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WYKAZ WAZNIEJSZYCH SKROTOW I OZNACZEN

A — stata wymiany, [J/m]

A4 — czynnik czgstos$ci Arrheniusa

A — efektywna stata wymiany, [J/m]

A — przekroj efektywny rdzenia, [mm?]

AC — prad przemienny, [A]

AQ — probka w stanie po odlaniu (ang. As Quenched)

o — stopnien krystalizacji w zakresie od 0 do 1

alpha — wyktadnik potegowy zaleznosci strat mocy od indukcji
B — indukcja magnetyczna, [T]

B — warto$¢ szczytowa indukcji, [T]

B, — pozostato$¢ magnetyczna (remanencja), [T]

B — indukcja nasycenia, [T]

By —pole nadsubtelne

Bpierwoma — 0dczytana warto$¢ indukcji z krzywej pierwotnej w punkcie Hpicrworna

bcc — uklad krystalograficzny regularny przestrzennie centrowany (ang. body centered

cubic)
S — szybko$¢ nagrzewania w [K/min]
beta — wykladnik zaleznosci strat mocy od czestotliwosci
Co, C; — state,
CMC — dtawik przeciwzakloceniowy (ang. Common Mode Choke)
d — $rednia wielko$¢ ziarna, [nm]
d* — maksymalna wielko$¢ ziarna, [nm]

Dz — $rednica zewngtrzna rdzenia, [mm]
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Dy — $rednica wewnetrzna rdzenia, [mm]

DC — prad staty

DSC — réznicowa kalorymetria skaningowa (ang. Differential Scanning Calorimetry)
DTA —réznicowa analiza termiczna (ang. Differential Thermal Analysis)

E, — energia aktywacji, [J/mol]

EDS — spektrometria energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego

EV — pojazd elektryczny (ang. Electric Vechicle)

EMI — filtry zaklécen elektromagnetycznych (ang. Electromagnetic Interference)

€ — wyktadnik potgegowy opisujacy skalowanie pola koercji z rozmiarem ziarna

f— czestotliwose, [Hz]

FWO — model kinetyki krystalizacji wedtug Flynn Wall Ozawa

fe — czgstotliwos$¢ graniczna, [Hz]

fcc —uklad krystalograficzny regularny $ciennie centrowany (ang. face centered cubic)
Y — parametr o warto$ci pomigdzy 0 a 1,

GFA — zdolno$¢ do zeszklenia (ang. glass forming ability)

GOES - stale elektrotechniczne o zorientowanych ziarnach (ang. Grain-Oriented

Electrical Steel),
G(a) — funkcja konwersji,
H — nat¢zenie pola magnetycznego, [A/m]
H — wartoéé szczytowa natezenia pola magnetycznego, [A/m]
H. —pole koercji, [A/m]
H; — dyskretna warto$¢ nat¢zenia pola magnetycznego, [A/m]
Hj, — pole anizotropii, [A/m]

Hax— maksymalna warto$¢ natezenia pola magnetycznego, [A/m]
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Hpierwoma — warto$¢ H dla ktoérej odczytywana warto$¢ Bpierwoma Z Ktzywej pierwotne)
h — wysoko$¢ rdzenia, [mm)]

IPT — system bezprzewodowego tadowania (ang. Inductive Power Transfer)
1S — przesuniecie izomeryczne

K — wielko$¢, dla ktorej B(t) =0

K — wspotczynnik strat mocy zwigzany z histerezg magnetyczng

Kexe — wspOlczynnik strat mocy zwigzany z ze stratami nadmiarowymi

Keaay — wspotczynnik strat mocy zwigzany z pragdami wirowymi

k — szybkos$¢ przemiany

Ko — anizotropia makroskopowa, [J/m?]

K — stala anizotropii, [J/m]

K— efektywna anizotropia w modelu RAM

K — catkowita anizotropia w materiatach nanokrystalicznych, [J/m’]

K, — indukowana poprzeczna anizotropia magnetyczna, [J/m’]

Lam — zasigg oddzialywan wymiennych w fazie amorficznej, [nm]

Lex — zasigg oddzialywan wymiennych, [nm]

[ — dlugo$¢ tasmy, [m]

[, — dlugos¢ sredniej drogi magnetycznej, [m]

lof— efektywna dhugos¢ magnetyczna toroidu [m]

LCL — filtr elektroniczny skladajacy si¢ z dwoch dlawikow L 1 kondensatora
C potaczonych szeregowo tworzac uktad LC-L

L(f) — indukcyjnos¢ w funkcji czgstotliwosci, [H]
M — namagnesowanie, [T]

M, — namagnesowanie nasycenia, [T]
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m — masa rdzenia, [g]

mp — stosunek indukcji do indukcji nasycenia (B /B;)

MOKE — magneto-optyczny efekt Kerra (ang. Magneto-Optic Kerr Effect)

N — liczba ziaren,

N — liczba zwojow magnesujacych (pierwotnych)

N> — liczba zwojow pomiarowych (wtérnych)

n — wyktadnik Avramiego,

NOES — stale krzemowe niezorientowane (ang. Non-orientet Electrical Steel)
P — straty mocy w rdzeniu, [W/kg]

Pro: — calkowite straty mocy w elemencie indukcyjnym, [W/kg]

Puzwojenia — straty mocy zwiazane z uzwojeniem w elemencie indukcyjnym, [W/kg]

Peday — straty mocy zwigzane z powstawaniem pradéw wirowych w elementach

konstrukcji, [W/kg]
Paier — straty mocy w elementach dielektrycznych (zywice, izolacje), [W/kg]
Puech — mechaniczne straty mocy zwigzane z magnetostrykcja, [W/kg]
Paodar — dodatkowe straty mocy w elemencie indukcyjnym, [W/kg]
Py — sktadowa histerezowa strat mocy w rdzeniu, [W/kg]
Prc — skltadowa zwigzana z pradami wirowymi strat mocy w rdzeniu, [W/kg]
Prx — sktadowa dodatkowych strat mocy w rdzeniu, [W/kg]
P(H) — rozktad magnetycznych p6l nadsubtelnych
P(Hy) — rozktad pola anizotropii
Ppe — wspotczynnik bezwymiarowy
P, — ci$nienie atmosferyczne, [Pa]

P — ci$nienie w pierwszej komorze po wypehieniu helem, [Pa]
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P> — cis$nienie w drugiej komorze po wypetnieniu helem, [Pa]

R — stala gazowa (8,314 [J/mol K])

RAM — model przypadkowej anizotropii (ang. Random Anisotropy Model)
R(t) — czestotliwosciowa charakterystyka rezystancji [€2]

S — powierzchnia przekroju poprzecznego, [m?]

SDAP — dyfrakcja elektronowa z wybranego obszaru (ang. Selected Area Diffraction
Pattern)

SMD — urzadzenie montowane powierzchniowo (ang. Surface Mount Device)

SMM — materialy magnetycznie migkkie (ang. Soft Magnetic Materials), zgodnie z norma
IEC H:. <1000 A/m

SST — transformator potprzewodnikowy (ang. Solid State Transformer)

T — temperatura, [°C]

Ty — temperatura poczatkowa, [°C]

T — temperatura maksimum efektu cieplnego pierwszego etapu krystalizacji, [°C]
T> — temperatura maksimum efektu cieplnego drugiego etapu krystalizacji, [°C]
AT —réznica T; — 1>, [°C]

T, — temperatura wygrzewania, [°C]

Tc — temperatura Curie, [°C]

T1 — temperatura topnienia (likwidus), [°C]

t — czas, [s]

t; — grubos$¢ tasmy, [um]

ts- — usredniona grubo$¢ tasmy, [um]

TEM — transmisyjna mikroskopia elektronowa (ang. Transmission Electron

Microscopy)

U; — dyskretna warto$¢ napi¢cia na rezystorze, [V]
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U> — napigcie mierzone na uzwojeniu wtornym, [V]

U(t) — charakterystyka napigcia w funkcji czasu, [V]

UPS — zasilacz awaryjny (ang. Uninterruptible Power Supply)
URA — ultraszybka obrdbka cieplna (ang. Ultra Rapid Annealing)
0OS — rozszczepienie kwadrupolowe

w — szeroko$¢ tasmy [mm)]

WID — szeroko$¢ linii mossbauerowskiej, [mm/s]

WDS — spektrometria dyspersji dlugosci fali

Vsamp — objetos¢ badanej probki,

Vcerr — objeto$é komory,

VExp — objetos¢ pustej komory,

x — udziat pierwiastka w stopie, [% at.]

XRD — dyfrakcja promieni rentgenowskich (ang. X-ray diffraction)
i — szeroko$¢ refleksu zalezna od wielkosci krystalitéw [rad],
S — szybko$¢ nagrzewania [°C/min]

2 — dhugoé¢ fali promieniowania rentgenowskiego [A],

As — stala magnetostrykcji nasycenia

Aefr— stata efektywnej magnetostrykcji

A — $rednia odleglo$¢ pomiedzy sasiednimi krystalitami

u — przenikalno$¢ magnetyczna

i — poczatkowa przenikalno$¢ magnetyczna

e — efektywna przenikalno$¢ magnetyczna

Uo — przenikalno$¢ prozni, 47 -107

1’ — czes¢ rzeczywista przenikalno$ci magnetycznej
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u” — czes$¢ urojona przenikalnosci magnetycznej
Umax — maksymalna przenikalno$¢ magnetyczna
p — gesto$é whasciwa, [g/m?]

o — wspotczynnik napr¢zen wlasnych

vy — objetos¢ fazy nanokrystalicznej,

ro — rezystywnos$¢ materiatu [Q-m],

Z(f) — impedancja [Q]
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1. WPROWADZENIE

Rozw¢j technologii przetwarzania energii elektrycznej jest jednym z filarow
wspotczesnego postepu cywilizacyjnego. W ciggu ostatnich dwoch dekad wymagania
stawiane = materialom  magnetycznie  migkkim  w  energoelektronicznych
1 wysokoczestotliwosciowych systemach przetwarzania mocy zmieniaty si¢ wyjatkowo
szybko. Wspotczesne elementy indukcyjne charakteryzuja si¢ nie tylko wysoka
sprawno$cig 1 stabilno$cig wilasciwosci magnetycznych w szerokim zakresie
czestotliwosci, ale réwniez mozliwoscig miniaturyzacji oraz stabilno$ci pracy
w podwyzszonych temperaturach. Historycznym ttem tego rozwoju jest ewolucja
materiatéw magnetycznie migkkich poczawszy od pierwszych transformatorow z blokow
zelaza opracowanych w 1885 roku poprzez szybki rozwoj klasycznych stali
elektrotechnicznych (GOES), stopéw amorficznych, az po zaawansowane stopy
nanokrystaliczne o kontrolowanej mikrostrukturze, ktorych przyktadami sa materiaty

takie jak FINEMET czy NANOPERM [1, 2, 3,4, 5,6, 7, 8,9, 10].

Znaczenie materialdow magnetycznie migkkich wynika z pewnego rodzaju
,rownowagi” pomigdzy wlasciwosciami magnetycznymi: indukcja nasycenia, polem
koercji, stratami mocy oraz przenikalno$cig magnetyczng. W klasycznych rozwigzaniach
prace majace na celu popraw¢ jednego ze wspomnianych parametrow wigza si¢
z konsekwencjami w postaci pogorszenia innego lub wszystkich pozostatych. W tym
zakresie nanokrystaliczne stopy na bazie zelaza ze szklotworczymi dodatkami (B, P, Si)
oraz dodatkami ulatwiajagcymi kontrolowang krystalizacje (Nb, Cu) okazaly si¢
prawdziwym przetlomem (w szczego6lnosci odkrycie w 1988 stopu o nazwie handlowej
FINEMET). Stopy te pozwalaja na osiagnigcie bardzo niskiej wartoéci pola koercji
(H:ponizej 1 A/m) przy indukcji nasycenia By na poziomie 1,2 T. Dodatkowo straty mocy
pozwalaja na ich stosowanie w szerokim zakresie czgstotliwosci oraz w podwyzszonych
temperaturach [8, 11, 12, 13, 14, 15]. Kluczem do sukcesu stopu typu FINEMET byt
proces jego wytwarzania: stop wstepny o ustalonym skladzie chemicznym byl odlewany
w postaci cienkiej tas§my na wirujagcy miedziany beben, gdzie nastepowato jego
zamrozenie w postaci tasmy o strukturze amorficznej. Nastgpnie poprzez odpowiednio
sterowang obrobke cieplng mozliwe byto prowadzenie kontrolowanej krystalizacji tak
aby osiggna¢ mikrostrukturg¢ nanokrystaliczng o ziarnach wielkosci od kilku do

kilkudziesigciu nanometrow w osnowie amorficznej [8, 12]. Niemalze rownolegle
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trwajace prace pozwolily na podniesienie indukcji nasycenia Bs do poziomu 1,7 T
w stopach o nazwie handlowej] NANOPERM [9], a nast¢pnie w dedykowanej rodzinie
stopow o nazwie handlowej HITPERM, gdzie zastgpienie czg¢sci zelaza kobaltem
umozliwito nieznaczne zwigkszenie warto$ci indukcji nasycenia oraz podniesienie
temperatury Curie [10, 16, 17, 18, 19, 20]. Dla tej grupy materiatléw istotnym aspektem
byt rowniez rozwoj technologii zwigzanej z obrobka cieplng. W tym zakresie przelomem
okazala si¢ mozliwo$¢ indukowania anizotropii magnetycznej i wplywu na ksztalt
przebiegu petli histerezy oraz krzywej pierwotnej, poprzez prowadzenie obrobki cieplnej
w zewngetrznym polu magnetycznym [7, 21] lub pod wptywem naprezen [22, 23, 24, 25,
26]. Schematyczne zakresy wtasciwosci wybranych materiatow magnetycznie migkkich
uwzgledniajacy indukcje nasycenia i przenikalno§¢ magnetyczng zostat przedstawiony

na rysunku 1.

5
5x10 Stopy nanokrystaliczne
Fe-Si-B-Nb-Cu
5L FINEMET Stopy nanokrystaliczne
2x10 Fe-M-B-Cu
5 NANOPERM
1x10% -
Stopy
4 1 i krystaliczne
Ax10" fAmorficzne nanokrys
stopy na (Fe,Co)-M-B-Cu
bazie Co HITPERM
2 2x104 |
1x10% |
5x10° |
Stopy Sto
2x10° amorficzne ,:e_gyo
na bazie Fe
’ 03 B Ferryty
1x Mn-Zn Stale krzemowe
5x1 O2 1 I ] ] I

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5

Rysunek 1 Zaleznosé przenikalnosci magnetycznej od indukcji nasycenia wybranych materiatow
amorficznych i nanokrystalicznych [6].

Prace rozwojowe w temacie nowych materiatéw magnetycznie migkkich nabraty
nowego rozpedu wraz z zaproponowaniem przez grup¢ profesora Suzuki z Uniwersytetu
w Tohoku tak zwanej ultraszybkiej obrobki cieplnej (URA) polegajacej na bardzo
szybkim (od 10 do 10* °C/s) nagrzewaniu odlanej tasmy amorficznej [27, 28]. Przy tak
duzych szybkos$ciach nagrzewania, zmianie ulegat model krystalizacji zgodnie z [29], co

pozwolilo na ,kontrole” procesu krystalizacji tasmy amorficznej odlanej ze stopu bez
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dodatkéw niemagnetycznych takich jak Si, Cu, Nb 1 podniesienie indukcji nasycenia do

poziomu wartos$ci uzyskiwanych dla stali krzemowych.

Badania przedstawione w niniejszej pracy doktorskiej prezentujg systematyczng
sciezk¢ opracowania nowych materialdow magnetycznie migkkich na bazie Fe-Co-B.
Poczawszy od wytworzenia stopéw wstepnych o wybranych sktadach, poprzez
wytworzenie tas§my metodg melt-spinning, analiz¢ termiczng (DTA, DSC), analizg
struktury (XRD, TEM, MOKE, Mdéssbauer), az po dynamiczne pomiary wiasciwosci
magnetycznych w szerokim zakresie czestotliwosci. Analizy te pozwolily powigzaé
wlasciwosci uzytkowe nowych rdzeni magnetycznie migkkich z projektowaniem sktadu
oraz kontrolg mikrostruktury. Jednoczesne uwzglednienie wymogu charakteru
wdrozeniowego pracy wymagalo dodatkowego poszukiwania mozliwosci aplikacji
badanych materiatow. W ostatniej czesci pracy przedstawiono podsumowanie prac
wdrozeniowych od najbardziej zaawansowanych, az po potencjalne aplikacje — ktére
w ostatnim czasie rozbudzaja fantazje autora, ukierunkowujac plan przysztych badan

naukowych.

12|Strona



Przemystaw Zackiewicz Wphw  parametrow obrobki cieplnej na strukture i wilasciwosci magnetyczne
nanokrystalicznych stopow Fe-Co-B z dodatkiem Nb-P o podwyzszonej indukcji
nasycenia do zastosowan w wysokoczestotliwosciowym przetwarzaniu duzych mocy

2. PRZEGLAD LITERATURY

2.1.WPROWADZENIE DO MATERIALOW MAGNETYCZNIE MIEKKICH

Materialy magnetycznie migkkie stanowig podstawowg grupe materiatow
funkcjonalnych, ktore znajduja zastosowanie migdzy innymi w elektrotechnice,
energetyce 1 elektronice. Gtoéwna cechg charakteryzujaca ich wlasciwosci jest ,tatwe”
magnesowanie 1 rozmagnesowanie przy niskim zewnetrznym polu magnetycznym.
Zatem w obszarach, w ktorych wystepuje przemienne pole magnetyczne, wykorzystanie
wysokiej jako$ci materiatbw magnetycznie migkkich ma kluczowe znaczenie
w kontek$cie poprawy sprawnosci oraz miniaturyzacji. Zgodnie z normg IEC 60404-8
[30] ,,migkko$¢” materiatdw magnetycznych jest zdefiniowana za pomocg wartosci pola
koercji. W praktyce jako warto$¢ graniczng przyjeto, wartos¢ pola koercji na poziomie
1000 A/m. Zatem jezeli materialty magnetyczne charakteryzuja si¢ polem koercji ponizej
1000 A/m moéwimy o materiatach migkkich magnetycznie, a powyzej tej wartosci
o materiatach magnetycznie twardych [31]. W praktyce stopy amorficzne
1 nanokrystaliczne charakteryzuja si¢ wartos$cia pola koercji ponizej 10 A/m, a ,,robocza”
graniczna warto$¢ pola koercji umozliwiajaca aplikacje wynosi zazwyczaj 100 A/m.
Z kolei z punktu widzenia ,,twardo$ci” materiatow magnetycznych, typowo przyjmuje si¢
za warto$¢ graniczng 10 kA/m jako wartos¢ minimalng, aby material moglt mie¢
wlasciwo$ci aplikacyjne. Na rysunku 2 przedstawiona zostala przyktadowa petla
histerezy magnetycznej z zaznaczonymi punktami charakterystycznymi oraz krzywa
pierwotng magnesowania. Podstawowymi parametrami opisujagcymi wilasciwosci

magnetycznie migkkie to [32]:

¢ indukcja nasycenia By — maksymalna warto$¢ indukcji magnetycznej jaka
moze osiggna¢ materiat (na rysunku 2 punkty 1 14),

e pole koercji H. — natezenie pola potrzebne do catkowitego
rozmagnesowania materialu (na rysunku 2 punkty 3 1 6),

e remanencja B, — indukcja resztkowa, wielko§¢ namagnesowania
pozostajaca po usunigciu zewnetrznego pola magnetycznego (na rysunku
punkty 2 oraz 5),

e straty catkowite Py — obejmuje straty histerezowe, pradow wirowych i straty

dodatkowe (na rysunku 2 pole powierzchni zakreslone petlg histerezy),
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e krzywa pierwotna magnesowania — krzywa zgodnie, z ktérg przebiega
pierwsze magnesowanie materialu (na rysunku 2 linia przerywana),

e przenikalno§¢ magnetyczna u — zdolno$¢ materiatu do zmiany swojej
indukcji magnetycznej pod wptywem zewngtrznego pola magnetycznego
o okreslonym nat¢zeniu H (mozliwa do wyliczenia w kazdym punkcie
krzywej pierwotnej jako:

Bpierwotna
— Dpierwotna (1.1)
MoHpierwotna

Rysunek 2 Przyktadowa petla histerezy magnetycznej z zaznaczonymi punktami
charakterystycznymi oraz krzywgq pierwotng magnesowania. [32].

Rozwazajac wlasciwosci magnetyczne od strony aplikacyjnej podstawowym parametrem
jest indukcja nasycenia, ktora bezposrednio informuje o mozliwosci przenoszenia
okreslonej gestosci strumienia magnetycznego. Zastgpujac materiat o nizszej wartosci
indukcji nasycenia materiatem o wyzszej indukcji otrzymuje si¢ dwie mozliwosci:
po pierwsze mozemy zmniejszy¢ przekroj elementu indukcyjnego (bezposrednio
zmniejszy¢ wymiary) lub pozostawi¢ rozmiar elementu bez zmian lub zwigkszy¢ ilos§¢
energii przetwarzanej w jednostce czasu. Parametr ten jest szczegOlnie istotny dla
zastosowan transformatorowych oraz w maszynach elektrycznych. W zakresie warto$ci

pola koercji oraz remanencji, niskie wartosci tych parametréw ograniczaja pole
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powierzchni petli histerezy, a zatem bezposrednio wplywaja na warto$¢ strat mocy oraz
pozwalaja uniknaé niepozadanego namagnesowania resztkowego (szczegoélnie wazne
przy zastosowaniach w transformatorach 1 dlawikach). Warto$¢ przenikalnosci
magnetycznej jest szczegOlnie interesujgcym parametrem. W niektorych aplikacjach
(np. wylaczniki réznicowo pragdowe) istotna jest bardzo wysoka warto$¢ przenikalnosci
magnetycznej, z kolei aplikacje zwigzane z czujnikami magnetycznymi wymagaja
niejednokrotnie przenikalno$ci magnetycznej w okreslonym zakresie. Straty mocy przy
przemagnesowaniu materialu sg parametrem, ktory praktycznie w kazdej aplikacji
materialow magnetycznie migkkich powinien by¢ minimalny. Straty informuja

o sprawnosci urzadzen pracujacych w warunkach dynamicznych.

2.2.HISTORIA 1 ROZWOJ MATERIALOW MAGNETYCZNIE MIEKKICH

Z historycznego punktu widzenia pierwsze proby zastosowania materialow
ferromagnetycznych w maszynach elektrycznych przypadaja na XIX wiek i1 sg $cisle
zwigzane z pracami Michaela Faradaya i Jamesa Clerka Maxwella dotyczacymi podstaw
teorii elektromagnetyzmu. Z kolei Nikola Tesla 1 George Westinghouse wykorzystujac
zjawisko indukcji elektromagnetycznej rozpoczeli konstrukcje pierwszych generatorow
pradu i transformatorow umozliwiajace przesytanie energii elektrycznej na duze
odlegtosci [1, 2, 3]. Pierwsze transformatory budowane byly intuicyjnie z dostepnych
materiatow takich jak czyste Zzelazo czy stal niskoweglowa. Urzadzenia te spetniaty swoje
zadanie, ale byly znaczaco ograniczone pod wzgledem efektywno$ci energetycznej,
gléwnie ze wzgledu na wysokie straty mocy 1 konieczno$¢ pracy przy niskiej indukcji
magnetycznej [33]. Odkrycie na przetomie XIX 1 XX wieku wptywu dodatku krzemu
(2-4 % at.) do stali, umozliwilo zwigkszenie rezystywnos$ci, a przez to poprawe
wlasciwo$ci magnetycznych poprzez zmniejszenie strat mocy zwigzanych z pradami
wirowymi, co z kolei dato impuls do wytwarzania stali krzemowych na skale
przemystowg [34]. Przetomem technologicznym w tym obszarze byto opracowanie stali
elektrotechnicznych o zorientowanej strukturze ziarnistej (GOES), co umozliwito istotng
redukcje strat histerezowych dzigki pojawieniu si¢ tekstury Goss’a {110}<001> [35].
Proces ten byl wynikiem wieloletnich badan nad walcowaniem na zimno, kontrolowang
obrobka cieplng 1 dodatkami stopowymi (Al, Mn, Cu). Stale GOES znalazty szerokie
zastosowanie w transformatorach energetycznych, natomiast stale NOES byty stosowane

w maszynach elektrycznych pracujacych w zmiennych warunkach magnetycznych [5].
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Kolejnym waznym krokiem w obszarze rozwoju materiatbw magnetycznie
migkkich byto pojawienie materiatéw ferrytowych. W przeciwienstwie do stali, ferryty
to materialty ceramiczne o wysokiej rezystywnosci, dzigki czemu eliminowatly straty
pradow wirowych. Znalazty one szerokie zastosowanie w elektronice uzytkowej,
telekomunikacji, a pdzniej w komputerach. Ich niska indukcja nasycenia (Bs ~0,3—0,5 T)

ograniczala jednak zastosowania dla duzych mocy [36, 37, 38].

Eksperymenty prowadzone w latach 50 i 60 XX wieku potwierdzily mozliwos¢
uzyskania struktury amorficznej w stopie AuSi [39]. W latach 70 opracowano technologi¢
szybkiego chtodzenia (ang. Rapid Quenching), pozwalajaca na wytwarzanie cienkich
tasm amorficznych o grubosci rzedu kilkudziesieciu mikrometrow [40]. Rozwdj tej
technologii stal si¢ impulsem do rozwoju prac nad zupelnie nowa rodzing amorficznych
materiatdw magnetycznie migkkich. Stopy amorficzne cechowaly si¢ bardzo niskimi
stratami catkowitymi oraz wyjatkowo niskim polem koercji (H. < 10 A/m).
W poréwnaniu do klasycznych stali elektrotechnicznych redukcja strat siega 70—80%.
Wdrozenie materiatow amorficznych do praktyki przemystowej wymagato jednak
rozwigzania probleméw zwigzanych z krucho$cig 1 ograniczong podatnoscig na obrobke
mechaniczng [4, 6, 41]. Najbardziej powszechnym materiatem wykorzystywanym do tej
pory w roznych aplikacjach jest amorficzny stop FessSioBi3 wystepujacy pod nazwa
METGLAS.

Pierwszym przetlomowym materialem w obszarze nanokrystalicznych materiatlow
magnetycznie migkkich byl opracowany przez grupe profesora Yoshizawy stop
nanokrystaliczny Fe735S113,5BoNb3Cui o ogolnej, wspomnianej juz we wstepie nazwie
handlowej FINEMET [8]. W artykule zatytutlowanym "New Fe-based soft magnetic
alloys composed of ultrafine grain structure" przedstawiono nowe stopy zelaza o bardzo
dobrych wiasciwosciach magnetycznych (H. okoto 1 A/m, By na poziomie 1,2 T oraz
wysoka przenikalno$¢ magnetyczna 100000, tabela 1), ktore charakteryzuja si¢
»hanokrystaliczng” strukturg. Material ten wykonany na bazie stopu Fe-Si-B oraz
dodatkéw Cu 1 Nb (dodatki te zgodnie z literaturg odpowiednio inicjujg zarodkowanie
fazy krystalicznej oraz ograniczaja nadmierny rozrost ziaren [42]) charakteryzuje si¢
wspomnianymi juz wlasciwo$ciami oraz dodatkowo niewielkimi stratami mocy
(Ps = 48 W/kg przy wzbudzeniu indukcji na poziomie 300 mT przy czestotliwosci 100
kHz). Dodatkowg zaletg tego stopu sg niskie straty w podwyzszonych czestotliwosciach

w odniesieniu do tradycyjnych stopéw zelaza (charakteryzujacych si¢ wysoka indukcja
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nasycenia, ale ograniczonymi wlasciwosciami w zakresie wysokich czestotliwosci).
Ograniczeniem zastosowania tego materiatu jest jego niewielka (w porownaniu do stali
krzemowych) warto$¢ indukcji maksymalnej od 1,1 do 1,3 T, co sprawia, ze w niektérych
aplikacjach jest on niewystarczajacy. Waznym elementem wptywajagcym na koncowe
wlasciwosci magnetyczne jest obrobka cieplna. W przypadku stopow typu FINEMET
stosuje si¢ klasyczne wygrzewanie izotermiczne. Proces polega na utrzymywaniu probki
w statej temperaturze umozliwiajacej krystalizacje. Z uwagi na sklad chemiczny
pozadane jest zarodkowanie i wzrost nanokrystalitow a-Fe(Si) w osnowie amorficznej.
W przypadku prowadzenia wygrzewania w zbyt wysokiej temperaturze mozna

doprowadzi¢ do powstania magnetycznie twardej fazy zelazo-bor.

Tabela 1 Wybrane wiasciwosci nanokrystalicznego materiatu typu FINEMET (F) oraz
amorficznych stopow (A). Stop 1 Fez3 sCuiNb3Sii3,5Bo (% at.). Stop 2 Fezs sCuiNb3Siis,5Bs
(% at.). Straty mocy w rdzeniu: 100 kHz, 0,2 T [§].

Straty w

Bs B/Bs He e . As Temp.

MATERIAL - t(um) oy "o (A/m)  (1kHz) (f\ife/r;l;) (x10) Curie (K)
F Stop 18 124 54 053 100000 280 21 843
Stop 2 18 1,18 58 11 75000 280 0 833
FT-1H 20 135 90 08 5000 950 123 843
FT-1M 20 135 60 13 70000 350 23 843
FT-1L 20 135 7 16 22000 310 23 843
A FeSiBM 20 141 16 69 6000 460  +20 631

Co-Fe-Si-B-

M 18 053 50 032 80000 300 0 453

W  kontekscie odkrycia stopu FINEMET oczywistym wydawat si¢ kierunek
poszukiwania materiatdw magnetycznie migkkich charakteryzujacych si¢ podobnymi
wlasciwosciami magnetycznymi, ale o wyzszej indukcji nasycenia. Tematyka ta byta
realizowana w grupie profesora Masumoto, ktéra pracowata nad wysokoindukcyjnymi
(do 1,7 T) stopami na bazie zelaza z r6znymi dodatkami [43, 44, 45, 9, 46, 47, 48, 49,
50]. Zaprezentowane w serii artykutow stopy, byty pierwszym krokiem w celu uzyskania
stopéw nanokrystalicznych o wyzszej wartosci indukcji nasycenia w odniesieniu do stopu
typu FINEMET. Stopy te pomimo nizszej warto$ci indukcji nasycenia w stosunku
do 6,5% stali krzemowej charakteryzowaly si¢ 5-6 krotnie wyzszymi warto$ciami
przenikalnos$ci magnetycznej oraz nizszg wartoscig pola koercji prowadzaca do nizszych
strat mocy [45, 51]. Dla calej grupy materiatow o sktadzie Fe-Zr-B z ewentualnym
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dodatkiem Cu przyjeto wspomniang juz nazwe¢ komercyjng NANOPERM [51].
W odréznieniu od FINEMETU stop ten nie posiadat w swoim sktadzie krzemu, ktérego
usunigcie oraz zwigkszenie udzialu zelaza, pozwolito na zwigkszenie wartosci indukcji
nasycenia do wartosci 1,5-1,6 T. W tabeli 2 zebrano wlasciwosci uzyskanych w grupie
profesora Masumoto stopdw oraz wartosci porownawcze uzyskiwane dla stopow
amorficznych oraz nanokrystalicznego stopu typu Finemet.

Tabela 2 Wiasciwosci magnetyczne (Bs, u., He. oraz straty mocy), struktura, grubosc¢
probki t; dla stopow NANOPERM oraz innych stopow magnetycznie migkkich [9].

7 e H. Wiaso Wasiook
STOP STRUKTURA (um) By (T) ( llsz) (A/m)  (Wike) (W/kg)
Feq1Zr7B> bee 18 1,70 14 000 7,2
Feq0Zr7B3 bce 18 1,63 22000 5,6 0,21 79,7
Feq0Z1r7B3 bec 13 - - - - 61 ,5
FegoHf7B4 bee 17 1,59 32000 8 0,14 59,0
FesaNb7Bo bee 22 1,49 22000 9,6 0,19 75,7
Zorientowana
Fe-6,5%Si bce 300 1,80 2 400 2,4
Fe73Si9Bo Amorficzna 20 1,56 9 000 0,32 0,24 168
Co-Fe-Si-B Amorficzna 18 0,53 80000 0,53
Fe7,5Si13,sBoNbs;Cuy bce 18 1,24 100 000

Przytoczone prace obrazuja postep rozwoju materialdw magnetycznie migkkich,
otwierajacy nowe mozliwosci dla bardziej efektywnych i miniaturowych urzadzen
przetwarzajacych energie elektryczna. Dzigki wysokiej wartosci indukcji nasycenia Bs
uzyskanej w stopie NANOPERM oraz dobrym wilasciwosciom magnetycznie migkkim
(charakteryzowanym przez wysoka warto$¢ przenikalno$ci magnetycznej 1 niskg wartos¢
pola koercji), stopy te (o ogolnym sktadzie Fe-M-B, gdzie: M to metal przejsciowy), maja
potencjal, aby znaczaco poprawi¢ wydajno$¢ réoznych komponentdw magnetycznych,
stosowanych we wspotczesnej elektronice 1 energetyce [51, 52, 53, 54, 55].
Wprowadzenie na rynek NANOPERMU jako nowej rodziny stopow, pozwolito

w niektorych obszarach konkurowa¢ ze stalami krzemowymi.

Kolejne prace zwigzane z tematem wysokoindukcyjnych materiatow
nanokrystalicznych zostaty przedstawione przez zespo6t Willarda [10, 16, 17]. Ze wzgledu
na interesujace wlasciwosci magnetyczne rodziny NANOPERM dalsze prace skupiaty
si¢ na tematyce zwigzanej z pracg materialdw w podwyzszonej temperaturze.
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Modyfikacja sktadu chemicznego 1 zastgpienie cze$ci zelaza kobaltem, umozliwito
podwyzszenie temperatury Curie i uzyskanie stopéw, ktérych wlasciwosci pozwalaty na
aplikacje w wysokich temperaturach i utrzymanie duzych wartosciami indukcji nasycenia
1 przenikalno$ci magnetycznej. Wprowadzenie kobaltu do stopu pozwolilo rowniez na
uzyskanie porownywalnego pod wzgledem witasciwosci magnetycznych stopu o wyzszej
temperaturze Curie osiggnigtej kosztem zmniejszenia przenikalno$ci magnetycznej
1 zwigkszenia strat mocy. W przypadku zastosowan wysokotemperaturowych materiat
zyskiwat znaczng przewage umozliwiajac stabilng prace w ekstremalnych warunkach.
Obecnie materialy te s3 ponownie analizowane pod katem mozliwosci wykorzystania do
zastosowan kosmicznych w kontek$cie mozliwosci wystania sondy na Wenus [56] oraz
w inne ,,cieplejsze” w stosunku do naszej planety miejsca w przestrzeni kosmiczne;j.
Grupa materiatow wywodzacych si¢ z NANOPERMU (FegsZr7B4Cu, at. %) nadajacych
si¢ do zastosowan w podwyzszone] temperaturze zostala nazwana HITPERM
(Fe44Co44Zr7B4Cuy at. %) [10, 17, 57]. Poréwnanie magnetyzacji tych dwoch materiatow
zostalo przedstawione na rysunku 3, a pordwnanie zakresow osigganych indukcji
nasycenia 1 przenikalnosci w zestawieniu wspomnianych do tej pory materialdw na

rysunku 1.
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Rysunek 3 Zmiany magnetyzacji w funkcji temperatury dla stopu typu NANOPERM (e)
i HITPERM (o) za [10].
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W ramach badan nad stopami HITPERM szczegdétowo analizowano wplyw stosunku
Fe do Co na wartos$¢ przenikalno$ci magnetycznej [18, 19] oraz wplyw dodatkow takich
jak Cu oraz P na mozliwo$¢ poprawy wlasciwosci magnetycznych [20]. Analiza wptywu
Cu oraz P byta kontynuowana wraz z badaniem wplywu dodatku Nb w pracach [11, 58,
59]. W obrobce cieplnej omawianych stopdw nanokrystalicznych, poza klasycznym
wygrzewaniem izotermicznym, mozliwe jest rowniez indukowanie anizotropii dwoma
metodami: za pomoca zewngtrznego pola magnetycznego (indukowana anizotropia
magnetyczna podtuzna lub poprzeczna — w zaleznosci od kierunku przytozonego
w trakcie obrobki pola magnetycznego) lub obrobka naprezeniowa z ang. ,.stress
annealing” (indukowana anizotropia podtuzna lub poprzeczna réwniez zalezna od

kierunku przytozonego naprezenia mechanicznego).

Przytoczone przyktady oraz wyniki badan wskazuja jednoznacznie, ze rozwdj
tematyki materialdéw magnetycznie migkkich zalezy gtownie od docelowych warunkow
pracy. W tym konteks$cie, mozna rozrézni¢ 4 gtéwne obszary rozwoju wspodtczesnych

amorficznych i1 nanokrystalicznych materiatow magnetycznie migkkich:

e materialy wysokoindukcyjne [60, 61],
e materialy do zastosowan wysokoczestotliwosciowych [62],
e materiaty o niskich stratach mocy [63],

e materiaty do zastosowan wysokotemperaturowych [17].

Przedstawiony do tej pory obraz rozwoju wysokoindukcyjnych materiatow
magnetycznie migkkich uzmystawia dwa gtowne aspekty. Po pierwsze: jak dobrymi
materiatami sg stale krzemowe, po drugie: jak trudne jest zaprojektowanie 1 wykonanie
materiatu nanokrystalicznego, ktorego indukcja nasycenia mogtaby zblizy¢ si¢ indukcji

magnetycznej prezentowanej przez stale krzemowe.

Jednym z najnowszych podejs¢, ktore zblizyly nanokrystaliczne materiaty
magnetycznie migkkie do ,,magicznego” poziomu indukcji nasycenia obserwowanej
w stalach krzemowych jest rodzina stopow NANOMET. Pierwsze prace na temat stopu
Fess 3-84,3514BsP3.4Cuo,7 raportujag mozliwos¢ osiggnigcia indukcji nasycenia na poziomie
1,9 T oraz pola koercji 7 A/m [61]. W bardziej ,,silnikowej” odmianie NANOMET
(przemystowo odlane tasmy o szerokosci 120 mm) osiggni¢to indukcj¢ nasycenia na
poziomie 1,83 T przy jednoczesnym utrzymaniu pola koercji na bardzo niskim poziomie

od 5 do 7 A/m [64]. Stop ten byl niemalze ,,skazany na sukces” i niejako wychodzit poza
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ograniczenia typowych materiatéw nanokrystalicznych. Prace prowadzone w 2016 roku
w Instytucie Metali Niezelaznych (obecnie Sie¢ Badawcza Lukasiewicz — Instytut Metali
Niezelaznych) potwierdzity znakomite wlasciwo$ci magnetyczne tej rodziny stopow, ale
rowniez wskazaty na pewnga trudno$¢ w prowadzeniu obrobki cieplnej [65]. Prowadzona
klasyczna, izotermiczna obrobka cieplna prowadzita do gwattownej egzotermicznej
krystalizacji, w wyniku ktorej przygotowane do wygrzewania rdzenie krystalizowaty
w niekontrolowany sposdb, a uzyskiwana dla rdzeni warto$¢ pola koercji osiggata poziom

od 100 do 400 A/m.

Dalsze publikacje dotyczace rozwoju tematyki materialbw magnetycznie
migkkich wchodza czgsciowo w obszar realizowanej rozprawy doktorskiej. W ujeciu
,historycznym” wczesne prace nad stopami amorficznymi Fe-B siggaja lat 70-80
ubieglego wieku, zdefiniowana wowczas granica 13 at.% B przez dlugi czas byla
praktycznym limitem tworzenia jednofazowego szkla metalicznego. Badania
prowadzone przez profesora Suzuki od konca lat 80 dotyczyty analizy wptywu strategii
krystalizacji poprzez kontrolowang obrobke cieplna, nie skupiajac si¢ jedynie na analizie
wptywu sktadu chemicznego [45]. Kulminacja tych badan jest seria prac z lat 2010-2019,
gdzie Feg7Biz jest traktowane jako praktyczny punkt wyjscia do uzyskania
wysokoindukcyjnej tasmy nanokrystalicznej. Uwzgledniajac prace Kdstera i Meinhardta
[29], Suzuki zaproponowal prowadzenie obrobki cieplnej miedzy dwoma blokami
miedzianymi. Uwzgledniona praca prezentuje badania dotyczace prowadzenia procesu
krystalizacji w poblizu temperatury przejscia szklistego oraz podkresla znaczny wzrost
liczby zarodkow w trakcie takiej krystalizacji. Umieszczenie fragmentu taSmy mig¢dzy
dwoma (wstgpnie rozgrzanymi do docelowej temperatury obrobki) blokami wykonanymi
z miedzi pozwala na osigganie duzych szybkosci nagrzewania taSmy (szacowany rzad
wielkoéci 10%-10* °C/s [27]), co pozwala na skuteczne przesunigcie poczatku krystalizacji
w okolice temperatury zeszklenia w stopie Fes7Bi3, a bezposredni kontakt z blokami
miedzianymi, pozwala na skuteczne ograniczenie samoistnego zwigkszenia temperatury
taSmy wynikajacego z egzotermicznej krystalizacji. Warunki takie pozwalaja na
utrzymanie wielkosci krystalitow bcc-Fe na poziomie kilkunastu nanometrow.
Poréwnujac stopy Fes7B13 [60] oraz FegsBi3Ni2 [27] opisane przez profesora Suzuki w
kontek$cie wspominanych na poczatku stali krzemowych, wuzyskano nowe,
wysokoindukcyjne materiaty magnetycznie migkkie, o indukcji nasycenia odpowiednio

1,92 T oraz polu koercji 6,4 A/m [60] oraz indukcji 1,9 T 1 polu koercji 4,6 A/m [27]
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mogace konkurowac na rynku stali krzemowych. W krétkim czasie zespot profesora
Suzuki zaprezentowat liczne prace [27, 28, 66, 67, 68, 69], w ktorych zaproponowana
metoda URA byta wykorzystywana do badania r6znych modyfikacji sktadu bazowego w
warunkach szybkiego nagrzewania. Prowadzone badania potwierdzily mozliwos¢
otrzymywania tg metodg materiatow o indukcji nasycenia porownywalnej do indukcji 3%
stali krzemowej 1 przewyzszajacych indukcje nasycenia 6,5% stali krzemowej przy
jednoczesnym zmniejszeniu strat mocy oraz zwigkszeniu wartosci przenikalno$ci
magnetycznej. Obecnie skalowalno$¢ procesu jest istotnym elementem ograniczajagcym
komercyjny dostep do tej rodziny stopow. Dalszy rozwéj tematyki bazowat na koncepcji
mozliwo$ci przeprowadzenia tak zwanej ciaglej obrobki cieplnej (cURA) w oparciu
o informacje zamieszczone w pracy [70, 71]. Klasyczne podejscie do poprawy
wlasciwo$ci materialéw magnetycznie migkkich opierajace si¢ na redukeji wielkosci
ziaren krystalicznych do skali nanometrycznej, a w konsekwencji do obnizenia pola
koercji 1 wzrostu przenikalno$ci magnetycznej przestaje by¢ wystarczajace [70, 71].
Dodatkowym istotnym parametrem majacym wplyw na mozliwo$¢ zastosowania nowego
stopu okazuja si¢ tzw. straty dodatkowe, zwigzane z dynamika ruchu §cian domenowych.
Obliczenia 1 wyniki eksperymentalne wskazuja, Ze realne jest osiggnigcie By na poziomie
okoto 1,8 T [70, 71], taczac mozliwo$¢ pracy duzych gestosciach indukcji magnetycznej
zachowujac jednoczes$nie niskie straty mocy, charakterystyczne dla stopéw amorficznych

1 nanokrystalicznych.

