w czasie
0,5 h w temperaturach 923K i 1123K.

Badania rentgenowskie wykonano za pomoca skomputeryzowanego dyfraktometru
rentgenowskiego DRON 2. Jakos$ciowa analiz¢ fazowa przeprowadzono przy zastosowaniu
standardowej metody rentgenowskiej analizy strukturalne;j

Wiasciwosci magnetyczne materialu badane byly przy zastosowaniu magnetometru
wibracyjnego firmy LakeShore w polu magnetycznym do 1,67 MA/m oraz przy uzyciu
histerezografu impulsowego w polu magnetycznym 4,8 MA/m na magnesach Nd;oFegsxWyBg
prasowanych pod cisnieniem 150 MPa. Probki do badan otrzymano w ramach wspétpracy z
Wydziatem Inzynierii Materialowej Politechniki Warszawskie;.

3. OMOWIENIE WYNIKOW BADAN

W wyniku przeprowadzonej analizy skladu fazowego magneséw Nd;oFess xWxBe
stwierdzono, ze temperatura wyzarzania proszkOw wywiera znaczacy wplyw na strukturg
fazowa badanych materiatéw. Na rys.la przedstawiono przyktadowe dyfraktogramy uzyskane
dla stopow wyzarzanych w temperaturze 923K o r6znej zawartosci wolframu odpowiednio 0;
10; 1 28% at. W stopie nie zawierajacym wolframu obok magnetycznie twardej fazy Nd,Fe ;4B
wystgpuja fazy magnetycznie migkkie o—Fe 1 niewielka ilo§¢ Fe,B. Zastapienie czgsci
atoméw zelaza atomami wolframu powoduje pojawienie si¢ na dyfraktogramie nowych,
wyraznych refleksow o uktadzie i intensywnos$ciach odpowiadajacych wolnemu wolframowi.
W miar¢ wzrostu zawartosci wolframu intensywno$¢ linii widmowych pochodzacych
zarOwno
od fazy magnetycznie twardej Nd,Fe 4B, jak i magnetycznie migkkiej a-Fe ulega znacznemu
ostabieniu, co wskazuje na zmniejszenie udziatu objgtosciowego tych faz. I tak, np. dla stopu
o zawarto$ci 28% at. W refleksy pochodzace od fazy magnetycznie migkkiej o-Fe nie sa
rejestrowane.

Natomiast na rys.lb przedstawiono widma rentgenowskie obserwowane w stopach
NdjoFegs xWxBg (gdzie x = 0; 10; 16% at. W) wyzarzanych w temperaturze 1123 K.
Dyfrakcyjna analiza fazowa wykazala, ze sklad fazowy stopu nie zawierajacego wolframu
(NdoFessBg) nie zalezy, w badanym zakresie temperatur, w istotny sposéb od temperatury
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wyzarzania. W obu przypadkach badanych magneséw wystepuja dwie fazy: magnetycznie
twarda Nd,Fe 4B oraz magnetycznie migkka o—Fe.

Dopiero wprowadzenie wolframu do sktadu podstawowego powoduje réznice w strukturze
fazowej stopow. I tak, w magnesach wyzarzanych w temperaturze 1123 K obserwowane sa
szerokie refleksy pochodzace od faz: FeWB oraz Fe;Wg, a nie od czystego wolframu, jak to
bylo w przypadku stopéw wyzarzanych w temperaturze 923 K. Wyzsza temperatura
wyzarzania proszkéw powoduje zwiazanie wolframu z zelazem, tworzac dwie fazy: FeWB i
Fe;We. Czgs¢ zelaza pozostaje jednak w stanie wolnym nawet w stopie o zawartosci 30% at.
W. Refleksy te nie byly obserwowane w stopach o wyzszej zawartosci wolframu,
wyzarzanych w temperaturze 923 K.

a) 923 K b) 1123 K
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Rys.1. Dyfraktogramy rentgenowskie magnesow NdjoFessxWxBs 0 rdéznej zawartosci
wolframu wyzarzanych odpowiednio w temperaturze 923K (a) i 1123K (b).
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Przeprowadzone badania wlasciwosci magnetycznych magneséw NdjoFess xWBg 0 réznej
zawarto$ci wolframu (0<x<33% at.) wyzarzanych w temperaturach odpowiednio 923K 1 1123
K wykazaty, ze temperatura wyzarzania w istotny sposéb wptywa réwniez na parametry
magnetyczne tych magneséw. Na rys.2a przedstawiono wpltyw wolframu na warto$¢ koercji
He stopéw wyzarzanych w temperaturze 923K (krzywa A) oraz 1123K (krzywa B). W
magnesach wyzarzanych w temperaturze 923 K zaobserwowano ponad pigciokrotny wzrost
wartosci koercji jH. w stopie zawierajacym 28% at. wolframu w poréwnaniu ze stopem bez
tego pierwiastka. Natomiast w magnesach wyzarzanych w temperaturze 1123K wzrost koercji
byl nizszy, a maksymalna jej warto§¢ wynosita 1170 kA/m dla zawartosci 16% at. wolframu
w stopie. Natomiast na rys. 2b przedstawiono wplyw wolframu na warto$¢ pozostatosci
magnetycznej B, magneséw NdoFegs xWxBe. Widoczny jest staly spadek remanencji w calym
zakresie zawartosci wolframu, niezaleznie od temperatury wyzarzania.

