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Struktura i wtasnosci materiatow kompozytowych magnetycznie

miekkich o osnowie silikonowe] wzmacnianych
nanokrystalicznymi proszkami stopu kobaltu

Streszczenie. W artykule przedstawiono wyniki badan mikrostruktury, wtasnosci mechanicz-
nych i magnetycznych materiatéw kompozytowych, magnetycznie migkkich o osnowie silikono-
wej. Proszki metalowe otrzymano w wyniku mielenia tasm metalowych o strukturze amorficznej
oraz nanokrystalicznej ze stopu CogzgFe,Mo; B3 5515 5. Wykazano, Ze na wtasnosci mechaniczne
jak i fizyczne bardzo silnie oddziatuje udziat metalowego proszku

STRUCTURE AND PROPERTIES OF MAGNETICALLY SOFT COMPOSITE MATE-
RIALS WITH THE SILICON MATRIX REINFORCED WITH THE NANOCRYSTALLINE
POWDERS OF COBALT ALLOY

Abstract. The article presents the investigation results of microstructure, mechanical and mag-
netic properties of soft magnetic composite materials with silicone matrix. Metal particles ob-
tained by high energy ball milling of the metal ribbons of amorphous and nano-crystalline struc-
ture of the alloy CoggFe,Mo,By; 5513 5. It was shown that the mechanical properties as well as phy-
sical influences strongly the powder metal part.

Wstep

W roku 1988 Y. Yoshizawa i in. [1] wykazali,
ze ze szkiet metalicznych mozna wytworzy¢
przez kontrolowana krystalizacje materiaty
nanokrystaliczne magnetycznie migkkie. Ta
nowa generacja materiatow cieszaca si¢ duzym
zainteresowaniem naukowcow na $wiecie, sta-
fa si¢ rownie szybko materiatem komercyj-
nym. Badania naukowcow nie skoncentrowaty
sie jednak na litych materiatach jakimi sg tas-
my. Proces nanokrystalizacji moze by¢ zreali-
zowany na kilka sposobow: przez naonokrys-
talizacje termiczna, mechaniczna synteze lub
proces wysokoenergetycznego mielenia szkiet
metalicznych, przy czym wiasnosci fizykoche-
miczne produktu mechanicznego mielenia
zaleza od wielu parametréw i warunkow pro-
cesu [2, 3].

Nanokrystaliczne materialy metalowe, z
powodu sposobu przygotowania, sq dostepne
tylko w postaci bardzo cienkich tasm. Rozsze-

rzenie stosowania tych materialéw na postac
sypka jest bardzo interesujacym zagadnieniem
technologicznym [4, 5]. Otrzymywanie prosz-
kowych materiatow nanokrystalicznych bez-
posrednio w wyniku mielenia szkiel metalicz-
nych w wysokoenergetycznym mitynku umo-
zliwia prowadzenie prac nad otrzymywaniem
nanokompozytow ferromagnetycznych
wiazanych np. polimerowym lepiszczem, kto-
rych ksztatt i wymiary mozna dowolnie formo-
wac [6-8].

Celem niniejszej pracy jest zbadanie wpty-
wu udziatu polimerowego lepiszcza (osnowy)
na wlasnosci magnetyczne i mechaniczne
kompozytu wzmacnianego nanokrystaliczny-
mi proszkami stopéw kobaltu.

Material do badan i metodyka
Do wytworzenia kompozytéw polimero-

wych o osnowie silikonowej zastosowano jako
wypelniacz materiat proszkowy otrzymany
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przez wyzarzenie amorficznej tasmy
CogsFeyMo,Siy; 5By 5 przez 1 godzine w tempe-
raturze 450°C w atmosferze argonu a nastep-
nie przez mielenie tasmy w wysokoenerge-
tycznym mtynku przez 10 minut (SILAME) lub
przez 60 minut (SILAME-A). Wyzarzanie wy-
konano w oporowym piecu elektrycznym ko-
morowym firmy Thermolyne typu F6020C. Po
wyzarzeniu tasmy w 450°C przez 1 godzine
i zmieleniu przez 10 lub przez 60 minut uzy-
skany proszek zmieszano z silikonem tech-
nicznym przy udziale masowym proszku 67,
75, 80, 83 1 86% i z otrzymanej zawiesiny (pas-
ty) kompozytu uformowano toroidalne rdze-
nie, ktore utwardzano w temperaturze pokojo-
wej przez 2 doby. Proces wysokoenergetyczne-
go mielenia przeprowadzono w miynku klasy
8000 SPEX CertiPrep Mixer/Mill typu ,sha-
ker”.

Analize mikrostruktury kompozytow
wykonano na mikroskopie skaningowym
DSM-940 firmy Opton ze spektrometrem roz-
proszonego promieniowania rentgenowskiego
EDS LINK ISIS firmy Oxford przy napieciu
przyspieszajacym 20 kV.

Badania wiasnosci magnetycznych kompo-
zytow wykonano na magnetometrze wibracyj-
nym VSM firmy Lake Shore Cryotronics o na-
pieciu roboczym 380V, o maksymalnym nate-
zeniu pola 1670 kA/m i stalej czasowej 3 s.

