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TRAJNI MAGNETI Sm (Co, Fe, Cu, Zr) 7, 5
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POVZETEK: Razvili smo postopek priprave trajnih kovinskih magnetov na osnovi zlitin redke zemlje in elementov prehoda z magnetnimi
lastnostmi, ki so primerljive z lastnostmi vzorcev tujih proizvajalcev. Dosegli smo energijski produkt 198 kJ/ms.

PERMANENT MAGNETS Sm (Co, Fe, Cu, Zr) 75
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ABSTRACT: The preparation method for permanent magnets on the base of cobalt and transition elements was developed. The magnetic
properties of the samples which were prepered on the laboratory scale, were in the range of the magnetic properties of the samples of foreign

producers. The energy density product was 198 kJ/ma.

1. UVOD

Ko so se pred vec kot dvajsetimi leti v svetu pojavili novi
magnetni materiali na osnovi intermetalne zlitine Sm in
Co, so v zelo kratkem ¢asu nadomestili klasicne mag-
.nete na Stevilnih podrogjin uporabe. Njihove odlicne
magnetne lastnosti so omogoc¢ale miniaturizacijo v elek-
troniki, racunalnistvu, akustiki, aeronavtiki, industriji
elektrienih motorjev, katerih teza je zelo pomembna
predvsem v moderni avtomobilski industriji ter povsod
tam, kjer se uporabljajo trajni magneti.

Tako imenovani prvi generaciji miniaturnih magnetov na
osnovi zlitin samarija in kobalta, ki so zaradi vsebovane-
" ga kobalta strateskega pomena in je njihova cenavisoka,
je sledila pred nekaj leti nova, druga generacija trajno
magnetnih materialov na osnovi zlitin redkih zemelj in
elementov prehoda. Od teh materialov so glede na svoje
lastnosti najpomembnejsi magneti Nd- Fe-B, ki pa imajo
v primerjavi s Sm-Co magneti to slabo lastnost, da je
njihova Curiejeva temperatura dosti nizja (~ 300°C), in
da so korozijsko manj odporni. Kljub vi§ji ceni zato za
dolocene vrste aplikacij ostajajo Sm-Co magneti e ved-
no nenadomestljivi.
Odlicne magnetne lastnosti, predvsem visoka koercitiv-
na sila Hel SmCos magnetov, so posiedica visokega
anizotropijskega polja; Ha ~ 28.000 kA/m (350 kOe).
Vendar pa mikrostruktura teh magnetov preprecuje, da
bi bilo mogoce prakticno dosedikoercitivno sito, ki bi bila
vija kot ena desetina teoreti¢ne vrednosti.
Danes je v glavhem znana pomembnost prisotnosti dru-
gih faz (na primer Sm2Co17, SmzCor), precipitatov ter
defektov v strukturi, ki vplivajo na konéne vrednosti Hel.
Mehanizem tega vpliva je podrobno opisan v literaturi

().

Vigje vrednosti nasi¢ene magnetizacije Smz2Coj17 zlitine
v primerjavi s SmCos zlitino: 4 @ Ms za SmeCo17 je ~
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1,28 T (12,8 kG} in 4 # Ms za SmCos je ~ 1,12 T (11,2
kG), so vzpodbudile §tevilne raziskovalce k iskanju moz-
nosti uporabe Sm2Co17 magnetov kot Se kvalitetnejsih
trajno magnetnih materialov. Vendar pa je anizotropijsko
polje Sm2Co17 zlitine dosti niZje kot pri SmCos magnetih
Ha ~ 6400 kA/m (80kOe). Kasneje so razli¢ni avtorji
ugotovili, da je mogoce notranje magnetne lastnosti
SmzCo17 zlitine izboljsati z delno zamenjavo Co z raz-
licnimi elementi Mn, Ti, Zr(2) ali Fe, Cr (3,4). Kombinacija
nestehiometri¢ne zlitine (SmCor 5), kjer je Co delho sub-
stitiran z Fe (zvisanje nasiCene magnetizacije Ms), Zr
(zvianje anizotropijskega polja Ha) ter Cu in veésto-
penjske termiéne obdelave (5), je pripeljala do vetfaz-
nega materiala z magnetnimi lastnostmi, ki prekasajo
lastnosti SmCos Zzlitine. Pri teh, s precipitacijo utrjevanih
17:2 trajnih magnetih doloca koercitivno silo pripenjanje
domenskih sten na 5:1 fazi, ki prepleta osnovno fazo in
ji daje celicno strukture (6). To je v skladu tudi z bolj
teoretitnim modelom, ki ga je razvil D. {. Paul (7) in ki
kaze, da povecano razmerje A2Kz2/A1K1 povecuje koer-
citivnost. (A1, Az ... je izmenjalna energija med glavno,
matri¢no fazo in defektno fazo; K1, K2 pa sta anizotropiji
reSetke glavne faze in defekine faze). Magneti Co-RZ
utrjevani s precipitacijo (.precipitation hardened") so
tehni¢no izredno zanimivi, saj je mogoce z njimi doseci
energijske produkte celo vet kot 240 kd/m® (30 MGOe).
Sintrani magneti s sestavo Sm(Co, Fe, Cu, M)z, kjer je M
= Zr, Ti, Hf in 6 <z <8 imajo vi§jo nasiCeno mag-
netizacijo in zato vigji energijski produkt kot SmCos
magneti, vendar pa je njihova koercitivna sila nizja in to
omejuje nadaljnje zvidevanje energijskega produkta.