W praktyce otwiera to droge do projektowania nowej generacji materiatdéw
nanokrystalicznych zdolnych do konkurowania nie tylko z konwencjonalnymi stalami
krzemowymi stosowanymi w transformatorach energetycznych, ale roéwniez

z zaawansowanymi ferrytami w obszarze wysokich czgstotliwosci [70, 71].

W ramach podsumowania w tabeli 3 zebrano w formie poréwnania wlasciwosci

omawianych materiatow.
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2.3.PROJEKTOWANIE NANOKRYSTALICZNYCH MATERIALOW

MAGNETYCZNIE MIEKKICH

Tasmy nanokrystaliczne do osiagniecia ,,migkkich” wiasciwo$ci magnetycznych,
wymagaja zastosowania wspomnianej w poprzednim podrozdziale obrobki cieplnej
w celu uzyskania w przechtodzonym szkle metalicznym drobnoziarnistej struktury
nanokrystalicznej (o =ziarnach wielkosci kilku do kilkudziesigciu nanometréw).
Szczegdlowe badania wplywu skladu chemicznego na wilasciwosci w materialach
wysokoindukcyjnych o duzym udziale Fe, przytoczone w poprzednim punkcie, maja

gtownie dwa zadania [8, 45]:

e uzyskanie taSmy amorficznej po procesie odlewania metoda melt-spinning
(dodatki Si oraz B to pierwiastki szktotworcze utatwiajace zeszklenie stopu),
e kontrole procesu krystalizacji w trakcie obrobki cieplnej (dodatki Cu, P oraz

Nb).

Oczywiscie nalezy pamigta¢ rowniez o wplywie kobaltu na warto§¢ temperatury Curie
oraz badaniach pokazujacych wptyw sktadu na warto$¢ przenikalno$ci magnetycznej czy
temperatury krystalizacji. Przeglad dotyczacy wpltywu poszczegdlnych dodatkow zostat
zaprezentowany w [42, 73]. Cho¢ uzyskanie materialu o strukturze amorficznej jest
istotne dla uzyskania migkkich wlasciwosci magnetycznych, dodatki pozwalajace
na kontrolg procesu krystalizacji podczas wygrzewania stawiaja wyzwanie zwigzane
ze zmniejszeniem udziatu zelaza oraz kobaltu. Bezposrednio prowadzi to do zmniejszenia
mozliwej do uzyskania warto$ci indukcji maksymalnej w materiale przez zwigkszenie

udziatlu pierwiastkéw niemagnetycznych w stopie.

Projektowanie sktadu chemicznego nowych stopdw nanokrystalicznych wymaga
ztozonego podejscia. Poszczegdlne pierwiastki w stopie wplywaja na szereg parametrow
— od zdolnosci do tworzenia struktury amorficznej, przez stabilno$¢ termiczng
1 przebieg krystalizacji, az po koncowe wlasciwosci magnetyczne i mechaniczne
materialu. Projektujac material magnetycznie migkki mozna postuzy¢ sie¢ ogdlnym

wWzorem:

PP,_,(WP,M,MS), (2.2)
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gdzie:

e PP — ferromagnetyczny metal przejsciowy (w obecnej pracy Fe, Co),
e WP —metal przejSciowy (w obecnej pracy Nb),
e M —metaloid (w obecnej pracy B oraz P),

o MS — metal szlachetny lub potszlachetny.

Poza metalami ziem rzadkich, zelazo oraz kobalt posiadaja najwyzszy moment
magnetyczny, co bezposrednio przektada si¢ na mozliwg do osiggni¢cia wartos$¢ indukcji
nasycenia. Obecnie najwyzsza warto$¢ indukcji nasycenia uzyskuje si¢ dla materialu
zawierajacego 49% Fe oraz 49% Co [74]. Ponadto dodatek kobaltu poprawia wiasciwosci
magnetyczne w wysokich temperaturach [42, 21]. Pewnym wyzwaniem w projektowaniu
wysokoindukcyjnych materialow magnetycznie migkkich jest cena, ktora w przypadku
mozliwos$ci szerszego zastosowania — odgrywa znaczacg role. Z tego wzgledu w ramach

pracy ograniczono si¢ do badania materiatow zawierajacych do 20 % kobaltu.

Z punktu widzenia procesu wytwarzania stopdw nanokrystalicznych idealnym
rozwigzaniem bylaby mozliwo§¢ wytworzenia amorficznego stopu zelaza z dodatkiem
kobaltu oraz uzyskanie struktury nanokrystalicznej w p6zniejszym etapie wygrzewania.
Z praktycznego punktu widzenia taki proces do celow przemystowego wytwarzania
materiatbw magnetycznie migkkich nie jest mozliwy bez odpowiednich dodatkow
(Tabela 4) takich jak bor, krzem czy fosfor. Odlewanie stopow ,,melt-spinning” prowadzi
do uzyskania stopu magnetycznie migkkiego w postaci cienkiej tasSmy amorficzne)
(o grubosci od 15-30 wm). Dodatkami stopowymi umozliwiajagcymi uzyskanie
amorficznej taSmy jest bor oraz fosfor. Bor poza ulatwianiem tworzenia struktury
amorficznej, zmniejsza wielko$¢ ziaren uzyskiwanych w trakcie pdzniejszej obrobki
cieplnej oraz posiada niewielkg mas¢ atomowa, dzigki czemu jest najczgsciej uzywanym
pierwiastkiem przy wytwarzaniu nanokrystalicznych tasm magnetycznie migkkich.
Dodatek boru prowadzi réwniez do poprawy wilasciwosci magnetycznych, ale jego
nadmiar moze prowadzi¢ do obnizenia indukcji nasycenia (Bs) 1 zmniejszenia objetosci
fazy o-Fe [42]. Fosfor, poza ulatwieniem zdolnosci do zeszklenia wptywa, na
zmniejszenie pola koercji, zmniejsza warto$¢ indukcji Bs oraz zwigksza poczatkowa

przenikalnos¢, jak wykazano w stopie FeSiCuBP [15].
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Kolejnym pierwiastkiem istotnym z punktu widzenia wytwarzania stopow
magnetycznie migkkich jest niob. Jest istotnym dodatkiem na kolejnym etapie
wytwarzania materiatu, a mianowicie w trakcie obrobki cieplnej. Jego duzy promien
atomowy pozwala na kontrole wielkosci tworzacych si¢ w trakcie procesu krystalizacji
ziaren, poprzez ich blokowanie, co hamuje nadmierny ich rozrost. Ponadto zapobiega
formowaniu si¢ fazy borkowej (niekorzystnej z punktu widzenia wilasciwosci
magnetycznie migkkich). Zbyt duzy udziat niobu (powyzej 3 at.%) moze powodowac

obnizenie wartosci Bs [42].

Z punktu widzenia realizacji obecnej pracy lista wykorzystywanych pierwiastkow
jest juz kompletna. Ze wzglgdu jednak na odniesienie niektérych wynikéw do
wlasciwosci stopow takich jak FINEMET, NANOPERM, HITPERM, czy NANOMET
warto uwzgledni¢ dodatkowe pierwiastki stosowane w technologii amorficznych

i nanokrystalicznych materiatow magnetycznie migkkich.

Krzem, ktory jest dodawany w celu poprawy zdolnosci do =zeszklenia
1 polepszenia wlasciwosci magnetycznych w wysokich temperaturach. Niestety wigkszy
udzial krzemu prowadzi do obnizenia indukcji nasycenia (Bs). Dodatkowo dodatek
krzemu pozwala na zmniejszenie magnetostrykcji odpowiedzianej za zmiany wymiarow
materialu w polu magnetycznym, co z kolei pozwala na redukcje halasu materiatu

pracujacego w czgstotliwosciach akustycznych do 20 kHz [42].

Miedz zwigksza gestos¢ zarodkowania krystalitow w obszarach wystepowania
klastrow miedzi w materiale amorficznym. Prowadzi to do zwigkszenia poczatkowe;j
przenikalno$ci magnetycznej («i) 1 zmniejszenia wartosci pola koercji (H.). Dodatkowo
zwigksza rdznice temperatur miedzy pierwszym 1 drugim etapem krystalizacji (47).

Optymalne rezultaty uzyskuje si¢ przy udziale miedzi ponizej 1,5 at.% [42].

Przytoczone przyklady wptywu poszczegdlnych dodatkow stopowych na
mikrostrukture oraz wlasciwosci magnetyczne stopow amorficznych
1 nanokrystalicznych unaoczniaja, jak ztozonym wyzwaniem jest projektowanie nowych
wysokoindukcyjnych materiatéw magnetycznie miekkich o pozadanych parametrach
uzytkowych. Proces ten wymaga jednoczesnego uwzglednienia szeregu, czgsto
przeciwstawnych kryteriow. Kluczowym aspektem jest dobdr takiego sktadu
chemicznego, ktoéry pozwoli na uzyskanie wysokiej indukcji nasycenia, przy

jednoczesnym zachowaniu niskich strat mocy oraz wysokiej przenikalno$ci
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magnetycznej — parametrow decydujgcych o efektywnos$ci materiatu w zastosowaniach

energetycznych i elektronicznych.

Dodatkowg trudno$¢ stanowig wymagania zwigzane z pracg w warunkach
wysokich czgstotliwosci, gdzie straty wirowe 1 histerezowe stajg si¢ istotnym
ograniczeniem. Nalezy rowniez uwzgledni¢ konieczno$¢ wytwarzania materiatu w stanie
amorficznym w procesie szybkiego chtodzenia oraz zapewnienia takiego skladu, ktory
umozliwi powtarzalng i kontrolowang krystalizacj¢ w dalszych etapach obrobki cieplne;.
Wymusza to niezwykle precyzyjne ksztaltowanie udziatu poszczegélnych dodatkow
stopowych, ktoérych rola obejmuje zaréwno stabilizacje fazy amorficznej,

jak i modyfikacje wielkosci ziarna w fazie nanokrystaliczne;.

Osiagniecie wysokich wartosci indukcji nasycenia wymaga z kolei odpowiednio
duzego udziatu pierwiastkoOw ferromagnetycznych o wysokim momencie magnetycznym
(np. Fe, Co), jednak ich nadmiar moze prowadzi¢ do niepozadanego przyspieszenia
krystalizacji lub utraty amorficznosci juz na etapie wytwarzania. Z tego powodu proces
projektowania stopow opiera si¢ na danych literaturowych, takich jak uktady réwnowagi
fazowej czy granice amorfizacji, ktore pozwalaja zawgzi¢ obszar sktadu do przedziatu
gwarantujacego jednocze$nie stabilno$¢ fazy amorficznej, kontrolowalno$¢ procesu

nanokrystalizacji oraz pozadane wlasciwo$ci magnetyczne [42].

Tego rodzaju podejscie umozliwia racjonalne poszukiwanie nowych systemow
stopowych 1 zwigksza szans¢ na uzyskanie nowych materiatow o zoptymalizowanych
wlasciwosciach, cho¢ nadal pozostaje procesem iteracyjnym, wymagajagcym
eksperymentalnej weryfikacji 1 korekty przyjetych zalozen na podstawie wynikow badan

mikrostrukturalnych 1 pomiaréw wlasciwosci magnetycznych.
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2.4. WLASCIWOSCI FUNKCJONALNE I DYNAMICZNE

Zrozumienie dynamiki magnetycznej materialdw magnetycznie migkkich wymaga
rozpatrzenia zard6wno mechanizmow  strat mocy, jak 1  charakterystyk
czestotliwosciowych oraz stabilnosci temperaturowej. Klasyczne stale krzemowe, ferryty
oraz nowoczesne stopy nanokrystaliczne (FINEMET, NANOPERM, HITPERM,
NANOMET, Fe-B) reprezentuja rozne strategie minimalizacji strat mocy 1 optymalizacji

pracy w roznych zakresach czgstotliwosci.

2.4.1. STRATY CALKOWITE I ICH SKEADOWE

Calkowite straty w elemencie indukcyjnym sg zwigzane z wieloma naktadajacymi
si¢ mechanizmami. Poczawszy od strat w rdzeniu magnetycznym, poprzez straty
w uzwojeniach, az po straty dielektryczne czy mechaniczne. Ich zrozumienie jest
kluczowe praktycznie we wszystkich aplikacjach 1 pozwala na poprawg sprawnosci
i niezawodnosci urzadzen w energetyce konwencjonalnej oraz nowoczesnej
energoelektronice wysokiej czgstotliwosci. Straty catkowite mozna zapisa¢ ogdlnym

wzorem [75]:
Ptot = Ps + Puzwojenia + Peddy + Pdiel + Pmech + Pdodat (2-3)

Roéwnanie 2.3 opisuje kolejne sktadowe, ktoére wystepuja w urzadzeniach indukcyjnych

takie jak:

e P, czyli straty w rdzeniu,

®  Puzwojenia, €Zyll straty w uzwojeniach (miedzy innymi Joule’a, efekt naskorkowy,
zblizeniowy),

e Peaay, czyli prady wirowe w elementach konstrukeji,

e Py, czyli straty w dielektrykach 1 izolacji,

® Puech, czyli straty mechaniczne zwigzane miedzy innymi z efektem
magnetostrykcji,

®  Puodar, czyli straty dodatkowe od pdl rozproszonych.

Straty w rdzeniu Prsenia cz¢sto w katalogach oznaczane jako straty w zelazie (Pre)

sg rowniez ztozonym zjawiskiem, ktore powinno uwzgledni¢ kilka mechanizméw. Wzor
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opisujacy straty mocy w materiale magnetycznym mozna zapisa¢ zgodnie z nastepujaca

formuta [32, 76]:
242 3
Pi = Pre = CoBAf +—(Buf)? + CiByf? = Py + Prc + Pgx (24)

Zaleznosci przedstawione w wyrazeniu (2.4) prezentujg trzy komponenty wchodzace

w sktad strat mocy w rdzeniu:

e straty histerezowe Py powstajagce w  wyniku odwracania  kierunku
namagnesowania domen w procesie przemagnesowania, straty zwigzane
z wystepowaniem pragdow wirowych

o Prc, ktore sg bezposrednio zwigzane z rezystywnoscig elektryczng materialu oraz
z jego gruboscia, oraz straty dodatkowe

e Prxnajczgsdciej zwigzane ze zjawiskami dodatkowymi takimi jak niejednorodny

ruch $cian domenowych czy blokowaniem $cian domenowych na defektach.

Warto od razu zauwazy¢, ze straty histerezowe zwigkszaja si¢ proporcjonalnie do

czestotliwosci, straty zwigzane z pragdami wirowymi rosng w kwadracie czgstotliwosci,
a straty dodatkowe zwigkszaja si¢ proporcjonalnie do czestotliwosci w potedze % Na

podstawie zaproponowanego modelu mozna poréwnac¢ wczesniej przytoczone materiaty

magnetycznie migkkie.

W stalach krzemowych dominujaca role odgrywaja straty histerezy oraz prady
wirowe. Dodatek od 2 do 3,5 wag.% Si zwigksza rezystywnos¢ od 45 do 50 uQ-cm,
co ogranicza prady wirowe, lecz w typowych blachach o grubosci od 0,23 do 0,50 mm,
udzial sktadowej zwigzanej z pragdami wirowymi mimo wszystko pozostaje istotny
[77, 78]. W blachach nieorientowanych (NOES) catkowite straty P1,5/50 sa na poziomie
2,5 W/kg [79], natomiast w najlepszych blachach zorientowanych warto$ci te osiagaja
poziom ponizej 1,0 W/kg [80]. Straty histerezy w stalach GOES sg stosunkowo wysokie
w ujeciu jednostkowym (0,2-0,4 W/kg przy 1,5 T oraz 50 Hz), ale rekompensuje je

dominacja duzych domen i korzystna tekstura Goss [35].

Ferryty jako materiaty ceramiczne o strukturze spinelu, charakteryzujg si¢ bardzo
wysoka rezystywnoscia (od 10% do 10° pQ-cm), co praktycznie eliminuje prady wirowe
[37, 38]. Dzigki temu gtowna skladowa strat mocy w materiale sg straty zwigzane

z histereza magnetyczng, ktore pozostaja niskie z uwagi na drobnoziarnista
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mikrostrukture (1-20 um) 1 matg magnetostrykcje [37, 38]. W zakresie MHz pojawiajg
si¢ dodatkowe mechanizmy, zwigzane z relaksacja spinowg i rezonansami domenowymi,
ktére ograniczaja zastosowania ferrytdéw Mn-Zn w zakresie od 200 do 500 kHz, a Ni-Zn

do kilku MHz [38].

Materiaty nanokrystaliczne prezentuja unikalny kompromis. W stopach
FINEMET 1 NANOPERM, dzigki efektowi usredniania anizotropii (model Herzera
rozwinigty w rozdziale 2.6) i wielkosciom ziaren a-Fe(Si) rzedu od 8 do 20 nm,
uzyskujemy wyjatkowo niewielkie wartosci pola koercji od 1 do 5 A/m [47, 81], dzigki
czemu skladowa strat zwigzana z histereza magnesowania jest minimalna. Straty
zwigzane z powstawaniem (w warunkach dynamicznych) pradéw wirowych,
sa ograniczone na etapie odlewania stopu w postaci taSmy metodg ,,melt spinning”.
Uzyskiwane w ten sposob tasmy maja ,,grubos$¢” od 15 do 30 pm. Dodatkowo amorficzna
tasma cechuje si¢ podwyzszong w stosunku do stali krzemowych rezystywnoscia rzedu
0od~110do 150 pQ-cm [41]. W stopach z rodziny NANOMET oraz wysokoindukcyjnych
stopach Fe-B z dodatkami P, Cu, Nb uzyskuje si¢ indukcj¢ nasycenia nawet 1,8 T, co
daje znaczacg przewage nad ferrytami w aplikacjach wysokopradowych, cho¢ rosnace
straty przy duzej amplitudzie indukcji wymagaja starannej optymalizacji obrobki cieplnej

[64].

2.4.2. CHARAKTERYSTYKI CZESTOTLIWOSCIOWE

Zespolona przenikalno$¢ magnetyczna opisuje odpowiedZ materiatu na zmienne
pole magnetyczne w sposdéb uwzgledniajacy zaréwno zdolno$¢ do magazynowania
energii pola (cze$¢ rzeczywista u'), jak 1 zwigzane z tym procesem rozpraszanie energii
w postaci strat (cze$¢ urojona ). Dzieki temu p(f)* stanowi parametryczng miare tego,
jak material zachowuje si¢ w polach zmiennych w czasie pozwalajac jednoczes$nie
charakteryzowa¢ wilasciwosci uzytkowe: przenikalnos¢ efektywng i stratno$¢ materiatu

roOwnanie (2.4).

u(f) = w () — " () 25)
gdzie:

e f—to czgstotliwos¢ pomiaru.
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W kontek$cie rozwazania przenikalnosci magnetycznej warto rowniez zdefiniowac

czesto pojawiajace sig¢ literaturze wartosci [32]:

e przenikalno$¢ poczatkowa (u;) opisuje wilasciwosci materiatu w niewielkim,
bliskim zeru polu magnetycznym. Jest to parametr wyznaczany przy bardzo
matych amplitudach pola, gdy magnesowanie odbywa si¢ glownie poprzez
odwracalne przesuwanie $cian domenowych. Przenikalno$¢ poczatkowa jest
zalezna od mikrostruktury oraz obecnos$ci naprezen wewngtrznych.

e przenikalno§¢ maksymalna (umax) odnosi si¢ do najwiekszej wartosci
przenikalnosci rézniczkowej osigganej w trakcie procesu magnesowania (czyli
warto§¢ maksymalna dla charakterystyki wyznaczonej na podstawie krzywej
pierwotnej z rdwnania (1.1)).

e przenikalno$¢ efektywna (u.) jest natomiast parametrem ,uzytkowym”,
mierzonym w rzeczywistych warunkach pracy — przy okreslonej czestotliwosci
i amplitudzie indukcji. W praktyce odpowiada czesci rzeczywistej zespolonej
przenikalnosci magnetycznej i uwzglednia obecno$¢ strat (czg$¢ urojong)

w zadanej czestotliwosci.

Dla tak zdefiniowanej przenikalnoSci magnetycznej wykonano pordéwnanie

uzyskiwanych warto$ci w omawianych materiatach.

Przenikalno$é magnetyczna stali krzemowych utrzymuje sie na poziomie 10°-10*
w czestotliwosci 50 Hz, jednak gwattownie zmniejsza si¢ powyzej kilku kHz, gldwnie
przez efekty zwigzane z naskorkowos$cig oraz wystepowaniem pradéw wirowych [78].
Zjawisko to jest gtdwnym powodem na ograniczenie aplikacji stali krzemowych

w sieciowym zakresie czgstotliwosci (50400 Hz).

Z kolei materialy ferrytowe sa zoptymalizowane do wyzszych czestotliwosci.
Ferryty z rodziny Mn-Zn osiagaja przenikalno$¢ poczatkowa w; do 15 000 przy
czestotliwosci 1 kHz. Warto$¢ ta zmniejsza si¢ powyzej zakresu czestotliwosci od
100 do 200 kHz [37]. Natomiast ferryty z grupy Ni-Zn charakteryzuja si¢ nizszg warto$cig
przenikalnosci poczatkowej rzedu od 100 do 2000, ale dzigki znacznie wyzszej
rezystywnosci sg stabilne w zakresie czestotliwosci do 0,5 do 10 MHz [36]. Natomiast
rozwazajac  w  kontek$cie analizy przenikalnosci magnetycznej materiaty

nanokrystaliczne (FINEMET czy NANOPERM), oferuja one relatywnie duze wartosci
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zarowno przenikalnoéci poczatkowej od 10° do 5:10° przy niskich (sieciowych)

czestotliwosciach oraz stabilng prace w zakresie od 10 do 100 kHz [81].

Z kolei HITPERM zachowuje nizsze wartosci przenikalno$ci magnetycznej, ale
dzieki udziatowi Co cechuje si¢ lepsza stabilnoscia w podwyzszonych temperaturach
[16]. Uwzgledniajac najnowsze rodziny stopow typu NANOMET oraz rodzing
wysokoindukcyjnych Fe—B warto$ci przenikalnosci magnetycznej utrzymuja si¢
w zakresie od 10* do 10° dla czestotliwosci do 100-200 kHz, co czyni je szczegodlnie
atrakcyjnymi w aplikacjach wymagajacych wysokiej wartosci By przy zachowaniu

niskich strat [64, 82].

2.4.3. STABILNOSC TEMPERATUROWA I CZESTOTLIWOSCIOWA

Stabilno$¢ temperaturowa materiatbw magnetycznych oznacza zdolnos¢
zachowania ich podstawowych wtasciwosci: przenikalnosci magnetycznej (u), pole
koercji (H.), indukcji nasycenia (Bs) oraz strat calkowitych, w szerokim zakresie
temperatur. Wlasciwosci magnetyczne sg Scisle powigzane ze strukturg krystaliczna,
oddziatywaniami wymiennymi i anizotropia, a te zmieniajg si¢ wraz z temperaturg. Wraz
ze zwigkszeniem temperatury w materialach ferromagnetycznych dochodzi
do stopniowego ostabienia oddziatywan wymiennych, co prowadzi do zmniejszania si¢
indukcji nasycenia. W poblizu temperatury Curie material catkowicie traci
uporzagdkowanie magnetyczne i przechodzi w stan paramagnetyczny. Rownocze$nie
rosng fluktuacje termiczne, ktore ostabiajg krotkozasiggowe oddzialywanie wymienne
odpowiedzialne za kierunkowe ustawienie momentdéw magnetycznych zgodnie
z modelem Herzera [83] (omowionym w rozdziale 2.6), co w konsekwencji prowadzi do
zmniejszenia warto$ci przenikalno$¢ 1 wptywu na ruch $cian domenowych. Wysokie
temperatury pracy moga powodowa¢ zmiany mikrostruktury (analogicznie jak w czasie
obrobki cieplnej), a w konsekwencji moga prowadzi¢ w materiatach nanokrystalicznych
do rozrostu nanokrystalicznych ziaren, a w konsekwencji do pogorszenia wtasciwosci
magnetycznych. W przewodzacych materiatach metalicznych waznym czynnikiem jest
réwniez zmniejszenie rezystywnosci z temperaturg, co nasila straty zwigzane
z powstawaniem pragdoéw wirowych. Wszystkie te procesy razem decyduja o stabilnosci
temperaturowej 1 okreslajg dopuszczalny zakres pracy materiatu. W konteks$cie
stabilno$ci temperaturowej materiatow poréwnanie poszczegolnych klas przedstawia si¢
nastepujaco.
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Stale krzemowe sg jednymi z najbardziej stabilnych temperaturowo grup.
Temperatura Curie wynosi okoto 770 °C, natomiast w praktyce zastosowania sg
ograniczone dodatkowymi warstwami izolacji pomigdzy poszczegdlnymi blachami,
co ogranicza temperature aplikacji do temperatury degradacji powtok izolacyjnych [84].
W typowej eksploatacji w zakresie temperatur od -50 do 200 °C wiasciwosci
magnetyczne pozostaja stabilne. Z kolei ferryty majg ograniczong stabilnosé
temperaturowa. W materiatach z rodziny Mn-Zn obserwuje si¢ znaczng degradacje u
powyzej 120-150 °C. Zrodlem tego zjawiska sa zmiany stosunku Fe**/Fe* oraz procesy
relaksacyjne [85]. Natomiast rodzina Ni-Zn charakteryzuje si¢ nieco lepszg stabilnoscia,
ale nizsza warto$¢ indukcji nasycenia oraz 7. w zakresie od 220 do 300 °C, ogranicza ich

zastosowania w wysokich temperaturach [85].

Materialy nanokrystaliczne w tym kontek$cie zapewniaja kompromis migdzy
wysoka warto$cig indukcji nasycenia i stabilno$cig temperaturowa. Stop typu FINEMET
pozostaje stabilny do temperatury ~150 °C, przy 7. na poziomie ~570 °C [81].
NANOPERM zachowuje podobny zakres stabilnosci, ale dzigki wyzszej wartosci
indukcji nasycenia lepiej sprawdza si¢ w aplikacjach wymagajacych przetwarzania duzej
gestosci mocy [51]. Niekwestionowanym liderem w kontekscie wysokotemperaturowych
aplikacji jest stop typu HITPERM, ktory dzigki obecnosci Co, osiaga temperatur¢ Curie
powyzej 600 °C, natomiast jego wlasciwos$ci pozostajg stabilne nawet do temperatur od

200 do 250 °C 10, 17].

Dwie ostatnie rodziny materiatdw: NANOMET oraz stopy Fe-B sa znacznie
mniej stabilne temperaturowo. Glowna przyczyng jest nietypowa obrobka cieplna, ktora
jest wrazliwa na zmiany temperatury. Materiaty te s3 stabilne w zakresie temperatury
zblizonym do ~150 °C, w ktorej nie wystepuje wplyw temperatury na zmiany

mikrostruktury [82].

2.5.WYBRANE ZASTOSOWANIA TECHNICZNE

Nowoczesne urzadzenia elektroniczne do swojego dziatania wymagaja rdzeni
magnetycznych lub elementow indukcyjnych 0 zwartej objetosci
1 wysokiej uniwersalno$ci, zarbwno pod wzgledem wtasciwosci magnetycznych, jak
1 geometrii. Wymagania techniczne stawiane takim elementom okreslajg mozliwosé

zastosowania w szerokim zakresie czestotliwosci (od statycznego magnesowania do
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zakresu MHz), na prace w przypadku wstrzagsow mechanicznych oraz utrzymanie
wlasciwosci magnetycznych w temperaturach w zakresie od temperatur arktycznych do
ponad 100 °C. Aby uzyska¢ taka wydajnos¢, potrzebne sa materiaty, ktére wykazuja
wysoka indukcje nasycenia B, mozliwg do kontrolowania warto$¢ anizotropii
magnetycznej K,, niska warto$¢ pola koercji H., oraz niskg warto$¢ strat mocy Ps.
Dostgpne raporty dotyczace rynku materiatdéw magnetycznie migkkich szacujg warto$¢
tej gatezi gospodarki na 62 miliardy dolarow w 2021 roku i prognozuja jego zwigkszenie
do 126 miliardow dolaréw do konca 2029 roku [86]. Ponad 60% udziatu rynku posiadaja
wspominane stale elektrotechniczne, a pozostatg cze$¢ rynku dziela miedzy siebie
materialy ferrytowe ~12%, permaloje ~12% oraz inne materialty, wérdd ktorych znajduja
si¢ amorficzne i nanokrystaliczne materialy magnetycznie migkkie ~16%. Zestawienie

udzialu poszczegolnych materiatdéw w rynku zostalo przedstawione na rysunku 4.

Udziat roznych materiatow magnetycznie miekkich w rynku,
l z uwagi na produkt, 2019 (%)

®  Stale elektrotechniczne

Femyty

s Permaloje

= |nne

Rysunek 4 Procentowy udzial w rynku materiatow magnetycznie miekkich [86].

Przyktadowe obszary zastosowan wraz z docelowa aplikacja oraz wymaganiami
zwigzanymi z kluczowymi wlasciwosciami w odniesieniu do warunkow pracy réznych
elementow indukcyjnych przedstawiono w tabeli 5, a nastgpnie omowiono najbardziej
powszechne zastosowania materialdw magnetycznie migkkich oraz aplikacj¢ zwigzang

bezposrednio z wdrozeniem zrealizowanym w ramach realizowanej pracy doktorskie;.
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Tabela 5 Obszary zastosowania nanokrystalicznych materiatow magnetycznie miekkich
wraz z przyktadowymi aplikacjami oraz kluczowymi parametrami dla danego obszaru

zastosowania [87, 88, 89, 90, 91].

Obszar zastosowania Przykladowe aplikacje

Kluczowe parametry materialowe

Transformatory w przeksztattnikach

AC/DC, DC/DC

Wysoka indukcja nasycenia
(B> 1,2T)

Transformatory wysokiej Transformatory w SST, EV, UPS

Niskie Py (do 100kHz i wigcej)

czestotliwosci Mozliwos¢ czasowego
Transformatory w nagrzewnicach L
przecigzenia
indukcyjnych
Wysoka temperatura 7
) ] Wysoka poczatkowa
Filtry EMI w zasilaczach )
przenikalnos$¢ (u;)
Cewki common mode (CMC)

Filtry w motoryzacji i energetyce

przemystowej

Stabilno$¢ w temperaturowa

Mate straty Ps

Urzadzenia sygnatowe

Szybka odpowiedz magnetyczna

Transformatory impulsowe Systemy sterowania i komunikacji

cyfrowej

Mate znieksztatcenia impulsow

Niewielka histereza

Przetwornice DC/DC

Stabilno$¢ w szerokim zakresie

temperatur

Elektronika samochodowa

Ladowarki poktadowe i systemy ADAS

Kompaktowe rozmiary

Niskie pole koercji H.

Filtry wyj$ciowe w falownikach

Wysoka liniowos¢

Filtrowanie mocy (LCL, filtr

sinusoidalny) Zasilanie serwonapedow

Stata przenikalnos¢ p; przy

zmiennym H i f

Niska magnetostrykcja

Ladowarki do pojazdéw elektrycznych
Systemy bezprzewodowego

Mate straty w obszarze wysokich
f>1MHz

ladowania (IPT)
Zasilanie urzadzen medycznych

Stabilna praca w polu DC

Wysoka jako$¢ sygnatu

Przekladniki pradowe Przektadniki do pomiaru energii

Wysoka czutosé

i czujniki Czujniki Hallotronowe

Niska przenikalno$¢ pozorna

Silniki do robotyki i lotnictwa

Niska histereza i straty wirowe

Silniki i napedy elektryczne

(do wysokich czestotliwosci) Mikronapedy

Umiarkowana wartos$¢ indukcji B

Stabilno$¢ cieplna
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2.5.1. TRANSFORMATORY

Obecnie ponad 50% produkcji stali krzemowych znajduje swoje zastosowanie
przy produkcji transformatorow [86, 92], gdzie ich aplikacja z uwagi na niska ceng jest
powszechna. Z kolei materialy amorficzne 1 nanokrystaliczne, przez wzglad na ich
wlasciwosci sg coraz czesciej wykorzystywane miedzy innymi w uktadach do szybkiego
fadowania samochodow elektrycznych czy w uktadach pracujacych wraz z odnawialnymi
zrédtami energii elektrycznej. Poza indukcja nasycenia jednym z gtownych parametréw
branych pod uwage przy projektowaniu elementéw indukcyjnych sg straty magnetyczne,
sktadajace si¢ ze strat histerezowych, wirowo pradowych i dodatkowych, a ich
minimalizacja jest kluczowa dla poprawy efektywnosci pracy transformatoréw. Obecnie
stosowane materiaty charakteryzujace si¢ najlepszymi wlasciwosciami w tym obszarze

to [86]:

o stale elektrotechniczne GOES — transformatory sieciowe, gdzie minimalizacja

strat przy 50/60 Hz jest kluczowa,

e stopy amorficzne (np. Fe-Si-B) — redukcja strat o 70% w poréwnaniu do

klasycznych stali elektrotechnicznych,

o nanokrystaliczne  stopy  Fe-Si-Nb-B-Cu  —  najlepsza  wydajnos¢

w transformatorach impulsowych.

Klasyczne transformatory energetyczne od wielu dekad bazuja na stalach
krzemowych. Ich przewaga wynika z wysokiej indukcji nasycenia (warto$§¢ By okoto
1,9 do 2,0 T) 1,,dojrzatej)” technologii przemystowej (cena). Mozliwg alternatywa, ktora
rozwingta si¢ w USA 1 Japonii, sg transformatory amorficzne oparte na tasmach
Fe-Si-B (produkowane m.in. przez Hitachi Energy/ABB o komercyjnej nazwie
METGAS). Dzi¢cki amorficznej mikrostrukturze osiggaja one znacznie nizsze straty
jalowe — nawet o 70% nizsze niz klasyczne transformatory stalowe (np. 0,1-0,3 W/kg
przy 1,35 T, 60 Hz) [81]. Cho¢ koszt materiatu jest wyzszy, ich zastosowanie przynosi
istotne oszczedno$ci energetyczne w skali sieci catego kraju. W zakresie wysokich
czestotliwosci niekwestionowanym liderem rynku sg ferryty (MnZn, NiZn), stosowane
w transformatorach zasilaczy impulsowych 1 przetwornicach wysokiej czgstotliwosci do
500 kHz - 10 MHz [37] oraz coraz czeSciej w energoelektronicznych

polprzewodnikowych transformatorach SST [62, 93, 94].
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W  klasycznych transformatorach  energetycznych, pracujacych przy
czestotliwosci sieciowej 50-60 Hz, przetwarzanie i1 przesytanie duzych ilosci energii
wymaga stosowania materialdow rdzeniowych o wysokiej indukcji nasycenia. Duze
wymiary geometryczne rdzeni oraz znaczne masy uzwojen s3 tu konieczne, gdyz dla
niskiej czestotliwosci konieczna jest duza objetos¢ materiatu magnetycznego do
efektywnego przenoszenia strumienia. Z kolei w koncepcji transformatorow
polprzewodnikowych (Solid State Transformers) podejscie jest odmienne. Podniesienie
czestotliwosci pracy transformatora do zakresu dziesigtek czy setek kHz powoduje, ze
w kazdej pojedynczej porcji czasu przetwarzane i przesytane sg znacznie mniejsze ilosci
energii. Dzigki temu mozliwe staje si¢ zastosowanie materialdw o nizszej indukcji
nasycenia, ale za to o niewielkich stratach przy wysokiej czestotliwosci. Oczywistym
wyborem w tym konteks$cie sg ferryty oraz stopy nanokrystaliczne. Wysoka czgstotliwos¢
przetwarzania matych ilo$ci energii sprawia, ze strumien magnetyczny zamykany jest
w duzo mniejszej objetosci rdzenia, co pozwala radykalnie zredukowac jego gabaryty
1 mas¢ [93, 94, 62]. Kluczowym elementem tej koncepcji jest obecnos¢ dodatkowych
przeksztattnikow energoelektronicznych (prostownikow i1 falownikdéw), ktére najpierw
konwertuja energi¢ z niskiej czestotliwosci sieciowej na wysoka czestotliwo$¢ robocza,
a nastepniec z powrotem na przebieg odpowiadajacy wymaganiom odbiornika.
W ten sposéb transformator wysokiej czestotliwosci przenosi energie w ,,nieduze” ilosci
energii, ale przy bardzo duzej czgstotliwosci, co skutkuje znacznym zwigkszeniem mocy
przetwarzanej w stosunku do jego masy 1 wymiaréw. Konsekwencja tego podejscia jest
nie tylko miniaturyzacja, lecz takze poszerzenie funkcjonalnos$ci transformatora, staje si¢
on réwnoczesnie urzadzeniem przeksztattnikowym, ktéore moze regulowac napigcie,
czestotliwosé, a nawet kompensowaé zaklocenia jakosci energii. Z oczywistych
wzgledow nanokrystaliczne materialy (FINEMET, NANOMET, NANOPERM) oraz
HITPERM sa w kontekScie potencjalnego zastosowania w transformatorach SST
w pewnym sensie konkurencja dla materiatlow ferrytowych. Dobrym przykladem na
wykorzystanie materialu nanokrystalicznego jako ,,zamiennika” stali krzemowe;j
w transformatorze lokomotywy jest realizacja we wspotpracy z firma Trafeco zamiennika

transformatora lokomotywy SM42 przedstawionej na rysunku 5.
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Rysunek 5 Lokomotywa SM42, w ktorej zaprojektowano i wykonano zamiennik
transformatora z rdzeniem z materiatu nanokrystalicznego do potrzeb wtasnych o mocy
400 kVA wraz ze zdjeciem transformatora [95].

W rozwigzaniu tym zastgpiono transformator z rdzeniem wykonanym ze stali krzemowej
transformatorem z rdzeniem ze stopu nanokrystalicznego typu Finemet. Dostosowujac
czgstotliwosci pracy do poziomu 5 kHz i1 poziomu indukcji rdzenia do 350 mT, mozliwe
bylo zredukowanie masy rdzenia transformatora z 729 do 108 kg oraz masy calego
transformatora z 1030 do 154 kg. Indukcja nasycenia informuje, jaka ilo§¢ energii rdzen
transformatora jest w stanie przenie$¢ na uzwojenie wtorne w jednostce czasu. Mimo, ze
material nanokrystaliczny posiada nizsza warto$¢ indukcji nasycenia, to zwigkszenie
czestotliwosci pozwolito na przeniesienie tej samej ilo$ci energii, a mniejsze straty

w rdzeniu prowadza do bardziej ekonomicznej pracy.

Badania nad materiatami charakteryzujacymi si¢ wyzsza wartoscia Bs daje
mozliwo$¢ rozwoju w dwoch gtéwnych kierunkach: pozwala na transformacj¢ wigkszej
ilosci mocy w jednostce czasu lub zmniejszenie objgtosci rdzenia transformatora przy
zachowaniu tej samej mocy (oczywiscie kazdorazowo istnieje rowniez mozliwos¢

rozwigzania posredniego).