Wyniki badan

Na podstawie obserwacji mikroskopowych
stwierdzono, ze przy wigkszym udziale prosz-
ku CoggFe,Mo;Siy; 5By5 sczastki rozmieszczone
sa rownomiernie w catej osnowie polimeru sili-
konowego. Wraz ze zmniejszeniem udziatu
proszku w kompozycie lokalnie wystepuja
skupiska ziaren proszku (rys. 1).

W wyniku wykonanych badan wtasnosci
magnetycznych stwierdzono, ze kompozyt
o udziale masowym proszku metalicznego
86% charakteryzuje si¢ wartos$cia magnetyzacji
nasycenia B,,,=0,6 T i polem koercji H-=134,5
A/m. Proszek, ktory jest wypelniaczem w kom-
pozycie charakteryzuje nizsza wartos¢ pola

koercji H=36,3 A/m i nieco wyzsza wartos¢
magnetyzagji nasycenia B, =0,64 T. Kompo-
zyt o mniejszym udziale masowym proszku
CogsFeyMo,Siy; 5By; 5 (83%) cechuje sie magne-
tyzacja nasycenia B,,,=0,62 T i polem koercji
Hc=107,7 A/m. Wraz ze zmniejszeniem si¢
udziatu proszku metalicznego w kompozycie
warto$¢ magnetyzacji nasycenia maleje i dla
kompozytu o udziale proszku metalicznego
67% wynosi B, ,,=0,357 T a pole koercji
H=69,4 A/m (rys. 2).

Dalsze obserwacje wykazaty, ze inne wtas-
nosci magnetyczne jak i ksztatt petli histerezy
dowodza, ze wraz ze zmniejszeniem udziatu
metalicznego proszku w kompozycie jego
wlasnosci magnetyczne obnizajg sie (tabl. 1).
Migkkie wtasnosci magnetyczne kompozytu
sq uzaleznione od udziatu materiatu proszko-
wego w kompozycie. Najkorzystniejsze wias-
nosci magnetyczne charakteryzuja materiat
kompozytowy o udziale proszku metalu 86%.
Najnizsze witasnosci wykazuje kompozyt o
udziale proszku metalu 67%.

Tablica 1. Wlasnosci magnetyczne kompozytow

typu SILAME

Udziat Magng- Pole Rema-

et | nosyccnia | (Koo | menda | oy
e | By | Hela/ml | Be[T]
86 0,60 134,5064 | 0,0012 800
83 0,62 107,7866 | 0,0011 800
80 0,56 116,0748 | 0,0011 800
75 0,48 54,66322 | 0,00003 800
67 0,357 69,4164 0,021 800

Wraz ze wzrostem udzialu proszku meta-
licznego zwigksza sie¢ wytrzymatosci na roz-
cigganie R, i zmniejsza si¢ wydluzenie € (rys.
3) (tablica 2). Najwigksza wytrzymatos¢ na roz-
cigganie R =1,18 MPa wykazuje kompozyt o
udziale proszku metalu 75%. Kompozyt ten
charakteryzuje si¢ najwiekszym wydtuzeniem
wzglednym &=212%, oraz najnizsza wartoscia
modutu Younga E_=0,25 MPa i najnizsza war-
to$cia modutu sredniego E;=0,27 MPa sposrod
badanych kompozytéw. Wraz ze wzrostem
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Rysunek 1. Struktura nanokrystalicznego materiatu kompozytowego o osnowie silikonowej wzmacnianego proszkiem
ze stopu CoggFe,Mo,Siy3 5B 5 udzial masowy nanokrystalicznego proszku w kompozycie a) 86%, b) 83%, c) i d) 75%;
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Rysunek 2. Warto$c koercji H i przenikalnosci magnetycznej w,,.. w funkcji udziatu masowego proszku otrzymanego

z tasmy CogzgFe,Mo,Siy3 5B3 s w kompozycie
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udziatu proszku CoggFesMo,Si55B135 w kom-
pozycie wzrasta wartos¢ modutu Younga E, i
modulu $redniego E;. a najwieksza wartoscia
modutu Younga (E,=0,33 MPa) charakteryzuje
sie kompozyt o udziale proszku metalu 86%

(rys. 4).