Ponadto stwierdzono, ze stopy wyzarzane w wyzszej temperaturze (1123 K) wykazuja
nizsze wartosci remanencji w catym zakresie zawartosci wolframu. I tak w miar¢ wzrostu
zawarto$ci wolframu, remanencja magneséw wyzarzanych w temperaturze 923 K maleje od
wartosci maksymalnej B, = 0,95 T (dla prébki nie zawierajacej wolframu) do wartosci
B; = 0,16 T (dla stopu zawierajacego 33% at. wolframu), natomiast dla wyzszej temperatury
wyzarzania (1123 K) wartosci te wynosza 0,84 T 1 0,01 T dla magneséw zawierajacych
odpowiednio 01 33% at. W.
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Rys.2 Wplyw temperatury wyzarzania na wlasciwosci magnetyczne nanokompozytowych
magnesow NdjoFegs «WiBe (A — 923K, e — 1123K): a) koercja, b) remanencja, ¢) (BH)pax-
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Istotnym parametrem, charakteryzujacym materiaty magnetycznie twarde, z uwagi na ich
zastosowanie, jest maksymalny iloczyn energii magnetycznej (BH)max. Na rys.2c
przedstawiono zalezno$¢ (BH)m.x od zawartosci wolframu w magnesie. Iloczyn energii
magnetycznej jest wielko$cia Scisle zwiazang z koercja i remanencja materiatu. Przy niskich
zawartosciach wolframu w badanych stopach iloczyn energii magnetycznej nieznacznie
wzrasta, osiagajac maksimum przy zawartosci okoto od 2 do 3% at. wolframu. Natomiast
dalszy wzrost udziatu wolframu w tych magnesach prowadzi do obnizenia wartos$ci energii
magnetycznej (BH)max niezaleznie od temperatury wyzarzania.

W tabeli 1 dla poréwnania podano wartosci koercji jHc, remanencji B, oraz iloczynu
energii (BH)m,x magnesow Nd-Fe-W-B o zawartosci wolframu 0; 16 1 28% at. dla dwu
temperatur wyzarzania.

Tabela 5.1.
Wiasciwosci magnetyczne wybranych stopéw

Nd;oFegs.xWxBg
Temperatura Zawartos¢ Koercja Remanencja Iloczyn energii
wyzarzania wolframu He B, (BH)max
[K] X [%at.] [kA/m] [T] [kJ/m’]
0 260 0,95 80
923
16 820 0,43 36
28 1350 0,24 13
0 230 0,84 54
1123
16 1170 0,34 24
28 700 0,09 2,4

4. PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze temperatura wyzarzania proszkéw
wywiera znaczacy wpltyw zaréwno na strukturg jak 1 na wlaSciwo$ci magnetyczne magnesow
Nd-Fe-W-B. Struktura fazowa stopéw wyzarzanych w temperaturze 923K sktada si¢ z faz:
magnetycznie twardej Nd,Fe;sB oraz magnetycznie migkkich o-Fe 1 Fe,B. W stopach
zawierajacych wolfram na dyfraktogramach widoczne sa refleksy wskazujace na
wystgpowanie w tych stopach wolnego wolframu. Wyzarzanie w temperaturze 1123K
powoduje wigzanie wolframu w zwiazki z zelazem 1 borem i tak w stopach zawierajacych
wolfram nie stwierdzono wolnego wolframu lecz fazy: Fe;W¢ oraz FeWB.

Magnesy wyzarzane w temperaturze 923K charakteryzuja si¢ znacznie lepszymi
wlasciwosciami magnetycznymi. W stopach tych zaobserwowano okoto pigciokrotny wzrost
koercji dla magnesu zawierajacego 28 %at. W stopach wyzarzanych w temperaturze 1123K
wzrost koercji byt nieco mniejszy, 1 po osiagnigciu wartosci maksymalnej wynoszacej 1170
kA/m w stopie zawierajacym 16%at. W, obserwowany byt znaczacy spadek tego parametru.
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W calym zakresie prowadzonych badan stwierdzono spadek remanencji oraz po

poczatkowym wzroscie z maksimum dla okoto 2%at. W staly spadek energii magnetycznej
(BH)max, jednakze stopy wyzarzane w nizszej temperaturze tj. 923K wykazywaty wyzsze
wartosci zarOwno remanencji jak i energii magnetycznej (BH)m.x W calym zakresie badan
zawarto$ci wolframu.
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