2.5.2. SILNIKI ELEKTRYCZNE

Silniki elektryczne cho¢ znane od XIX wieku s3 elementem, ktory jest silnie
zwigzany materialami magnetycznie migkkimi. W silnikach elektrycznych
podstawowymi materialami sg stale krzemowe (GOES, NOES), ktore zapewniaja wysoka
indukcje¢ nasycenia 2 T, umiarkowane straty przy 50—400 Hz i szeroka dostgpno$é¢
(z uwagi na wspomniang wczesniej ,,dojrzaly” technologie przemystowsa). Zasada

dziatania silnika elektrycznego wykorzystuje praktycznie wszystkie opisane wczesniej
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wlasciwosci materiatow magnetycznie migkkich, dzigki czemu ich praca staje si¢ coraz
bardziej efektywna. Z punktu widzenia aplikacji silnikowych niezmiernie wazna jest
wysoka warto$¢ indukcji nasycenia od 1,8 do 2,4 T, ktora pozwala na zmniejszenie
wymiaré6w stojana 1 uzyskanie wigkszej gestosci mocy. Jest to kluczowe dla
wysokoobrotowych  silnikow  elektrycznych oraz  kompaktowych przetwornic
1 induktoréw impulsowych [96]. Zmniejszenie strat magnetycznych przektada si¢ na
wyzsza sprawnos$¢ energetyczng i mniejsze nagrzewanie si¢ komponentéw silnika.
Dodatkowo kazda ilo$¢ energii, ktora zostaje zachowana poprzez aplikacje
nowoczesnego materialu o mniejszych stratach, jest rOwnoczesnie energia, ktéra moze
zwigkszy¢ efektywnos$¢ silnika lub wydhuzy¢ czas jego pracy przy zasilaniu bateryjnym.
Innym mniej oczywistym aspektem zastosowania nowoczesnych materiatow
magnetycznie migkkich jest obnizenie temperatury pracy silnika, co w ekstremalnych
warunkach eksploatacji oraz przy wystgpujacym czasowym jego przecigzeniu umozliwia
stabilng i dtugotrwatg prace [96]. Na rysunku 6 przedstawiono przyktadowy elektryczny

silnik wysokoobrotowy ze stojanem wykonanym z materiatu amorficznego.

Rysunek 6 Przyktadowy wysokoobrotowy silnik elektryczny ze stojanem wykonanym
z materiatu amorficznego uzyskujgcy szybkos¢ do 120 000 obr/min [95].

W ssilnikach elektrycznych, w szczegdlnosci tych pracujacych z magnesami
trwalymi, poza warto$cig indukcji nasycenia istotne sg réwniez ksztatt petli histerezy
magnetycznej oraz warto$¢ remanencji B,. W tym konteks$cie prostokatna petla histerezy
oznacza wysokg warto$¢ B, to jest zblizong do warto$ci indukcji nasycenia. Oznacza to
wielkos$¢ pola magnetycznego pozostajacego w materiale po usunigciu zewnetrznego
pola, czyli bezposrednio warto$§¢ pola magnetycznego w szczelinie miedzy stojanem
a rotorem. Pozwala to bezposrednio na uzyskanie wigkszego momentu obrotowego
silnika elektrycznego, lepsze wykorzystanie objetosci zastosowanych magnesOw oraz

miniaturyzacje silnika [96].
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2.5.3. NAGRZEWNICE INDUKCYJNE

Nowoczesne, przeno$ne nagrzewnice indukcyjne wykorzystuja materiaty
magnetycznie migkkie o wysokiej indukcji nasycenia do zwigkszenia efektywnosci
procesu nagrzewania. Nanokrystaliczne materialy magnetyczne, takie jak FINEMET
(Fe-Cu-Nb-Si-B) czy NANOPERM (Fe-Zr-B-Cu), maja kluczowe znaczenie dla
poprawy sprawnos$ci energetycznej oraz miniaturyzacji urzadzen nagrzewajacych. Sama
zasada dziatania procesu nagrzewania indukcyjnego bazuje na prawie Faradaya, ktore
mowi, ze zmiana pola elektrycznego w przewodniku powoduje powstanie wokot niego
zmiennego pola magnetycznego, ktorego sita jest proporcjonalna do natezenia pola
elektrycznego. Z drugiej strony generowane zmienne pole magnetyczne powoduje
powstanie w materiale przewodzacym pola elektrycznego, a przeptywajacy prad zgodnie
z prawem Joule’a powoduje nagrzewanie materialu. Odpowiedni dobor nat¢zenia pradu
oraz czestotliwo$ci pozwala na bezkontaktowe nagrzewanie indukcyjne materiatow [32].
Wydajnos¢ i1 precyzja tego procesu zaleza od rdzeni magnetycznych uzywanych
w przetwornikach i cewkach nagrzewnic indukcyjnych. Dzigki wysokiej indukcji
nasycenia Bs mozna zmniejszy¢ wymiary 1 mas¢ nagrzewnicy, cO ma znaczenie
w systemach przeno$nych. Straty histerezowe i1 prady wirowe w nanokrystalicznych
rdzeniach sg minimalne w poréwnaniu do konwencjonalnych rdzeni ferrytowych czy
stalowych. To oznacza, ze mniej energii jest traconej w rdzeniu jako ciepto, a wigcej jest
przekazywanej do nagrzewanego elementu. Nanokrystaliczne rdzenie dziataja
efektywnie w szerokim zakresie czestotliwosci, co pozwala dostosowaé nagrzewnice do
roznych materialéw 1 zastosowan. W typowych systemach wykorzystuje si¢ zakresy
czestotliwosci od setek kHz do kilku MHz, co wymaga rdzeni o niskich stratach
1 wysokiej stabilno$ci w tym zakresie. Ponadto, szczegdlnie interesujace w tym obszarze
aplikacji materialy wysokoindukcyjne, pozwalaja na czasowe przecigzenie rdzenia
co w polaczeniu z wysoka odpornoscig temperaturows, pozwala na uniknigcie ryzyka

zwigzanego z przegrzaniem rdzenia 1 uszkodzeniem urzadzenia [97, 98, 99].

Przytoczone  przykltady  aplikacji ~ wysokoindukcyjnych  materiatow
nanokrystalicznych w urzadzeniach takich jak transformator, nagrzewnica indukcyjna
oraz silnik elektryczny maja jeszcze jedno uzasadnienie. Cze$S¢ materiatlow
opracowanych w ramach niniejszej pracy doktorskiej jeszcze w trakcie trwania badan

(ze uwagi na obiecujace wyniki) zostata zastosowana w serii nagrzewnic indukcyjnych.
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Wyniki pomiaréw wlasciwosci magnetycznych materiatow umozliwity wykonanie
wstepnych obliczen pod katem aplikacji w silnikach elektrycznych. Materiaty
wysokoindukcyjne opracowane w ramach badan nad nowymi metodami ultraszybkiej
obrobki cieplnej, daty odpowiednig baze do pozyskanego w 2025 roku projektu w ramach
programu EIT Raw Materials: KAVA13, CoReCo pt.: ,,Recycling of CRM for New High-
Frequency Transformer Magnetizable Concrete Cores”, dotyczacego migdzy innymi
wykorzystania wysokoindukcyjnych materialdow nanokrystalicznych jako dodatkow do

rdzeni wysokoczestotliwosciowego transformatora potprzewodnikowego SST.

2.6.MODEL ANIZOTROPII

Stop o sktadzie Fe73sCuiNbsSi;zsBo (at. %) jest materialem o strukturze
dwufazowej, dla ktéorego w amorficznej osnowie rozmieszczone sg nanometrycznej
wielkos$ci ziarna. Wiasciwosci tego rodzaju materiatow sa ksztaltowane w czasie procesu
wygrzewania, a ze wzgledu na swoja specyficzng struktur¢ (nanokrysztalty w osnowie
amorficznej), podlegaja innym mechanizmom magnesowania niz materiaty klasyczne.
Wyjasnienie tych zjawisk zaproponowal Herzer, w ramach modelu przypadkowej
anizotropii (RAM — Random Anisotropy Moldel) [83, 100, 101, 102, 103, 104, 105, 106].
W modelu tym wprowadza si¢ charakterystyczng wielko$¢: dlugosé korelacji wymienne;j
Lex. Jezeli $rednica ziaren D w materiale jest mniejsza od L. (oraz
d"— krytyczna $rednica ziaren — przyjmuje sig, ze jest rowna Lex), (rys. 7), mechanizm
magnesowania rézni si¢ od klasycznego: w obszarze o rozmiarze L., momenty
magnetyczne sgsiadujacych ziaren sg praktycznie rownolegle, natomiast ich lokalne osie

latwego magnesowania (losowo zorientowane) usredniajg si¢ statystycznie.
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Rysunek 7 Rozmieszczenie ziaren nanokrystalicznych w obszarze objetym Srednig
dlugoscig korelacji wymiennej Lex [100].

Z punktu widzenia wymiany, efektywna anizotropia w takim obszarze jest usredniana po
,,N’ ziarnach znajdujacych sie w objetosci L3,., co prowadzi do znaczacej redukcji bariery
anizotropowej i utatwia przemagnesowanie [100, 107, 108, 109, 110]. Herzer wykazat,
ze efektywny wklad anizotropii jest mniejszy od lokalnego (krystalicznego) z powodu
matych rozmiaréw ziaren i silnego sprz¢zenia wymiennego. Diugos$¢ korelacji

wymiennej L.x wyrazit zaleznoscig (2.6) [100, 107, 108, 109, 110]:

L 4 (2.6)
ex ~ Keff :

gdzie:

e A wynosi 10! J/m,

e L. —dhugos¢ korelacji wymiennej,

e K.r— efektywna anizotropia w modelu RAM.
Efektywna anizotropia w modelu RAM usrednia si¢ jak blad losowy:

K
: : Lex\> : : .
z liczbg ziaren N = (%) , gdzie K; — stata anizotropii. Stad:
3
D
Kerr = K1 (1) 238)
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Po podstawieniu (2.6) do (2.8) otrzymuje sie prawo potegowe RAM (tzw. ,,prawo D%”):
Kefr = K1(D/Lo)® (2.9)

gdzie:

o L,=+A/K,.

Zaleznosci makroskopowe przyjmuja postac [83, 100, 102, 109]:

K4- 'D6
He = ey (2.10)
S
M2 - 43
u= Pcm (2.11)

Powyzsza analiza dotyczy uktadéw jednofazowych. W rzeczywisto$ci materialy
nanokrystaliczne sg dwufazowe (nanokrysztaly oraz osnowa amorficzna), co wymaga
modyfikacji RAM. W materiatach rzeczywistych istotny bywa wklad anizotropii
magnetosprezystej oraz anizotropii indukowanej (np. poprzez wygrzewanie w polu
magnetycznym). Te skladowe maja zasieg oddzialywania wigkszy niz L., i moga

dominowa¢ nad wkladem przypadkowym.

Rzeczywiste uktady wymagaja uogolnienia modelu Herzera i uwzglednienia
dodatkowo anizotropii magnetoelastycznej (Kpe = %Aeffa) oraz  anizotropii

jednoosiowe] (Ki), a takze efektywnej statej wymiany w ukladzie dwufazowym.
Wprowadzajac dodatkowo efektywna stala wymiany pA4, ktéra obejmuje wymiang
wewnatrz faz 1 przez granice¢ faz, gdzie y przyjmuje wartosci pomiedzy 0 1 1 oraz zalezy

od dhugosci korelacji w osnowie amorficznej Lam: [83, 100, 102, 109]:
y=e Mo (2.12)

Zaleznos¢ skali korelacji od $rednicy ziaren D 1 frakcji objetosciowej fazy krystalicznej

vy mozna przyblizy¢ wymiarowa spojna relacja [83, 100, 102, 109]:
A=D-(1/y)? (2.13)

Na tej podstawie catkowitg anizotropi¢ mozna zapisa¢ dla matych ziaren D < d* jako

[83, 100, 102, 109]:
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K, 3
K, = yy—(2’+§ﬂeff<a) (2.14)

W przypadku, gdy D > d*, momenty magnetyczne krystalitow nie oddzialywajg ze sobg
1 wowczas wyrazenie na caltkowitg anizotropi¢ przedstawia si¢ nastepujaco [83, 100, 102,

109].
3

Tak rozszerzony model pozwala tez jako§ciowo wyjasni¢ wptyw temperatury na H.(7):
wzrost D (rozrost ziaren) i1 zmiany A.; oraz ¢ modyfikujg catkowitg anizotropi¢ (K),

a wigc 1 He oc Ki/M;.

Wraz z rozwojem materialdow dwufazowych, takich jak FINEMET czy NANOPERM,
konieczne stalo si¢ rozszerzenie modelu Herzera. Suzuki 1 wspdlpracownicy
zaproponowali model, w ktorym kluczowa role odgrywa sprzezenie wymienne pomi¢dzy
nanokrysztatami a osnowg amorficzng [43, 44, 45]. W tym podejéciu zaklada sig,
ze [43, 44, 45]:

e nanokrysztaty o strukturze bcc Fe-M-B (M = Nb, Zr, Hf) sa rownomiernie
rozmieszczone w osnowie amorficznej,

e momenty magnetyczne obu faz s3 ze sobg silnie sprz¢zone dzigki
wymianie spinowej na granicy fazowe;j,

e wlasciwo$ci magnetyczne calego materiatu mozna opisac przez efektywna

przenikalnos¢ 1 anizotropi¢ wynikajaca ze wspotdziatania obu faz.

Efektywna anizotropia jest wowczas opisana jako suma wktadow obu faz, wazona

udziatem objgtosciowym:
Keff (1 _y)Kam +ch*r (2-16)
gdzie:

e Kum — anizotropi¢ osnowy amorficznej,

e K. — anizotropi¢ krysztatéw redukowang przez sprzezenie z osnowg [43, 44, 45].

Efektywna stala wymiany 4. uwzglednia wymian¢ w kazdej fazie oraz na

granicach, podobnie jak w ujeciu Herzera z czynnikiem p. Suzuki podkreslil, ze
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wystepowanie osnowy amorficzne] stabilizuje orientacje momentow 1 przeciwdziata

zwigkszaniu pola koercji wraz ze zwigkszaniem si¢ udziatu krystalitow.

W modelu Suzukiego pole koercji przyjmuje posta¢ zalezng od udziatu fazy
krystaliczne;j:

_ Kerr e
He = 4~y 2.17)

gdzie:

e wykltadnik £miesci si¢ typowo w zakresie 1-2,
e minimalne warto$ci H. obserwuje si¢ przy czgsciowym skrystalizowaniu

(ok. 60—70% objetosci nanokrystalitow) [43, 44, 45].

Dodatkowo zaobserwowano, ze koercja pozostaje bardzo niska nawet przy zwiekszeniu
$rednicy ziaren powyzej wartosci krytycznej d” przewidywanej w RAM pod warunkiem,
ze istnieje ciagla osnowa amorficzna sprzegajaca krystality. Oznacza to rozszerzenie
zakresu stabilno$ci materialow nanokrystalicznych w stosunku do przewidywan

klasycznego RAM.

W praktyce model Suzuki wyjasnia, dlaczego materialty typu FINEMET,
NANOPERM czy HITPERM zachowuja znakomite wlasnosci magnetyczne w szerokim
zakresie rozmiarOw ziaren 1 udziatow fazowych. Podkresla réwniez role dodatkow
stopowych (Nb, Zr, Cu), ktére kontrolujg proces krystalizacji 1 zapewniaja
drobnoziarnista, rOwnomierna mikrostruktur¢. W odrdznieniu od statystycznego RAM,
model ten uwzglednia rzeczywista mikrostrukture dwufazowg i jej wptyw na stabilnos$¢

temperaturowa, przenikalno$¢ oraz pole koercji [43, 44, 45].

W przypadku zastosowan wysokoindukcyjnych materialdbw magnetycznie
migkkich w aplikacjach zwigzanych z nagrzewaniem indukcyjnym istotnym parametrem
jest liniowos¢ charakterystyki przenikalno$ci magnetycznej. Parametr ten jest zwigzany
z indukowaniem w materiale poprzecznej anizotropii magnetycznej K,. Uzyskanie
materiatu o statej warto$ci przenikalnosci magnetycznej moze zosta¢ zrealizowane na

kilka sposobow [12, 13, 81, 111, 112]:

e Przecinanie rdzeni (rys. 8a, 9) — rdzenie ze szczeling charakteryzuja si¢ bardzo
dobrymi wtasciwosciami. Kat nachylenia petli histerezy moze by¢ regulowany

przez szeroko$¢ szczeliny, co za tym idzie warto$¢ indukcyjnosci jest w pelni
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a)

sterowana za pomocg grubosci wktadki umieszczanej w szczelinie rdzenia po
przecieciu. Technologia ta ma niestety swoje wady, wymaga bowiem
odpowiedniego zabezpieczenia obszaru ci¢cia poprzez impregnacje rdzenia.
Rdzenie ze szczeling rozproszong (rys. 11b,12) — sa to rdzenie otrzymywane na
drodze konsolidacji docelowego elementu z proszkéw materialu amorficznego
lub nanokrystalicznego. Proces ten jednak wymaga dodatku odpowiedniego
rodzaju lepiszcza w celu zwigkszenia trwatosci gotowego produktu. Koncowym
etapem tego procesu jest pokrywanie rdzenia odpowiednim materiatem lub
zamykanie go w obudowie (karkasie) w celu zapewnienia ochrony przed
mechanicznym uszkodzeniem. Gléwnag wadg tego procesu jest koniecznosé
odpowiedniego przygotowania proszkow.

Rdzenie z indukowang anizotropia magnetyczng (rys. llc, 12) — rdzenie te
charakteryzuja si¢ stosunkowo prosta metodyka wytworzenia. Zewngtrzne pole
magnetyczne indukujace anizotropi¢ w rdzeniach jest obecne w czasie
prowadzenia obrobki cieplnej za sprawa odpowiednio przygotowanego uktadu
cewek. Rdzenie takie nie wymagaja dodatkowych zabiegdéw takich jak ciecie czy
rozdrabnianie w celu uzyskania proszku — niestety niewatpliwa wada jest
konieczno$¢ stosowania materiatow, w ktorych jest mozliwe wyidukowanie

anizotropii magnetycznej o odpowiedniej wartosci.

9
)
y o

N ¥

\

b) <)

Rysunek 8 Rdzen przeciety (a), ze szczeling rozproszong (b), z poprzeczng indukowang
anizotropiqg magnetyczng (c) [111].
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1 - Rdzen Feg sC0esCuiND2Si125Bs
2 - Rdzen przeciety (Finemet)

43.4 - Rdzen kompozytowy,
szczelina rozproszona,
50Hz i 50 kHz
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Rysunek 9 Petle histerezy w materiatach z indukowang anizotropiq magnetyczng
(1) w rdzeniu przecietym (2) oraz w rdzeniach ze szczeling rozproszong (3,4) [111].
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3. CELITEZA PRACY

Wspoélczesne wyzwania zwigzane z transformacjg energetyczng, miniaturyzacja
elektroniki oraz zwigkszaniem efektywnosci energetycznej wymagaja opracowania
nowej generacji materiatéw w wielu dziedzinach, migdzy innymi w obszarze materialow
magnetycznie migkkich. W tym zakresie szczegdlnie pozadane sa materiaty
charakteryzujace si¢ wysoka indukcja nasycenia i niskimi stratami mocy w rdzeniu.
Wysoka indukcja nasycenia jest kluczowym parametrem w projektowaniu rdzeni dla
transformatoréw, statorow silnikow elektrycznych czy przetwornic. Wysoka warto$¢ By
umozliwia znaczace ograniczenie wymiarOW oraz poprawe¢ sprawnos$ci urzadzen.
Opracowanie nowych materiatow magnetycznie mi¢kkich o strukturze nanokrystaliczne;j,
o zoptymalizowanej mikrostrukturze i1 anizotropii kierunkowej, pozwala nie tylko na
miniaturyzacj¢ komponentéw, ale rowniez na redukcje strat mocy w rdzeniu.
Poszukiwanie takich materiatbw wymaga interdyscyplinarnego podejscia taczacego
inzynieri¢ materiatowg oraz fizyke ciata statego. Rysunek 10 przedstawia pordwnanie
konwencjonalnych materiatdw magnetycznie migkkich obecnych na rynku. Zalezno$¢
migdzy przenikalnoscia magnetyczng a indukcja nasycenia pozwala wyznaczy¢
teoretyczng granice witasciwosci osigganych przez dotychczasowe materiaty. Obecnie
dostepne materialy o wysokiej indukcji nasycenia cechujg si¢ zazwyczaj niskg
przenikalnos$cia magnetyczng, natomiast te o wysokiej przenikalno$ci posiadaja niska
indukcje nasycenia. Linia wyznaczajaca ten limit stanowi punkt wyjscia do poszukiwan
nowych rozwigzan, ktore umozliwig przetamanie konwencjonalnych ograniczen

materiatlowych.
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Rysunek 10 Zestawienie materiatow magnetycznie migkkich w odniesieniu do mozliwych
do uzyskania wartosci indukcji nasycenia oraz przenikalnosci magnetycznej (na
podstawie [113]).

W zwiazku z powyzszym okreslony zostal cel pracy, ktorym jest zbadanie procesu
krystalizacji rodziny stopow amorficznych Fe-Co-B modyfikowanych Nb i P oraz
ustalenie warunkow obrobki cieplnej i cieplno-magnetycznej, ktora ksztaltuje ich
wiasciwosci magnetyczne pod kqtem wysokoczestotliwoSciowego przetwarzania duzych

mocy.

Na podstawie analizy aktualnego stanu wiedzy, dotyczacego wysokoindukcyjnych
materiatow magnetycznie migkkich, przeznaczonych do wysokoczgstotliwosciowego

przetwarzania duzych mocy sformutowano nastepujaca teze badawcza:

Czesciowe zastgpienie Zelaza kobaltem w stopach typu Fe-Co-B, przy jednoczesnym
dodatku niobu i fosforu oraz zastosowaniu kontrolowanej obrobki cieplno-magnetycznej,
umozliwia uzyskanie wysokiej indukcji nasycenia na poziomie 1,8 T oraz stabilnej
struktury nanokrystalicznej, zapewniajgcej dobre wlasciwosci magnetycznie migkkie
w warunkach wymaganych przez nowoczesne uktady energoelektroniczne przeznaczone

do wysokoczestotliwosciowego przetwarzania duzych mocy.
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4. METODYKA BADAN

4.1.PRZYGOTOWANIE STOPOW WYJSCIOWYCH

W ramach realizowanej pracy doktorskiej skupiono si¢ na wytworzeniu i badaniu
nanokrystalicznych materialdow magnetycznie migkkich przeznaczonych dla urzadzen

wykorzystywanych do wysokoczgstotliwosciowego przetwarzania duzych mocy.

Na rysunku 11 przedstawiono wpltyw udziatu pierwiastkOw niemagnetycznych w stopie

na wartos$¢ indukcji nasycenia [8, 114, 115, 116, 117]
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Rysunek 11 Liniowe dopasowanie charakterystyki odpowiadajgcej mozliwej do uzyskania
indukcji nasycenia materiatu magnetycznie migkkiego w zaleznosci od udziatu dodatkow
niemagnetycznych [8, 82, 114, 115, 116, 117, 118].

Biorac pod uwage wptyw dodatkéw niemagnetycznych na warto$¢ indukcji nasycenia

w ramach pracy zaproponowano nastgpujace sktady chemiczne stopdw: Feso.xCozBx dla

x = 13 oraz Fess 5xCoxNbsBssP>dlax =0, 5, 10, 15, 20 at.%.

W pierwszym etapie procesu wytworzono stopy wyjsciowe o zaproponowanych sktadach
chemicznych, ktorych udzial masowy poszczegolnych pierwiastkow przedstawiono
w tabeli 6. Do wytworzenia wlewkéw stopéw wyjsciowych o ponizszych sktadach

chemicznych: Feg7C020B13, FegasNbsBgsP2, Fer9sCosNbsBgsP2, FerssCo10NbsBgsP2,
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Feso,5C015NbsBg sP> oraz Fess sC020NbsBsg sP2> niezbedne byto zastosowanie zaprawy typu
Fes:Big. W przypadku stopdéw zawierajacych fosfor dodatkowo wykorzystano zaprawe
Fe74P2. Stopy wyjsSciowe zostaly przygotowane przy uzyciu indukcyjnego pieca
prézniowego VIM-LAB 50-60 firmy SECO/WARWICK (rysunek 12). Do topienia uzyto

tygla o pojemnosci 2000 cm?, co umozliwito jednorazowe uzyskanie okoto 5 kg stopu.

Tabela 6 Sktad chemiczny badanych stopow w procentach atomowych i wagowych.

Udzial masowy poszczegolnych skladnikow

Fe [%] Co[%] Nb[%] Fe-B[%] Fe-P [%]

Sklad atomowy

Fes7C020B13 61,75 23,29 - 14,96 -
Fesa sNbsBs 5P, 77,56 - 8,70 9,28 4,46
Fe7o.5CosNbsBs 5P, 72,12 550 8,68 9,25 4,45
Fe745C010NbsBg sP2 66,71 1098 8,65 9,22 4,44
Fego,sCo15NbsBs sP> 6132 1642 8,63 9,20 4,43
Fees 5C020NbsBg sP> 5599 21,83 8,60 9,17 441

Proces odlewania obejmowat nastgpujace etapy:
e odpompowanie komory pieca do ci$nienia okoto 1 mbar,

e wygrzewanie wsadu w czasie okolo 15 minut, a nastepnie jego indukcyjne
topienie przy stopniowym zwigkszaniu mocy 1 utrzymaniu niskiego ci$nienia

w komorze,
e homogenizacj¢ cieklego stopu w czasie 15 minut w atmosferze ochronnej argonu,
e odlew stopu do wlewnicy.

Nastepnie dla kazdego ze stopow wyjsciowych okreslono poczatkowag 1 koncowsa
temperatur¢ topnienia na podstawie krzywych solidus-likwidus wyznaczonych

z wykorzystaniem kalorymetru Netzsch STA 449 F3 Jupiter.
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Rysunek 12 Indukcyjny piec prozniowy VIM-LAB 50-60 firmy SECO-WAWRWICK (a)
wraz z przekrojem wlewnicy (b) i przyktadowymi wlewkami (c).

Zgodnos¢ otrzymanego sktadu chemicznego stopow wyjsciowych ze skladem
zamierzonym oraz ich mikrostruktura zostaty sprawdzone przy uzyciu mikroanalizatora
rentgenowskiego  typu JXA-8230 firmy JEOL, umozliwiajagcego analizg
z wykorzystaniem spektrometrii falowodyspersyjnej (WDS) oraz energodyspersyjne;j
(EDS). Pomiary wykonane zostaly przy parametrach napigciowo-pradowych
wynoszacych odpowiednio: 15-20 kV i 10-20-10°A, zaleznie od analizowanego
pierwiastka i wymagan dotyczacych przestrzennej rozdzielczosci. Analiza udzialu
wystepujacych w stopach pierwiastkéw wykonana zostala metoda energodyspersyjng
(EDS). Kalibracja detektorow dla boru zostata przeprowadzona w oparciu o analize
sktadu chemicznego zaprawy FeBisss uzywanej w trakcie procesu wytwarzania stopow
wstepnych. Kalibracja detektoréw dla pozostatych pierwiastkow zostata przeprowadzona
dla certyfikowanych materiatow referencyjnych. Uzyskane wyniki pozwolity
na okreslenie zaro6wno sktadu chemicznego jak i rozkladu przestrzennego w postaci map
rozkladu pierwiastkow w badanych mikroobszarach. W kazdym przypadku blad przy

okresleniu udzialu procentowego pierwiastkow w stopie jest nie wiekszy niz 1,5 %.

4.2 WYTWORZENIE TASM Z WYKORZYSTANIEM TECHNIKI "MELT-

SPINNING"

Wytworzone stopy wyjsciowe wykorzystane zostaty do odlania taSmy za pomoca

metody ultraszybkiego schtadzania cieklego stopu na powierzchni wirujacego bebna.
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Na rysunku 13 zaprezentowano jeden z dostepnych w Lukasiewicz — IMN uktadow

do odlewania tas§m metoda ,,melt-spinning”.

Rysunek 13 Stanowisko do odlewania tasm amorficznych o wydajnosci 2 kg/cykl.
Proces odlewania przebiegat wedlug nastepujacego schematu:
e Stop wstepny byt topiony 1 podgrzewany do wymaganej temperatury

technologicznej, ustalonej na podstawie analizy temperatury topnienia za pomoca
pomiaru DTA.

e Po stopieniu utrzymywano cieklty stop w tyglu, wytwarzajac w jego wnetrzu
podci$nienie.

o Wyplyw cieklego stopu byl inicjowany w wyniku zwigkszenia ci$nienia
w dyszy odlewniczej.

e W trakcie procesu odlewania taSmy cisnienie wypychajace bylo regulowane
w taki sposob, aby zapewni¢ jego statg warto$¢ w obrgbie dyszy.

e Dla stopow zawierajacych fosfor stosowano dodatkowa dysze, wprowadzajaca
strumien argonu w przestrzen mig¢dzy tyglem a b¢bnem odlewniczym.

Przebieg procesu odlewania stopéw w postaci tasmy zostal przedstawiony na rysunku 14.
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Rysunek 14 Schemat procesu odlewania stopu i krzepniecia tasmy w trakcie procesu
odlewania metodg melt-spinning.

Zastosowano nastepujace parametry uktadu oraz procesu odlewania:

e wymiary dyszy tygla kwarcowego: 0,4 mm x 8 mm oraz 0,4 mm x 13 mm,

0,4 mm x 18 mm, 0,4 mm x 28 mm,
e odlegto$¢ miedzy tyglem a bgbnem: 0,3 mm,
e Srednica bebna: 500 mm,
e masa bebna: 90 kg,
e predkos¢ liniowa bebna (Cu-Zr): 34 m/s,
e czestotliwo$¢ generatora: 5 kHz,
e moc generatora: 18 kW,
e calkowite ciSnienie wypychajace ciekly stop: 18 kPa.

Z przygotowanych stopéw wyjsciowych odlano tasmy o grubosci 23 um i szerokos$ci
10 mm (oraz wykonano proby odlewu tasm o szeroko$ciach do 30 mm), ktérych strukture

amorficzng zweryfikowano za pomoca dyfrakcji rentgenowskie;j.

4.3.OBROBKA CIEPLNA I CIEPLNO-MAGNETYCZNA

Dla kazdego ze stopow odlanych w postaci tasm (FegssNbsBsgsP2,
Fe79,5CosNbsBs sP2, Fer45C010NbsBsg sP2, Feso sCo15sNbsBg sP2 oraz Fesa sCo20NbsBs sP2)

nawini¢to rdzenie toroidalne o wymiarach d: = 20 mm, d,, = 12 mm, 2 = 10 mm i masie

55|Strona



Przemystaw Zackiewicz Wphw  parametrow obrobki cieplnej na strukture i wilasciwosci magnetyczne
nanokrystalicznych stopow Fe-Co-B z dodatkiem Nb-P o podwyzszonej indukcji
nasycenia do zastosowan w wysokoczestotliwosciowym przetwarzaniu duzych mocy

m = 10-12 g, a nastepnie poddano je obrdbce cieplnej w obecnosci poprzecznego pola
magnetycznego. Obrobka termomagnetyczna miata na celu wytworzenia w materiale
indukowanej anizotropii magnetycznej. Uklad wykorzystany w tym celu zostal

przedstawiony na rysunku 15.

Rysunek 15 Piec do obrobki termomagnetycznej: (1) - zespol zasilacza cewki,
(2) - wskazniki temperatury, (3) - pokrywa zamykajgca zintegrowana z podajnikiem
rdzeni, (4) - konstrukcja podtrzymujqca cewke, (5) - cewka, (6) - modut grzewczy, (7) -
konstrukcja podtrzymujgca modut grzewczy, (8) - pulpit sterowniczy.

Na rysunku 16 przedstawiono schemat przebiegu procesu nagrzewania komory pieca
w funkcji czasu trwania obrobki. W etapie pierwszym piec nagrzewany jest do zadanej
temperatury ze S$rednig szybkoscig grzania 20°C/min. Po osiggnigeciu wymagane;j
temperatury rozpoczyna si¢ etap drugi, ktoérego dtugos¢ odpowiada zaplanowanemu
czasowi obrobki cieplnej materiatu. Etap trzeci nastgpuje po zakonczeniu wygrzewania
i trwa do czasu, gdy temperatura w komorze pieca obnizy si¢ do wartosci temperatury

pokojowe;.

Temperatura komory
Etap 2 Utrzymywanie zadanej
temperatury przez okreslony
okres czasu

Etap 3 Studzenie komory pieca

Etap 1 nagrzewanie komory
pieca do zadane] temperatury
obrobki

Czas obrobki

Rysunek 16 Schemat przebiegu procesu obrobki cieplnej rdzeni.
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Probki umieszczano na specjalnym podajniku zintegrowanym z pokrywa pieca.
Temperatur¢ kontrolowano za pomocg termopar rozmieszczonych zaré6wno przy
$ciankach komory, jak i wzdhuz jej osi, co pozwalato na doktadny pomiar w bezposrednim
sasiedztwie probek. Proces obrobki termomagnetycznej prowadzono w atmosferze
ochronnej argonu, w wczesniej ustalonych temperaturach optymalnych dla danego stopu,
przy zastosowaniu pola magnetycznego o natezeniu od 94,5 do 140,3 kA/m. Po godzinie
wygrzewania probki byly chtodzone z szybkoscia 20 °C/min. Kiedy temperatura
osiggneta temperature 200 °C, pole magnetyczne bylo wytgczane.

Stop o sktadzie chemicznym Feg7Co020B13, w zwiagzku z brakiem pierwiastkow,
ktore moga wplyna¢ na szybkos$¢ przebiegu procesu krystalizacji, byl wygrzewany
z zastosowaniem ukladow do ultraszybkiej obrobki cieplnej [119] (rys. 18, 19).

Urzadzenie sktada si¢ z trzech gtownych modutow:

e blokoéw grzewczych,
e ramy z mechanizmem wprowadzania probki,

e ukladu sterowania temperaturg blokow.

Probki tasm poddawane sg ultraszybkiemu wygrzewaniu pomigdzy dwoma elektrycznie
podgrzewanymi miedzianymi blokami. Bloki grzewcze (rys. 17) zostaly wykonane
z masywnych miedzianych elementow (1), w ktorych umieszczono grzatki oporowe (2),
termopare (3) oraz otoczono z zewnatrz izolacja cieplng (4). Calo$¢ utrzymywaty
elementy konstrukcyjne (5). Catkowita moc grzewcza pojedynczego bloku wynosita
800 W. Powierzchnia blokéw pokryta zostala warstwa ochronng przewodzaca ciepto
1 odporna na utlenianie. Bloki sg izolowano cegla ogniotrwata na bazie korundu, a cato$¢

obudowano blachg ze stali nierdzewne;.

Rysunek 17 Przekroj bloku grzewczego: 1) blok miedziany, 2) grzatka oporowa, 3)
termopara, 4) izolacja cieplna, 5) obudowa stalowa

57|Strona



Przemystaw Zackiewicz Wphw  parametrow obrobki cieplnej na strukture i wilasciwosci magnetyczne
nanokrystalicznych stopow Fe-Co-B z dodatkiem Nb-P o podwyzszonej indukcji
nasycenia do zastosowan w wysokoczestotliwosciowym przetwarzaniu duzych mocy

Mechanizm wprowadzania probki (rys. 18) zostat zaprojektowany w taki sposéob, aby
ruch probki byt mechanicznie zsynchronizowany z ruchem gornego bloku za pomocag
ztozonego systemu laczacego, zintegrowanego z ramg urzadzenia (system nie jest
widoczny na rysunku). Rozwigzanie to umozliwia jednoczesny kontakt probki
z obydwoma — gornym i dolnym — blokami grzewczymi, co zapewnia efektywne

przekazywanie ciepla do wygrzewanej tasmy.

Rysunek 18 Schemat mechanizmu wprowadzania tasmy

Temperatura pracy kazdego z blokow byta kontrolowana niezaleznie przez dwa
regulatory PID. Dane temperaturowe byly zbierane z termopar umieszczonych w
centralnym punkcie, 1 mm od powierzchni bloku. Proces wygrzewania stopu Fes7C020B13

prowadzony byt w temperaturze od 400 do 515°C w czasie 1 do 30 sekund.

Jako alternatywny sposob ultraszybkiego wygrzewania wykorzystano prototypowe
urzadzenie do ciaglej obrobki cieplnej materiatow w postaci tasmy z duza szybko$cia
nagrzewania w atmosferze ochronnej, ktére zostalo zaprojektowane i zbudowane
w ramach projektu EMAGMAT nr TECHMATSTRATEG 2/410941/4/NCBR/2019. Na
rysunku 19 1 20 zaprezentowano zdj¢cie uktadu do ultraszybkiej obrobki cieplnej oraz

przekroj jego komory.
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\

Rysunek 19 Prototypowe urzqdzenie do ultraszybkiej obrobki cieplnej tasm amorficznych
w uktadzie pracy cigglej

Rysunek 20 Przekroj komory urzgdzenia do ultraszybkiej obrobki cieplnej tasm

Konstrukcja prototypowego urzadzenia oparta zostata na zastosowaniu pojedynczego
bebna grzewczego, ktorego zadaniem byto mozliwie szybkie przekazanie energii cieplnej
do przesuwajacej si¢ po jego powierzchni tasmy. Nastepnie ta§ma poddawana byta
intensywnemu chlodzeniu za pomoca drugiego, chtodzacego bebna. Oba elementy
robocze umieszczone byly w komorze z izolacjg termiczng, w atmosferze ochronnej
argonu. Gltownym zalozeniem konstrukcyjnym byto umozliwienie bardzo szybkiego
nagrzania ta§my przez kontakt z bebnem grzewczym, a nastepnie jej szybkiego
schlodzenia przy uzyciu bebna chtodzacego. Urzadzenie umozliwiato petng regulacje
temperatury begbna grzewczego w zakresie od 200 do 700 °C oraz kontrolg predkosci

przesuwu tasmy, co pozwalalo na precyzyjne okreslenie czasu kontaktu z bebnem.
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Urzadzenie umozliwialo dodatkowo kontrole naprezenia tasmy, co zapewniato jej Sciste
przyleganie zarowno do powierzchni grzewczej, jak i chtodzacej. Proces wygrzewania
stopu Fes7Co20B13 prowadzony byt w temperaturze od 460°C do 520°C w czasie
0,15,112s.

W celu charakterystyki stopéw amorficznych i nanokrystalicznych opracowanych
w ramach realizowanej pracy, zastosowano szereg technik eksperymentalnych. Ich dobér
byl podyktowany specyfika badanych materialow, ktorych wiasciwosci sg w duzym
stopniu determinowane przez struktur¢ wewngtrzng 1 parametry magnetyczne.
Ze wzgledu na ztozong, dwu- lub wielofazowa mikrostrukture typowa dla materiatow
nanokrystalicznych, kluczowe okazato si¢ potaczenie metod pozwalajacych na
precyzyjne okreslenie sktadu fazowego, stopnia skrystalizowania oraz zmian
zachodzacych w trakcie obrobki cieplnej. Uzupeliajace badania gestosci materiatow
byly niezbedne do prawidtowego prowadzenia pomiarow wilasciwosci magnetycznych
a okreslenie temperatury Curie oraz czestotliwosci granicznej pozwolito na okreslenie
granic mozliwo$ci zastosowania opracowywanych wysokoindukcyjnych materiatow

magnetycznie migkkich.

4.4, ANALIZA TERMICZNA

Analiza termiczna badanych stopow zostala wykonana z wykorzystaniem
kalorymetréow Netzsch STA F3 Jupiter (rys. 21a) oraz Netzsch DSC 214 Polyma
(rys. 21b). Kalorymetr STA umozliwial rejestracje krzywych rdéznicowej analizy
termicznej (DTA) lub réznicowej kalorymetrii skaningowej (DSC). Badania stopow
wstepnych przeprowadzono w celu okreslenia temperatury solidus i likwidus. Urzadzenie
pozwalato na prowadzenie badan w zakresie temperatur do 1650 °C z regulowang
szybkoscig grzania od 0,1 °C/min do 50 °C/min. Wszystkie pomiary byly realizowane
w atmosferze ochronnej argonu. Proces przygotowania komory do pomiaru obejmowat
dwukrotne odpompowanie komory i napehlienie jej gazem ochronnym. W trakcie
pomiarOw utrzymywano przeplyw gazu ochronnego przez komorg¢ kalorymetru
wynoszacy 20 ml/min. Na podstawie okreslonej temperatury topnienia kazdego
ze stopodw, wyznaczono temperature¢ odlewania tas§my na kolejnym etapie wytwarzania
jako
T1+50 °C.
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h‘!? b)

a)

Rysunek 21 Kalorymetr Netzsch STA F3 Jupiter (a), kalorymetr Netzsch DSC 214 Polyma
(b).

Pomiary w trybie DSC realizowano z wykorzystaniem urzadzenia DSC 214
Polyma (rys. 21b), ktore pozwalato na rejestracje efektow cieplnych badanych tasm przy
szybkosciach nagrzewania do 200 °C/min, co z kolei umozliwilo okreslenie wstepnych
parametréw prowadzenia obrobki cieplnej oraz na wyznaczenie kinetyki krystalizacji

tasm.

Jednym ze sposobow analizy kinetyki krystalizacji jest wyznaczenie energii
aktywacji procesu krystalizacji np. metoda Kissingera [120]. Metoda ta pozwolita
na wyznaczenie E, krystalizacji na podstawie danych uzyskanych z pomiarow
kalorymetrycznych (DSC), przy roznych szybkosciach nagrzewania. Rownanie

Kissingera jest opisane wzorem:

ln(ﬁ>=—:—7‘f+const (4.1)

T? )
gdzie:
e [ —szybkos¢ nagrzewania w (K/min),

e FE,—energia aktywacji,

e T;—temperatura maksimum efektu cieplnego pierwszego etapu krystalizacji.
Energi¢ aktywacji wyznaczono na podstawie wykonanych pomiaréw przy rdznych
szybko$ciach nagrzewania przez wykreslenie zaleznos$ci In (%) wzgledem Ti —w takim

1 1

uktadzie otrzymano na wykresie linie prosta, na podstawie, ktorej zgodnie z zalezno$cia

4.2 mozna wyznaczy¢ energi¢ aktywacji:
E, = —R - nachylenie 4.2)
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Kolejng metoda analizy kinetyki krystalizacji bylo wykorzystanie modelu
Avramiego [6, 17, 42, 49, 121, 122] opisujacego przebieg przemiany fazowej
(krystalizacji) w funkcji czasu i temperatury. Model ten uwzgledniat analiz¢ sposobu
zarodkowania oraz wzrostu krystalitow. W wersji nieizotermicznej zastosowano

przeksztatcong posta¢ rownania Johnsona-Mehla-Avramiego-Kolmogorowa (JMAK).