Namen nasega dela je bil najprej s preliminarnim 3tudi-
jem ugotoviti optimalno sestavo osnovne zlitine, ki bi
omogocala doseganje ¢im boljdih magnetnih lastnostiin
razviti postopek izdelave trajnih magnetov SmCo 2/17. .
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Za doseganje visoke vrednosti koercitivne sile je potreb-
no poleg ustrezno izbrane sestave predvsem ugotoviti
postopek termi¢ne obdelave, ki omogota doseganje
ustrezne mikrostrukture in posredno dobrih magnetnih
lastnosti (13).

2. EKSPERIMENTALNO DELO

Izhajali smo iz dveh surovin razli¢nih proizvajalcev (Th.
Goldschmidt AG in Ferrolegeringar). Obmocje sestave,
s katero je mogoce doseti optimalne magnetne lastnosti
je zelo ozko in je torej treba eksperimentalno ugotoviti
koli¢ino potrebnih izhodnih komponent. Kot pri SmCos
magnetih je tudi tu treba upoStevati odparevanje Sm
med sintranjem (8,9). Prav tako je tudi v tem primeru
pomembna &ista atmosfera, v kateri poteka delo s pra-
hom, obéutljivim na kisik in viago. Zato je najustreznejsi
nacin eksperimentalno ugotoviti sestavo, ki je prilago-
jena pogojem dela in, s katero je mogoce doseci op-
timalne magnetne lastnosti sintranih magnetov. Sestava
in fizikalne lastnosti uporabljenih izhodnih zlitin so na-
vedene v tabeli . Osnovno sestavo smo izbirali delno na
podlagi analize tujega vzorca Namiki ter literaturnih po-
datkov in na osnovi preliminarnih eksperimentov.

Tabela I; Sestava izhodnih zlitin Smz(CoFeCuZr)17 firme Th,

Goldschmidt AG in Ferrolegeringar (podatki proizvajalcev)
Goldschmidt AG Ferrolegeringar