Tablica 2. Wyniki statycznej préby rozciagania

kompozytu typu SILAME

Udziat proszku R, € E E,,
metalu [%] [MPa] [%] [Mlga] [MPa]
polimer silikonowy | 0,38 370 0,056 | 0,023
75 1,18 212 0,25 0,27

80 1,07 127 0,299 0,34

83 1,1 64 0,33 0,4

86 0,82 44 0,35 0,54

Tablica 3. Wyniki statycznej proby rozciagania
kompozytu typu SILAME-A

Udziat proszku R, € E E,,
metalu[%] | [MPa] | [%] | [MPa] | [MPa]

75 146 | 113 | 027 | 028

80 1,0 166 | 034 | 031

83 145 | 101 | 039 | 032

86 1,48 74 | 041 | 034

Podobne zaleznosci funkcyjne pomiedzy
wytrzymatoscia na rozciaganie R, wydtuze-
niem wzglednym ¢, modutem Younga Ep i
modulem srednim E, a udzialem proszku
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Rysunek 3. Wytrzymatos¢ na rozcigganie R,, oraz od-
ksztatcenie wzgledne € w funkcji udziatu proszku
CoFeMoSiB w kompozycie typu SILAME

0,36

B E, [MPa] {055

034 1 A E,[VMPq

10,50

032 1 1045

0,30 40,40

0,28 - 1035

Modut Younga, E, [MPa]
[edN] "4 ‘tupais POy

40,30
0,26 -

10,25

0,24 T T T T T
74 76 78 80 82 84 86

Udziat masowy proszku, m [%]

Rysunek 4. Modut Younga E, oraz modut sredni E,,

w funkcji udziatu proszku CoFeMoSiB w kompozycie
typu SILAME
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Rysunek 5. Modut Younga E, oraz modut Sredni E;, w
funkcji udziatu proszku CoFeMoSiB w kompozycie typu
SILAME-A

CoggFe,Mo,Siy;5B3 5 w kompozycie stwierdzo-
no w kompozycie typu SILAME-A (rys. 5, tab. 3).

Najwigksza wytrzymalos¢ na rozciaganie
R, sposréd kompozytow typu SILAME-A wy-
kazuje material kompozytowy o udziale prosz-
ku metalu75% R =1,46 MPa. Dla kompozytow
typu SILAME-A uzyskane wartosci R, zawie-
raja si¢ w zakresie 1,45+1,48 MPa. Najwiek-
szym wydluzeniem wzglednym charakteryzu-
je sie kompozyt o udziale proszku metalu 75%
- &=113%, natomiast najwieksza wartoscia
modutu Younga E,=0,41 i modutu sredniego
E.=0,34 charakteryzuje si¢ kompozyt o udziale
metalu 86%.
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Uzyskane wyniki pomiaréw wtasnosci kom-
pozytow wykazuja istotny wplyw udzialu
proszku stopu CoggFe,Mo,Siy; 5B, 5 sna wlasnosci
mechaniczne kompozytu, ktore ulegaja obnize-
niu wraz z malejacym udzialem proszku.

Whnioski

Na podstawie wykonanych badan wilas-
nych struktury i wtasnosci wytworzonych
materialéw kompozytowych magnetycznie
miekkich o osnowie silikonowej wzmacnia-
nych nanokrystalicznymi proszkami stopow
kobaltu wyciagnieto nastepujace wnioski:

— przy wiekszym udziale proszku
CoggFe,Mo;Siy; 5B 5 5 w kompozycie czastki
rozmieszczone sa rownomiernie w catej
osnowie polimeru silikonowego. Wraz ze
zmniejszeniem objetosci proszku w kompo-
zycie wystepuja lokalne skupiska ziaren;

— wilasnosci magnetyczne kompozytu sa uza-
leznione od udziatu proszku metalicznego
w kompozycie, ktére podwyzszaja (magne-
tyzacja nasycenia B, koercja H, podatnos¢
magnetyczna) si¢ ze wzrostem udzialu
proszku CoggFe,Mo,Sij; 5B 5

— udzial proszku metalicznego w kompozycie
decyduje o jego wlasnosciach mechanicz-
nych. Najwieksza warto$¢ wytrzymatosci
na rozcigganie R charakteryzuje si¢ kom-
pozyt o stosunku udziale proszku metalo-
wego 75%. W miare zwigkszania si¢ tego
udziatu maleje warto$¢ R . Odwrotnie
ksztattuja sie relacje wydtuzenia wzgledne-
go ¢ oraz modutu Younga E i modutu $red-
niego E, ktore wykazuja zaleznos¢ liniowa
(proporcjonalna) od udzialu masowego
proszku;

— dos¢ niskie wilasnosci wytrzymatosciowe
moga by¢ spowodowane zbyt niska adhezja
polimeru silikonowego do czastek proszku
CoggFe,Mo,Siy; 5By; 5 a taczenie szkiet meta-
licznych za pomoca polimeréw daje bardzo
stabe potaczenia adhezyjne. Zblizone rezul-
taty osiggnieto w pracy [9].

Opracowany material kompozytowy, ktory w

swoim skladzie zawiera do 50 % silikonu tech-

nicznego charakteryzuje si¢ bardzo mata prze-
nikalno$cia magnetyczna wynoszaca ok.
16+34. Rdzenie takie ze wzgledu na izolacje
czastek metalicznych przez silikon moga pra-
cowa¢ w technikach wysokiej czestotliwosci
nawet do 100 MHz [10, 11].

Otrzymane wyniki moga by¢ wykorzystane
praktycznie i zastosowane komercyjnie, jak
rowniez moga by¢ podstawa do dalszych prac
nad optymalizacjqa wlasnosci magnetycznych
i struktury nanokrystalicznych materiatéw
proszkowych i kompozytowych.
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