X(t) =1—exp(—kt™) 4.3)
gdzie:
X(t) — utamek objetosciowy materiatu, ktory ulegt krystalizacji w czasie ¢,
k — stata szybkosci przemiany, zalezna od temperatury,
n —wyktadnik Avramiego, okre$lajacy mechanizm przemiany,
t —czas.
Stosujac przeksztalcenia logarytmiczne:
In[—in(1—-X)]=nk+nint (4.4)

wyznaczono parametry k i n za pomocg regresji liniowej. Wyznaczenie parametrow
Avramiego polegato na znormalizowaniu krzywych DSC i okresleniu udziatu fazy

krystalicznej X(7) na podstawie powierzchni pod pikami DSC:

T AH(T)dT
x(r) = 22200
fo AH(T)dT

(4.5)
gdzie:

e AH(T)—zmiana entalpii w funkcji temperatury.

Przypisanie czasu do kazdego punktu temperaturowego z wykorzystaniem liniowe;j

zaleznosci:

t= (4.6)

gdzie:
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e {—przypisany czas,
e T —temperatura,
e Ty—temperatura poczatku przemiany,

e [ —szybko$¢ przemiany,

a obliczenie warto$ci In[—In(1—X)] i wyznaczenie Int pozwala wykresli¢

charakterystyki a od czasu procesu krystalizacji i wyznaczy¢:

e wykladnik Avramiego n [6, 49, 17, 42, 121, 122],
e wyraz wolny — /n k — pozwalajacy oszacowac szybko$¢ przemiany [6, 49, 17, 42,

121, 122].

Dla uzyskanego wspotczynnika Avramiego n mozna przyjac [6, 49, 17, 42, 121, 122]:

e n = 1-2 — przemiana zachodzi gltéwnie przez zarodkowanie na istniejagcych
powierzchniach lub na juz istniejacych zarodkach (np. krystalizacja z zarodkéw
obecnych w cieczy lub cialach statych). Moze oznacza¢ powierzchniowy lub
jednowymiarowy wzrost.

e n = 3-4 — przemiana zachodzi z ciaglym, objetosciowym zarodkowaniem
1 trojwymiarowym wzrostem krystalitow, co jest typowe dla krystalizacji
materialdow w osnowie amorficznej, jak np. FINEMET lub HITPERM.

e n >4 1lub n <1 — nietypowy mechanizm przemiany, cz¢sto wynikajacy
znaktadania si¢ kilku procesow jednoczesnie (np. rownoczesna nukleacja i wzrost

roéznych faz, efekt zmiennego tempa przemiany).

Dla wybranych stopow wykonano rdwniez analiz¢ kinetyki krystalizacji zgodnie
z modelem Flynna-Walla-Ozawy (FWO) [123, 124, 125, 14], ktéry umozliwil §ledzenie
zmian energii aktywacji w trakcie procesu krystalizacji. Model FWO pozwolil na
okreslenie energii aktywacji w funkcji stopnia krystalizacji materialu a. Bazujac na
danych z réznicowej kalorymetrii skaningowej (DSC), zarejestrowanych przy réznych

szybkosciach nagrzewania (f) dla tej samej wartosci stopnia przemiany (konwersji a).

Zgodnie z metodyka wykorzystujaca uproszczone réwnanie Arrheniusa 1 przyblizenie

Ozawy, uzyskano zaleznos¢:
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ApEq Eq

log(p) = log (+474) - 0,4567 - = (4.7)

R-G(a) RT
gdzie:
e ((a) — funkcja konwersji (niewymagana w FWO),
e A, — czynnik czestosci Arrheniusa.

Na podstawie pomiarow DSC wyznaczono energi¢ aktywacji dla rdznego stopnia

krystalizacji o (2 = 0,1; 0,2; ...; 0,9).

4.5. POMIARY GESTOSCI WEASCIWE]

Do wyznaczenia ggstosci wlasciwej badanych probek uzyto piknometru helowego
AccuPyc II 1340 (firma Micromeritics). Urzadzenie umozliwilo precyzyjne wyznaczenie
objetosci probki na podstawie pomiaru zmian ci$nienia gazu (helu) w znanej objetosci,
co pozwolito na obliczenie gestosci zgodnie z zasada wyporu gazowego. Pomiar polegat
na wprowadzeniu probki do komory pomiarowej o znanej objetosci, a nast¢pnie
napetieniu jej helem, ktory dzigki matej wielkosci czasteczek wypehiat przestrzenie
pomiedzy kolejnymi warstwami nawinigtej taSmy. Urzadzenie rejestrowato zmiany
ci$nienia wynikajace z przemieszczenia gazu mi¢dzy komora pomiarowg a referencyjna
(rowniez o znanej objetosci), co pozwolito wyznaczy¢ objetos¢ wypartego gazu, a tym
samym objetos$¢ rzeczywista probki z bardzo duza doktadnos$cia (do 0,01%).

Objetos¢ probki wyznaczona zostata na podstawie wzoru (4.8):

Vexp
Vsamp = VgLl — P,—P, (4.8)
P,—F !

gdzie:
Vsamp — objetos¢ badanej probki,
Vecerr — objetosé komory, w ktorej znajdowata sig probka,
VExp — objeto$¢ pustej komory,
P, — ci$nienie atmosferyczne,
P; — ci$nienie w pierwszej komorze po wypetnieniu helem,

P> — ci$nienie w drugiej komorze po wypetnieniu helem.
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Znajac objetos¢ badanej probki z rGwnania (4.9) wyznaczona zostata gestos¢ wlasciwa:

m

p (4.9)

- Vsamp
gdzie:

o p— gesto$¢ whasciwa,

e m — masa badanej probki,

e Jsamp — objetos¢ wyznaczona przez piknometr [cm?].

Temperatura w laboratorium w trakcie pomiaru wynosita 22°C.

4.6. BADANIA RENTGENOWSKIE

Do badan z wuzyciem dyfrakcji promieni rentgenowskich wykorzystano
dyfraktometr rentgenowski Rigaku MiniFlex 600 wyposazony w lamp¢ CuKa
(A = 1,5406 A, maksymalna moc 600 W, maksymalne napigcie 40 kV, maksymalnym
prad 15 mA) oraz detektor typu D/teX Ultra. Dyfraktometr pracowat na zasadzie metody
Bragga-Brentana, w ktérej promieniowanie rentgenowskie byto ogniskowane w funkcji
kata 26. Badania rentgenowskie miaty na celu oszacowanie sredniej wielkos$ci krystalitow
oraz objetosci frakcji nanokrystalicznej wytworzonej w procesie wygrzewania. Z uwagi
na to, ze materialy amorficzne badane metoda dyfrakcji rentgenowskiej charakteryzowaty
si¢ wystgpowaniem charakterystycznego ,,halo” amorficznego metoda ta w pierwszej
kolejnosci pozwolita na oceng jakosci otrzymywanej tasmy. Pomiary rentgenowskie
przeprowadzone zostaly po stronie blyszczace] tasmy (strona, ktora nie miala
bezposredniego kontaktu z bebnem miedzianym). JakoSciowa analize fazowa

przeprowadzono w oparciu o baz¢ danych PDF (Powder Diffraction File).

Do oceny jednorodnosci chemicznej oraz weryfikacji zgodnos$ci sktadu badanych
stopow z zalozeniami projektowymi zastosowano mikroanalizator rentgenowski
zintegrowany z mikroskopem skaningowym JEOL. Analizy prowadzono w trybie
powierzchniowym, wykonujagc mapy rozktadu pierwiastkbw na reprezentatywnych
fragmentach tasm. Wykorzystana aparatura umozliwita jednoczesng rejestracj¢ widma
charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego 1 oszacowanie udziatu

poszczegblnych pierwiastkow w ujeciu atomowym i wagowym.
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4.7. TRANSMISYJNA MIKROSKOPIA ELEKTRONOWA

Dla wybranych probek prowadzono badania z wykorzystaniem transmisyjnego
mikroskopu elektronowego (TEM) Tecnai G2 F20, pracujacego przy napigciu
przyspieszajacym do 200 kV, ktéory umozliwial obserwacje struktury materialow
w rozdzielczo$ci na poziomie atomowym. Obserwacje byly prowadzone zarowno w polu
jasnym jak 1 w polu ciemnym (BF oraz DF), a takze z wykorzystaniem dyfrakcji
elektronowej (SADP). Do badan in-situ wykorzystano stolik grzewczy Gatan 628
o szybkosci nagrzewania od 20 °C/min do 200 °C/min do maksymalnej temperatury
600 °C. Materialy do badan przygotowano w postaci cienkich folii poprzez odpowiednie
Scienianie taSm przy uzyciu elektro-polerki dwustrumieniowej TenuPol-5
z wykorzystaniem elektrolitu z kwasu nadchloroweo (80%) oraz metanolu (20%)

w temperaturze 20 °C.

Badania z wykorzystaniem mikroskopii elektronowej wykonane zostaty w Instytucie
Metalurgii i Inzynierii Materialowej Polskiej Akademii Nauk we wspotpracy z prof. PAN

dr hab. inz. Wojciechem Maziarzem oraz dr Anng Wojcik.

4.8.SPEKTROSKOPIA MOSSBAUEROWSKA

Spektroskopia mossbauerowska z zastosowaniem izotopu °’Fe umozliwita
badanie lokalnego otoczenia atomow zelaza oraz analiz¢ stanu elektronowego,
magnetycznego 1 strukturalnego Fe w probkach nanokrystalicznych. Badania wykonano
w geometrii transmisyjnej, z uzyciem zrddla promieniowania y (14,4keV) *Co
w matrycy rodowej (*’Co-in-Rh). Wybrane do badah probki zostaly przygotowane
W postaci proszku otrzymanego ze stopu nanokrystalicznego (mielenie tasmy, wczesniej
poddanej obrdbce cieplnej w temperaturze 525 °C w czasie 20 minut w obecnosci
zewngtrznego pola magnetycznego o natgzeniu 125 kA/m). Obrobka termo-magnetyczna
zostala zastosowana w celu wyindukowania poprzecznej anizotropii magnetyczne;j.
Kontrolowana krystalizacja w osnowie amorficznej prowadzita do powstania faz

nanokrystalicznych, typu a-Fe lub zblizonych struktur bogatych w zZelazo.

W zarejestrowanym widmie Mdssbauera intensywno$¢ przej$¢ rezonansowych w funkcji
przesuni¢cia dopplerowskiego zrodta wzgledem probki, pozwolita na rozdzielenie

sktadnikow  widmowych, odpowiadajacych  ré6znym  stanom  chemicznym
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1 magnetycznym Fe. W analizowanych probkach obserwowano dwa giéwne komponenty

spektralne [126, 127, 128]:

e szeroka linia paramagnetyczna (singlet lub dublet) — odpowiadajgca amorficzne;j
osnowie, w ktorej atomy Fe nie posiadaja dobrze zdefiniowanego
uporzadkowania krystalicznego, a ich otoczenie chemiczne i spinowe jest
rozmyte,

e sextet magnetyczny — odpowiadajacy krystalitom a-Fe lub innym fazom bogatym
w zelazo, wykazujacym porzadek magnetyczny, manifestujacy si¢ jako szes¢ linii

Zeemana w widmie.

Analiza spektralna przeprowadzana jest za pomoca dopasowania danych
z wykorzystaniem dedykowanego oprogramowania, gdzie wyodrebnia si¢ takie

parametry jak:

e przesunigcie izomeryczne (IS) — informujace o gestosci elektronowej w miejscu
Fe,

e rozszczepienie kwadrupolowe (QS) — $§wiadczace o asymetrii lokalnego pola
elektrycznego,

e pole nadsubtelne (By) — warto§ciowo opisujace magnetyczne uporzadkowanie,

e intensywnosci 1 wzgledny udziat objetosciowy poszczegolnych sktadnikow.

Wyniki umozliwity iloSciowe okreslenie udzialu faz krystalicznych wzgledem
amorficznej osnowy, ocen¢ stopnia krystalizacji oraz rodzaju i rozktadu chemicznego

krystalitow.

Badania z wykorzystaniem spektroskopii Mossbauera zostalty wykonane w Sie¢
Badawcza Lukasiewicz - Instytut Mikroelektroniki i1 Fotoniki we wspdtpracy

z dr hab. Agnieszka Grabias.

4.9. POMIARY TEMPERATURY CURIE

Pomiar temperatury Curie wytworzonych stopow przeprowadzono przy uzyciu
systemu Physical Property Measuring System (PPMS) z uktadem VSM firmy Quantum
Design. Badania Tc analizowanych materiatéw prowadzono w zakresie temperatur od
27 °C do 727 °C (300-1000 K) z szybkoscig 20 °C/min. Dla oznaczenia temperatury

Curie zastosowano modul VSM (Vibrating Sample Magnetometer), ktory pozwalat na
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ciggle monitorowanie magnetyzacji probki w funkcji temperatury. Pomiar polegat
na umieszczeniu probki w uchwycie zamontowanym na drgajagcym no$niku, ktory
poruszat si¢ z ustalong czestotliwoscig wzdhuz osi pionowej. W obecnosci zewnetrznego
pola magnetycznego zmieniajacy si¢ strumien magnetyczny indukowal sygnat w
cewkach detekcyjnych, proporcjonalny do magnetyzacji probki. Do pomiarow
wykorzystano pole magnetyczne state o natezeniu rzgdu 20 Oe (~1,59 kA/m), co
pozwalato na detekcje zmian w magnetyzacji w rezimie temperatur bliskich temperaturze

Curie. Pomiary wykonywano podczas grzania oraz chtodzenia.

Temperatura Curie (7c) zostala okre§lona na podstawie minimum pochodnej
dM/dT magnetyzacji w funkcji temperatury — charakterystycznego punktu zalamania
krzywej M(T), odpowiadajacego przejsciu z fazy ferromagnetycznej do
paramagnetycznej. Doktadno$¢ wyznaczenia temperatury 7c zostata zwigkszona przez
obliczenie pierwszej pochodnej funkcji M(7T), a wartos$¢ temperatury Curie okreslano jako

potozenie minimum w pochodnej dM/dT.

4.10. MAGNETOOPTYCZNA MIKROSKOPIA KERRA

Dla wybranych probek prowadzono obserwacje struktury domenowe;j
w rdzeniach toroidalnych przy pomocy mikroskopu optycznego z szerokokatng
polaryzacja (optical wide-field polarization microscope) i z wykorzystaniem podtuznego
magnetooptycznego efektu Kerra. W magnetooptycznym mikroskopie Kerra, probka
(rys. 22) jest podswietlana $wiattem spolaryzowanym plaszczyznowo, pochodzacym
z diody polprzewodnikowej 1 przetwarzanym przez polaryzator. Magnetooptyczny efekt
Kerra powoduje obrot ptaszczyzny polaryzacji $wiatta odbitego, ktory jest uzalezniony

od kierunku magnetyzacji domeny.
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Rysunek 22 Zdjecie przedstawiajgce probke w trakcie pomiaru na mikroskopie Kerra.

Kompensator poprawia kontrast domeny poprzez kompensacj¢ sktadowych eliptycznych
swiatla odbitego. Kat padania $wiatla dobiera si¢ odpowiednio ustawiajac otwor
przestony. Pozwala to dokona¢ wyboru pomiedzy czulo$cig biegunowg i ptaszczyznowa
efektu Kerra. Na ponizszych rysunkach przedstawiono szczegdtowo istote efektu Kerra

(rys. 23) oraz przebieg wigzki $wiatta w mikroskopie (rys. 24).

Polaryzator

N'\a\'\la‘-or

Rotacja Kerra
=K/N

Rysunek 23 Graficzna ilustracja zasady dziatania efektu Kerra. Swiatlo po odbiciu od
powierzchni probki zmienia plaszczyzne polaryzacji, ktorq analizator zamienia na zmiang
kontrastu rejestrowanego obrazu [129].
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Rysunek 24 Przebieg wiqgzki swiatla w mikroskopie podczas obserwacji efektu Kerra

[129].

Z uwagi na to, ze kontrast Kerra jest z natury raczej staby konieczna jest obrobka
obrazu majaca na celu poprawe kontrastu. Standardowa procedura, przedstawiona
na rysunku 25 dla taém amorficznych, jest oparta na odejmowaniu obrazu tta przy braku
domen (otrzymanego w statym lub zmiennym polu magnetycznym) od obrazu
ze strukturg domenowa otrzymywanego w czasie rzeczywistym (,,na zywo”). Obraz
réznicowy zawiera wtedy jedynie kontrast domenowy, ktory zwigkszany jest
elektronicznie bez kontrastu topograficznego. Procesy magnetyzacji moga wtedy by¢
badane na zywo w warunkach duzego kontrastu z taka predkoscia, na ktoéra pozwala
wzrok. Szum pomiarowy jest przy tym tlumiony przy pomocy odpowiednich procedur

usredniajacych.
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Rysunek 25 Mechanizm powstawania obrazu rozZnicowego struktury domenowej.
Od obrazu oryginalnego sq w poszczegolnych punktach (pikselach) odejmowane
natezenia oswietlenia obrazu tla (powierzchni zaobserwowanej w nasyceniu).
Powstajgcy obraz roznicowy jest wynikiem matematycznego roznicowania stopni
szaroSci w poszczegolnych punktach. Proces ten stuzy poprawie kontrastu obrazu
z widoczng strukturg domenowg [129].

Badania wytworzonych stopow metoda mikroskopii Kerra zostaly wykonane na
Wydziale Fizyki Uniwersytetu w Bialymstoku we wspotpracy z prof. dr hab. Markiem

Kisielewskim.

4.11. BADANIA DYNAMICZNYCH WEASCIWOSCI MAGNETYCZNYCH

4.11.1. BADANIA WELASCIWOSCI MAGNETYCZNYCH W ZAKRESIE CZESTOTLIWOSCI
DO 400 KHz

Pomiary wlasciwosci magnetycznych analizowanych materiatow wykonano
w pierwszej kolejnosci za pomocg urzagdzen Remacomp C-1200 oraz Remacomp C-100.
Sa to urzadzenia przeznaczone do pomiaréw wilasciwosci magnetycznych materialow
migkkich, w szczegdlnosci krzywych histerezy w zakresie matych 1 S$rednich
czestotliwosci (Remacomp C-1200 do 20 kHz, Remacomp C-100 do 400 kHz).

Urzadzenia te realizujg pomiary w oparciu o metode cyfrowg” zgodnie
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z migdzynarodowg normg IEC 60404-6 [130]. Urzadzenie Remacomp C-100 znajduje si¢
w obszarze objetym nadzorem ze wzgledu na akredytacje w ramach certyfikatu AB456.
Pomiary wykonane metoda cyfrowa bazuja na pomiarze probki o obwodzie zamknigtym,
wyzsza czestotliwos¢ jest ograniczona dziataniem urzadzen mierzacych napigcie
1 przebiegiem czgstotliwosci bezindukcyjnego precyzyjnego rezystora w szeregu
z uzwojeniem magnesujacym do okreslania pradu magnesowania. Uzwojenia probki do

badan przedstawiono na rysunku 26.

A/
N1 N2 V1 /
@ /D
/|
R va/
/D

Rysunek 26 Obwod pomiarowy z zastosowaniem metody cyfrowej [131].

Zrédlo pradu przemiennego posiada na wyijsciu regulowane napiccie i czestotliwosé
z doktadnoscia nie przekraczajaca +£0,2% warto$ci nastawianej podczas pomiaru. Zrédto
jest polaczone w szereg z uzwojeniem magnesujacym N; 1 bezindukcyjnym precyzyjnym
rezystorem, ktory jest potagczony w obwodzie kalibrowanego napigciowego przetwornika
analogowo-cyfrowego (A/D) V1. Obwod wtorny zawiera uzwojenie wtoérne N> potaczone
z napigciowym przetwornikiem analogowo-cyfrowym V2. W celu uzyskania
poréwnywalnych pomiarow wymuszenie ksztaltu przebiegu napigcia wtornego albo
ksztattu przebiegu pradu magnesowania powinno by¢ zachowane jako sinusoidalne ze
wspotczynnikiem ksztalttu 1,111+1%. Aby uzyska¢ wlasciwy ksztalt przebiegu napigcia
wtornego lub pradu magnetyzacji konieczna byta optymalizacja liczby zwojow

uzwojenia magnesujacego [131].

Przy czestotliwosciach wyzszych niz czgstotliwosci sieciowe, moga wystapic
dodatkowe straty zwigzane z uzwojeniem badanej probki. Wynikaja one z [132, 133,
134]:

a) pojemnosci  migdzyzwojowej, pomiedzy uzwojeniem  magnesujacym

1 uzwojeniem wtornym badanej probki,

b) pojemnosci przewodow do uzwojenia wtoérnego do przyrzadoéw pomiarowych,
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¢) pojemnosci i opornosci obwodow wejsciowych przyrzadow pomiarowych,

d) strat pojemnos$ciowych materialu izolacyjnego uzwojenia wtornego.
Nat¢zenia pola magnetycznego, przy ktorym ma by¢ wykonywany pomiar jest
wyznaczane z zaleznosci (4.12) [131]:

N

H(t) = RR;m Uy (t) (4.12)

gdzie:

e H(¢) — nat¢zenie pola magnetycznego w czasie ¢ [A/m],

e N; - liczba zwojow uzwojenia magnesujacego,

e U(t) —napiecie w czasie ¢ na zaciskach bezindukcyjnego precyzyjnego rezystora
do okreslania pradu magnesowania [V],

e [, —$rednia droga strumienia magnetycznego (m),

e Rr — rezystancja bezindukcyjnego precyzyjnego rezystora w szeregu

z uzwojeniem magnesujacym do okreslania pragdu magnesowania (),

Natezenie pola magnetycznego jest obliczane na podstawie wartosci dyskretnych

napiecia Uy, nat¢zenie pola magnetycznego jest obliczane z zaleznosci (4.13) [131]:

Ny

H; = —U,, (4.13)

RRrlm
gdzie:
e H;— dyskretna warto$¢ natezenia pola magnetycznego [A/m];

e U — dyskretna warto$¢ napigcia na bezindukcyjnym precyzyjnym rezystorze

stuzagcym do okres$lania pradu magnesowania [V];

Napigcie wtorne jest mierzone z zastosowaniem kalibrowanego przetwornika napigcia

analogowo-cyfrowego, a indukcja magnetyczna zostata wyliczona z rownania (4.14):

B(t) = — [, u,(t)dt + K (4.14)

1
NS

gdzie:

e B(¢) — indukcja magnetyczna w czasie ¢ [T],
e u>(#) — napigcie wtorne w czasie ¢ [V],

o K —wielko$¢, dla ktorej Srednia czasowa B(?) jest rOwna zero.
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Dla odpowiadajacych sobie warto$ci natezenia pola magnetycznego 1 indukcji
magnetycznej wzgledng przenikalno$¢ magnetyczng przy pradzie przemiennym mozna

wyznaczono z zaleznos$ci (4.15) [131]:

|U:J>

Uy = (4.15)

T)

Uo

gdzie:

e u,—wzgledna przenikalno$¢ magnetyczna przy pradzie przemiennym,;

e B —warto$¢ szczytowa indukcji magnetycznej [T];

_—~

e H —warto$¢ szczytowa natezenia pola magnetycznego [A/m];

Badane probki byly doktadnie rozmagnesowane. Stopniowo zwigkszajac prad
magnesowania, uzyskano odpowiadajagce mu warto$ci maksymalne nat¢zenia pola
magnetycznego i1 indukcji magnetycznej, na podstawie ktorych wykreslono krzywa

magnesowania dla pradu przemiennego.

Stratnos$¢ catkowita Ps jest rowna polu petli histerezy wykreslonej przez odpowiadajace
sobie warto$ci B 1 H. Zatem stratnos$¢ catkowita Ps probki jest opisana rownaniem (4.16)

[131]:

Po=-LTL[T Uy () Uy(t) dt (4.16)

mRR N2
gdzie:

e Rp—rezystancja bezindukcyjnego precyzyjnego rezystora wtgczonego szeregowo
z uzwojeniem magnesujacym stuzacego do pomiaru pragdu magnesowania [€2];

e T —okres, gdzie T=1/fs];

e u1(f) —napigcie w czasie ¢, na bezindukcyjnym precyzyjnym rezystorze stuzacym
do pomiaru okreslania pragdu magnesowania [V];

e u>(#) — napigcie wtorne w czasie ¢, [V];

Metoda transformatorowa pomiaru probki polega na pomiarze dwoch parametrow:
natgzenia pola magnetycznego (H do tego celu wykorzystuje si¢ pomiar pragdu ptynacego
przez uzwojenie pierwotne) oraz indukcji magnetycznej (B pomiar napig¢cia na
uzwojeniu wtornym). Jest zaliczana do tzw. metod posrednich, poniewaz korzysta si¢
w niej z pomiaru pradu, proporcjonalnego do H (4.17) oraz napigcia proporcjonalnego

do catki B (4.18) [131]:
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H=_2 (4.17)
gdzie:
e | —prad w uzwojeniu pierwotnym,
e N;—liczba zwojow,
natomiast:
B(t) ~ [u(t)dt (4.18)
gdzie:

® u(?) —napigcie mierzone na uzwojeniu wtérnym.

Schemat metody transformatorowej zostat przedstawiony na rysunku 27. Uktad zlozony
jest z dwoch czesci. Pierwsza z nich umozliwia wymuszenie odpowiedniego pradu,
a zarazem 1 nat¢zenia pola magnetycznego w rdzeniu. Dodatkowo stosowane sg uktady
do pomiaru wartosci chwilowych pradu w celu wyznaczenia natgzenia pola
magnetycznego (rys. 27). Wtorne uzwojenie probki podiaczone jest do uktadu
mierzacego napi¢cie wyjsciowe. W przypadku starszych uktadow stosowano integrator
pomiedzy cewka pomiarowa a ptytkami odchylania Y oscyloskopu. Takie rozwigzanie
umozliwiato jedynie wizualizacj¢ krzywej magnesowania oraz szacunkowe okreslenie
jej powierzchni 1 pozostatych parametréw. Zastosowanie przetwarzania cyfrowego
umozliwia precyzyjne okreslenie parametrow petli histerezy (wraz z okresleniem pola
powierzchni 1 pozostalych parametrow charakterystycznych) oraz krzywej

magnesowania.

Rysunek 27 Schemat ukladu do wyznaczania krzywej magnesowania metodq
transformatorowq [131].

Okreslenie parametrow tj. Br, Bs, He, Hmax (rys. 27) nastgpuje poprzez wczesniejsze
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wpisanie punktéw pomiarowych wartosci chwilowych (B 1 H) w uktad wspotrzednych.
Obliczenie wartosci indukcji realizowane jest za pomocg numerycznego catkowania
napigcia wyjsciowego. Wykorzystanie metody transformatorowej umozliwia okreslenie
pierwotnej (komutacyjnej) krzywej magnesowania. Jest to mozliwe poprzez wykonanie
szeregu pomiarOw przy zmiennej amplitudzie pradu wejsciowego. Pierwotng krzywa

magnesowania uzyskuje si¢ poprzez polaczenie maksymalnych warto$ci Hm i Bm.

Z petli histerezy dla probek wygrzewanych w polu magnetycznym wyznaczone zostaty
rozktady poprzecznego pola anizotropii jako druga pochodna eksperymentalnej krzywe;j

magnetyzacji (4.19) [50]:
P(H,) = —H(d*mg/dH?) (4.19)
gdzie:

e P(Hy) —rozktad pola anizotropii,

e H (A/m)— pole magnetyczne,

_ B
o mB—B_s.

Otrzymane rozklady dopasowane zostaty funkcja Gaussa.
Indukowana anizotropia magnetyczna wyznaczona zostata na podstawie wzoru (4.20):

2K
H =—*" 4.20
= (4.20)

s

W obliczeniach indukowanej anizotropii magnetycznej zaniedbano drugi czton réwnania

B =M + u,H 1przyjeto, ze B= M.

4.11.2. POMIAR PRZENIKALNOSCI MAGNETYCZNEJ W ZAKRESIE CZESTOTLIWOSCI
DO 110 MHz

Pomiar sktadowych rzeczywistej (u") i urojonej (u«") przenikalno$ci magnetycznej
rdzeni zostal przeprowadzony z wykorzystaniem analizatora impedancji Agilent 4294A

(rys. 28), pracujacego w zakresie czestotliwosci od 40 Hz do 110 MHz.
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Rysunek 28 Analizator impedancji Agilent 4294A.

Rdzen wykonany z badanego materiatu (o ksztalcie toroidalnym) z nawinigtag drutem
miedzianym cewka zostal podlaczony do wejscia analizatora, a jego odpowiedz
elektromagnetyczna analizowana byla przez urzadzenie. Na podstawie zmierzonej
impedancji  Z(f) (wykonujagc pomiary R(?) 1 L(t)) oraz znanych parametrow
geometrycznych  probki, wyznaczane byly warto$ci sktadowych zespolonej

przenikalnos$ci magnetycznej 1'1 1" (jako sktadowe rdwnania (2.4)) na podstawie wzorow

(4.21, 4.22):

, _ L(f)lesy

W) =i 4.21)
" R(f) le

wi(f) =20 el (4.22)

2nf  po'N?Aesy

Pomiar badanych probek byt prowadzony przy uzyciu odpowiedniej przystawki
dostosowanej do pomiaru rdzeni. Uzyto kalibracji typu "open-short-load" w celu
zminimalizowania bledéw wynikajacych z pojemnos$ci wlasnych uchwytu pomiarowego

1 przewodow.

Probki analizowano w zakresie czestotliwosci od 10 kHz do 110 MHz z odpowiednig
rozdzielczo$cia krokow pomiarowych. Zmienno$¢ przenikalnosci w  funkcji
czestotliwosci umozliwita okreslenie czestotliwosci rezonansowej materiatu (gdzie

' osigga maksimum).

Urzadzenie to umozliwia dokltadne wyznaczenie charakterystyk materiatow
magnetycznych w szerokim zakresie czestotliwo$ci, co ma kluczowe znaczenie dla
zastosowan wysokoczestotliwosciowych, energetycznych czy transformatorach

impulsowych.
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5. WYNIKI BADAN I DYSKUSJA

W niniejszym rozdziale przedstawiona zostata analiza wynikow badania stopu
Fe-Co-B oraz stopow Fe-Co-B z dodatkiem Nb i P w stanie po odlaniu oraz po obrébce
cieplnej Ilub cieplno-magnetycznej, poczawszy od opisu procesu krystalizacji

az do weryfikacji ich mozliwosci zastosowania w urzadzeniach elektronicznych.

W wigkszosci przypadkow dyskusja wynikOw porusza zagadnienia, ktore

s rozpatrywane w oparciu o wyniki kilku metod badawczych.

5.1.EWOLUCJA STRUKTURY BADANYCH STOPOW PODDANYCH OBROBCE

CIEPLNEJ

5.1.1. CHARAKTERYSTYKA TASM W STANIE PO ODLANIU

Do wytwarzania szybkoschladzanych tasm wykorzystano stopy wyjSciowe
o skladach wyrazonych w procentach atomowych: Fes7C020B13, Fess sNbsBg P2,
Fe79,5CosNbsBg sP2, Fers5Co10NbsBs sP2, Feso sCo15sNbsBs sP2 oraz Fees sC020NbsBs sP2,
dla ktérych temperatura odlewania miescita si¢ w zakresie od 1150 do 1280 °C.
Na rysunku 29 zamieszczono przyktadowe krzywe solidus-likwidus dla stopu wstgpnego

Fee4,5C020NbsBs sP2 na podstawie, ktorych ustalono temperature odlewania.

' | ' I ! I ' I ' | I ! I i
. _ exo| A
—= grzanie

7 TL/ T

N —_]
S <+— chtodzenie
£ Tempera_tura |
= odlewania
E- TL+50°C 1
O ]
»
O - -

-— 77—
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Temperatura (°C)

Rysunek 29 Krzywe DSC stopu wstepnego Fess 5Co20NbsBs sP2 zarejestrowane w czasie
grzania oraz chtodzenia w zakresie od 50 do 1600 °C z szybkoscig 20 °C/min.
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W trakcie procesu odlewania kluczowe bylo utrzymanie statych parametrow
technologicznych, takich jak ci$nienie wypychania cieklego metalu (22-28 kPa),
predkos¢ obrotowa bebna (1260—1300 obr./min) oraz odpowiednia geometria szczeliny
wylotowej tygla kwarcowego (10-30 mm). Wszystkie tasmy zostaty ocenione pod katem
plastycznosci, obecnosci defektow oraz stabilnosci wyptywu cieklego stopu
na powierzchni¢ bgbna. Na podstawie analizy przeprowadzonych préb zaobserwowano
wyrazny wpltyw temperatury odlewu na jako$¢ uzyskanej ta§my. Przegrzanie wsadu
prowadzito do kruchosci materialu (np. dla Fes7Co20B13 przy 1280 °C), natomiast zbyt
niska temperatura skutkowata niepetnym przetopieniem stopu i niestabilnym wyplywem
stopu z tygla. Najlepsze rezultaty uzyskiwano dla temperatury w zakresie
od 1220 do 1240°C i cisnieniu wypychajacym od 24 do 27 kPa. Odstepstwo od tych
warunkow prowadzito do pogorszenia jako$ci tasmy lub wystgpowania defektow, jak
mialo to miejsce w przypadku Fess sCo20NbsBssP2, gdzie zbyt dlugi czas grzania
skutkowal cze$ciowa dekompozycja struktury. Dodatek Nb i P w sktadzie chemicznym
stopow sprzyjat formowaniu si¢ amorficznej taSmy, a w pézniejszym etapie ograniczeniu
wzrostu ziaren w czasie obrobki cieplnej, co przektadato si¢ na lepszg kontrolg procesu
krystalizacji. Z kolei wigkszy udzial Co (np. w stopie Fees,5C020NbsBgsP2) wymagat
precyzyjnej kontroli temperatury procesu ze wzgledu na wigksze ryzyko przegrzania.
Stopy bogate w bor i fosfor (B + P > 10 at.%) tatwiej uzyskiwaty struktur¢ amorficzna,
ale byly bardziej podatne na samoczynny wyplyw, zwlaszcza przy niestabilnym
ci$nieniu. Natomiast materialy zawierajace wylacznie Fe i Co, pozbawione dodatkdéw
Nb 1 P, cechowaly si¢ mniejszg stabilnos$cig procesu, co skutkowato odlewaniem tasm

o gorszej jakos$ci lub z defektami.

Struktura tasm wszystkich badanych stopéw po odlaniu zostala sprawdzona
metoda dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego. Uzyskany dyfraktogram dla stopu
Fes7Co020B13, przedstawiony na rysunku 30 (linia pomaranczowa), jednoznacznie
wskazuje na amorficzng strukture badanego materialu. Dyfraktogram cechuje si¢
wystgpowaniem szerokiego halo rozproszeniowego z maksimum intensywnos$ci
w zakresie 260 = 44-46°, co jest typowe dla materiatow amorficznych charakteryzujacych
si¢ brakiem uporzadkowania atoméw w skali dalekiego zasiegu. Brak refleksow
dyfrakcyjnych o duzej intensywnosci potwierdza brak fazy krystalicznej o strukturze
regularnej. Dodatkowe, mniej intensywne halo, obserwowane dla kata 26 = 80°,

jest zwigzane z detekcjg drugiego stanu amorficznego, wynikajacego z bardziej lokalnego
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uporzadkowania atomowego. Zjawisko to jest obserwowane w materiatach o duzym
udziale metaloidow, takich jak bor, ktory utatwia amorfizacj¢ stopu. Brak ostrych
reflekséw dyfrakcyjnych zwigzanych z wystgpowaniem fazy a-Fe lub borkéw zelaza
(np. Fe2B) sugeruje, ze zastosowane warunki chtodzenia (duza szybko$¢ obrotowa bebna,
odpowiednie cisnienie wypychajace, temperatura odlewu) byly wystarczajace
do catkowitego ,,zamrozenia” atomow cieklego stopu. Udziat boru (13 at.%) odgrywa
tu kluczowg rolg, umozliwiajac efektywne ,,zamrozenie” struktury poprzez zwigkszenie
lepkosci cieczy oraz podniesienie szybkosci zarodkowania faz amorficznych kosztem

krystalizacji.
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Rysunek 30  Dyfraktogramy rentgenowskie dla stopow Fes;Co2Bi13 oraz
Fess5.xCoxNbsBs sP> dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.% w postaci tasm odlanych metodq melt
spinning.

Na podstawie uzyskanych dyfraktogramow rentgenowskich dla systemu
stopowego FegssxCoxNbsBgsP>» dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.% (rys. 30) mozna
zaobserwowaé znaczace rdznice w ksztalcie i intensywnos$ci linii dyfrakcyjnych
w zaleznosci od udziatu kobaltu. Widma dla wszystkich pieciu stopéw charakteryzujg si¢
szerokim, rozmytym halo amorficznym dla kata 260 =~ 40-50°, co jest typowym wynikiem
uzyskiwanym dla materiatu amorficznego. Na dyfraktogramie mozna rowniez zauwazy¢
pojedynczy refleks dla kata 260 = 65°. Obecno$¢ tego refleksu zostala przypisana
do ptaszczyzny (200) pochodzacej od fazy a-Fe(Co) o strukturze bee, co $wiadcezy,
ze wszystkie probki byly powierzchniowo skrystalizowane. Zjawisko krystalizacji

powierzchniowej ta§m amorficznych jest dobrze udokumentowane i od wielu lat stanowi
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przedmiot intensywnych badan, w ramach ktoérych zidentyfikowano szereg mozliwych
przyczyn tego efektu [135, 136]. W przypadku stopow zawierajacych fosfor obserwuje
si¢ obnizenie udzialu metaloidow w warstwie powierzchniowej, co jest wynikiem
selektywnego odparowania fosforu podczas chlodzenia — zjawiska zwigzanego
z wysokim ci$nieniem pary tego pierwiastka. Dodatkowym czynnikiem sprzyjajacym
krystalizacji powierzchniowej po stronie styku z kotem chtodzacym (,,strona od bgbna
miedzianego™) byla specjalna metoda chiodzenia dyszy tygla odlewniczego gazem

ochronnym, zapobiegajacym gwaltownej oksydacji stopu zawierajacego fosfor.

Wraz ze zwigkszeniem udzialu kobaltu obserwuje si¢ stopniowe zwickszenie
intensywnos$ci gtéwnego halo amorficznego, co moze $wiadczy¢ o poczatku procesu
krystalizacji 1 zmniejszeniu udziatlu fazy amorficznej. Najbardziej wyrazne zmiany
zachodza dla probek zawierajacych 15 1 20 at.% Co. Na dyfraktogramach tych stopow
mozna zaobserwowaé niewielkie przesunigcie potozenia maksimow oraz wyrazniejsze
uksztattowanie pierwszego piku, co sugeruje tworzenie si¢ krystalitow pochodzacych
od fazy a-Fe(Co). Przemieszczenie pozycji refleksow dyfrakcyjnych wskazuje na wptyw
kobaltu na parametry sieci krystalicznej, najprawdopodobniej zwigzany ze zmiang
srednich odlegto$ci miedzyatomowych. Zauwazalna jest rowniez rdznica w potozeniu
pierwszego piku. Dla materiatu bez dodatku Co pik ten pojawia si¢ przy nizszych katach
20 w poréwnaniu do probki zawierajacej 20 at.% Co. Moze to $wiadczy¢ o zwigkszeniu
statej sieci krystalicznej w obecno$ci atomow kobaltu, ktore cechuja si¢ wiekszym
promieniem atomowym niz zelazo. Dodatkowym potwierdzeniem zmian strukturalnych
jest analiza szeroko$ci potowkowej piku (FWHM — full width at half maximum), bedace]
miarg wielko$ci krystalitow oraz stopnia nieuporzadkowania struktury. W prébkach
015 at.% Co piki sg najszersze, co wskazuje na niski stopien krystalizacji i dominacje
fazy amorficznej. W przypadku stopu, zawierajacego 20 at.% Co obserwuje si¢
zauwazalne zwezenie piku, co sugeruje intensywniejszg nukleacje fazy krystalicznej
1 wyrazniejsza tendencje do porzadkowania struktury w przypadku wigkszego udziatu

kobaltu.