(ut, %) Ziitina 1 Zlitina 2

RZ 250 30,2

Sm 23,5 30,0 25,8

Co 48,8 438 50,6

Fe 18,0 17,8 14,8

Cu 5,1 50 58

Zr 3,0 2,9 2,5

Al <0,01 0,01

Ca 0,04 0,04

Mg <0,01 <0,01

O 0,16 0,21 0,04

C 0,044 0,09 0,005

drsss {4m) 23 19,0

Izhodne prahove smo v za3¢itnem mediju cikloheksana
(predhodno dodatno susenega preko molekularnih sit)
mieli v widia vibracijskem mlinu in attritor mlinu razlicne
Case, da smo dosegli poprecno velikost delcev okrog 4
um {po Fisherju). Nobeden od obeh nacinov mietja za
sedaj $e ni optimalen. Pri vibracijskem mletju je poraz-
delitev velikosti delcev izhodnega mletega prahu siroka
(slika 1) in je kot posledica tega Siroka tudi porazdelitev
velikosti zrn v sintranih vzorcih (slika 3), pri standardnem
attritor mlinu pa prah ostaja po obodu mlevne posode in
se prav tako neenakomerno melje ter je porazdelitev
velikosti delcev siroka. Susenje prahu po mletju je pote-
kalo tako kot pri delu s SmCos prahom v suhi komori
susenega Ar (preko susilnih sredstev). Prav tako tudi
shranjevanje prahu (oz. priprava prahu za usmerjanje) v
posodice iz silikonskega kavéuka. Po e dodatni zasciti
zaprtih posodic smo prahove usmerjali v impulznem
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magnetnem polju (10) jakosti priblizno 4000 kA/m; to je
najvisje polje, ki ga je v naSem laboratoriju mogoce
doseti, medtem ko je za optimalno usmeritev delcev
potrebno polje jakosti priblizno 6000 kA/m (14) in iih
nato izostatsko stiskali v komori za izostatsko stiskanje
s pritiskom 600 MPa. Po stiskanju smo vzorce vzeli iz
posodic v zas¢itni atmosferi v suhi komori ter jih znova
magnetili. Sintranje in termi¢na obdelava sta potekali v
vakuumski peci (11) v visokem vakuumu ali atmosferi He
{4.9). Temperature sintranja so bile v intervalu med 1200
in 1220°C, termi¢na obdelava pa je potekala po stopnjah
na razliénih temperaturah v intervalu med 900 in 400°C
razlicne Case in se je koncCala s kaljenjem vzorcev s
temperature popuscanja. Vzorce smo karakterizirali z
magnetnimi meritvami (Permagraph dr. Steingroever
Magnet - Physik GmbH) in opazovanjem mikrostruktur
na opticnem mikroskopu, ki smo jih analizirali z merjen-
jem stereolodkih parametrov (12) z aparaturo MOP Kont-
ron.

3. REZULTATI IN DISKUSIJA

V tabeli ll. so navedene magnetne lastnosti nekaterih
vzorcev razlicnih sestav, s katerimi smo v laboratoriju
dosegli najboljse rezultate v primerjavi z lastnostmi vzor-
cev tujega proizvajalca (Namiki) ter vrednostmi, ki jih
navaja prospekt (Namiki).

Tabela ll: Magnetne lastnosti tujih vzorcev in najbolj$e vrednosti

doseZene v laboratoriju

Vzorec Br Hel™ H.B (BH)max
(mT) (kA/m) ka/m) | (kd/m?)

Namiki 1050 889 698 210

Zahteve po 980-1050 555-1115| 480-755] 192-216

prospektu (15)

A 940 975 500 133

B 1080 815 605 198

C 975 1180 615 147

Diagram na sliki 2 prikazuje razmagnetilno krivuljo vzor-
ca B, njegova mikrostruktura s pripadajo¢im histogra-
mom pa je prikazana na sliki 3. Razmagnetilna krivulja,
oz. njena oblika kaze na to, da je usmerjanje delcev
prahu pri pripravi vzorcev §e nepopolno. V primeru, ko
so delci ,idealno" usmerjeni se oblika histerezne zanke
priblizuje pravokotni obliki in se energijski produkt bis-
tveno poveca. Z vi§jo jakostjo polja pri usmerjanju del-
cev izhodnega prahu bi bilo mogoce izboljsati tudi re-
manentno magnetizacijo. Prav tako tudi ni optimizirana
mikrostruktura sintranega vzorca. Porazdelitev velikosti
zrn je 8iroka, to pa poleg termi¢ne obdelave vzorcev po
sintranju tudi vpliva na vrednosti koercitivne sile.

Magnetne lastnosti, dosezene pri vzorcih, pripravijenih
po opisanem postopku, so sicer Ze v okviru magnetnih
tastnosti, kijih v svojih prospektih navajajo tuji proizvajal-
ci, vendar bi jih bilo mogoce 8e izboljati, ¢e bi imeli
moznosti magnetizacije izhodnih prahov z visjim poljem
in pa z optimizacijo pogojev mietja ter s tem izboljSavo
kvalitete izhodnih prahov, tako da bi dosegli enakomer-
nejso mikrostrukturo.
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4. SKLEPI

S preliminarnc 3tudijo in eksperimentalnim delom smov
laboratoriju pripravilivzorce Sm2Co17 magnetov, katerih
lastnosti so ze v okviru lastnosti komerciainih vzorcev.
Dosezen je bil energijski produkt 198 kJ/ma. Oblika
histerezne zanke, oziroma njen del v drugem kvadrantu
ter mikrostruktura sintranih vzorcev pa kazeta $e na
dolocene pomanikljivosti v postopku priprave.

To je neoptimiziran postopek mietja in prenizko magnet-
no polje pri magnetizaciji prahov in sintranih vzorcev.
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Mikrostruktura (povecava 180 X) in pripadajo¢ his-
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