Dla wybranej taSmy o skladzie chemicznym Fees,5C020NbsBgsP> dodatkowo
wykonano ocen¢ jednorodnos$ci strukturalnej w trzech réznych strefach: poczatkowe;j
(2 cm odcinek), srodkowej (2 cm odcinek wyciety ze srodka odlewu tasmy) i koncowej
(2 cm odcinek) odlewu o lacznej dtugosci tasmy okoto 1,5 km (rys. 31). Uzyskane

dyfraktogramy poréwnano pod katem obecnosci faz krystalicznych oraz stopnia
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amorficzno$ci, ze szczegdlnym uwzglednieniem intensywnosci, potozenia oraz liczby
obecnych refleksow krystalicznych. Dyfraktogram uzyskany dla poczatku i $rodka
odlewu wykazuje typowe cechy struktury cze§ciowo amorficznej, charakteryzujacej sie
obecnoscig szerokiego halo rozproszeniowego w zakresie 26 = 40-50°, co wskazuje na
dominacj¢ fazy amorficznej. Podobnie jak na rysunku 30 zauwazalny jest pojedynczy,
refleks dla kata 20 =~ 65°. Wskazuje to na poczatkowy etap krystalizacji tej fazy, ktory
zostal zainicjowany przez lokalne przegrzanie materiatu lub nizsza szybko$¢ chlodzenia
w trakcie procesu odlewania. Dodatkowy, wyrazny refleks dla kata 20 =~ 82° réwniez
wskazuje na obecnos¢ fazy a-Fe(Co), ktéra powstawata w wyniku lokalnych fluktuacji
sktadu lub réznic w szybkosci chtodzenia. Wigksza intensywnos¢ linii dyfrakcyjnych
swiadczy o wickszym stopniu krystalizacji w srodkowej czesci tasmy. Moze to wynikaé
z mniej efektywnego chtodzenia lub opo6znionego kontaktu strugi cieklego metalu
z chtodzonym bgbnem. Obnizona szybko$¢ odprowadzania ciepta moze skutkowad
wzrostem krystalitow 1 lokalng utrata jednorodno$ci, co bezposrednio wplywa

na pdzniejsze wlasciwosci magnetyczne materiatu.

| Fe,, ,Co,Nb_B, P, . a-Fe(Co) XRD
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Rysunek 31 Zestawienie dyfraktogramow dla poczgtkowego, srodkowego i koncowego
odcinka tasmy Fes4,5C020NbsBs sP2 odlanej metodg melt spinning.

W koncowej czgsci tasmy zaobserwowano najmniej krystaliczng strukturge w stosunku
do poczatku i $rodka odlewu. Intensywnos$¢ refleksu dla kata 26 = 65° utrzymuje si¢ na
poréwnywalnym poziomie dla poczatku i srodka odlewu, natomiast refleks obecny dla
kata 260 = 82° jest wyraznie stabszy niz w czesci srodkowej w poréwnaniu do czgsci
poczatkowej. Oznacza to, ze w koncowej fazie procesu odlewania tasmy chtodzenie byto

bardziej efektywne niz w obszarze $rodkowym. Pozwolito to czesciowo ograniczy¢
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rozwo6j wtornych faz krystalicznych, cho¢ nie na tyle, aby catkowicie wyeliminowac

krystalizacje fazy a-Fe(Co).

W celu potwierdzenia zgodnosci uzyskanego skiadu chemicznego tasm
z zamierzonym, przeprowadzono mikroanaliz¢ rentgenowska metoda EDS. Badaniom
poddano serie stopéw o sktadach: Fes7C020Bi13, Fess sNbsBgsP2, FerosCosNbsBgsPa,
Fe745Co10NbsBgsP2,  FegosCoisNbsBgsP>  oraz  Fees sCo20NbsBgsP2.  Wszystkie
analizowane ta§my wykazujg bardzo dobrg zgodnos$¢ uzyskanego sktadu chemicznego
z planowanym. Udziat boru (od 7,8 do 9,17 dla probek z Nb oraz P 1 10,6 at.% dla probki
Fe-Co-B) oraz fosforu (okoto 2 at.%) sa zblizone do nominalnych i wykazuja stabilny
poziom we wszystkich probkach, co potwierdza skuteczno$¢ procesu odlewania tasm
w zachowaniu lotnych sktadnikow stopu, pod warunkiem odpowiednio krotkiego czasu
procesu oraz zastosowania atmosfery ochronnej. Na rysunku 32 przedstawione zostaty

mapy rozkladu poszczegolnych pierwiastkow w badanych probkach.

a)
Fe5,5CosNbsBs sP2

Pierwiastek wag% at%

B* 1.76 8.7
P 1.L15 1,99
Fe 8246 78.89
Co 6,05 549
Nb 8,57 493

| b)
| Fe7s5Co10NbsBssP2

| Pierwiastek wag% at%

B* 1.86 9.17
P 122 21

Fe 7741 7392
Co 109 9.87
Nb 8.61 494

50 uen § = SOum

S0 uem P
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Pierwiastek wag% at%

B* 1,76 8.75
P 1.2 208
Fe 72,2 69.36
Co 164 1493
Nb 844 4387

d)
Fess 5C020NbsBs 5P2

Pierwiastek wag% at%

B* 1.57 7.85

P 1.1 193
Fe 66.79 64.8
Co 22.7 20.9
Nb 7.85 4.58

e)
Fes;CoyBiz

Pierwiastek wag% at%
B 222 10.64
Fe 7146 66,24
Co 2632 23.12

Rysunek 32 Mapy rozktadu poszczegolnych pierwiastkow w badanych tasmach wraz ze
sktadem atomowym i masowym uzyskanym z obserwacji mikrostruktury:
a) Fez95CosNbsBs sP>, b) Fez45C010NbsBs 5P>, c) Feso5Co15NbsBs 5P>,
d) Fee45C020NbsBs sP>, e) Fes7C020B13.

Stopniowe zwigkszenie udziatu kobaltu w serii stopoOw Fess s.xCoxNbsBgsP> dla
x =0, 5, 10, 15, 20 at.% przebiega zgodnie z zalozeniami projektowymi — od 0 at.%

poprzez 5,49 at.%, 9,87 at.%, 14,93 at.%, az do 20,86 at.% w probce oznaczonej jako
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Fess,5C020NbsBsg sP>. Uzyskane wartosci dobrze odpowiadajg planowanym udziatom
(dlax=0,5, 10, 15, 20 at.% Co) 1 wigza si¢ z proporcjonalnym zmniejszeniem udziatu
atomowego zelaza, wynikajacym z jego cze$ciowego zastapienia kobaltem. Udziat niobu
w analizowanych probkach miesci si¢ w waskim zakresie 4,58—5,08 at.%, co §wiadczy
o precyzyjnej kontroli jego ilo$ci podczas procesu topienia. Dla poréwnania, w probce
o nominalnym sktadzie Fes7Co020B13 — niezawierajacej Nb ani P — stwierdzono udziat
23,1 at.% Co oraz 10,6 at.% B, a pozostalg cz¢$¢ sktadu stanowito 66,2 at.% Fe. Pomimo
nieco wyzszego niz zaktadano udzialu kobaltu, wynik ten miesci si¢ w granicach
niepewnosci metody EDS 1 potwierdza dobrg zgodno$¢ skladu rzeczywistego
znominalnym. Brak Nb i P w tej probce mogl wptyna¢ na inne zachowanie pierwiastkow
podczas odlewania, co nalezy uwzgledni¢ w interpretacji danych. Analizy sktadu
chemicznego wykonano metoda EDS, stosujac analize¢ powierzchniowga na
reprezentatywnych obszarach tasm. Wyniki zostaly skorygowane przy uzyciu
wspotczynnikow ZAF (Z — liczba atomowa, A — absorpcja, F — fluorescencja),
co zwiegksza ich wiarygodnos¢, zwlaszcza przy oznaczaniu pierwiastkow lekkich, takich
jak bor. W celu oceny jednorodnosci sktadu oraz przestrzennego rozktadu pierwiastkow,
przedstawiono mapy elementarne (element maps — rys. 32) dla Fe, Co, Nb, B i P, ktore
wykazaly bardzo dobra jednorodno$¢ rozktadu na catej powierzchni analizowanych
obszarow. Nie stwierdzono obecnosci lokalnych aglomeracji ani istotnych fluktuacji
stezen, co wskazuje na skuteczne wymieszanie stopu w stanie cieklym przed szybkim
chlodzeniem. Szczegélnie istotna jest obserwacja réwnomiernego rozmieszczenia
Nb — pierwiastka podatnego na segregacj¢ z uwagi na duzy promien atomowy. Brak
lokalnych wzbogacen w Nb $§wiadczy o dobrej homogenizacji podczas topienia
1 eliminuje ryzyko powstawania niepozadanych faz krystalicznych, takich jak borki
zelaza (np. Fe;B). Jednorodny rozktad kobaltu, niezaleznie od jego udziatu, dodatkowo
potwierdza efektywno$¢ technologii melt-spinning w otrzymywaniu materialow
o wysokiej jednorodno$ci chemicznej. Jest to kluczowe w kontek$cie pdzniejszego
ksztaltowania anizotropii magnetycznej poprzez kontrolowang krystalizacje — proces ten

wymaga jednorodnego skladu.

Po odlaniu, przed rozpoczgciem procesu obrobki cieplnej, wyznaczona zostala
gesto$¢ wlasciwa p dla wszystkich badanych stopow przy pomocy piknometru helowego
oraz zmierzona zostata grubo$¢ tasm # przy pomocy $ruby mikrometrycznej (wynik

zostal usredniony z 5 pomiarow w réznych miejscach tasmy). Wyznaczona zostata
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rowniez tzw. grubo$¢ usredniona #; w oparciu o znajomos$¢ pozostatych dwoch
wymiarow tasmy (szerokosci w i dhugosci /), masy m (stosowano probki o dlugosci 1 m)

oraz gestosci wlasciwej p zgodnie ze wzorem:

t, =—01 5.1

Wyniki pomiaréw grubosci tasmy oraz gestosci zostaty zebrane w tabeli 7.

Tabela 7 Wyniki pomiarow grubosci oraz gestosci tasm w stanie po odlaniu.

Stop/ Sklad chemiczny p [g/em’] t [nm] t [um]
[at.%]

Fesa,5CooNbsBssP2 7,5085+0,0036 27,8 19,93
Fe79,5CosNbsBssP2 7,5093+0,0024 294 19,18
Fe745C010NbsBs sP2 7,5374+0,0063 26,8 20,54
Fe69,5C015NbsBs sP2 7,6279+0,0097 28,2 19,65
Fe64,5C020NbsBs,sP2 7,6025+0,0041 32,2 27,93

Fee7Co20B13 7,4943+0,0029 29,2 19,87

Pomigdzy gruboscia taSmy wyznaczong przy pomocy Sruby mikrometrycznej,
a gruboscig usredniong wyliczong ze wzoru (5.1) widoczna jest rdéznica okoto 10 pm
(ts- + 10 um = ¢). Ma to Scisly zwigzek z nierowno$ciami powierzchni odlanych tasm,
ktére przy pomiarze grubosci za pomoca $ruby mikrometrycznej wprowadzaja pewien
btad. Przeprowadzona analiza pozwolita na ocen¢ wptywu sktadu chemicznego,
parametréw odlewania metoda melt-spinning oraz warunkoOw obrobki cieplnej na
mikrostrukture

1 wladciwos$ci magnetyczne stopow z uktadu Fe—Co—Nb—B-P. Jak wykazano, kluczowe
znaczenie ma utrzymanie statej temperatury i ci$nienia wypychania cieklego metalu,
co gwarantuje tworzenie jednorodnej tasmy. Przegrzanie wsadu skutkowato kruchoscig
taSmy, natomiast zbyt niska temperatura prowadzita do niepelnego przetopienia
1 niestabilnego wyptywu. Optymalny zakres migdzy 1220 a 1240 °C zapewnial
mozliwo$¢ uzyskania cigglej taSmy, a analiza dyfraktogramow rentgenowskich wykazata

czesSciowq krystalizacje powierzchniowg [137]. Wyniki te sg zgodne z literaturg, gdzie
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podkresla si¢ znaczenie duzych szybkos$ci chtodzenia dla efektywnej mozliwosci
uzyskania struktury amorficznej stopéw Fe-B i Fe-Co-B [138]. W badaniach dyfrakcji
rentgenowskiej serii stopow Fegs sxCoxNbsBgsP> dlax =0, 5, 10, 15, 20 at.% wykazano,
ze zwigkszenie udzialu Co skutkuje czesciowym pojawieniem si¢ refleksow
pochodzacych od fazy a-(Fe,Co). Jest to efekt zwigkszonej sktonnosci do krystalizacji
w obecnos$ci kobaltu oraz zmian parametréw sieciowych wynikajacych z wigkszego
promienia atomowego Co. Wyniki pozwalaja na wysunigcie wniosku, ze kobalt petni rolg
promotora krystalizacji, co jest spojne z wczesniejszymi obserwacjami dla stopow
Fe-Co-B i Fe-Co-Si-B [139]. Nastepnie odcinki taSm w stanie ,,po odlaniu” (4Q) zostaly
poddane badaniom kalorymetrycznym w celu scharakteryzowania procesu krystalizacji.
Na rysunku 33 przedstawiono krzywe kalorymetryczne otrzymane podczas ciaglego
grzania od temperatury pokojowej do 600°C z rdéznymi szybkoSciami nagrzewania
5°C/min, 10°C/min, 15°C/min, 20°C/min, 25°C/min, 30°C/min, 40°C/min, 50°C/min,
100°C/min.
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Rysunek 33 Krzywe DSC dla stopu Fes;CoxBi3 (a) FesasNbsBssP> (b),
FerosCosNbsBssP>  (c),  Fers5Coi0NbsBssP>  (d),  FesosCoisNbsBssP>  (e),
Fess45Co20NbsBs 5P (f) w postaci tasm odlanych metodq melt- spinning.

Dla stopu Fe7Co020B13, w zakresie temperatury od 250 do 600 °C, mozliwa byla

obserwacja dwodch wyraznych efektow cieplnych: pierwszego — zwigzanego
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z krystalizacjg fazy a-Fe(Co), oraz drugiego — odpowiadajacego powstawaniu fazy Fe,B.
Z punktu widzenia optymalizacji wilasciwosci magnetycznie migkkich istotne jest
przeprowadzanie obrobki cieplnej w temperaturze sprzyjajacej tworzeniu
nanokrystalicznej struktury a-Fe(Co) przy jednoczesnym unikaniu warunkow
sprzyjajacych powstawaniu twardych faz magnetycznych, takich jak Fe;B. Dlatego
proces krystalizacji powinien by¢ prowadzony w sposéb kontrolowany, w temperaturze

uniemozliwiajgcej rozpoczecie drugiego etapu krystalizacji.

Zaobserwowano rowniez przesunig¢cie poczatku krystalizacji z okoto 350 do
420 °C wraz ze zwigkszeniem szybkos$ci nagrzewania z 5 °C/min do 100 °C/min. Dla
pozostalych badanych stopow rejestrowano pojedynczy pik krystalizacji, przypisany
fazom a-Fe lub a-Fe(Co), ktdrego pozycja rowniez przesuwata si¢ w kierunku wyzszych
temperatur przy zwigkszaniu szybkoSci nagrzewania. Zjawisko to wynika
z ograniczonego czasu dostepnego na reorganizacj¢ struktury atomowej, co opdznia
moment rozpoczecia przemiany krystalicznej. W efekcie krystalizacja zachodzi
W wyzsze] temperaturze niz przy wolniejszym nagrzewaniu. Badania dla ta§m w stanie
po odlaniu  przeprowadzono przy rdéznych  szybkosciach  nagrzewania
(od 5 do 100°C/min) w celu wyznaczenia energii aktywacji procesu krystalizacji.
Do wyznaczenia $redniej energii aktywacji zastosowano model Kissingera [120, 140].
Rysunek 34 przedstawia S$rednie wartosci energii aktywacji (Ea) wyznaczone

na podstawie modelu Kissingera.

-8

'E =245,3+18.6
E =257,5+35,3 ]
E =246,4+193
E =263,3:21,14

+

E =201,6213,2 4
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Fe Co B
ar

20 13
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Rysunek 34 Wyniki obliczen energii aktywacji dla tasm Fes7Co20B13, FesssNbsBgsP>,
Fe795CosNbsBs 5P, Fery5Co10NbsBssP2, FesosCoisNbsBs P2 oraz FesssCo20NbsBs sPo,
odlanych metodq melt- spinning.
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Warto$ci energii aktywacji znaczaco r6znig si¢ migdzy badanymi tasmami, co wskazuje
na zroznicowane mechanizmy krystalizacji. Najnizszg warto$¢ E. odnotowano dla stopu
Fes7C020B13 (201,6 kJ/mol), co moze wigza¢ si¢ z brakiem dodatkow stabilizujacych,
takich jak Nb i1 P. Stop ten cechuje si¢ ograniczong odpornoscig na krystalizacje, co moze
prowadzi¢ do niekontrolowanego wzrostu ziaren podczas wyzarzania, pogarszajac jego
wlasciwosci magnetyczne. Wprowadzenie niobu i fosforu podnosi warto$¢ energii
aktywacji, szczegdlnie w przypadku stopu FegssNbsBgsP>, dla ktéorego E, wynosi
2453 kJ/mol. Zgodnie z literaturg [42], Nb spowalnia i ogranicza wzrost ziaren,
a P stabilizuje fazg amorficzng. Obecnos$¢ tych pierwiastkoéw utrudnia nukleacje
krystalitoéw, co pozwala na precyzyjne ksztalttowanie mikrostruktury podczas obrobki
cieplnej. W stopach zawierajacych kobalt (0-20 at.%), przy zachowaniu dodatkéw Nb
1 P, obserwuje si¢ og6lng tendencj¢ wzrostu wartosci £, wraz ze zwickszeniem udziatu
Co. Najwyzsza wartos¢ w tej grupie wykazuje stop Fees,sC020NbsBsg sP2 (278,0 kJ/mol),
natomiast dla stopu Fe745C010NbsBgsP> zaobserwowano zmniejszenie FE, do
246,4 kJ/mol. Moze to sugerowac liniowy wptyw kobaltu na mechanizm przemian
fazowych — moze on utatwiaé krystalizacj¢. WyzZsza energia aktywacji oznacza wigksza
stabilno$¢ termiczng fazy amorficznej. W tym kontek$cie stop Fess,sC020NbsBgsP2
prezentuje najkorzystniejsze wlasciwosci, oferujac szeroki zakres temperatur do
kontrolowanego wygrzewania i tworzenia struktury nanokrystalicznej o drobnych
ziarnach, co sprzyja uzyskaniu wysokiej przenikalnos$ci magnetycznej i niskich strat
mocy. Z kolei stopy o nizszej wartosci E. moga znalezé zastosowanie tam, gdzie
wymagane sg krotsze czasy wygrzewania lub szybka inicjacja procesu krystalizacji.
Uzyskane wyniki na podstawie modelu Kissingera umozliwiaja opracowanie
dedykowanych schematow obrobki cieplnej. Dla stopow o wysokiej energii aktywacji,
jak Feea,5C020NbsBg sP2, niezbedne jest zastosowanie wyzszych temperatur lub dtuzszego
czasu wygrzewania. Natomiast w przypadku takich stopdéw jak Fegs sNbsBgsP> czy
Fe745Co10NbsBg sP> mozliwe jest prowadzenie procesu w nizszych temperaturach,

co zmniejsza ryzyko przegrzania i powstawania niepozadanych faz.

W celu doktadniejszego zbadania zmian energii aktywacji w trakcie procesu
wygrzewania w zaleznos$ci od sktadu chemicznego dla serii stopoOw Fega 5.xCoxNbsBg sP2
(x =0, 5, 10, 15, 20 at.%) zastosowano model Flynna-Walla-Ozawy (FWO) [14, 123,
124, 125], ktory umozliwia $ledzenie zmian energii aktywacji w trakcie procesu

krystalizacji. Model FWO pozwala na okreslenie energii aktywacji w funkcji stopnia
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krystalizacji materialu. Wykresy przedstawiajace te zaleznosci zostaly przedstawione na
rysunku 35. W przypadku stopéw Fess sNbsBgsP2 1 Fe79 s5CosNbsBg sP2 przebieg zmian
energii aktywacji jest podobny, wartos$¢ ta zwigksza si¢ w trakcie krystalizacji, osiagajac
maksimum przy okoto 50% zaawansowania tego procesu. Przy wigkszym udziale kobaltu
zjawisko to przestaje by¢ obserwowane jako wzrost energii w poczatkowe] fazie
krystalizacji zanika. Dodatkowo zmiana charakterystyki wigze si¢ ze zmniejszeniem
sredniej wartosci energii aktywacji. Mozliwym wyjasnieniem tego efektu jest nie w petni
amorficzna struktura taSm otrzymanych w procesie odlewania dla stopow o duzym
udziale kobaltu. Charakterystyczny wzrost energii aktywacji w trakcie postepujace]
krystalizacji moze by¢ zwigzany z etapem nukleacji, ktory ogranicza szybko$é
przemiany. Po zainicjowaniu nukleacji energia aktywacji gwattownie obniza si¢. Cho¢
obecnos$¢ kobaltu teoretycznie powinna sprzyja¢ zwiekszeniu energii aktywacji procesu
krystalizacji, jej zmniejszenie moze wynika¢ z czgsciowej krystalizacji zachodzacej juz

podczas szybkiego chtodzenia tasmy w trakcie odlewania.
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Rysunek 35 Energia aktywacji procesu krystalizacji wyznaczona na podstawie modelu
FWO w odniesieniu do postepu krystalizacji w systemie stopowym Fes45.xCoxNbsBs sP>

dlax=0,5, 10, 15, 20 at.%.

Dodatkowo dla stopu Fes7C020B13 wykorzystano model Avramiego [6, 50, 82] (JMAK —
Johnson—Mehl-Avrami—Kolmogorov), ktéry opisuje proces przemiany fazowej
zachodzacej w czasie, przy zatozeniu losowego zarodkowania i wzrostu ziaren, do

wyznaczenia wspotczynnika Avramiego n oraz wyktadnika £ (tabela 8, rys. 361 37).
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Rysunek 36 Krzywe DSC zarejestrowane dla izotermicznego wygrzewania w czasie
4000 s dla stopu Fes7Co20B 13w temperaturach 340 °C, 350 °C, 360°C.

Dla temperatury 340°C wspotczynnik Avramiego n wynosi 1,74 natomiast
wspotczynnik k£ = 3,1 x 10° 1/s. Wartoéé wspodlczynnika Avramiego zblizona do
2 sugeruje, ze proces krystalizacji zachodzi z udzialem cigglego zarodkowania
heterogenicznego (np. na granicach fazy amorficznej) oraz jedno wymiarowego wzrostu
krystalitoéw. Niska warto$¢ wspotczynnika k& wskazuje, ze przemiana przebiega wolno
w tej temperaturze, co jest zgodne z typowa kinetyka dla dolnego zakresu temperatur

krystalizacji [141, 142].

Dla temperatury 350°C wspdiczynnik Avramiego n osigga wartos¢ 1,35 natomiast
wspotczynnik k = 8,45 x 107 1/s. Zmniejszenie wartoéci n wskazuje na zmniejszenie
efektywnosci zarodkowania, co moze oznacza¢, ze dominuje poczatkowe (nieciagle)
zarodkowanie, a krystalizacja nastepuje glownie poprzez wzrost wezesniej powstatych
ziaren. Jednocze$nie wzrost k §wiadczy o przyspieszeniu przemiany w poréwnaniu do

krystalizacji zachodzacej w temperaturze 340 °C [141, 142].

Dla temperatury 360°C wspotczynnik Avramiego n wynosi 1,13 natomiast
wspotczynnik k = 6,54 x 10* 1/s. Warto$¢ n bliska 1 wskazuje na dominujacy wzrost
przy stalej liczbie zarodkow, bez dalszego zarodkowania w czasie trwania przemiany.
Moze to réwniez sugerowac jednowymiarowy wzrost krystalitoéw lub silnie ograniczone

srodowisko przestrzenne (np. przez resztkowa amorficzng matrycg). Wartos¢ k jest
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wyzsza niz w temperaturze 340 °C 1350 °C, co wskazuje, ze w tej temperaturze przemiana

zachodzi najszybciej [141, 142].

k=3.10 £ 0.06, *10-6
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Rysunek 37 Przebieg procesu krystalizacji dla temperatur 340 °C, 350 °C, 360 °C

w funkcji czasu prowadzenia obrobki dla stopu Fes7Co20B13.

Tabela 8 Wyznaczone wartosci parametrow n oraz wyktadnikow k modelu Avramiego.

Temperatura
n In(k) k [1/s]
wygrzewania (°C)
340 1,74 -10,3815 3,1 x 10
350 1,35 -7,07617 8,45 x 107
360 1,13 -5,02982 6,54 x 104

Poczatek krystalizacji mozna réwniez analizowa¢ na podstawie wlasciwosci
termomagnetycznych stopéw. Analiza krzywych DSC wykazala przesunigcie
temperatury poczatku krystalizacji 7, w kierunku wyzszych wartosci wraz ze
zwickszeniem szybko$ci nagrzewania, co jest charakterystyczne dla procesow
dyfuzyjnych. Na podstawie modelu Kissingera wyznaczono energie aktywacji E. dla
badanych stopow — ich warto$ci zwigkszaty si¢ wraz z udzialem Nb i1 P, potwierdzajac,
ze te dodatki stabilizujg faze amorficzng 1 hamujg wzrost ziaren [42]. Najwyzsza E.,

uzyskano dla stopu Fees,5C020NbsBgsP2, co czyni go materiatem szczegdlnie
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predysponowanym do kontrolowanej krystalizacji 1 wytwarzania jednorodnej struktury
nanokrystalicznej. Analiza modelu FWO pozwolita dodatkowo przesledzi¢ zmiany E. w
funkcji stopnia krystalizacji — dla stopéw o niskim udziale Co, obserwowano wzrost Ea,
w poczatkowej fazie procesu, co interpretowano jako etap ograniczony nukleacja,
natomiast przy wyzszych udziatach Co efekt ten zanikal. Moze to sugerowac czg¢sciowq
krystalizacje juz na etapie odlewania, co zostalo wspomniane i potwierdzone badaniami

rentgenowskimi.

Probki serii stopow Fesgs s.xCoxNbsBg sP> dlax =0, 5, 10, 15, 20 at.% w stanie po
odlaniu badano przy uzyciu systemu PPMS w ukladzie VSM, rejestrujac zmiang
namagnesowania w polu 20 Oe w zakresie od temperatury pokojowej do 727 °C
(1000 K). Przebiegi M(T) dla wszystkich badanych stopoéw zmierzone w trybie grzania

przedstawiono na rysunku 38.

Temperatura  przej$cia ferromagnetyczno-paramagnetycznego zostata
wyznaczona jako minimum pochodnej dM/dT. Temperatura Curie ro$nie wraz ze
zwickszeniem udziatu kobaltu, $rednio o okoto 80 °C na kazde 5% dodatku Co. Wartos$ci

te ksztaltujg si¢ nastepujaco:
o dla Fegs sNbsBsg sP> — przejscie zachodzi w temperaturze 96 °C,
e dla Fe9,5CosNbsBg sP> — przejscie zachodzi w temperaturze 180 °C,
e dla Fe7s4,5C010NbsBsg sP> — przej$cie zachodzi w temperaturze 267 °C,
o dla Fego,5Co15NbsBsg sP> — przej$cie zachodzi w temperaturze 347 °C,
e dla Fegs,5C020NbsBg sP2 — przejs$cie zachodzi w temperaturze 418 °C,
e dla stopu Fes7C020B13 — przejécie zachodzi w temperaturze 516 °C.

Na podstawie wynikow badan kinetyki krystalizacji oraz pomiar6w termomagnetycznych
serii stopOw Fess s xCoxNbsBgsP> dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.% opracowano optymalne
warunki wygrzewania. We wszystkich analizowanych stopach zaobserwowano histereze
temperaturowg — krzywe nagrzewania i1 chlodzenia nie pokrywaja si¢, co moze
wskazywac na obecno$¢ procesoéw relaksacyjnych, przemian strukturalnych lub op6znien
zwigzanych z przebiegiem przemiany fazowej. Szczeg6dlnie wyrazna histereza wystepuje
w przypadku probek Fego sCo15NbsBsg sP2 oraz Fegs sCo20NbsBg sP2. Warto podkreslic, ze

po osiggnigciu wysokiej temperatury i ponownym schtodzeniu do temperatury
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pokojowej, poziom namagnesowania pozostaje zblizony do wartosci poczatkowych, co
swiadczy o dobrej stabilnoSci strukturalnej materialu w analizowanym zakresie
temperatur. Obecno$¢ wyraznego minimum na wykresach dM/dT moze dodatkowo
sugerowaé, ze temperatura Curie niektérych stopow (w  szczegolnosci
Fess,5C020NbsBsg sP> oraz Feg7C020B13) znajduje si¢ w temperaturze powyzej poczatku
pierwszego etapu krystalizacji. Zaobserwowana zalezno$¢ wptywu udziatu kobaltu w
zakresie do 20 at.% na mozliwo$¢ podniesienia temperatury Curie do 418 °C rozszerza
zakres stabilnej pracy materiatu w podwyzszonej temperaturze. Jest to jeden z istotnych
aspektow dla zastosowan w energoelektronice i transformatorach $redniej czestotliwosci.

Wysoka indukcja nasycenia (Bs = 1,7 T) i niskie pole koercji (H. <35 A/m) czynig badane

stopy atrakcyjnymi kandydatami do zastosowan w rdzeniach dla przeksztalttnikow mocy,
filtrow oraz dtawikow du/dt.
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Rysunek 38 Zmiany magnetyzacji w funkcji temperatury dla stopow Fes45.xCoxNbsBs sP>2

o udziale Co: 0, 5, 10, 15 oraz 20 at.% oraz dla stopu Fes7Co20B13 w stanie po odlaniu
oraz pochodna dM/dT.
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5.1.2. ANALIZA PROCESU KRYSTALIZACJI W CZASIE RZECZYWISTYM Z UZYCIEM

TEM IN-SITU

Stopy przygotowane w formie tasm poddano analizie z wykorzystaniem
mikroskopii elektronowej, ze wzgledu na kluczowe znaczenie mikrostruktury
w ksztaltowaniu wlasciwosci magnetycznych materiatow nanokrystalicznych. Dla
kazdego sktadu objetego badaniami oceniono rozktad, wielko$¢ oraz morfologie ziaren
osadzonych w amorficznej matrycy, typowej dla mickkich materiatdow magnetycznych
o strukturze nanokrystalicznej. Ze wzgledu na zréznicowanie sktadu chemicznego,
wynikajace z obecnosci dodatkow niobu i1 fosforu, wyniki przedstawiono w dwoch
grupach. W pierwszej omowiono probki zawierajace Nb i P, roznigce si¢ udziatem

kobaltu. W drugiej czesci zaprezentowano analizg probki Feg7Co20B13.

Badania mikroskopowe z uzyciem transmisyjnej mikroskopii elektronowe;j
(TEM) zrealizowano w trybie in-situ dla taSm w stanie po odlaniu o sktadzie
Fesga5xCoxNbsBgsP> (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%) w celu przesledzenia zmian
mikrostruktury w trakcie procesu krystalizacji. Eksperymenty przeprowadzono
z zastosowaniem stolika grzewczego przy szybko$ci nagrzewania 20 °C/min do
maksymalnej temperatury 600 °C, przy czym obszary do badan dobrano z duza
ostrozno$cia, eliminujgc wczesniej istniejace zarodki krystaliczne, co pozwolitlo na

sledzenie procesu krystalizacji z fazy amorficznej do nanokrystaliczne;.

Rejestracja obrazow w polu jasnym (BF) umozliwita obserwacje nukleacji pierwszych
krystalitow o wymiarach kilku nanometréw, a nastepnie ich rozrostu w kierunku petne;j
krystalizacji. W poczatkowej fazie procesu krystalizacji pojawiaja si¢ pojedyncze zarodki
krystalizacji, ktore z czasem przybieraja dendrytyczne ksztalty. Temperatura poczatku
krystalizacji byla zbiezna z wynikami otrzymanymi z badan kalorymetrycznych.
Zarejestrowane obrazy dla probki Fess sNbsBg sP2 zostaty przedstawione na rysunku 39,

natomiast obrazy probki Fees,s5C020NbsBs sP2 zamieszczono na rysunku 40.
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Rysunek 39 Zestawienie obrazow TEM w polu jasnym zarejestrowanych dla stopu
FesssNbsBs sP> w czasie nagrzewania probki in-situ do temperatury 600°C [143].

Rysunek 40 Zestawienie obrazow TEM w polu jasnym zarejestrowanych dla stopu
Fess45Co20NbsBssP2 w czasie nagrzewania probki in-situ w zakresie temperatury od
100°C do 600°C [143].

Charakterystyka mikrostruktury w stanie wyjSciowym wykazata obecno$¢ fazy
amorficznej, co potwierdzono na podstawie obrazow TEM oraz dyfrakcji elektronowe;j
z wybranych obszaréw (SADP), w ktorych widoczne byty rozmyte prazki dyfrakcyjne —
typowe dla materialdow amorficznych. Po wygrzewaniu w temperaturze 600 °C
zaobserwowano catkowita krystalizacje struktury. Srednia wielko§¢ krystalitow

w zaleznos$ci od udziatu kobaltu ,,x” w stopie, wynosity odpowiednio: 78,5+ 37,9 nm
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(x=0%),72,4+£18,2nm (x=5 %), 74,5+ 16,5 nm (x =10 %), 71,1 £ 13,7 nm (x = 15 %)
oraz 74,0£7,0nm (x = 20 %). Obrazy uzyskane w polu ciemnym (DF) pozwolily na
doktadniejsze okreslenie wielkosci krystalitow 1 potwierdzity ich dendrytyczng strukture.
Zebrane obrazy TEM w polu jasnym (BF), polu ciemnym (DF) wraz z uzyskanymi dla
analizowanych obszarow dyfrakcjami elektronowymi i odpowiadajacej im wyznaczonej
wielko$ci krystalitow dla taSm po odlaniu oraz po obrdbce cieplnej in-situ dla tasm

Fesga5xCoxNbsBg sP2> (x =0, 5, 10, 15, 20 at.%) zostaty przedstawione na rysunku 41.

Tasma amorficzna

dlewi Po wygrzaniu in-situ w temperaturze
po odlewie

600°C

]

“ +_785+37.9nm

72.4+18.2nm

74.5+16.5nm

71.1£18.7nm

d
__74,0:7.0nm

Rysunek 41 Obrazy TEM w polu jasnym (BF), polu ciemnym (DF) wraz z uzyskanymi dla
analizowanych obszarow dyfrakcjami elektronowymi i odpowiadajgcej im wyznaczonej
wielkosci krystalitow dla materiatow po odlaniu oraz po obrobce cieplnej in-situ dla tasm
FesysxCoxNbsBssP> (dlax =0, 5, 10, 15, 20 at.%) [143].

Dla wybranego stopu Fess,5C020NbsBg sP> wykonano analizg obrazéw w polu ciemnym

na podstawie pierscienia dyfrakcyjnego (110) pochodzacym od fazy a-(Fe,Co)
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w temperaturach 500 1 600 °C (rys. 42). Badania wykazaty, ze intensywny wzrost ziaren
zachodzi do temperatury 500 °C, po czym wielkos$¢ krystalitéw stabilizuje si¢. Rdznice
w wielkosci ziaren w zakresie temperatur od 500 °C do 600 °C sa niewielkie, co sugeruje,

ze temperatura 500 °C jest punktem granicznym dla gléwnego wzrostu ziaren.
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Rysunek 42 Wybrane obrazy TEM w polu ciemnym (DF) i polu jasnym (BF) probki
Fesy5C020NbsBssP> w temperaturach 500 °C i 600 °C wraz z uzyskanymi dla
analizowanych obszarow dyfrakcjami elektronowymi i odpowiadajgcymi im rozktadami
wielkosci krystalitow [143].

Analiza SADP wykazala obecno$¢ prazkow dyfrakcyjnych odpowiadajacych
fazie a -Fe (dla x=0%) oraz o -(Fe,Co) (dlax =5, 10, 15, 20 at.%). Dodatkowo dla stopow
z 0% 1 5% Co zidentyfikowano refleksy dyfrakcyjne odpowiadajace fazie M>B (M = Fe,
Co), oznaczone na dyfrakcjach elektronowych i obrazach IFFT zolttymi okregami
(rys. 41 oraz 43). Obecnos¢ tej fazy zostata dodatkowo potwierdzona obrazami HREM.
Faza (Fe,Co):B z ziarnami o wielkosci od 5 do 15 nm wystepuje z krystalitami
bee-(Fe,Co), przy czym jej obecnos$¢ zwigzana jest z lokalnym przegrzewaniem w trakcie

wygrzewania in-situ, wynikajacym z egzotermicznego procesu krystalizacji materiatu.
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Rysunek 43 Obraz HRTEM wraz z obrazami otrzymanymi za pomocq szybkiej
transformaty Fouriera FFT oraz odwrotnej szybkiej transformaty Fouriera IFFT
wykonanej wybranych obszarach dla tasmy Fe79sCosNbsBs P> [143].

Obserwacje TEM w trybie in-situ pozwolity na szczeg6tows analizg procesu krystalizacji
stopow nanokrystalicznych Fe-Co-Nb-B-P. Krystalizacja przebiegala w sposoéb podobny
dla wszystkich probek niezaleznie od udziatu Co. Dodatek Co miat niewielki wplyw na
wielko$¢ krystalitow. Glowna przemiana fazowa prowadzita do utworzenia fazy
bee-(Fe,Co), natomiast $ladowa obecno$¢ fazy Fe;B obserwowana byta przy najnizszych

udziatach Co.

Dla stopu Fee7C020B13 wykonano badania in-situ w trakcie nagrzewania probki
w temperaturach 420 °C (rys. 44) oraz 540 °C 1 600 °C (rys. 45). Zarejestrowana dyfrakcja
elektronowa z wybranego obszaru SADP jest typowa dla materiatow polikrystalicznych
o bardzo drobnoziarnistej strukturze. Obserwowane refleksy pozwalaja na identyfikacje
fazy amorficznej — rozmyty i szeroki prazek na obrazie dyfrakcyjnym wskazuje,

ze probka nie ulegla jeszcze peinej krystalizacji.

420 °C/15 min

Rysunek 44 Dyfrakcja elektronowa z wybranego obszaru wraz z indeksacjg linii
dyfrakcyjnych oraz obraz w polu jasnym (BF) tasmy Fes7Co20B13 uzyskany po 15 min
wygrzewania probki w temperaturze 420 °C z szybkoscig nagrzewania 20 K/min.
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Wystepowanie szerokiego, czesciowo rozmytego pierwszego pierscienia dyfrakcyjnego
potwierdza, ze w mikrostrukturze nadal wystepuja obszary amorficzne natomiast
wyrazne refleksy swiadcza o matych krystalitach wystepujacych w osnowie. Czgsciowe
rozmycie prazka jest typowe dla uporzadkowania atomowego w skali bliskiego zasiggu,
charakterystycznego dla materiatdéw amorficznych [144, 145, 146]. Oznacza to, ze proces
krystalizacji dopiero si¢ rozpoczat lub postepuje w sposoéb powolny i niecatkowity, co
jest zwigzane bezposrednio z dos¢ niskg temperaturg wygrzewania. Obecnos¢ dobrze
wyodrebnionych kolejnych refleksow dyfrakcyjnych (zidentyfikowanych jako
odpowiadajace ptaszczyznom: (110), (020), (211), (220), (031)) jednoznacznie wskazuje
na formowanie si¢ nanokrystalicznych obszaréw o strukturze przypominajacej a-Fe (bce)
lub mieszaniny a-Fe/Fe(Co). Tabela 9 przedstawia przypisanie zidentyfikowanych
pierscieni SADP do odpowiednich plaszczyzn krystalograficznych i fazy:

Tabela 9 Zebrane i zidentyfikowane ptaszczyzny hkl wraz z przypisanymi fazami dla tasmy
Fes7Co20B13 po 15 min wygrzewania w temperaturze 420 °C.

Plaszczyzna Faza
Nr. refleksu (hkl) przypisana Charakterystyka
1 - brak Cze$ciowe rozmycie linii
uporzadkowania dyfrakcyjnych
a-Fe / bee- Najintensywniejszy refleks
I (110) Fe(Co) wystepuje razem z rozmyciem linii
dyfrakcyjnych
2 (020) FesB lub a-Fe, Rzadziej wystepujgca faza —
uktad bet mozliwa obecnos¢ boru
3 (221) bee a-Fe Typowy dla rr{ater}jcllow po
krystalizacji
4 (220) bce a-Fe Wyrazny pierscien, qmgl co do
Intensywnosci
5 (031) Fe,B Mniej wyrazny, moze pochodzi¢

z fazy wtornej

Proces wyzarzania w temperaturze 420°C w czasie 15 minut doprowadzit do
zapoczatkowania krystalizacji, ale nie do jej pelnego zakonczenia. W materiale wcigz
zachowana jest frakcja amorficzna. Obecnos¢ fazy nanokrystalicznej, potwierdzona przez
zidentyfikowane prazki i drobne refleksy dyfrakcji elektronowej, $wiadczy o wzroscie
krystalitow do wielkosci <100 nm. Detekcja pierScienia odpowiadajacego (020) oraz

(031) moze sugerowac lokalng obecno$¢ borkow zelaza (Fe;B), ktorej powstawanie bywa
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zwigzane z niejednorodnosciami chemicznymi (np. koncentracja B w skali lokalnej) lub
przegrzaniem probki zwigzanej z oddawaniem ciepta w trakcie pierwszego etapu
krystalizacji 1 lokalnemu przegrzaniu probki. Zidentyfikowany stan materiatu sugeruje,
Ze zastosowany czas 1 temperatura wyzarzania (420 °C, 15 min) pozwalajg na obserwacj¢
poczatku krystalizacji, ale sa niewystarczajace do uzyskania w pelni skrystalizowanego
materialu oraz nie pozwalaja na petng kontrolg procesu krystalizacji. Badanie otwiera
mozliwo$¢ sterowania mikrostruktura w wyniku zmiany czasu wygrzewania lub

temperatury — pozwalajac na optymalizacje wielko$ci ziaren.

540 °C/5 miniso 332

123

022

112

110

332

123

—031 022

—220

o 112
020
110

Rysunek 45 Obrazy TEM struktury oraz dyfrakcja elektronowa wraz z indeksacjq linii
dyfrakcyjnych oraz obraz w polu jasnym (BF) probki Fes;Co20B13 uzyskany po 5 min
wygrzewania probki w temperaturze 540 °C z szybkoscig nagrzewania 20 K/min oraz
w 600°C.

Po zwiekszeniu temperatury do 540°C, obraz TEM wykonany w polu jasnym mikroskopii
transmisyjnej (BF) ujawnit obecnos$¢ drobnoziarnistej struktury materiatu z wyraznymi
granicami ziaren, typowymi dla mikrostruktur nanokrystalicznych. Na podstawie
pomiaréw odleglosci migdzyplaszczyznowych (d) dokonano indeksacji dwodch faz

obecnych w materiale. Zebrane wyniki przedstawiono w tabeli 10.
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Tabela 10 Zebrane plaszczyzny hkl wraz ze zmierzonymi odleglosciami
miedzyplaszczyznowymi dla zidentyfikowanych faz, dla probki Fes;Co20B13 uzyskany w
czasie 5 min wygrzewania w temperaturze 540 °C.

Indeksowane  Eksperymentalne

o
plaszezyzny d(A) Teoretyczne d (A) Réznica (%)

Faza a-Fe (struktura bcc, grupa Im-3m)

(110) 2,03 2,027 0,15
(020) 1,40 1,433 2,30
211) 1,14 1,170 2,56
(220) 1,02 1,013 0,69
(031) 0,91 0,906 0,44

Faza Fe:B (struktura tetragonalna, grupa I4/mcm)

(110) 3,61 3,613 0,08
(112) 1,82 1,831 0,60
(022) 1,63 1,634 0,24
(123) 1,20 1,204 0,33
(332) 1,05 1,048 0,19

Wystepowanie charakterystycznych pierscieni dyfrakcyjnych, ktorych potozenie z duza
doktadno$cig odpowiada odlegto$ciom migdzyptaszczyznowym dla fazy bee-Fe (a-Fe),
jednoznacznie potwierdza dominujacy udzial nanokrystalicznej fazy Fe/(Fe,Co).
Niewielkie odchylenia (do okoto 2,5%) mieszcza si¢ w granicach btgdu pomiarowego
1 moga wynikac z lokalnych naprezen lub drobnych zmian parametrow sieci krystaliczne;.
Analiza pierscieni dyfrakcyjnych odpowiadajacych fazie Fe.B wskazuje na obecnosé
borkéw zZelaza w badanym materiale. Ze wzgledu na ich stabg widocznos$¢ na obrazie
pola jasnego (BF), mozna przypuszcza¢, ze sa to wtorne fazy, powstale lokalnie -
w wyniku przegrzania niektorych obszaréw probki. Wystepowanie fazy a-Fe(Co) jest
zgodne z wczes$niejszymi obserwacjami procesu krystalizacji. Natomiast powstawanie
borkow zelaza Fe:B ma istotne znaczenie z punktu widzenia wlasciwos$ci
magnetycznych, poniewaz faza ta jako magnetycznie twarda, przyczynia si¢ do
zwigkszenia pola koercji. Jej pojawienie si¢ moze réwniez §wiadczy¢ o lokalnych

roznicach sktadu chemicznego lub nieréwnomiernym przebiegu nagrzewania probki.

Rysunek 46 przedstawia obrazy w polu jasnym (BF) oraz odpowiadajace im
dyfrakcje elektronowe z wybranego obszaru, zarejestrowane dla réznych fragmentow
tasmy Feg7C020B13 w stanie po odlaniu. Oprocz fazy amorficznej (rys. 46a, b),
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charakteryzujacej si¢ obecnoscig rozmytego prazka dyfrakcyjnego (zaznaczonego bialg
strzatka),  zaobserwowano rowniez  wstepne  formowanie  si¢  obszardéw
nanokrystalicznych (rys. 46¢, d). Refleksy SADP zostaly zindeksowane zgodnie ze
strukturg krystaliczng bce a-(Fe,Co). Szacunkowa wielko$¢ obszaréw krystalicznych
mie$ci si¢ w przedziale od 100 do 200 nm. Rysunek 47 przedstawia obrazy
wysokorozdzielczej transmisyjnej mikroskopii elektronowej (HRTEM) wraz
z odpowiadajacymi im obrazami szybkiej transformaty Fouriera (FFT) oraz odwrotnej
transformaty Fouriera (IFFT), wykonanymi dla obszaru krystalicznego (1) 1 obszaru
amorficznego (2), zaznaczonych kwadratami (odpowiednio zielonym i czerwonym).
Widmo FFT uzyskane z obszaru oznaczonego jako 1 mozna jednoznacznie zindeksowac
wedtug struktury a-(Fe,Co), co potwierdza zgodno$¢ z wynikami SADP. Dodatkowo
obserwowane pasma sieciowe odpowiadaja ptaszczyznom (110) fazy bec a-(Fe,Co).
W obszarze oznaczonym jako 2 zaobserwowano lokalnie uporzadkowane obszary
atomowe o wielkosci rzgdu 1-2 nm, okreslane jako ,,nanokrystaliczne klastry”, ktore sa
losowo rozmieszczone w amorficznej osnowie (zaznaczonej zottymi ,,owalami”).
Zidentyfikowano roéwniez kontrasty o strukturze przypominajacej warstwowe ,tuski

cebuli”, zaznaczone niebieskimi strzatkami [147].

(b)

haloring

Rysunek 46 Obrazy TEM w polu jasnym (BF) (a), (c) oraz dyfrakcje elektronowe (SADP)
(b), (d) dla wybranych obszarow dla odlanej tasmy Fes7Co20B13 [148].
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Rysunek 47 Wysokorozdzielczy obraz HRTEM wraz z szybkq transformatq Fouriera
(FFT) oraz odwrotng transformatq Fouriera (IFFT) dla zaobserwowanego obszaru
krystalicznego (1) oraz amorficznego (2) w probce Fes7Co0B3 [148].

Dla probki Fee7Co20B13 badania in-situ w transmisyjnym mikroskopie
elektronowym (TEM) przeprowadzono dla dwoch szybkosci grzania: 20 °C/min oraz
200 °C/min, w celu poréwnania i odtworzenia przyblizonych warunkow wygrzewania.
Podczas eksperymentu in-situ z zastosowaniem szybko$ci grzania 200 °C/min
zaobserwowano ewolucje mikrostruktury (rys. 48a). W temperaturze 375 °C, zgodnie
z wynikami analizy DSC, pojawily si¢ zarodki krystalizacji, ktorym towarzyszyt rozrost
dendrytow w temperaturze 430 °C. Zjawisko to zostalo réwniez opisane w pracy [149]
dla stopéw FessxCoxBis (12<x<25 at.%). Identyfikacja zarodkow krystalicznych
w temperaturze 430 °C zostala powigzana z separacja fazowa zachodzaca w matrycy
amorficznej. W konsekwencji powstata dendrytyczna struktura a-(Fe,Co), przy czym
wieksza cze$¢ objetosci probki pozostala w stanie amorficznym. Znaczace rdznice
zaobserwowano takze w dyfrakcjach elektronowych (SADP) wraz ze zwigkszeniem
temperatury (rys. 48a-d). Dyfrakcja elektronowa zarejestrowana w temperaturze
pokojowej wykazywata dwa rozmyte prazki dyfrakcyjne, odpowiadajace najbardziej
intensywnym refleksom zelaza o, tj. (111) oraz (211). Na dyfraktogramach
elektronowych zarejestrowanych po wygrzewaniu w temperaturach 400 °C 1 450 °C na
pierwszym prazku dyfrakcyjnym pojawily si¢ rozmyte refleksy dyfrakcyjne, a dodatkowy
prazek dyfrakcyjny pojawit si¢ pomiedzy pierwszym a drugim prazkiem halo
amorficznego (zaznaczone strzatkami na rysunku 48b i 48c). W temperaturze 500 °C
wszystkie prazki dyfrakcyjne byly wyraznie rozwinigte 1 odpowiadaly z duza
doktadnos$cia  ptaszczyznom  krystalograficznym  fazy  a-(Fe,Co).  Ponadto
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zaobserwowano pojedyncze refleksy, charakterystyczne dla fazy Fe:B, zaznaczone

strzatkami na rys. 48d.

(b) 400 °Cjj (<) 450 °Cj (d 00 °

4

220)
(211)
{200)

110)

Rysunek 48 Dyfrakcje elektronowe uzyskane w roznych temperaturach dla probki
Fes7Co20B13 wygrzewanej metodq in-situ z szybkoscig nagrzewania 200 °C/min [148].

Na podstawie przeprowadzonej analizy mozna stwierdzi¢, ze w obu przypadkach
(. z szybkosciami nagrzewania: 20 °C/min oraz 200 °C/min) przebieg krystalizacji jest
podobny i obejmuje nukleacje oraz dendrytyczny wzrost krystalitow (rys. 49). Jednakze
przy szybkosci nagrzewania 20 °C/min, wielkosci krystalitow sg trzykrotnie wigksze niz
w przypadku nagrzewania z szybkosciag 200 °C/min dla tych samych temperatur

pomiarowych.

Rysunek 49 Obrazy TEM zarejestrowane dla tasmy Fes7CoxB13 przy roznych
szybkosciach nagrzewania [148].

Analiza histogramow (rys. 50) wskazuje, ze przy nizszej szybkos$ci grzania

wystepuje bimodalny rozktad wielkosci krystalitow w calym zakresie temperatur,

106 | Strona



Przemystaw Zackiewicz Wphw  parametrow obrobki cieplnej na strukture i wilasciwosci magnetyczne
nanokrystalicznych stopow Fe-Co-B z dodatkiem Nb-P o podwyzszonej indukcji
nasycenia do zastosowan w wysokoczestotliwosciowym przetwarzaniu duzych mocy

natomiast dla wyzszej szybkosci, w temperaturach 410°C 1 480 °C, obserwuje si¢

jednorodny, unimodalny rozktad typu normalnego.

Mean =5,7 nm Mean =6,9 nm
SD=4,6 nm SD=8,5nm )

Mean =112 nm
SD=10,8 nm

0 10 2
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35

Rysunek 50 Histogramy rozktadu wielkosci krystalitow w funkcji szybkosci grzania tasmy
(20 °C/min oraz 200 °C/min) w temperaturach 390 °C, 410 °C, 480 °C dla stopu
Fes7Co20B13 [148].

Rysunek 51 przedstawia obraz HRTEM wraz zaznaczonym obszarem analizy FFT 1 IFFT
dla prébki nagrzanej in-situ do temperatury 500 °C z szybkoscig 200 °C/min. Na obrazie
FFT z obszaru zaznaczonego ramka widoczne sg refleksy odpowiadajace odlegto§ciom
miedzyptaszczyznowym 2,51A i 2,03A, jak réwniez prazki zwigzane z fazg amorficzng.
Na podstawie pomiaru katow potwierdzono wystepowanie faz a-(Fe,Co) oraz (Fe,Co)2B,
odpowiednio w kierunkach strefowych [111] i [012]. Obraz IFFT przedstawia dwa
obszary odpowiadajace tym fazom, oddzielone faza amorficzng ,,A” (prawa cze$¢

rysunku 51).

(10-1) (01-1) 2.03 2.03 60* [111] a-(Fe,Co)

son | a-{Fe,Co)

(12-1) (200) 2.01 2.56 66.8° [012] Fe,B

Rysunek 51 Obrazy HREM, FFT i IFFT probki Fes;Co20B13 nagrzanej do temperatury
500°C z szybkoscig nagrzewania 200°C/min [148].
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Wyniki analizy dyfrakcji elektronowej SADP pozwolity na obserwacje obrobki cieplnej
krok po kroku. Krystalizacja prowadzaca do formowania fazy a-Fe jako fazy gléwne;,
jest kluczowa dla osiggniecia pozadanych w ramach pracy wiasciwosci magnetycznych
(wysoka indukcja nasycenia, niskie pole koercji). Dodatkowe wystepowanie borkow
zelaza (FeoB) w obydwu temperaturach, sugeruje, ze parametry nagrzewania do
docelowej temperatury z szybkoscig 20 °C/min oraz 200 °C/min sg niewystarczajaca
metoda do otrzymywania wysokiej jakosci tasmy Fee7Co020B13. Obserwacje in-situ
w mikroskopie TEM pozwolity na bezposrednig obserwacje procesu zarodkowania
1 wzrostu krystalitow. Wykazano, ze gléwng faza powstajacg podczas wygrzewania jest
faza bcc-(Fe,Co), a $rednia wielko$¢ krystalitow po peinej krystalizacji miesci si¢
w przedziale od 70 do 80 nm. Dla temperatur powyzej 500 °C wzrost krystalitow ulegat
zahamowaniu, co wskazuje na istnienie naturalnej bariery termodynamiczne;.
Jednoczesnie zidentyfikowano obecnos¢ fazy (Fe,Co)-B w stopach o niskim udziale Co,
co jest niepozadane z punktu widzenia wlasciwosci magnetycznych. Powstawanie tej
fazy sugeruje lokalne przegrzewanie probki lub nadmierng segregacj¢ boru i moze by¢
minimalizowane poprzez precyzyjna kontrolg¢ szybkosci nagrzewania oraz skladu

chemicznego.

5.2.BADANIE WPLYWU WARUNKOW OBROBKI CIEPLNEJ ORAZ UDZIALU CO

NA STRUKTURE I WEASCIWOSCI MAGNETYCZNE

W kontekscie analizy wlasciwosci magnetycznych materiatow magnetycznie
migkkich, zasadne jest osobne rozpatrywanie stopow typu FesssxCoxNbsBgsP2 dla
x =0, 5,10, 15, 20 at.% oraz Fes7C020B13, ze wzgledu na istotne réznice w stosowanych
procesach obrobki cieplnej. Stopy Fess sxCoxNbsBgsP2 (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%)
zawierajace dodatki Nb 1 P, poddawane sg klasycznemu wygrzewaniu z szybkoscig
nagrzewania rzedu 10-20°C/min w obecnos$ci zewnetrznego pola magnetycznego. Tego
typu warunki sprzyjaja kontrolowanej krystalizacji 1 prowadza do powstania
nanokrystalicznej mikrostruktury odpowiedzialnej za korzystne wlasciwosci
magnetyczne. Natomiast stop Feg7Co020B13, pozbawiony stabilizatoréw fazy, wymaga
zastosowania ultraszybkiego wyzarzania (URA — Ultra-Rapid Annealing) z szybko$cia
nagrzewania rz¢du 100 °C/s. Tak dynamiczny proces ogranicza niekontrolowany wzrost
ziaren, pozwalajac na zachowanie cze¢sciowo amorficznej struktury przy jednoczesnej

poprawie wihasno$ci magnetycznych. Odmienny charakter obrébki cieplnej w obu
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przypadkach uzasadnia odrebng analizg osigganych parametrow, takich jak przenikalnosé¢

magnetyczna, straty mocy czy indukcja nasycenia.

5.2.1. WEASCIWOSCI MAGNETYCZNE RDZENI FEgs 5.xCOxNBsBgsP> PO OBROBCE

CIEPLNEJ I CIEPLNO-MAGNETYCZNEJ

Warunki prowadzenia obrobki cieplnej zostaly zoptymalizowane na podstawie
wynikow badan kinetyki krystalizacji oraz pomiaréw termomagnetycznych serii stopow
Fesa 5xCoxNbsBg sP> (dlax =0, 5, 10, 15, 20 at.%) w postaci rdzeni wykonanych z tasmy
odlanej metoda melt-spinning. Rdzenie toroidalne wygrzewano w r6znych temperaturach

z zakresu 425-725 °C w czasie 20 minut w piecu prozniowym (5 x 10 mbar).

Na rysunku 52 przedstawiono wpltyw temperatury obrobki cieplnej na wiasciwosci
magnetyczne stopu Fees sCo20NbsBgsP2 (dla x =0, 5, 10, 15, 20 at.%), dla ktorego petle
histerezy zostaly zmierzone przy czestotliwosci 50 Hz i polu magnetycznym 1500 A/m.
Na podstawie otrzymanych wynikéw zauwazono, ze w zakresie temperatur obrébki od
425 do 575°C wszystkie wlasciwosci magnetyczne sa na podobnym poziomie. Dopiero
dla temperatury obrobki cieplnej wynoszacej 625 °C, zblizonej do poczatku drugiego
etapu krystalizacji, obserwuje si¢ gwattowne zwigkszenie warto$ci pola koercji oraz strat
mocy w rdzeniu, co wskazuje, ze w stopie Fees,sC020NbsBsg sP2 nastepuje intensyfikacja
wydzielania borkdéw zelaza i material staje si¢ magnetycznie ,,twardszy”. Warto réwniez
zaznaczy¢, ze w stosunkowo szerokim zakresie temperatur wygrzewania (do 575 °C),
niska warto$¢ pola koercji (H.) koreluje z wielko$cig ziaren (72—74 nm) obserwowang na

obrazach w polu ciemnym (DF) zarejestrowanych podczas eksperymentu TEM in-situ.
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I ! ! I I ! I I ! I ! !
exo 1§

T

DSC (mW/mg)
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Temperatura (°C) 425 455 475 525 575 625 725

Hmax (A/m) 1513 1495 1497 1496 1512 1509 1519
Bmax (T) 1,64 1.64 1.62 1,60 1.62 1.66 0,25
B: (T) 0,406 0,461 0,444 0,398 0,463 0,677  0,0969
H. (A/m) 51.2 442 46.6 52,5 53.8 148 598
Ps (W/kg) 2,2 2,0 2,1 2,1 2,1 5.4 2,7

Rysunek 52 Krzywa DSC dla stopu Fess5C020NbsBs sP> zarejestrowana dla szybkosci
grzania 20°C/min wraz z tabelq prezentujgcq wlasciwosci magnetyczne wykonanych
rdzeni wygrzewanych w zaznaczonych temperaturach.

Dla wszystkich stopow zaobserwowano charakterystyczne minimum pola koercji (Hc),
ktore wystepowato w okolicach 455 °C, niezaleznie od udziatu kobaltu (dla x =0, 5, 10,
15, 20 at.%). Wtasciwosci magnetyczne dla kazdego ze stopéw o ré6znym udziale Co
zostaly zebrane w tabeli 11. W przypadku stopéw z serii FesssxCoxNbsBgsP2
(dlax=0, 5, 10, 15, 20 at.%) stwierdzono zachowanie analogiczne do obserwowanego
dla stopéw Fe73 5.xCoxCuiNbsSii3 sBo, w zakresie x = 30-58,8 at.% [150, 151], w ktorych
zasadnicza role w zwigkszeniu pola koercji odgrywa anizotropia magnetokrystaliczna.
Wynika to z faktu, ze wielko$¢ ziaren pozostaje niemal stata i wynosi 89 nm
w przypadku stopow FINEMET modyfikowanych Co oraz okoto 70 nm dla stopow typu
Pyroperm — natomiast warto$¢ magnetostrykcji nasycenia stopniowo zmniejsza si¢ wraz
ze zwigkszeniem udzialu Co. Przy wyzszym udziale kobaltu w stopach
Fesa,5xCoxNbsBg sP> (x =40 1 60 at.%) obserwowany zmniejszenie warto$ci pola koercji
w stosunku do stopu z 20 at.% Co wynika réwniez z obnizonej anizotropii

magnetokrystalicznej [152].
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Tabela 11 Wiasciwosci magnetyczne dla serii  stopow  Fess5.xCoxNbsBs sP>
(dlax =0, 35, 10, 15, 20 at.%).

Coo Cos Cow Cois Co

Hmax (A/m) 1497 1496 1509 1515 1495
Bmax (T) 1,62 1,66 1,70 1,68 1,64

B: (T) 0,444 0,556 0,622 0,646 0,461
Hc (A/m) 31,1 31,0 284 31,9 442
Ps (W/kg) 1,4 1,2 1,4 1,4 2,0

Z punktu widzenia zastosowan praktycznych, badane rdzenie nanokrystaliczne
Fesga5xCoxNbsBg sP> (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%) musza charakteryzowac si¢ wysoka
indukcja nasycenia na poziomie 1,7 T oraz ptaska petla histerezy, co zapewnia mozliwo$¢
pracy w warunkach chwilowych przecigzen. W takich sytuacjach maksymalna moc
osiggana przez urzadzenie przez krotki czas przekracza moc znamionowa. W celu
uzyskania ptlaskiej petli histerezy przy zachowaniu efektywnej przenikalno$ci ponizej
10 000, konieczne bylo przeprowadzenie wygrzewania w obecnos$ci poprzecznego pola
magnetycznego. Rysunek 54 przedstawia wpltyw obecnosci przytozonego pola
magnetycznego podczas obrobki cieplnej rdzeni wykonanych ze stopu
Fes4,5C020NbsBsg sP> w optymalnej temperaturze, wyznaczonej w celu minimalizacji strat
mocy. Obecnos¢ poprzecznego pola magnetycznego w warunkach optymalnych nie
wplywa istotnie na ksztalt petli histerezy. Wstawka w rysunku 54 przedstawia petle
histerezy uzyskane dla stopu Fees5C020NbsBssP2 po podniesieniu temperatury
wygrzewania o 70°C. Gléwne parametry petli histerezy uzyskane w temperaturach 455 °C
1 525 °C zestawiono w tabeli na rysunku 54. Dla rdzenia poddanego wygrzewaniu w
525°C w polu magnetycznym, warto$¢ remanencji (B:) byla nizsza o 65-75% w
poréwnaniu do pozostatych probek. Podobny efekt zostat zaobserwowany w przypadku
prowadzenia obrobek cieplnych w wysokich polach magnetycznych w stopach
Fe36Co36B192S148Nbs [153] oraz w stopach FegiSi7B12 1 Fez3 sCuiNbsSii35Bo [154]
(FINEMET). W temperaturach od 450 do 500 °C zachodzi pierwszy etap krystalizacji —
wydzielanie ziaren fazy a-Fe(Si) o bardzo matych wielkos$ciach (okoto od 10 do 15 nm)
wcigz otoczonych przez amorficzng osnowe. W tej temperaturze (455 °C) mikrostruktura

stabilizuje si¢ tak, ze ziarna sg drobne 1 jednorodne (rys. 53), a pole magnetyczne obecne
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w trakcie obrobki nie ma istotnego wpltywu na przebieg wydzielania, bo dominuje
kinetyka dyfuzji i zarodkowania, a material zachowuje niska warto$¢ pola koercji.
W temperaturze 525 °C nastepuje wzrost objetosciowej frakcji fazy krystalicznej
o-(Fe,Co), a-Fe(Si) w przytoczonych publikacjach [153, 154]) oraz dalsza redukcja
osnowy amorficznej. Wiekszy udzial fazy krystalicznej sprawia, ze mikrostruktura staje
si¢ bardziej ,,wrazliwa” na obecno$¢ zewnetrznego pola magnetycznego, co wptywa na
orientacj¢ domen magnetycznych a w konsekwencji — na zmiang ksztattu petli histerezy
1 obserwowane obnizenie wartosci Br. Przy 455 °C materiat znajduje si¢ na optymalnym
etapie nanokrystalizacji (rys. 53), ziarna sg drobne, jednorodne i losowo rozmieszczone,
zewngtrzne pole nie wplywa istotnie ani na kinetyke, ani na rozklad orientacji ziaren —

dlatego ,,brak efektu” w pomiarach.
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Rysunek 53 Zestawienie dyfraktogramow rentgenowskich dla tasm ze stopow
Fess5.xCoxNbsBs sP> (x =0, 5, 10, 15, 20 at.%) po obrobce cieplnej w temperaturze 455°C
w czasie 20 min

Rysunek 55 przedstawia petle histerezy dla badanych stopdéw, wygrzewanych
w obecnos$ci poprzecznego pola magnetycznego Ht = 140,3 kA/m, w temperaturze

T.=525°C w czasie 20 minut.
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Rysunek 54 Petle histerezy magnetycznej dla stopu Fesq5C020NbsBs sP> wygrzewanie
w temperaturze 455 °C w polu magnetycznym 140 kA/m i bez pola magnetycznego oraz
na wstawce probki wygrzewane w temperaturze 525°C i tych samych wartosciach pola
magnetycznego.
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Rysunek 55 Petle histerezy magnetycznej dla stopow Fess5.:CoxNbsBssP> (x = 0, 5, 10,
15, 20 at.%) wygrzewanie w temperaturze 525°C w polu magnetycznym 140 kA/m

Z pomiarow petli histerezy uzyskanych dla probek po obrdbee termomagnetycznej

w zewnetrznym polu magnetycznym, wyznaczone zostaly rozklady poprzecznego pola
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anizotropii jako iloczyn wartosci -H 1 drugiej pochodnej krzywej magnesowania

(od warto$ci maksymalnej do punktu remanencji):
P(Hy) = —H(d*m/dH?) (3.18)
gdzie:

e P(Hx) — rozktady poprzecznego pola anizotropii;
e H —natezenie pola magnetycznego;

e m=B/B..

Warto$¢ indukowanej anizotropii magnetycznej Ky zostata wyliczona z wykorzystaniem

rownania Wolfharta-Stonera:

2Ky
Hy = — (3.19)

W tabeli 12 zestawiono wartos$ci indukowanej anizotropii magnetycznej wraz z warto$cig
indukcji nasycenia oraz wartoscig pola obecnego w czasie obrobki oraz pola anizotropii

dla stopow z grupy Fesgs s-xCoxNbsBg sP2 (dla x =0, 5, 10, 15, 20 at.%).

Tabela 12 Zestawienie uzyskanych wartosci pola anizotropii Hi oraz indukowanej

anizotropii magnetycznej K, probek Fess sxCoxNbsBssP>(x =0, 5, 10, 15, 20 at.%) [143].

Wartos¢ pola Pole Indukowana
Temperatul:a magnetycznego w anizotropii anizotropia
Sklad [at. %]  wygrzewania  czasie obrébki PI' magnetyczna
Ta [°C]
Hr [KA/m] Hi [A/m] Ku [J/m’]
140 750 637
125 650 552
Feea,5C020NbsBg sP2 525
109,8 647 549
94,5 638 542
140,3 464 394
125 429 364
Feso,5C015NbsBg sP> 525
109,8 380 323
94,5 367 311
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140,3 238 202
125 228 193
Fe745Co10NbsBg sP2> 525
109,8 226 192
94,5 226 192
140,3 190 169
125 180 151
Fe795CosNbsBssP> 525
109,8 140 117
94,5 130 109
140,3 37 30
125 35 28
Fesgs sNbsBg sP2 525
109,8 30 24
94,5 28 23

Na podstawie wynikow przedstawionych w tabeli 12 stwierdzono istotny zwigkszenie
warto$ci indukowanej anizotropii magnetycznej od 30 J/m? (dla rdzenia wykonanego
z taSmy FesqsNbsBgsP2) do 637 J/m? (dla rdzenia wykonanego z tasmy
Fes4,5C020NbsBsg sP2) wraz ze zwigkszeniem udziatu kobaltu w stopie. Warto$¢ ta dotyczy
materiatu wygrzewanego w temperaturze 7, = 525°C/20 min w obecnos$ci poprzecznego
pola magnetycznego o natezeniu 140 kA/m. Indukowana poprzeczna anizotropia
magnetyczna powstaje gtownie w fazie krystalicznej i wynika ze zwigkszonego
uporzadkowania atomow, spowodowanego tworzeniem par atomow o takiej orientacji,
ktora zapewnia najbardziej korzystne ustawienie ich momentow magnetycznych
wzgledem kierunku przytozonego pola magnetycznego. Swiadcza o tym dwa fakty.
Po pierwsze, anizotropia jest indukowana podczas nagrzewania w temperaturze znacznie
wyzszej od temperatury Curie osnowy amorficznej (por. rys. 38). Po drugie, obserwuje
si¢ istnienie $cistej korelacji, analogicznej do tej wystepujacej] w stopach FINEMET
modyfikowanych kobaltem. Warto§¢ statej anizotropii magnetycznej zalezy przede

wszystkim od udziatu fazy krystalicznej w stopie [155]. W stopach typu Pyroperm [151]
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o wyzszym udziale kobaltu obserwuje si¢ wyrazne i1 stopniowe obnizenie wartosci
remanencji w stosunku do stopéw bez dodatku Co. Uwzgledniajac jednocze$nie
obnizenie pola koercji, prowadzi to do zmniejszenia strat mocy w rdzeniu, si¢gajacego

ponad 50% dla rdzenia wykonanego ze stopu o najwyzszym udziale kobaltu.

5.2.2. ANALIZA SKEADU FAZOWEGO 1 ORIENTACJI SPINOW ATOMOW ZELAZA

Z WYKORZYSTANIEM SPEKTROSKOPIT MOSSBAUEROWSKIE]

Wplyw zmiennego udzialu kobaltu oraz obecnosci zewngtrznego pola
magnetycznego, na sktad fazowy i orientacj¢ spindéw atomoéw zelaza byt badany dla serii
stopow nanokrystalicznych o sktadzie Fegs 5s.xCoxNbsBgsP2, gdzie x =0, 5, 10, 15 oraz 20
at.%. (T. = 525°C/20 min), z wykorzystaniem spektroskopii Mossbauera. Zarejestrowane
widma mossbauerowska probek wygrzewanych zarowno w obecno$ci zewnetrznego pola
magnetycznego (125kA/m), jak i bez pola, ujawnily zlozong strukture nadsubtelng
(rys. 56). W zwiazku z tym do wstepnej analizy zastosowano metode histogramowa
rozktadu pola nadsubtelnego P(Bi), co pozwolito na zidentyfikowanie dominujacych
komponentow magnetycznych. Dominujacy pik w rozktadzie P(Biy) dla wszystkich
probek pojawiat si¢ powyzej 30 T i byl przypisany do fazy nanokrystalicznej. Wraz
ze zwigkszeniem udziatu kobaltu obserwowano wyrazne przesunigcie tego maksimum
w kierunku wyzszych wartoSci Bnr oraz zwigkszenie szerokosci rozktadu,
co swiadczy o rosngcym udziale kobaltu w uporzadkowanej sieci krystalicznej typu
bee-(Fe,Co). Nizsze piki w zakresie 4-22 T odpowiadaja z kolei fazie amorficzne;j,
w szczegdlnosci roznym lokalnym konfiguracjom sgsiadujacych atomow wokot atomow
Fe w niekrystalizowanej jeszcze fazie amorficznej. W zakresie okoto 20 T réwniez
odnotowano przesunigcia w kierunku wyzszych pdl nadsubtelnych Bns wraz ze
zwigkszeniem udziatu atoméw Co, jednak efekt ten byl znacznie mniej wyrazny niz
w przypadku fazy nanokrystalicznej. Wskazuje to na wyraznie silniejszy wplyw

zwigkszenia udziatu Co na faze¢ krystaliczng niz na resztkowg faze amorficzng.
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Rysunek 56 Widma mossbauerowskie dla tasm FesssxCoxNbsBssP> (x = 0, 5, 10, 15,
20 at.%) po wygrzewaniu w temperaturze 525°C w czasie 20 min bez pola (0 kA/m) oraz
w polu poprzecznym (125 kA/m) [143].

Dalsza analiza widm zostata przeprowadzona z wykorzystaniem dekompozycji na cztery
dyskretne sktadowe magnetyczne w postaci sekstetow, co umozliwilo ilosciowe

1 jakosciowe okreslenie skladu fazowego. Sekstety te odpowiadaly poszczegdlnym

otoczniom atomow zelaza:

e sextet(1): Byr=33,0T—-36,3T dlax=0dox=20-przypisany do fazy bcc Fe(Co),
czyli fazy nanokrystalicznej,

o sextet (2): Byz =294 T — 31,4 T — odpowiada atomom Fe zlokalizowanym na

granicach ziaren krystalicznych,

o sextet (3): Bys = 19,5 T — 21,7 T — przypisany do fazy amorficznej z wyzszym
lokalnym udziatem Fe,

e sextet (4): By = 5,1 T—6,1 T — przypisany do obszaréw amorficznych z nizszym

udzialem Fe.
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Dwie pierwsze sktadowe (1) 1 (2) odpowiadaja zatem jednoznacznie fazie krystaliczne;.
Sextet (1) reprezentuje fazg bee Fe dla probki bez Co oraz roztwor staty bee Fe(Co) dla
pozostatych. Komponent (2) przypisany zostal atomom Fe na granicach

miedzyfazowych, co potwierdza szerokos$¢ linii oraz mniejszy udziat objetosciowy.

FegasxCoxNbsBgsP2 Fesa,s-xCoxNbsBs sP2

0 KA/m

125 KA/m

RCISUTIIURS o NP L apy

Prawdopodobiefstwo P(Byg (au)
Prawdopodobierstwo P(By,,) (a.u)

S e N
0 10 20 30 40 0 10 20 30 40
Pole nadsubtelne, B¢ (T) Pole nadsubtelne, B (T)
(a) (b)

Rysunek 57 Rozklady pol nadsubtelnych okreslone na podstawie widm méssbauerowskich
dla stopu wygrzewanego bez pola magnetycznego (a) oraz w polu poprzecznym o
natezeniu 125 kA/m (b) [143].

Zalezno$¢ warto$ci pola nadsubtelnego B od udziatu kobaltu (rys. 57) wskazuje na
stopniowe podstawianie atomoéw zelaza przez atomy kobaltu w sieci bee. Na podstawie
znanych danych literaturowych [156, 157, 158, 159, 160] dotyczacych stopow Fe-Co,
mozliwe byto oszacowanie przyblizonego sktadu: odpowiednio 6%, 11%, 16% 120% Co
dla x = 5, 10, 15, 20. Catkowity udzial objetosciowy fazy krystalicznej obliczony jako
suma skladowych (1) i (2) pozostawatl niemal identyczny niezaleznie od sktadu
chemicznego 1 obecnosci pola magnetycznego w czasie wygrzewania 1 wynosit okoto
74%. Wynik ten potwierdza, ze proces nanokrystalizacji przebiegal jednakowo dla
wszystkich badanych probek. Intensywnosci linii w sekstetach sa $ciSle powiagzane
z katem pomigdzy kierunkiem spindw magnetycznych a kierunkiem rejestracji

promieniowania gamma.

5.2.3. ANALIZA WPLYWU ZEWNETRZNEGO POLA MAGNETYCZNEGO W CZASIE

OBROBKI CIEPLNEJ NA STRUKTURE DOMENOWA TASM

Dla pelnej analizy wpltywu udzialu kobaltu w stopie Fess s.xCoxNbsBsgsP2
(x=0, 5,10, 15, 20 at.%) oraz wplywu zewnetrznego pola magnetycznego obecnego
W czasie wygrzewania przeprowadzono badania struktury domenowej z wykorzystaniem
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magnetooptycznego efektu Kerra. Obserwacje byly prowadzone dla stopow
wygrzewanych bez pola oraz w obecno$ci zewnetrznego pola magnetycznego

o natgzeniu: 94,5 kA/m oraz 125 kA/m.

W trakcie analizy p¢tli histerezy magnetycznej, zarejestrowano charakterystyczne
roznice w zalezno$ci od konfiguracji pola oraz analizowanego sygnatu
magnetooptycznego. W przypadku pomiar6w wykonanych w konfiguracjach
prostopadtych (sygnal Ska w polu Htra oraz Stra w polu Hra), obserwowano niemal
ptaskie przebiegi petli, co sugeruje bardzo niskg sktadowg magnetyzacji w kierunku
prostopadtym do zastosowanego pola. Natomiast petle rejestrowane w konfiguracjach
réwnoleglych (Sra w Hra oraz Stra w Hrra) charakteryzowaty si¢ znacznie wigkszym
zakresem ,,poziomOw jasno$ci”’, co wskazuje na zwigkszenie sktadowej magnetyzacji
w kierunku rownolegtym do pola magnetycznego. Schemat konfiguracji o$wietlenia
powierzchni probki wraz z kierunkiem pola magnetycznego w trakcie prowadzonych

pomiaréw zostat przedstawiony schematycznie na rysunku 58.

by RA (ribbon axis)
konoskopowy e
| matryca LED

TRA

Hys

‘sm

Rysunek 58 Krzyz konoskopowy i matryca LED, orientacje sygnatow S i pol
magnetycznych H oraz orientacja probki w mikroskopie w trakcie badan
magnetooptycznych. Kierunek RA — wzdtuz osi tasmy, kierunek TRA — poprzecznie do osi
tasmy [95].

Rejestrowane obrazy domenowe w stanie rozmagnesowanym ujawniajg obecnos¢
drobnej, nieregularnej struktury z domenami o réznych kierunkach $cian, co §wiadczy
o znacznym stopniu lokalnej niejednorodnosci kierunku namagnesowania (rys. 59 gérny
wiersz). Uktad domen jest przypadkowy, bez wyraznych oznak kierunkowego
uporzadkowania, co wskazuje na brak trwatej anizotropii jednoosiowej indukowanej

w kierunku réwnoleglym do osi tasmy.
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Rysunek 59 Obrazy powierzchni probki z udziatem 10% Co wygrzewanej w temperaturze
525°Cw polu 94,5 kA/m zarejestrowane z wykorzystaniem mikroskopu Kerra [95].

Dodatkowo dla tej samej probki zarejestrowano przebiegi petli histerezy magnetycznej
w czterech konfiguracjach: Sra/Htra, Sra/Hra, Stra/HTrRA Oraz Stra/Hra. Analiza
uzyskanych petli wykazata, ze odpowiedzi w konfiguracjach rownoleglych (Sra/Hra
i Stra/HTrRA) cechujg si¢ wigkszg amplituda sygnatu i szerszym zakresem jasnos$ci, co
potwierdza dominujacy udziat skladowej magnetyzacji rownoleglej do przytozonego
pola. Z kolei konfiguracje prostopadte (Sra/Htra 1 Stra/Hra) wykazaly znacznie
mniejsza amplitude zmian sygnalu, co interpretowane jest jako ograniczony udzial
sktadowej poprzecznej magnetyzacji w tych warunkach. W celu pehiejszej
charakterystyki procesu przemagnesowania, zarejestrowano takze seri¢ obrazow
struktury domenowej w trzech wybranych warto$ciach pola magnetycznego. Obserwacje
te pozwolity uchwyci¢ dynamike reorganizacji domen w trakcie przemagnesowania oraz
zidentyfikowa¢ kierunki ruchu $cian domenowych. Zmiany uktadu domen przy wzroscie
pola magnetycznego sa stopniowe i jednoznacznie ukierunkowane, a $ciany domenowe
wykazuja tendencje do ustawianie si¢ prostopadle do kierunku przylozonego pola
magnetycznego, co wskazuje na wystgpowanie tatwej ptaszczyzny magnetyzacji. Catos¢
obserwacji potwierdza, ze probka o 10% udziale kobaltu, poddana wygrzewaniu w polu

o natezeniu 94,5 kA/m, wykazuje charakterystyczne cechy materialu magnetycznie
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migkkiego o indukowanej jednoosiowe] anizotropii w plaszczyznie tasmy zgodnie
z kierunkiem poprzecznego zewngtrznego pola magnetycznego obecnego w trakcie
obrobki cieplnej. Widoczna reorganizacja domen i ich zachowanie w polu sg zgodne

z mechanizmem przemagnesowania domenowego.

Przeprowadzone badania jednoznacznie wskazuja na obecno$¢ tatwej
plaszczyzny magnetyzacji, co sugeruje dominacj¢ indukowanej anizotropii
magnetycznej. Brak obserwacji jednoznacznych efektow wynikajacych z obecnos$ci
anizotropii jednoosiowej (réwnolegltej do ptaszczyzny probki) prowadzi do wniosku,
ze zastosowane warunki wygrzewania byly wystarczajace do skutecznego indukowania
poprzecznego uporzadkowania kierunkowego zgodnego z kierunkiem zewnetrznego pola
magnetycznego obecnego w trakcie obrobki cieplnej. W trakcie przemagnesowania
probek w zewngtrznym polu magnetycznym przykladanym w plaszczyznie tasmy,
zarejestrowano pojawienie si¢ nieregularnych struktur domenowych o stosunkowo
duzych wielko$ciach domen oraz $§cianach ustawiajacych si¢ prostopadle do kierunku
pola. Zjawisko to bylo szczeg6élnie dobrze widoczne w dolnych kolumnach rysunku 59,
gdzie przedstawiono obrazy domen zarejestrowane w trzech wybranych warto$ciach
pola. Z kolei w goérnym rzedzie wspomnianego rysunku 59 ukazano -efekty
rozmagnesowania probki polem przemiennym o malejacej amplitudzie. W prawie
wszystkich przypadkach zaobserwowano formowanie si¢ drobnej struktury domenowe;j
o roznorodnej orientacji $cian. Jest to zgodne z oczekiwanym stanem bliskim remanencji,
w ktorym material dazy do minimalizacji energii magnetostatycznej poprzez tworzenie
matych, wzajemnie rownowazacych si¢ domen. Ostatecznie, na podstawie
rejestrowanych petli histerezy, wykonano obliczenia wartosci pola koercji. Dane te
pozyskano w czterech konfiguracjach: Sra/Htra, Sra/Hra, StrRa/HTrA Oraz StrA/HRA.
Wyniki zestawiono w formie wykreséw przedstawionych na rysunku 60, gdzie uzyskane
wartos$ci pola koercji naniesiono jako funkcje udziatu kobaltu dla réznych natezen pola
magnetycznego w trakcie wygrzewania. Analiza tych danych pozwolila zauwazy¢
wyrazne trendy: zwigkszenie udziatu kobaltu prowadzi do ogdlnego zwigkszenia pola
koercji, co przypisuje si¢ zwiekszeniu udziatu anizotropii krystalicznej 1 silniejszych
oddziatywan wymiennych. Natomiast wplyw zewngtrznego pola magnetycznego
w trakcie procesu wygrzewania okazat si¢ bardziej subtelny, wskazujac na mozliwo$¢
delikatnego modyfikowania wtasciwos$ci magnetycznych w zalezno$ci od warunkéw

obrobki cieplne;.
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Rysunek 60 Zestawienie wyznaczonych na podstawie analizy obrazow mikroskopowych
wartosci pola koercji dla stopow Fegs sxCoxNbsBssP> (x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%) roznego
udziatu kobaltu oraz roznej wartosci natezenia pola magnetycznego w trakcie obrobki
termomagnetycznej [95].

Dalsze badania zostaly przeprowadzone dla stopu Feess sC020NbsBgsP> wygrzewanego

w temperaturze 525°C/20 min w obecnosci pola poprzecznego o wartosci 94,5 kA/m oraz
125 kA/m.

Obrazy optyczne
pawierzchni
[450x340)pum?

Rysunek 61 Obrazy optyczne zarejestrowane dla probki Fess5C0o20NbsBs sP>
(wygrzewanej w polu 94,5 kA/m) w obszarach X1, X2, X3, X4 i X5 oraz petle histerezy
wyznaczone na podstawie sygnatow Sra i Stra dla roznych orientacji pol Hrq i Hrra dla
tych polozen (wiersze). Os pozioma na wykresach histerez przedstawia zewnetrzne pole
magnetyczne w m1, a os pionowa wyskalowana jest w poziomach jasnosci obrazu [95].
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Magnetyczna struktura domenowa (rys. 61) w obszarach X1, X3, X4, X5 jest stosunkowo
duza i wykazuje preferencje ustawienia $cian domenowych w kierunku poprzecznym
w stosunku do osi tasmy (niezaleznie od kierunku pola magnetycznego). Natomiast
w obszarze X2 struktura jest inna: jest to mieszanina duzych domen bez preferencji
kierunku ustawienia $cian domenowych oraz bardzo drobnych domen o r6znej orientacji.
Probka jest niejednorodna pod wzgledem wiasciwosci magnetycznych. Ze wzgledu na
duza niejednorodno$¢ magnetycznych wtasciwosci badanych probek, w kolejnym kroku
skupiono si¢ na probie jednoznacznego okreslenia orientacji magnetyzacji w domenach
magnetycznych z wykorzystaniem magnetooptycznej wektorowej analizy magnetyzacji
w oparciu o analiz¢ wybranego zarejestrowanego obszaru, ktory charakteryzuje si¢ duza
jednorodnoscia.

Nastgpnie  prowadzono  szczegblowe  obserwacje dla  wybranego  stopu

Fess,5C020NbsBsg sP> w postaci rdzenia wygrzewanego polu magnetycznym o wartosci
125 kA/m.

(7 RA (ribbon axis) E obraz optyczny
| —

(1) obszar przy )
krawedzi tasmy P [TRA

HTRA
Hs:(u ” n ” ‘s A time

A=

~
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Rysunek 62 Schemat polozenia badanego obszaru w poblizu krawedzi probki
Fess5C020NbsBs sP> (obrabianej w polu 125 kA/m), obraz optyczny, schemat zaleznosci
pola magnetycznego od czasu podczas rozmagnesowania probki i obrazy struktury
domenowej zarejestrowane z wykorzystaniem sygnatow Stra i Sra po rozmagnesowaniu
prébki polem przemiennym o réznych orientacjach: Hrra i Hra. Z6tty kwadrat na obrazie
optycznym to obszar, ktory zostal wybrany do dalszej precyzyjnej analizy
magnetooptycznej, przedstawionej na rys. 63 [95].

Z analizy rysunku 62 wynika, ze:

e rozmagnesowanie probki w polu Hrtra powoduje powstanie duzych

nieregularnych domen magnetycznych (dwa obrazy domen po lewej stronie),
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e magnetyzacja po rozmagnesowaniu probki w polu Hrra jest zorientowana
w kierunku poprzecznym (Tra), gdyz kontrast obrazu uzyskanego na bazie
sygnatu Stra jest wickszy niz kontrast obrazu zbudowanego przez sygnat Sra
(dwa obrazy po lewej stronie),

e rozmagnesowanie probki w polu Hra powoduje powstanie regularnych domen
paskowych o okresie okoto 50 um (dwa obrazy domen po prawej stronie),

e magnetyzacja po rozmagnesowaniu probki w polu Hra jest zorientowana roéwniez
w kierunku poprzecznym (Tra), gdyz kontrast obrazu uzyskanego na bazie
sygnatu Stra jest wigkszy niz kontrast obrazu powstatego przez sygnat Sga (dwa

obrazy domen po prawej stronie).
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Rysunek 63 Petle histerezy dla probki Fess5Co20NbsBs sP2 (obrabianej w polu 125 kA/m)
zmierzone w polu Hrra i Hra z wykorzystaniem sygnatow Stra lub Spa w obszarze
oznaczonym na rysunku 62 na obrazie optycznym Zoltq ramkq oraz wybrane obrazy
struktury — domenowej  zarejestrowane  podczas  procesu  przemagnesowanid,
odpowiadajgce czerwonym punktom na petli histerezy (w kolumnach ponizej).
Os pionowa wykresu jest wyskalowana w poziomach szarosci (na kazdym wykresie liczba
poziomow szarosci jest taka sama) [95].

5.2.4. WELASCIWOSCI MAGNETYCZNE TASM [ RDZENI FEg:C0xBi3 PO

ULTRASZYBKIEJ OBROBCE CIEPLNEJ

W kolejnym etapie przeprowadzono seri¢ obrobek tasm Feg;Co20Bi13 w stanie
wyjsciowym. Wstepne prace przeprowadzono w ramach wspoétpracy z Politechniky

Warszawska — Wydzialem Inzynierii Materialowej we wspolpracy z dr inz. Maciejem
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Kowalczykiem. Obrobki polegaty na wygrzaniu umieszczanych pomiedzy dwoma
rozgrzanymi blokami stalowymi 10 cm fragmentéw tasmy. Warunki prowadzenia
obrobki zostaty przedstawione w tabeli 13. Dodatkowo w tabeli przedstawiono warto$ci
pola koercji oraz indukcji maksymalnej uzyskane dla probek. Zebrane wyniki pomiarow
petli histerezy dla probek uzyskanych po obrobce cieplnej w roznej temperaturze 1 czasie

przedstawiono na rysunku 64.

Tabela 13 Parametry obrobki cieplnej URA oraz parametry magnetyczne: H. oraz B dla

stopu Fes7C020B13.

Temperatura obrobki [°C]  Czas obrobki [s]  H. [A/m] B [T]
0 30 1,23

1 81 1,10

2 73 1,08

3 61 1,17

400 5 80 1,15
10 31 1,56

20 63 1,62

30 62 1,57

60 65 1,65

57 1,21

56 1,40

45 1,46

140 34 1,73
10 28 1,78

20 34 1,77

30 38 1,79

60 45 1,79

5 30 1,66

10 48 1,75

460 20 47 1,67
30 52 1,79

60 35 1,81

26 1,69

20 1,76

485 3 22 1,62
30 1,62

10 34 1,46
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20 77 1,34
30 36 1,60
60 50 1,43
5 90 1,54
10 52 1,52
515 20 70 1,48
30 120 1,47
60 145 1,52
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Rysunek 64 Petle histerezy uzyskane dla stopu Fes7Co20B13 w postaci tasm wygrzewanych
w temperaturach (a) 400°C, (b) 440°C, (c) 450°C, (d) 460°C, (e) 485°C, (f) 515 °C,

w czasie od 1s do 180s.

Na kazdym z przedstawionych wykresow na rysunku 64 przedstawiono petle histerezy
prébek tasm poddanych wygrzewaniu oraz jako wartos$¢ referencyjna, kolorem czarnym,
petle histerezy tasmy po odlewie. Probki wygrzewane w temperaturze 400°C w czasie od
1 do 5 sekund charakteryzuja si¢ zwigkszeniem pola koercji przy jednoczesnym
utrzymaniu indukcji maksymalnej na poziomie indukcji materialu w stanie amorficznym.
Zwigkszenie pola koercji w poczatkowym etapie obrobki cieplnej jest
charakterystycznym zjawiskiem dla materiatéw nanokrystalicznych. Probka obrabiana
w czasie 10 s osigga warto$¢ pola koercji na poziomie materialu amorficznego oraz osigga
wieksza indukcje maksymalng w stosunku do tasm wygrzewanych w krotszym czasie.
Z kolei probki wygrzewane w czasie dtuzszym wykazuja charakterystyczne zwigkszenie
pola koercji spowodowane rozrostem ziaren. Obserwowane zwigkszenie indukcji
maksymalnej dla probek wygrzewanych w czasie dluzszym niz 10 s jest roOwniez
zwigzane ze zwigkszeniem wielkosSci ziaren. Brak uzyskania wyzszych warto$ci indukcji
maksymalnej byt podyktowany zbyt niskg temperaturg wygrzewania. Wyniki uzyskane
dla prébek wygrzewanych w temperaturze 440°C w czasie ponizej 5 s wskazuja na
stopniowe zwigkszenie warto$ci indukcji maksymalnej] wraz ze stopniowym
zmniejszeniem si¢ wartosci pola koercji. Znaczaca roznice obserwuje si¢ dla probki
wygrzewane] w czasie 5 s, gdzie nastgpuje skokowe zwigkszenie wartosci indukcji
maksymalnej powyzej wartosci 1,7 T. Dla tej temperatury obrobki zaobserwowano
stopniowe zwiekszenie pola koercji oraz zwigkszenie wartosci indukcji maksymalnej do
poziomu 1,79 T wraz z wydluzeniem czasu obrobki. Minimalng warto$¢ pola koercji
uzyskano w tym przypadku dla probki wygrzewane; w czasie 10 s. Probka ta

charakteryzowata si¢ indukcjg maksymalng na poziomie 1,73 T. Probki wygrzewane
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w temperaturze 450 °C dla kazdego z czaséw pozwolity na uzyskanie w poréwnaniu do
innych obrébek niskich wartosci indukcji nie przekraczajacych 1 T. Probki wygrzewane
w temperaturze 460 °C uzyskiwaly najwyzsze warto$ci indukcji nasycenia — powyzej
poziomu 1,80 T. Dla tych probek najnizsza warto$¢ pola koercji odnotowano dla probki
wygrzewane] w czasie 5 s 1 indukcji maksymalnej 1,66 T oraz 60 s przy utrzymaniu
poziomu indukcji maksymalnej 1,81 T. Zaobserwowane dalsze zwigkszenie wartosci
indukcji maksymalnej wraz z wydluzeniem czasu wygrzewania, wigze si¢ rOwniez ze
zwickszeniem pola koercji probki. Probki wygrzewane w temperaturze 485 °C

w czasie 1-3 s charakteryzujg si¢ bardzo zblizong wartos$cig pola koercji oraz dodatkowo:
e probka obrabiana w czasie 1 s osigga indukcja maksymalng réwng 1,69 T,
e probka obrabiana w czasie 2 s osigga indukcjg maksymalng réwng 1,76 T
e probka obrabiana w czasie 3 s osigga indukcja maksymalnag réwng 1,62 T.

Temperatura obrébki wydaje si¢ dobrana optymalnie, ze wzgledu na to, ze obrobki
w czasie od 1 do 3 s posiadajg nizszg warto$¢ pola koercji w stosunku do probki w stanie
amorficznym. Dalsze wydhluzenie czasu wygrzewania prowadzi do nadmiernego rozrostu
ziaren 1 gwaltownej krystalizacji, powodujac znaczne zwigkszenie pola koercji oraz
zmniejszenie wartosci indukcji maksymalnej. Dla probek wygrzewanych w temperaturze
515 °C zaobserwowano, ze stopniowe wydluzenie czasu obrobki prowadzi do
zwigkszenia warto$ci pola koercji oraz zmniejszenia wartosci indukcji maksymalnej. Na
podstawie uzyskanych wynikéw wytypowano parametry ciagtej ultraszybkiej obrobki
cieplnej do przeprowadzenia obrobek w roznych temperaturach. Na rysunku 65
przestawiono petle histerezy uzyskane dla wstgpnej serii obrobek cieplnych
w temperaturach od 350 °C do 510 °C w czasie 2,5 s. Pomiar rdzeni odbywal si¢
z wykorzystaniem ramki testowej (rys. 66). Zadna z probek poddanych obrébce cieplne;
nie wykazata indukcji nasycenia na poziomie co najmniej 1,8 T, a najnizsza wartos¢ pola

koercji wyniosta 53 A/m dla probki wygrzewanej w temperaturze 350 °C.
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Rysunek 65 Petle histerezy uzyskane dla probek stopu Fes;Co20B13 obrabianych metodg
cURA w temperaturach od 350 do 510 °C w czasie 2,5 s dla stopu Fes7Co20B13.

Rysunek 66 Zdjecie ramki testowej, przygotowanego w oparciu o ramke rdzenia oraz
rdzenia z uzwojeniem dla tasmy Fes7Co20B13 obrabianej metodg cURA.

W kolejnym kroku zdecydowano o znacznym skréceniu czasu kontaktu tasmy
z nagrzanym bebnem. W serii wykonano obrobki cieplne w zakresie temperatur od
460 do 520 °C, a czas kontaktu tasmy z miedzianym bgbnem wynosit 0,15 s (wyliczono
na podstawie predkosci obrotowej silnika krokowego przewijajacego tasme¢ przez
nagrzany beben miedziany). Uzyskane w wyniku obrobki tasmy uformowano w rdzen
ramkowy. Na rysunku 67 przedstawiono wyniki uzyskane dla otrzymanych rdzeni.
Wszystkie rdzenie charakteryzowaty si¢ wysoka warto$cig indukcji nasycenia 1,8 T.
Jedynie probka z tasmy wygrzewanej] w temperaturze 500 °C charakteryzuje si¢
nieznacznie nizszg wartoscig indukcji nasycenia na poziomie 1,78 T. Z pozostatych
badanych materiatéw najwyzsze wartosci uzyskano dla probki obrabianej w temperaturze

520 °C Bs wynoszace 1,91 T przy poziomie pola koercji H. réwnym 93,1 A/m.
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Probki uzyskane z tasm obrabianych w nizszych temperaturach uzyskiwaty
warto$¢ indukeji nasycenia od 1,81 T (460 °C) do 1,89 T (dla 480 °C), jednoczesnie
utrzymujac poziom pola koercji H. od 44 A/m do 46 A/m. Z uwagi na minimalne straty
mocy probka z tasmy wygrzewanej w temperaturze 480 °C posiada najbardziej korzystne

wlasciwosci magnetyczne.
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Rysunek 67 Petle histerezy uzyskane dla probek obrabianych metodg cURA
w temperaturach od 460 °C do 520 °C w czasie 0,15 s dla stopu Fes7C020B3.

Dla wytypowanego rdzenia wygrzewanego w temperaturze 480°C wykonano pomiary
charakterystyk strat mocy w rdzeniu w funkcji czgstotliwosci. Na rysunku 68
przedstawione zostaly charakterystyki strat mocy Ps dla réznych wartosci indukeji pola
magnetycznego w rdzeniu. Charakterystyki strat w funkcji czestotliwosci dajg typowe

w skali dwulogarytmicznej réwnolegte wykresy liniowe.
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Rysunek 68 Charakterystyki strat mocy w rdzeniu w szerokim zakresie czestotliwosci dla
roznych wartosci indukcji pola magnetycznego dla probek obrabianych w temperaturze
485 °C czasie 0,15 s dla stopu Fes7C020B 5.

Na podstawie uzyskanej charakterystyki mozliwe bylo wykonanie zestawienia
1 pordwnania strat mocy we wszystkich badanych stopach. Rysunek 69 przestawia
charakterystyki poréwnawcze stopow w zakresie czestotliwosci od 50 Hz do 1000 Hz dla
indukcji na poziomie 1 T. Uzyskany dla stopu Fes7C020B13 poziom strat mocy w rdzeniu

jest zblizony do wartos$ci uzyskiwanych dla stopu Fees,5C020NbsBsg sPa.
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Rysunek 69 Zestawienie charakterystyk strat mocy w rdzeniu dla indukcji Bs = 1 T
w zakresie czestotliwosci od 50 Hz do 1 kHz dla stopu Fes7Co20B13 oraz serii stopow
Fesy5.xCoxNbsBssP> (dlax = 0, 5, 10, 15, 20 at.%).

Na rysunku 70 przedstawione zostaly wyniki poréwnawcze uzyskane dla prowadzonych
obrobek cieplnych metodg blokowg oraz metoda ciggla. Na wykresie oznaczono wartosci

indukcji nasycenia (czarne m) uzyskiwanej dla taSm poddanych ciagtej ultraszybkiej
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obrobcee cieplnej. Uzyskane wartosci indukcji nasycenia w zakresie od 1,8 T do 1,9 T
oraz pole koercji w zakresie od 40 A/m do 50 A/m (niebieskie m na rysunku 70) sa
zblizone do wynikow uzyskiwanych metoda blokowa (odpowiednio © dla B oraz o dla

H.) co potwierdza mozliwo$¢ prowadzenia cigglej obrobki cieplnej.
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Rysunek 70 Zestawienie wartosci pola koercji oraz indukcji maksymalnej dla stopu
Fes7Co20B13 w postaci tasm obrabianych metodg blokowg oraz cigglq ultraszybkg
obrobkq cieplng.

5.2.5. ANALIZA DYNAMICZNE] PRZENIKALNOSCI MAGNETYCZNE] METODA

SPEKTROSKOPII IMPEDANCYJINEJ

Badania zespolonej przenikalnosci magnetycznej (u = p'—ju'") stanowia kluczowy
element oceny przydatnos$ci rdzeni nanokrystalicznych na bazie Fe-Co-B do zastosowan
w wysokoczestotliwosciowym przetwarzaniu duzych mocy. Pomiary te pozwalaja na
jednoczesng analiz¢ sktadowej rzeczywistej (1’ — informujacej o zdolnosci materiatu do
gromadzenia energii pola magnetycznego) oraz sktadowej urojonej (1" — opisujacej straty
energii). Dzigki temu mozliwe jest wyznaczenie czestotliwosci rezonansowej, ktora

okresla zakres aplikacji.
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Uzyskane materiaty poddano badaniom 2z wykorzystaniem analizatora
impedancji. Na podstawie pomiaréw charakterystyk rezystancji i indukcyjnosci R-L
wyznaczono charakterystyki sktadowych rzeczywistej 1 urojonej przenikalno$ci
magnetycznej, ktora opisuje, jak tatwo materiat reaguje na zewnetrzne pole magnetyczne.
Sktadowa rzeczywista odpowiada bezposrednio na mozliwo$¢ reakcji materialu na
zewngtrzne pole magnetyczne — wyzsze warto$ci odpowiadaja za obserwowane na
przebiegach petli histerezy szybkie narastanie krzywej B-H. Niskie wartosci sktadowe;j
rzeczywiste] sa obserwowane dla petli histerezy, dla ktérej wartosci indukeji
magnetycznej B zwickszajg si¢ wolniej wraz ze zwigkszeniem pola magnetycznego.
' reprezentuje elastyczno$¢ uporzadkowania momentow magnetycznych w odpowiedzi
na zewnetrzne pole. Z kolei warto$¢ sktadowej urojonej przenikalno$ci magnetycznej
reprezentuje straty w materiale oraz informuje, jaka wielkos¢ energii pola magnetycznego
zostaje rozproszona w postaci ciepla w trakcie przemagnesowania. u" odzwierciedla
efekty histerezy, pradow wirowych, strat dielektrycznych, relaksacji domen oraz czg¢sto
wykazuje swoistego rodzaju ,maksimum” charakterystyki. Odczytana wartos¢
czestotliwosci w tym punkcie jest oznaczana jako czgstotliwos$¢ graniczna (fgr) aplikacji
danego materialu. Dla probek Fesss-xCoxNbsBgsP2> dla (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%)
obrabianych w temperaturze 525 °C polu magnetycznym (125 kA/m), uzyskane
charakterystyki sktadowych przenikalnosci magnetycznej przedstawiono na rysunku 71.
W zakres czestotliwosci ponizej 10° Hz dla kazdej probki u’ jest stale i zblizone do
maksymalnej. Najwyzsze wartosci ¢’ osiaga probka bez dodatku Co (Fess,sNbsBs sP2) na

poziomie 4600. Zwigkszenie udziatu Co powoduje stopniowe zmniejszenie wartosci u”:

e dla5 at.% Co, zmniejszenie warto$ci ' do poziomu 4300,
e dla 10 at.% Co, zmniejszenie wartosci ¢’ do poziomu 3100,
e dla 15 at.% Co, zmniejszenie wartosci ¢’ do poziomu 1600,

e dla 20 at.% Co, zmniejszenie wartosci ¢’ do poziomu 1200.

W zakresie czestotliwosci od 10° — 10° Hz nastepuje poczatek zmniejszenia warto$ci u',
rozny dla kazdej probki. W probkach z wigkszym udziatem Co warto$¢ u' zmniejsza si¢
przy nizszych czestotliwosciach (okoto 100 kHz) a w probkach z wyzszym udzialem
kobaltu (15, 20 at. %) zmniejszenie wartosci u' przesuwa si¢ w kierunku czestotliwosci

10° Hz. Dla zakresu czestotliwosci powyzej 10° Hz obserwuje sie zblizenie warto$ci
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' dla wszystkich probek. Charakterystyka u" zawiera pojedyncze wyrazne maksima dla

kazdej probki. Warto$ci maksymalne x" oraz ich potozenie wynosza odpowiednio:

for = 3-10° Hz, warto$é " = 11 000 dla probki bez Co,

for = 3,5-10° Hz, warto$¢ 4" = 10 000 dla probki z 5 at.% udziatem Co,
for=1,7-10° Hz, wartoéé 1" = 3 800 dla probki z 10 at. % udziatem Co,
for = 1,8-10° Hz, wartoéé 1" = 2 700 dla probki z 15 at. % udziatem Co,
e fu=06-10° Hz, warto$¢ u"" = 8 000 dla probki z 20 at. % udziatem Co.

Przebiegi sa typowe dla materiatéw magnetycznych o wyraznej relaksacji lub rezonansie

ferromagnetycznym (FMR).

5[}[}[} T rrrrerf

3000

Lt
L

10000 100000 1000000 1E7 1E8
f(Hz)

Rysunek 71 Charakterystyki skiadowych rzeczywistej i wurojonej przenikalnosci
magnetycznej dla stopow Fesq s.xCoxNbsBssP> (x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%) wygrzewanych
w temperaturze 525 °C w polu magnetycznym o natezeniu 125 kA/m.

Czestotliwose, dla ktorej obserwuje si¢ maksimum charakterystyki u" przesuwa sie¢
w kierunku wyzszych wartos$ci z rosngcym udzialem Co, osiggajac pewnego rodzaju
maksimum czestotliwosci dla udzialu 10-15% Co. Dalsze zwigkszenie udziatu kobaltu
powoduje obnizenie wartosci czestotliwos$ci granicznej. Warto$ci u4"' zmniejszajg si¢ ze
zwigkszeniem udzialu Co, co $wiadczy o obnizaniu strat w materiale do poziomu 15%

Co. Nastegpnie warto$¢ u'' wzrasta, co $wiadczy o pewnego rodzaju ,,minimum” strat oraz
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maksimum czestotliwosci granicznej przy udziale kobaltu na poziomie 15%. W tym
przypadku szeroko$¢ piku oraz jego lokalizacja moga $wiadczy¢é o wystepowaniu
umiarkowanego thumienia (parametr a w rownaniu Landau-Lifshitz-Gilbert — LLG) oraz

dobrej jednorodno$ci materiatu [161].

Analogiczng analiz¢ przeprowadzono dla stopu Fes7C020B13 uzyskanego w trakcie ciaglej
obrobki cieplnej w temperaturze 485 °C (rys. 72). W poczatkowym zakresie
czestotliwosci obserwowana jest wysoka wartos¢ poczatkowa u' na poziomie 4700, ktora
jest porownywalna z warto$cig uzyskang dla stopu FesssNbsBgsP.. Wraz ze
zwigkszeniem czgstotliwos$ci obserwowane jest stopniowe zmniejszenie u' w catym
zakresie czestotliwo$ci. Warto$é u' przy czestotliwosci 10 Hz wynosi nadal 2800, co
oznacza dobre wlasciwosci wysokoczestotliwosciowe. Zmniejszenie wartosci u' jest
mniej gwaltowne niz w probkach z Nb i P — nie obserwuje si¢ wyraznego punktu
zatamania krzywej. u' osigga wyzsze warto$ci maksymalne niz w przypadku grupy
Fega sxCoxNbsBgsP2 (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%). Wartosci uzyskane dla " osiagaja
poziom nieznacznie powyzej 15000 (gdzie maksymalna warto$¢ x” = 10 000 dla
Fesa sNbsBsg sP2). 1" zmniejsza sie, osiagajac warto$é okoto 3 000 przy czestotliwosei 10°
Hz i powyzej 1 000 dla czestotliwosci od 10° Hz do 1,1-10° Hz
Nie zaobserwowano wyraznego ,,maksimum” rezonansowego — zachowanie u” jest
typowe dla materialow o dominujacym mechanizmie strat relaksacyjnych. Zgodnie
z artykutem [161] szerokie 1 znieksztatcone piki 4" oznaczaja wystepowanie istotnych
efektow tlumienia, co utrudnia jednoznaczng interpretacje wedlug klasycznego prawa

Snoeka [162, 163].
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Rysunek 72 Charakterystyki sktadowych rzeczywistej i wurojonej przenikalnosci
magnetycznej dla rdzenia przygotowanego ze stopu Fes7Co20B13, uzyskanego w wyniku
przeprowadzenia ciggtej ultraszybkiej obrobki cieplnej w temperaturze 480°C.

Rdzenie wykonane z taSm Fegs 5.xCoxNbsBgsP2 (x =0, 5, 10, 15, 20 at.%) charakteryzuja
si¢ lepszym profilem dynamicznym i bardziej wyraznym maksimum strat magnetycznych
w odniesieniu do probki Fes7Co20B13, co czyni ten materiat bardziej przewidywalnym
1 korzystnym dla aplikacji mikrofalowych. Zastosowanie Nb i P stabilizuje strukture

1 poprawia wlasciwos$ci magnetyczne.

Stop Fes7Co20B13, mimo wysokiej przenikalnosci statycznej, wykazuje wigksze straty
w wyzszych czgstotliwosciach oraz mniej regularny profil x"(f), co moze $wiadczy¢

o wiekszej niejednorodnos$ci i mniejszej stabilnosci magnetycznej.

Z punktu widzenia zastosowania prawa Snoeka [163] i1 jego uogolnien, stop
Fega sxCoxNbsBgsP2 (x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%) jest materiatem bardziej "modelowym",
umozliwiajacym doktadniejsza ~ analizg 1 prognozowanie wlasciwosci

w oparciuo u"iu".

Korelacja charakterystyk ' 1 4" z mikrostrukturg wskazuje, ze dodatki Nb 1 P skutecznie
ograniczajag wzrost krystalitow 1 wplywaja na wysoka wartos¢ u' przy niskich
czestotliwosciach. Dodatek Co, cho¢ obniza wartos¢ u', przesuwa for w kierunku
wyzszych czestotliwosci, co jest korzystne dla zastosowan w nagrzewnicach
indukcyjnych i filtrach przetwornic pracujacych powyzej 100 kHz. Z punktu widzenia
strat energetycznych istotne jest to, ze u” nie wykazuje duzego piku bocznego ani
asymetrii, co $wiadczy o matlej liczbie defektow strukturalnych powodujacych
niejednorodne rozpraszanie energii.
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Otrzymane wyniki dobrze wpisuja si¢ w przewidywania modelu Snoeka [ 163]: materialy
o wysokim M;s (stop FesssCo20NbsBgsP2) wykazuja wyzsze for, natomiast dodatki
niemagnetyczne (Nb, P) stabilizujg struktur¢ i ograniczajg straty, utrzymujac niskg
warto$¢ parametru a. Poréwnanie z literaturg [50, 81] potwierdza, ze otrzymane wartosci
W 1 fgr sa porownywalne z najlepszymi materialami nanokrystalicznymi stosowanymi
w rdzeniach do przetwornic $rednich i wysokich czgstotliwosci. Na podstawie analizy
charakterystyk 4’ i 4" mozna wskaza¢ optymalny zakres sktadu chemicznego serii stopow
Fega 5xCoxNbsBsg sP> dla x réwnego 101 15 at. % Co jako kompromis pomi¢dzy wysoka
przenikalnos$cig statyczng a szerokim pasmem pracy. Wyniki te stanowity jeden
z argumentéw przy wyborze materialu do wdrozenia w firmie ENRX. Potwierdzaja
bowiem, ze material zachowuje wysoka sprawnos¢ w zakresie od kHz do kilku MHz, co

jest wazne w kontek$cie mozliwo$ci miniaturyzacji nagrzewnic.
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6. PODSUMOWANIE I WNIOSKI

Szczegdlowa analiza uzyskanych na kazdym etapie wynikow pozwolita na

podsumowanie zrealizowanych prac:

1.

Proces odlewania stopu bazowego Fes7C020B13 okazal si¢ trudniejszy i czegSciej
powodowat problemy z zatykaniem si¢ szczeliny w tyglu kwarcowym. Jako
optymalne warunki procesu wytwarzania taSm ze stopow Feg7Co020B13 oraz
Fesga s xCoxNbsBgsPodla x =0, 5, 10, 15, 20 at.% okreslono temperature odlewu
w przedziale od 1220 do 1240°C i ci$nienie wypychania od 24 do 27 kPa.
Parametry te zapewnialy ciggltos¢ wyplywu cieklego metalu, stalg szerokos¢
taSmy oraz brak istotnych defektow. Natomiast zbyt wysoka temperatura
prowadzita do przegrzania wsadu, skutkujacego kruchos$cig tasmy, a zbyt niskie
temperatury powodowaly niecatkowite przetopienie stopu, prowadzac do
nieregularnego wptywu metalu, taSm o zmiennej szeroko$ci lub przytykania
szczeliny tygla.

Badania struktury stopéw w stanie po oddaniu wykazaty wystepowanie struktury
amorficznej dla stopu Fee7Co020B13 oraz amorficzno-krystalicznej dla stopoéw
Fesa,5xCoxNbsBgsPo. Na dyfraktogramach rentgenowskich zaobserwowano
zwigkszenie intensywnosci reflekséw dyfrakcyjnych dla probek o zwigkszonym
udziale Co. Najbardziej widoczne zmiany w strukturze tasm po odlaniu obserwuje
si¢ dla probki o udziale Co > 15 at.%, a wystepowanie refleksu dla kata 260 = 65°
wskazuje na czg¢sciowg krystalizacje fazy a-Fe(Co).

Rentgenowska analiza fazowa dla r6znych stref taSmy (poczatek, §rodek, koniec)
wskazuje na lokalne rdéznice w stopniu krystalizacji, szczegodlnie wyrazne
w koncowej czgsci tasmy (rys. 31).

Analiza EDS potwierdzita, ze sklady wszystkich badanych probek sg zblizone
z projektowanymi w pracy skladami stechiometrycznymi. Odchylenia sa
niewielkie 1 mieszcza si¢ w granicach bledow metody EDS, co potwierdza
poprawno$¢ procesu wytwarzania tasSm. Mimo ograniczen detekcyjnych metody
EDS dla B 1 P, ich udziat (odpowiednio 7,8—10,6 at.% B oraz okoto 2 at.% P)
utrzymuje sie¢ na poziomie bardzo zblizonym do projektowanego. Swiadczy to
o niskim parowaniu tych pierwiastkdw podczas odlewu stopu wstgpnego oraz

taSmy. Udzial kobaltu zwigksza si¢ systematycznie zgodnie z planowanym
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sktadem — od 0 do 20 at.%. Obserwowany nadmiar Co (np. 23,1 at.%
w probece Feg7Co20B13) moze wynika¢ z lokalnych fluktuacji lub roznic
w objetosci analizowanej, ale nie wptywa istotnie na 0golng jakos¢ tasmy. Udziat
niobu w badanych stopach utrzymuje si¢ w przedziale od 4,58 do 5,08 at.%. Mapy
rozktadu pierwiastkow (Fe, Co, Nb, B, P) wskazuja na brak aglomeracji
1 segregacji pierwiastkdw, zardwno na przekrojach poprzecznych, jak
1 powierzchniach bocznych tasm. Rozktad niobu szczegdélnie wrazliwego na
segregacje pozostaje rOwnomierny, co eliminuje ryzyko tworzenia si¢ lokalnych
faz.

5. Na podstawie przeprowadzonej analizy in-situ TEM mozna stwierdzié, ze
zarowno dla stopow z uktadu Fe-Co-Nb-B-P jak i Fes7Co020B13 — proces
krystalizacji przebiega dwuetapowo. W pierwszym etapie obejmuje
zarodkowanie 1 wzrost krystalitow fazy a-Fe(Co) oraz stabilizacj¢ mikrostruktury

a w drugim powstawanie magnetycznie twardych borkow zelaza (Fe,Co)2B.

6. Dla stopow Fees s xCoxNbsBgsP> wykazano w trakcie badan in-situ TEM, ze
gléwng faza krystaliczng powstajaca podczas wygrzewania jest faza a-(Fe,Co),
ktorej wzrost zachodzi intensywnie do temperatury okoto 500 °C, a nastepnie
ulega stabilizacji. Obecno$¢ kobaltu miata ograniczony wplyw na koncowsa
wielkos$¢ krystalitow, a gtowna przemiana fazowa zachodzita w sposob zblizony
we wszystkich analizowanych probkach. Faza (Fe,Co).B, wystgpujaca glownie
przy nizszych udzialach Co, byla zwigzana z lokalnym przegrzaniem probki
w procesie odlewania.

7. W przypadku stopu Fes7Co20B13 analiza TEM wykazata, ze krystalizacja
przebiegala  stopniowo, z  widocznym  poczatkiem = przemian  juz
w temperaturze 420 °C. Analiza obrazow TEM oraz dyfrakcji elektronowych
SADP jednoznacznie wskazuje na formowanie si¢ nanokrystalicznej fazy
a-(Fe,Co), przy jednoczesnym zachowaniu osnowy amorficznej. Zwigkszenie
temperatury prowadzi do zwigkszenia stopnia krystaliczno$ci (zarowno ilo$ci
krystalitow jak 1 ich wielkosci) oraz rozwoju wyraznych granic ziaren.
Wystepowanie fazy typu Fe:B, potwierdzone zaréwno przez dyfrakcje, jak
1 pomiary mi¢dzyptaszczyznowe, §wiadczy o lokalnym formowaniu si¢ borkow
zelaza, co moze negatywnie wpltywac na wilasciwosci magnetyczne materiatu

(potwierdza to miedzy innymi zwigkszenie wartosci pola koercji).
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8.

10.

11.

Eksperymenty, przeprowadzone z r6znymi szybkos$ciami nagrzewania (20 °C/min
1200 °C/min) dla stopu Fes7C020B13, wykazaly wptyw szybkosci nagrzewania na
pojawiajace si¢ zarodki oraz dendrytyczny charakter krystalitow. Jednoczes$nie
wickszy udzial fazy amorficznej sugeruje, ze szybkie nagrzewanie moze
ogranicza¢ krystalizacje, dajac mozliwos¢ tworzenia stabilnych materiatow
nanokrystalicznych w osnowie amorficzne;.

Glowng faza krystaliczng zidentyfikowang po wygrzaniu (525 °C, 20 min) jest
faza a-Fe(Co), co dodatkowo potwierdza warto$¢ pola nadsubtelnego (By> 30 T)
oraz obecno$¢ charakterystycznego sekstetu w widmach mdossbauerowskich.
Zwigkszenie udzialu kobaltu skutkuje zwigkszeniem $redniego pola
nadsubtelnego Bjrdla fazy krystalicznej, poszerzeniem rozktadu Bjr (wskazuje na
udzial kobaltu w sieci krystalicznej oraz zwigkszong réznorodno$¢ lokalnych
konfiguracji atomowych).

Obecnos$¢ struktury amorficznej potwierdzajg sktadowe w zakresie Byy=4-22 T.
Zwigkszenie udziatu Co w stopie Fegs s xCoxNbsBg sP>dlax =0, 5, 10, 15, 20 at.%
powoduje niewielkie przesuniecie tych pol w kierunku wyzszych wartosci, co
swiadczy o modyfikacji lokalnego otoczenia atoméw Fe w fazie amorficzne;j.
Prowadzenie obrobki cieplnej w zewnetrznym polu magnetycznym (125 kA/m)
prowadzi do zwigkszenia orientacji uporzadkowanej momentoéw magnetycznych
(mniejszy kat migdzy kierunkiem magnetyzacji a kierunkiem y promieniowania),
czg$ciowego uporzadkowania zardéwno fazy krystalicznej jak i amorficznej oraz
ma korzystny wpltyw na wtasciwosci magnetyczne (np. wptyw na H. czy By).
Zwigkszanie szybkosci nagrzewania analizowane w trakcie pomiaréw
kalorymetrycznych powoduje systematyczne przesunigcie poczatku krystalizacji
do wyzszych temperatur zgodnie z obserwacjami w trakcie badan in-situ TEM.
Dla stopu Fes7C020B13 zaobserwowano dwa efekty cieplne na krzywych DSC,
odpowiadajace formowaniu si¢ faz a-Fe(Co) oraz borkéw zelaza typu Fe;B.
Z punktu widzenia wlasciwosci magnetycznych, pozadane jest prowadzenie
obrobki cieplnej ponizej temperatury drugiego etapu krystalizacji, aby unikna¢
powstawania faz magnetycznie twardych. W pozostatych stopach pojawia si¢
wyrazny efekt cieplny zwigzany z krystalizacja a-Fe lub a-Fe(Co), wykazujacy
przesunigcie do wyzszych temperatur wraz ze zwigkszeniem szybkosci

nagrzewania.
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12.

13.

14.

15.

16.

Na podstawie analizy Kissingera wyznaczono energi¢ aktywacji E,, ktora rozni
si¢ istotnie miedzy badanymi stopami. Najnizszg E, (201,6 kJ/mol) uzyskano dla
stopu Fes7C020B13 — brak Nb 1 P powoduje nizsza stabilnos¢ termiczng i sktonnos¢
do niekontrolowanej krystalizacji.

Najwyzsza energie aktywacji (278 kJ/mol) odnotowano dla stopu
Fesa,5C020NbsBs sP2, co wskazuje na korzystny wptyw Nb i P jako stabilizatoréw
struktury amorficznej i inhibitoréw wzrostu ziaren. Dodatki Nb i P zwigkszaja
,stabilno$¢ fazy amorficznej”, umozliwiajgc prowadzenie obrobki cieplnej
w skali przemystowej. Energia aktywacji poczawszy od 20 at.% udzialu kobaltu
zmniegjsza si¢, osiggajac minimum dla stopu Fegs sNbsBsg sP2 (245,3 kJ/mol), przy
czym warto$¢ energii aktywacji dla Fe795CosNbsBgsP>  (257,5 kJ/mol)
nieznacznie wzrasta w stosunku do Fe745Co10NbsBs sP2 (246,4 kJ/mol). Wskazuje
to na nieliniowy wptyw Co na mechanizmy krystalizacji.

Na podstawie modelu Avramiego dla stopu Fes7Co20B13 wyznaczono
wspotczynnik n wynoszacy od 1,13 do 1,74, ktory wskazuje na jednowymiarowy
wzrost krystalitow (np. na niedoskonato$ciach, klastrach, granicach lokalnych).
Parametr k zwigksza si¢ wyktadniczo ze zwigkszeniem temperatury wygrzewania,
co potwierdza silny wplyw temperatury na szybko$¢ przemiany (wzrost
aktywnych miejsc zarodkowania, zwigkszenie szybkosci przyrostu istniejacych
krystalitow).

Badania wykonane z wykorzystaniem mikroskopii Kerra wykazaly, ze wraz ze
zwigkszeniem udziatu kobaltu w stopach Fess 5.xCoxNbsBgsP2 (x =0, 5, 10, 15,
20 at.%) obserwuje si¢ zwigkszenie wartosci pola koercji, co S$wiadczy
0 narastajacej anizotropii magnetycznej oraz nasileniu oddziatywan wymiennych.
Sktad chemiczny istotnie wpltywa na mikrostruktur¢ domenowa — probki
o wyzszym udziale Co charakteryzujg si¢ bardziej wyrazistym uktadem domen
1 silniejszym kontrastem magnetooptycznym.

Obrobka cieplna przy =zastosowaniu poprzecznego pola magnetycznego
skutecznie indukuje jednoosiowa anizotropi¢ magnetyczng w plaszczyznie
powierzchni ta§my, prostopadle do jej osi. Zastosowane pole magnetyczne
w czasie wygrzewania wptywa na uporzadkowanie kierunku magnetyzacji, efekty
obserwuje si¢ dla pola o natezeniu od 94,5 do 140,3 kA/m. Zidentyfikowano

wystgpowanie tatwej plaszczyzny magnetyzacji w badanych materiatach,
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17.

18.

19.

20.

21.

z preferencjg ustawiania $cian domenowych z kierunkiem pola stosowanego
w trakcie obrobki cieplne;.
W stanie rozmagnesowanym wystepuje drobna, przypadkowa struktura
domenowa, typowa dla materialéw amorficznych bez anizotropii kierunkowe;.
Podczas przemagnesowania obserwuje si¢ stopniowg reorganizacj¢ domen,
z ruchem $cian w kierunku prostopadtym do pola — zgodnie z mechanizmem
przemagnesowania domenowego.
Wstepne testy wykazaty, ze obrobka cieplna w zakresie warto$ci temperatur
od 425 do 575 °C umozliwia uzyskanie korzystnych wiasciwosci magnetycznych
(wysoka indukcja nasycenia By > 1,6 T oraz niska warto$¢ pola koercji
H. <50 A/m). Obrébka w temperaturze 525 °C, zapewnita kompromis migdzy
wysoka indukcja nasycenia a istotnym obnizeniem remanencji dla probek
wygrzewanych z zastosowaniem zewngtrznego pola magnetycznego.
Zwigkszenie temperatury do 625 °C oraz dalsze do temperatury 735 °C
skutkowalo pogorszeniem wlasciwosci magnetycznych (obnizenie Bs; do 0,25 T —
w badanym polu o natezeniu 1500 A/m — oraz znaczne zwigkszenie H. do ponad
500 A/m), co wskazuje na tworzenie si¢ fazy borkow zelaza.
Dodatek kobaltu w zakresie od 5 do 10 at.% wykazuje pozytywny wpltyw na
wlasciwo$ci magnetyczne w postaci zwigkszenia indukcji nasycenia do wartos$ci
maksymalnych 1,67-1,70 T, utrzymania niskiej wartosci pola koercji (~30 A/m)
1 niskich strat mocy (~1,1-1,7 W/kg). Dalsze zwigkszenie udziatu Co (15-20%)
prowadzi do zmniejszenia By do 1,64 T, zwigkszenia H. (do ~48 A/m) 1 P, (do
~2,2 W/kg), co jest szczegdlnie widoczne dla probki o 20% udziatu Co, gdzie
obserwuje si¢ zwigkszenie pola koercji 1 strat.
Obrobka cieplna w polu magnetycznym (140 kA/m) skutkuje zmniejszeniem
remanencji B, szczegdlnie przy wyzszych udziatach Co (dla Cozo — zmniejszenie
wartosci B, z 0,379 T do 0,116 T). Zaobserwowano réwniez zwigkszenie pola
koercji, szczegdlnie widoczny dla Coio (65,7 A/m). Dodatkowo zauwazono:

o zwigkszenie B przy zwigkszeniu natezenia pola,

e zwigkszenie strat mocy Ps (szczegdlnie przy wysokich wartosciach pola).
Straty mocy zwigkszajg si¢ wykladniczo wraz ze zwigkszeniem czestotliwosci, co
jest typowe dla materialbw magnetycznie migkkich. Najnizsze straty

obserwowano dla probek stopu FegssNbsBgsP2 szczegodlnie przy nizszych
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22.

23.

24.

25.

26.

27.

indukcjach. Dodatek Co zwigksza straty, w szczego6lnosci przy wyzszych
poziomach indukcji oraz czgstotliwosci powyzej 10 kHz, co ogranicza
zastosowania w uktadach wysokoczgstotliwosciowych.

Dla stopu Fes7Co020B13 zaobserwowano mozliwos¢ uzyskania wartosci pola
koercji ponizej H. uzyskanej dla probki w stanie po odlaniu (30 A/m)
w trakcie obrobki cieplnej migdzy stalowymi blokami w temperaturze 485 °C
w czasie od 1 do 5 s. Jednocze$nie metoda ta pozwolita na uzyskanie
maksymalnych warto$ci indukcji w rdzeniu na poziomie 1,81 T (H. = 30 A/m)
oraz 1,83 T (H. = 41 A/m) dla obrébek w temperaturze 460 °C i w czasie
odpowiednio 60 s i 180 s.

Najwyzsze wartosci indukcji nasycenia Bs (do 1,91 T) dla stopu Fes7C020Bi13
uzyskano z wykorzystaniem ciaglej ultraszybkiej obrobki cieplnej o czasie
obrobki 0,15 s w temperaturze 520 C przy jednoczesnym zwigkszeniu pola koercji
do 93 A/m. Prébki rdzeni uzyskane z tas§m obrabianych w nizszych temperaturach
cechowaty si¢ wysoka indukcja nasycenia od 1,78 T (500 °C) do 1,89 T (480 °C).
Stopy Fesa sxCoxNbsBg sP2 dlax =5 1x = 10 at. % s3 najbardziej perspektywiczne
do zastosowan w podwyzszonych czestotliwosciach — taczac wysoka indukcje
nasycenia oraz niskie straty. Zwigkszenie udziatu kobaltu w wygrzewanych
w poprzecznym polu magnetycznym rdzeniach wykonanych ze stopow
Fesga5xCoxNbsBgsP> (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%) skutkuje zwickszeniem
zarOwno poprzecznego pola anizotropii Hi, jak 1 indukowanej anizotropii
magnetycznej K.

Dla prébki o najwyzszym udziale Co (20 at.%) uzyskano najwyzszg wartos¢ pola
anizotropii Hy = 750 A/m oraz najwyzsza warto$¢ anizotropii magnetycznej
K, =637 J/m?

Zmniejszenie udzialu kobaltu powoduje zmniejszenie wartosci Hx 1 K, dla probki
Fesa sNbsBs sP2 uzyskano Hy = 37 A/m oraz K, = 30 J/m>.

Zaleznos¢ K, od udzialu Co ma charakter nieliniowy 1 wskazuje, ze zwigkszenie
udziatu Co silnie wzmacnia zdolno$¢ materiatu do formowania uporzadkowanej
struktury domenowej pod wplywem zewngtrznego pola magnetycznego.
Zwigkszenie natgzenia zewnetrznego pola magnetycznego podczas wygrzewania
(od 94,5 do 140,3 kA/m) prowadzi do umiarkowanego zwigkszenia warto$ci

Hyoraz K,,.
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Wplyw zastosowania zewnetrznego pola magnetycznego jest istotny na
wlasciwo$ci magnetyczne i indukowang anizotropi¢ magnetyczna, ale mniejszy
niz wplyw udzialu Co (r6znica dla prébki Cozo i Coo w polu 140,3 kA/m wynosi
600 J/m> tabela 12). Wyniki potwierdzaja, ze najwicksza efektywnosé
indukowania anizotropii magnetycznej uzyskuje si¢ dla stopow z udziatem Co na
poziomie (15-20%) oraz wysokimi wartosciami pola zewngtrznego obecnego
w czasie obrobki cieplnej (=125 kA/m).

Dla aplikacji wymagajacych precyzyjnej kontroli anizotropii kierunkowej — np.
w rdzeniach czujnikéw pola magnetycznego lub transformatoréw impulsowych —
stopy Fess,5C020NbsBgsP> z uwagi na wlasciwosci magnetyczne moga by¢
szczegolnie interesujace.

Skuteczno$¢  prowadzenia  obrobki  termomagnetycznej dla  stopow
Fesga5xCoxNbsBgsP> (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%) mozna optymalizowac,
dobierajac zarowno sktad chemiczny, jak i parametry pola zewnetrznego — przy
czym sktad (udzial Co) ma kluczowe znaczenie.

Wykazano, ze dodatki Nb 1 P zwigkszaja stabilnos$¢ termiczng oraz jednorodnos¢
sktadu chemicznego. Wyniki badan DSC, TEM oraz analizy Kissingera wykazaty
wyrazne zwigkszenie energii aktywacji (E,) oraz zahamowanie wzrostu
krystalitdw w obecnosci Nb i P w stosunku do stopu Feg7Co20B13. Stopy te
charakteryzowaly si¢ jednorodnym rozktadem pierwiastkow, dzigki czemu
mozliwa byla kontrola krystalizacji 1 uniknigcie tworzenia twardych
magnetycznie faz.

Najbardziej obiecujace pod katem aplikacyjnym wilasciwosci uzyskano dla
materialéw z udziatem kobaltu od 5 do 10 at.%, poddanych obrébce w obecnosci
zewngtrznego pola magnetycznego o nat¢zeniu 94,5-125 kA/m — potwierdzono
wystepowanie tatwej plaszczyzny magnetyzacji oraz korzystng strukture
domenowg, a z punktu widzenia aplikacji wymagajacych precyzyjnej kontroli
anizotropii kierunkowej stop Fess,5C020NbsBs sP> jest szczegdlnie interesujacy.
Dla wysokoindukcyjnego stopu Fes7C020B13 potwierdzono mozliwos¢ uzyskania
indukcji nasycenia By = 1,8 T. Zarowno w przypadku obrobki cieplnej tasm
miedzy stalowymi blokami, jak 1 w trakcie wykorzystania prototypowego
urzadzenia do ciagtej ultraszybkiej obrobki cieplnej (cURA), uzyskano wyniki
potwierdzajace postawiong teze (1,81 T dla metody blokowej oraz 1,91 T dla

145|Strona



Przemystaw Zackiewicz Wphw  parametrow obrobki cieplnej na strukture i wilasciwosci magnetyczne

nanokrystalicznych stopow Fe-Co-B z dodatkiem Nb-P o podwyzszonej indukcji
nasycenia do zastosowan w wysokoczestotliwosciowym przetwarzaniu duzych mocy

metody cURA). Szybko$¢ nagrzewania, réwnomierne (jednostronne lub
dwustronne) nagrzewanie oraz temperatura obrobki oraz czas jej trwania s3
kluczowymi elementami umozliwiajagcymi uzyskanie wysokiej warto$ci indukcji
nasycenia przy zachowaniu warto$ci pola koercji na poziomie stopow
z dodatkiem Nb oraz P, gdzie proces krystalizacji jest kontrolowany sktadem

chemicznym.

Przytoczone w ramach podsumowania punkty pozwolilty na sformutowanie

nastepujacych wnioskow:

Przeprowadzone badania potwierdzity, ze projektowanie skladu chemicznego
i kontrola procesu obrébki cieplnej oraz cieplno-magnetycznej pozwalaja na
uzyskanie materialow o wlasciwosciach magnetycznych, dostosowanych do
wymagan wspotczesnych uktadow energoelektronicznych. Wykazano, ze
czgsciowe zastgpienie zelaza kobaltem w stopach typu Fe-Co-B, uzupetnione
dodatkiem Nb i P, prowadzi do wuzyskania stabilnej, nanokrystalicznej
mikrostruktury oraz wysokiej indukcji nasycenia — przekraczajacej wartos¢ 1,6 T.
Zastosowanie odpowiednio dobranej obrobki cieplno-magnetycznej dodatkowo
umozliwitlo wprowadzenie kontrolowanej anizotropii magnetycznej, czego
efektem bylo obnizenie strat mocy i poprawa ksztattu petli histerezy.

Badania mikrostrukturalne (XRD, TEM, analiza in-situ) oraz pomiary DSC/DTA
potwierdzity, ze proces krystalizacji w badanych stopach Fes7Co20Bi13 oraz
Fesga5xCoxNbsBg sP> dla x =0, 5, 10, 15, 20 at.% przebiega dwuetapowo, a jego
kinetyka jest silnie uzalezniona od udziatu kobaltu oraz szybkosci nagrzewania.
Dzi¢gki temu mozliwe bylo precyzyjne wyznaczenie warunkoéw cieplnych, ktore
pozwalaja na zatrzymanie krystalizacji na etapie formowania korzystnej fazy
a-(Fe,Co), przy jednoczesnym uniknig¢ciu niepozadanego powstawania twardych
magnetycznie faz borkowych. Obecnos¢ Nb 1 P istotnie zwigkszata stabilno$é
termiczng, co umozliwialo prowadzenie obrobki w warunkach zblizonych do
przemystowych bez utraty jednorodnosci struktury.

Z punktu widzenia aplikacyjnego najkorzystniejsze wlasciwosci uzyskano dla
stopéw Fe795C0osNbsBgsP> oraz FerssCoioNbsBgsP2, ktore taczyly wysoka
indukcj¢ nasycenia, niskie straty oraz mate pole koercji. Wyniki badan

potwierdzily tez, ze zastosowanie pola magnetycznego podczas wyzarzania jest
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skutecznym sposobem wprowadzania jednoosiowe]j anizotropii, co jest istotne
przy projektowaniu rdzeni do pracy w duzej czgstotliwosci. Dodatkowo
wykazano, ze w przypadku stopu Fes7Co20Bi13 mozliwe jest osiggnigcie B
powyzej 1,9 T, dzieki ultraszybkiej obrdbce cieplnej, przy jednoczesnym
utrzymaniu H. na akceptowalnym poziomie.

o Uzyskane rezultaty w petni potwierdzaja postawiong tez¢ badawczg. Opracowana
metodyka projektowania sktadu i doboru parametréw obrobki cieplnej pozwala
na wytwarzanie materiatbw magnetycznie migkkich nowej generacji, ktore
spetniaja wymagania wysokoczgstotliwosciowego przetwarzania duzych mocy.
Wyniki te majg zarbwno wymiar poznawczy — umozliwiajg lepsze zrozumienie
mechanizmow krystalizacji 1 indukowania anizotropii — jak i praktyczny, dajac
podstawy do wdrozenia nowych materialdéw w zastosowaniach przemystowych,
takich jak transformatory impulsowe, dtawiki, nagrzewnice indukcyjne czy silniki

elektryczne.
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7. CZESC WDROZENIOWA

Celem czesci wdrozeniowej pracy doktorskiej byto przygotowanie 1 sprawdzenie
w warunkach przemystowych nowej grupy stopow magnetycznie migkkich opartych na
uktadzie Fe-Co-B-Nb-P, umozliwiajacych osiagnigcie wysokiej indukcji nasycenia
(Bs = 1,6-2,0 T) oraz pracy w szerokim zakresie czg¢stotliwosci. Realizowane zadania
obejmowaly zaréwno etap opracowania technologii wytwarzania, optymalizacji obrobki
cieplnej, jak 1 praktycznej weryfikacji w postaci prototypowych rdzeni. W ramach
prowadzonych w czgsci wdrozeniowej prac wykonane zostaty zadania majace na celu
wprowadzenie do produkcji w Centrum Materiatéw Funkcjonalnych, Lukasiewicz — IMN
nowej grupy stopow umozliwiajacych osiggnigcie wysokich wartosci indukcji nasycenia

(1,6 T) 1 zastosowanie w szerokim zakresie czestotliwosci.

W cze¢sci naukowej pracy doktorskiej ustalono parametry procesu melt-spinning
zapewniajace cigglo$¢ tasmy. Kolejnym krokiem byla optymalizacja warunkow
wygrzewania, prowadzaca do kontrolowanej krystalizacji i wytworzenia struktury
nanokrystalicznej. Uzyskane w ten sposob tasmy charakteryzowaty si¢ niskim polem
koercji (Hc ~ 35 A/m) i wysoka indukcjg nasycenia (Bs> 1,6T), co potwierdzajg pomiary
petli histerezy oraz analizy kinetyki krystalizacji. Wyniki te stworzyty solidng podstawe

do weryfikacji materialu w warunkach aplikacyjnych.

We wdrozeniowej cz¢sci pracy doktorskiej mozliwe bylo wykorzystanie nowych
stopow w realizacji zamoOwienia z firmy ENRX. Na podstawie zapytania ofertowego
ENRX zaproponowano stop Fess sCo20NbsBssP2, ktory najlepiej spetnial wymagania
dotyczace wysokiej indukcji nasycenia 1 liniowej charakterystyki przenikalno$ci

w szerokim zakresie natezenia pola.

Opracowany w ramach pracy stop Fes7C020B13, poréwnano z dostgpng na rynku
stalg krzemowag pod katem mozliwosci stosowania w rozwigzaniach silnikowych.
Ponadto wyznaczone zostaly charakterystyki pragdowe badanych probek, umozliwiajace
projektowanie elementéw indukcyjnych oraz przeprowadzone zostaly wstepne badania
mozliwo$ci prowadzenia ultraszybkiej obrobki cieplnej z wykorzystaniem rdzeni dla
stopu Fes7Co020B13. W trakcie konferencji SMM 27 (Soft Magnetic Materials), ktora
odbyla si¢ we wrzesniu 2025 roku w Turynie zainteresowanie wysokoindukcyjnym

stopem Feg7C020B13 wyrazita miedzy innymi firma Ferrari.
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7.1.RDZENIE DO ZASTOSOWAN W NAGRZEWNICACH INDUKCYJNYCH

W wyniku realizowanych prac wykonano dwie serie rdzeni nanokrystalicznych
wykonanych ze stopu o sktadzie Fess sC020NbsBgsP> (rys. 73). Przygotowane rdzenie
zostaly uzyte do budowy prototypowej serii nagrzewnic indukcyjnych o duzej mocy

z serii Miniac (rys. 74).

Seria 1

Dz=95mm
Dw =63 mm
h=15mm

Seria 2

Dz= 64,5 mm
Dw=42,5mm
h=20mm

Rysunek 74 Nagrzewnica indukcyjna Miniac firmy ENRX [31], w ktorej zastosowano
rdzenie ze stopu o sktadzie Fess,5C020NbsBs 5P:.

Charakterystyki strat mocy w funkcji czestotliwosci pola magnesujacego,
wykonane dla rdzeni wygrzanych w temperaturze 525 °C w polu magnetycznym
125 kA/m, wykazaly wykladnicze zwigkszenie strat mocy przy wyzszych
czestotliwosciach, typowe dla materiatow magnetycznie migkkich. Szczegdtowa analiza
wptywu udzialu Co udowodnita, ze przy niskich indukcjach (B < 0,6 T) efekt zwigkszenia
strat mocy jest minimalny, natomiast przy wyzszych wartosciach indukcji (B > 1 T)

obserwuje si¢ istotne zwigkszenie strat mocy w rdzeniu. Dla zastosowan
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wysokoczestotliwosciowych konieczne jest kompromisowe dobranie sktadu — udziat Co
w zakresie od 5 do 15 at.% zapewnia wyzszg sprawnos$¢, przy zachowaniu korzystnej
wartosci Bs. W zastosowaniach wymagajacych wysokich indukcji konieczne moze by¢

wdrozenie dodatkowych systeméw chtodzenia.

Na rysunkach 75 i 76 przedstawiono przyktadowe charakterystyki strat mocy w rdzeniu
w funkcji czgstotliwosci pola magnesujacego dla rdzeni wykonanych z tasm badanych
stopow Fess sxCoxNbsBgsP> dla x = 0 oraz 20 at.% wygrzewanych w temperaturze
525 °C w obecnosci zewnetrznego pola magnetycznego o natgzeniu 125 kA/m. Wszystkie
przedstawione wykresy wykazuja klasyczny przebieg zwiekszenia strat mocy w funkcji
czestotliwoscei. Straty te rosng wyktadniczo, co jest charakterystyczne dla materiatow
magnetycznie migkkich — przy wyzszych czestotliwosciach dominuja straty dynamiczne
(straty histerezowe oraz straty wirowo pradowe), a wykresy zawierajace wyniki
uzyskanych dla réznych wartosci indukcji maksymalnej przedstawione w skali
dwulogarytmicznej sg charakterystycznymi réwnolegtymi liniami prostymi. Stop bez
dodatku kobaltu wykazuje najnizsze straty mocy przy wszystkich poziomach indukcji
1 czestotliwosci. Dodatek 5-10 at.% Co nieznacznie zwigksza straty mocy w calym
zakresie czestotliwosci, jednakze roznice sg niewielkie przy niskiej indukcji (B < 0,6 T).
Przy wyzszej indukcji (B > 1,0 T) wptyw kobaltu jest bardziej widoczny — warto$¢ Ps
wzrasta. Zwigkszenie udziatu Co do 15 at.% powoduje dalszy wzrost strat mocy — krzywe
oddalajg si¢ od uktadu przedstawionego dla udziatu kobaltu x = 01 5 at.%, szczegdlnie
przy czestotliwosci > 10 kHz. Najwigksze straty obserwowane sa dla najwyzszego
udzialu kobaltu. Przy B = 1,2-1,4 T warto$ci Ps przekraczaja 100 W/kg juz przy
kilkunastu kHz. W zastosowaniu rdzeni wykonanych ze stopu Fees,5C020NbsBgsP2
wprowadzone zostato dodatkowe chtodzenie uktadu w postaci stalego przeptywu cieczy
chtodzacej. Rozwiazanie to pozwolilo na wykorzystanie wysokiej indukcji nasycenia
pomimo znaczacych strat mocy w rdzeniu. Pordwnanie charakterystyk w zakresie do 1
kHz przy indukcji nasycenia na poziomie 1 T przedstawiono na rysunku 76. Wyraznie
zauwazy¢ mozna, wpltyw zwigkszenia udziatu kobaltu na zwigkszenie strat mocy

w odniesieniu do probki bez dodatku kobaltu.
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Rysunek 75 Charakterystyki strat mocy w rdzeniu dla stopu FesssNbsBssP>
wygrzewanego w temperaturze 525°C oraz w obecnosci zewngtrznego pola
magnetycznego 125 kA/m.

1000 i ' ' — ' ' ' ' ' '

Fe,,, CoNbB, P, -x=20 /
100 T
. —B=01(M4

) 10 ——B=02(T)
s 1 ——B=04(T)|]
s B ——B=05(T)4

o ——B=0.7(T)
[ ——B=10(M|]
0.1 ——B=1.2(T)|4
——B=14(T)| |

P B=1.6(T)

0.01 s — — ———rrr] —

100 1000 10000 100000

f(Hz)

Rysunek 76 Charakterystyki strat mocy w rdzeniu dla stopu FesssCo20NbsBs P2
wygrzewanego w temperaturze 3525°C oraz w obecnosci zewnetrznego pola
magnetycznego 125 kA/m.

7.2.OBLICZENIA CHARAKTERYSTYK DO ZASTOSOWAN SILNIKOWYCH

Na podstawie zestawienia parametrOw strat magnetycznych i szczegdlowej
analizy stopu Fes7Co20B13 we wspotpracy z dr hab. inz. Wojciechem Burlikowskim prof.
Politechniki Slaskiej wykonano analize poréwnawcza do najlepszego dostepnego

obecnie na rynku komercyjnym materialu magnetycznie migkkiego N10 [164].

Dane uzyskane z analizy parametrow strat magnetycznych metoda Steinmetza
1 Bertottiego (tabela 14) potwierdzaja te wtasciwosci. Stop Fes7Co20B13 wykazuje bardzo
niski wspotczynnik strat histerezy K, na poziomie 0,0162 (Bertotti) oraz 0,0180

(Steinmetz), co bezposrednio przeklada si¢ na nizsze straty energetyczne podczas
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cyklicznego przemagnesowania, czyli wyzszg efektywnos¢ energetyczng komponentow

wykonanych z tego materiatu.

Tabela 14 Dane uzyskane z analizy parametrow strat magnetycznych metodq Steimnetza
i Bertottiego dla stopu Fes7Co20B;3 i blachy krzemowej N1 0.

Fes7Co020B13 4s@500°C - rdzen N10 0.1 blacha (do 400 Hz)
19:10:25: Bertotti results found: 19:09:02: Bertotti results found:
19:10:25: Kexc = 0,00012210102285319 19:09:02: Kexc = 0,000362904180255047
19:10:25: alpha = 1,63937681694071 19:09:02: alpha = 2,03340389602798
19:10:25: Kh =0,0162047120513161 19:09:03: Kh = 0,0241239231712423

19:10:28: Bertotti results found (Maxwell): 19:09:04: Bertotti results found (Maxwell):

19:10:28: Kexc = 0,000114890167727709 19:09:04: Kexc = 0,000224658453253397

19:10:28: alpha = 1,63792854442411 19:09:04: alpha = 1,98306957842135
19:10:28: Kh =0,0162946881018454 19:09:04: Kh = 0,0253770128130835
19:10:33: Steinmetz results found: 19:09:08: Steinmetz results found:
19:10:33: Kh = 0,018055162170856 19:09:08: Kh = 0,0251332343919878
19:10:33: Keddy = 1E-7 19:09:08: Keddy = 6,78933475695312E-7
19:10:33: alpha =1,57390131615585 19:09:08: alpha = 1,35263093899518
19:10:33: beta =0 19:09:08: beta = 0,566269674096807

Dodatkowo wspotczynnik Kexc odpowiedzialny za straty z przemagnesowania
dynamicznego wynosi 0,00012, co §wiadczy o wyjatkowo niskiej podatnos$ci na histerezy
dynamiczne 1 rezonanse domenowe w wyzszych czgstotliwosciach. Taka cecha jest
szczegblnie cenna w zastosowaniach z impulsowymi lub wysokoczgstotliwosciowymi
przebiegami pradu np. w transformatorach impulsowych, cewkach filtrujacych czy
silnikach zasilanych falownikiem. Wspolczynnik strat pradow wirowych Keasy dla tego
materiatu wynosi tylko 1,0 x 1077, co w praktyce oznacza minimalne nagrzewanie si¢
rdzenia przy pracy w zakresie kilkuset Hz do kilku kHz. W efekcie mozliwe jest znaczace
uproszczenie systemow chtodzenia, miniaturyzacja komponentow oraz zwigkszenie ich

zywotnoSci.

Dodatkowo warto$¢ wyktadnika alpha, bedacego miarg nieliniowosci strat w zalezno$ci

od indukcji, utrzymuje si¢ na poziomie okolo 1,57-1,64, co wskazuje na stabilne
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zachowanie materialu przy zmianach amplitudy pola magnetycznego. Brak komponentu
beta w analizie Steinmetza (warto$§¢ rowna 0) oznacza, ze materiat charakteryzuje si¢
wyjatkowa odpornosciag na zmiany czgstotliwos$ci pracy — jego straty nie zwigkszajg si¢
gwattownie przy zwiekszaniu czestotliwosci, co czyni go niezwykle przewidywalnym
w warunkach dynamicznych. Dla poréwnania, material N10 o poréwnywalnej gestosci
mocy i podobnym zastosowaniu wykazuje wyzsze wartosci Kn (okoto 0,0254), wyzszy
Kexc (0,00022) 1 znacznie wyzszy Kedady (0koto 6,79 x 107), a jego alpha sigga 1,98 — co
wskazuje na ostrg nieliniowos¢ strat — a beta wynosi 0,57, co oznacza zwigkszajace si¢
straty wraz ze zwickszeniem cze¢stotliwosci, szczegdlnie powyzej 400 Hz. Na tle blachy
N10, stop Fes7C020B13 wykazuje zatem lepsze wlasciwosci w niemal kazdym kluczowym
aspekcie: nizsze straty przy porownywalnym lub wyzszym poziomie Bs, lepsza stabilno$¢
magnetyczng, przewidywalne zachowanie w szerokim zakresie czgstotliwosci,
a takze mniejsze wymagania wzgledem chlodzenia 1 ekranowania. Sa to wlasciwosci
szczegolnie  pozadane do  zastosowan w  nowoczesnych  urzadzeniach
energoelektronicznych, takich jak wysokosprawne silniki elektryczne, przetwornice

DC/DC czy transformatory pracujace w podwyzszonej czgstotliwosci.

Wymogi wysokiej jednorodnosci sktadu oraz kontrolowanego wygrzewania metoda
ultraszybkiej obrobki cieplnej stanowig wyzwanie technologiczne i wymagaja dalszych

prac prowadzonych z wykorzystaniem probek o wigkszych wymiarach.

7.3.ULTRASZYBKA OBROBKA CIEPLNA RDZENI

W  ramach prowadzonych prac wdrozeniowych stopu Fes7C020B13
przeprowadzona zostata wstgpna seria obrobek cieplnych w temperaturze 500 °C w czasie

1,2,3,4, 5 oraz 10 s. Przyktadowy rdzen przedstawiony zostat na rysunku 77.

Rysunek 77 Rdzen wykonany z tasmy stopu Fes;Co20Bi13 po obrobce cieplnej
w temperaturze 500°C w czasie 1 s.
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Wymiary rdzeni poddanych testowej obrobce cieplnej:

e D, =30 mm
e Dy =25 mm

e h =10 mm
e m ~1lg
e =7,58 g/cm?

Wyniki otrzymanych petli histerezy zostaly przedstawione na rysunku 78. Uzyskane
wyniki indukcji nasycenia na poziomie 1,99 T oraz utrzymujace si¢ wartosci pola koercji
na poziomie ~50 A/m, potwierdzity mozliwo$¢ otrzymywania wysokiej jako$ci materiatu
w postaci rdzeni. Planowane dalsze prace beda obejmowaly proby wytworzenia materiatu
w wiekszych wymiarach. Przy obrdbcee cieplnej w czasie 10 s pole koercji zwieksza sig¢

ponad 10 krotnie do wartosci 681 A/m.

2 FeG?COEOB13
—
| |——500°C 1s
1 ——500°C 2s /
——500°C 3s
{ | ——500°C4s
0
o 500 °C 5
o ——500 °C 10s
-1 /
.
-2
-10000 -5000 0 5000 10000
H (A/m)
Czas obrobki 1s 2 3s 4ds 5s 10s
f 50 50 50 50 50 50 Hz
Hpnax 7022 7038 7023 7023 7008 7023 Am
Biax 1,92 1,89 1,97 1,9 1,98 1,98 T
B, 0,655 0,643 0,612 0,604 0,630 1,63 T
H, 47,9 48,0 51,3 515 491 681.0 Alm
Ps 2,83 2,64 2,66 2,60 2,16 36,9 Wkg

Rysunek 78 Petle histerezy magnetycznej dla rdzeni Fes7C020B13.
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7.4.PODSUMOWANIE CZESCI WDROZENIOWE]

W ramach czgsci wdrozeniowej rozprawy opracowano 1 przetestowano w warunkach
przemystowych rodzine stopow magnetycznie migkkich opartych na uktadzie
Fe-Co-B-Nb-P. Otrzymane materialy charakteryzuja si¢ wysoka indukcja nasycenia
(okoto 1,6 T) oraz niskimi stratami mocy w szerokim zakresie czestotliwosci.
Opracowano parametry procesu wytwarzania tasm metoda melt-spinning oraz
zoptymalizowano warunki wygrzewania, tak aby uzyska¢ jednorodny nanokrystaliczny
material o malej wartosci pola koercji (okoto 35 A/m). Wyniki badan laboratoryjnych
potwierdzono w praktyce, wytwarzajac seri¢ rdzeni toroidalnych dla firmy ENRX, ktére
zostaty nastepnie wykorzystane w prototypowych nagrzewnicach indukcyjnych serii

Miniac.

Przeprowadzono roéwniez poroOwnanie wilasciwosci tasm uzyskanych ze stopu
Fes7C020B13 z konwencjonalng stalg krzemowa N10. Wyniki wskazaly na wyraznie
nizsze straty histerezy i pradéw wirowych oraz wigksza stabilno$¢ parametréw w funkcji
czestotliwosci. Analiza strat metoda Steinmetza 1 Bertottiego wykazata niski
wspotczynnik strat ,,K” w zakresie 0,016-0,018 oraz bardzo maty udzial strat
dynamicznych. Dzigki tym wiasciwosciom mozliwe jest projektowanie bardziej
kompaktowych komponentéw i zmniejszenie wymagan dotyczacych chlodzenia przy

jednoczesnym zwigkszeniu sprawnosci uktadow.

W pracy doktorskiej przeprowadzono takze proby wykorzystania ultraszybkiej obrobki
cieplnej (URA), ktore pozwolity otrzymac¢ materiaty o indukcji nasycenia zblizonej do
2 T przy zachowaniu pola koercji na poziomie okoto 50 A/m. Efekty te zostaly dobrze
ocenione przez partneréw przemystowych, a wyniki wzbudzity zainteresowanie w branzy

motoryzacyjnej.

Rezultaty pracy (juz czgSciowo wdrozone) stwarzajg realne mozliwosci wdrozenia
opracowanych stopow do seryjnej produkcji rdzeni przeznaczonych do przetwornic
energoelektronicznych, transformatorow impulsowych i dlawikow

wysokoczestotliwosciowych. Planowane sg dalsze prace uwzgledniajace migdzy innymi:

e przej$cie z produkcji laboratoryjnej do zautomatyzowanej, umozliwiajgcej

wygrzewanie rdzeni wykonanych z taSmy ze stopu Fes7C020B13,
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e Dbadania wplywu udziatu kobaltu na straty mocy w wyzszych czgstotliwosciach
oraz rozwazeniu alternatywnych dodatkéw stopowych (np. Mo, Cu), ktoére

mogtyby dodatkowo poprawi¢ wlasciwosci magnetyczne,

e ocen¢ wihasciwosci oraz parametrow pracy w warunkach zmiennej temperatury

1 przy duzych obcigzeniach.

Jako potencjalne zastosowania zidentyfikowano obszary zwigzane z elektromobilnoscig
uktadami zasilania odnawialnych zrodet energii oraz kompaktowymi systemami
nagrzewania indukcyjnego w przemysle. Dzigki powtarzalno$ci parametrow opracowane
stopy mogg by¢ uzyteczne w precyzyjnych czujnikach pola magnetycznego

1 urzadzeniach pomiarowych.
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STRESZCZENIE

Rozprawa doktorska koncentruje si¢ na opracowaniu i optymalizacji stopow
nanokrystalicznych typu Fe-Co-B, modyfikowanych dodatkami Nb 1 P, przeznaczonych
do pracy w wysokoczestotliwosciowych uktadach energoelektronicznych. W ramach
badan zaprojektowano i otrzymano serie stopéw Fes7C020B13 oraz Fegs sxCoxNbsBg sP»
(x=0,5,10, 15, 20 at.%) o kontrolowanym sktadzie chemicznym, wytworzonych metoda
topienia indukcyjnego w atmosferze ochronnej, a nastgpnie odlewanych do postaci
cienkich taSm metodg melt-spinning. Proces ten wymagal opracowania parametrow
topienia stopu wstepnego oraz szybkosci chtodzenia w celu zapewnienia jednorodnos$ci
chemicznej i uzyskania struktury niezbednej do formowania kontrolowanej struktury

krystalicznej na etapie obrobki cieplne;.

Zastosowana obrobka cieplna i cieplno-magnetyczna, prowadzona w piecu rurowym,
w polu magnetycznym o réznym natezeniu (85-140 kA/m), pozwolila na uzyskanie
jednoosiowe] anizotropii magnetycznej] w plaszczyznie wygrzewanych tasm. Dzigki
wytworzeniu w tasmach ze stopdw Fess 5.xCoxNbsBgsP2 (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%)
kierunku tatwego magnesowania, mozliwe byto kontrolowanie ksztattu charakterystyk
dynamicznych materialu. Wykorzystanie ultraszybkiej obrébki tasm (URA/cURA)
stopu Feg7C020B13 umozliwito prowadzenie kontrolowanej krystalizacji, pomimo braku
pierwiastkow wptywajacych na szybko$¢ zarodkowania oraz ograniczajacych nadmierny

rozrost ziaren.

Analiza termiczna dla stopéw Fes7C020B13 oraz Fess sxCoxNbsBgsP2 (x =0, 5, 10, 15, 20
at.%) wykonana metodami DSC 1 DTA pozwolila na wyznaczenie temperatur poczatku
1 konca krystalizacji, okreslenie energii aktywacji metodg Kissingera oraz optymalizacje
parametréw obrobki cieplnej. Badania gegstosci wlasciwej umozliwily weryfikacje jakosci
uzyskiwanych w czasie odlewu tasm oraz uzyskanie warto$ci strat mocy dla kazdego z

badanych stopow w szerokim zakresie czgstotliwosci.

Charakterystyka struktury obejmowata dyfrakcje rentgenowska, dzigki ktorej
monitorowano stopien krystalizacji oraz zidentyfikowano fazy a-Fe(Co), oraz
transmisyjng mikroskopi¢ elektronowg in-situ, umozliwiajacg analize¢ zarodkowania
1 wzrostu krystalitow. Badania te uzupelniono spektroskopia mdssbauerowska, ktoéra

dostarczyta informacji o polu nadsubtelnym, rozktadzie faz 1 wptywie dodatku kobaltu
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na uporzadkowanie magnetyczne w skali atomowej. Dodatkowo wyznaczono
temperatury Curie, co pozwolito okresli¢ granice stabilnosci magnetycznej badanych

stopow.

Istotng cze§¢ pracy wiasnej stanowily obserwacje struktury domenowej
z wykorzystaniem mikroskopii Kerra, ktore pozwolity bezposrednio oceni¢ wptyw pola
zewngtrznego w czasie wygrzewania na uktad domen magnetycznych i potwierdzity

skuteczno$¢ indukowania anizotropii.

Badania dynamicznych wtasciwo$ci magnetycznych obejmowaty pomiary petli histerezy
w szerokim zakresie czestotliwosci do 400 kHz oraz pomiary przenikalnos$ci zespolone;j
do 110 MHz. Dzi¢ki temu mozliwe bylo wyznaczenie czgstotliwosci granicznej pracy dla
badanych stopéw oraz analiza strat w funkcji czestotliwosci. Wyniki wykazaty, ze
mozliwe jest jednoczesne uzyskanie duzej indukcji nasycenia (>1,8 T) w stopach
Fes7C020B13 oraz wysokiej czestotliwosci granicznej od 3,5:10° do 1,8-10° Hz w stopach
Fesga sxCoxNbsBgsP> (x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%), co ma kluczowe znaczenie dla

projektowania elementéw pracujacych w kilkudziesieciu i kilkuset kHz.

W pracy opracowano petnag metodyke — od projektowania sktadu chemicznego
Fes7C020B13 oraz FegssxCoxNbsBgsP> (dla x = 0, 5, 10, 15, 20 at.%), poprzez
wytwarzanie i obrobke cieplng, az po zaawansowang charakterystyke strukturalno-
magnetyczng —  umozliwiajacg  kontrolowane  sterowanie = wlasciwosciami
magnetycznymi. Otrzymane wyniki potwierdzaja, Zze mozliwe jest uzyskanie materiatow
o parametrach przewyzszajacych wlasciwosci obecnie dostgpnych  stopow
komercyjnych, a zastosowana metodologia stanowi podstawe do dalszego rozwoju

materialdow nanokrystalicznych dla energoelektroniki.

Udowodniono, tez¢ badawcza, ze odpowiedni dobdr sktadu chemicznego oraz
parametréw obrobki cieplnej umozliwia wytworzenie materialdw magnetycznie
migkkich nowej generacji, ktore spelniaja wymagania wysokoczgstotliwosciowego

przetwarzania duzych mocy.

W czgdci  wdrozeniowej, zrealizowano seri¢ rdzeni opartych na stopie
Fess,5C020Nb3Bs sP> wdrozonych w prototypowe;j serii nagrzewnic indukcyjnych w firmie

ENRX. Wstepne obliczenia uzyskane dla stopu Fes7Co20B13 potwierdzily aplikacyjne
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wlasciwosci w obszarze silnikow elektrycznych. W probach prowadzenia szybkiej

obrobki cieplnej na rdzeniach uzyskano indukcje 1,99 T i koercje na poziomie 51 A/m.
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ABSTRACT

This dissertation addresses the development, processing, and comprehensive
characterization of Fe—Co—B based nanocrystalline soft magnetic alloys designed for
high-frequency and high-power energy conversion systems. The study follows
a structured research methodology that spans alloy design, rapid solidification, controlled

annealing, and multi-scale structural and magnetic characterization.

The work begins with Fes7C020B13 and Fegs 5xCoxNbsBgsP> (x = 0, 5, 10, 15, 20 at. %)
alloy design and preparation under a protective atmosphere, followed by careful melting
and casting into pre-alloyed ingots. The alloys were processed into thin ribbons using the
melt-spinning technique, where the optimization of wheel speed, ejection pressure, and
melt temperature was crucial for achieving homogeneous ribbon, free of macroscopic
defects. The reproducibility of ribbon production was essential for ensuring consistent

magnetic behavior in subsequent processing steps.

Thermal and thermo-magnetic treatments were systematically performed using both
conventional tube furnaces and a custom-built ultra rapid annealing (URA) and
continuous ultra rapid annealing (cCURA) system, enabling precise control of heating rates
and annealing times. The application of transverse magnetic fields during conventional
annealing, with intensities up to 140 kA/m, was used to induce well-defined uniaxial
magnetic anisotropy. This approach proved to be effective in aligning magnetic domains,
reducing core losses, and optimizing permeability for high-frequency operation. The
application of ultrarapid annealing systems is an effective approach in achieving high
saturation induction > 1,8 T, through a controlled crystallization in an alloy without

elements responsible for nucleation and crystal growth control.

A broad range of analytical techniques was employed to investigate the structural
evolution of the alloys. Differential scanning calorimetry (DSC) and differential thermal
analysis (DTA) were used to determine crystallization onset, transformation enthalpies,
and activation energies, allowing for the definition of safe annealing windows that
suppress the formation of magnetically hard boride phases. Density measurements were
conducted to verify the absence of porosity and to calculate specific losses of analyzed

ribbons.
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X-ray diffraction (XRD) analyses provided phase identification and quantification of
crystallization progress, while in-situ transmission electron microscopy (TEM) enabled
analysis of nucleation and grain growth under controlled heating conditions. Mdssbauer
spectroscopy played a key role in elucidating hyperfine field distributions and detecting
subtle structural rearrangements in the local atomic environment. It confirmed the
participation of cobalt in the bce- (Fe, Co) lattice and revealed the progressive alignment

of magnetic moments induced by field-assisted annealing.

The magnetic characterization was performed on several levels. Curie temperature
measurements were used to determine the thermal stability and operational limits of the
materials. Magneto-optical Kerr effect (MOKE) microscopy provided a direct
visualization of domain structures, confirming the formation of elongated domains along
the easy axis induced by external fields. Hysteresis loop measurements and primary
magnetization curves were recorded over a wide frequency range up to 400 kHz, allowing
for detailed analysis of coercivity, remanence, and energy losses as a function of

composition and processing conditions.

To capture the dynamic response of the alloys, broadband measurements of complex
magnetic permeability were conducted up to 110 MHz. These experiments revealed the
frequency roll-off behavior, enabling the determination of the cut-off frequency and the
optimization of alloy composition for minimal power loss under high-frequency

excitation.

The study demonstrates that through a combination of alloy design, rapid solidification,
thermo-magnetic processing, and advanced structural and magnetic characterization, it is
possible to tailor microstructure and magnetic response to meet the requirements of
modern energy conversion technologies. The proposed methodology establishes
a framework for engineering next-generation nanocrystalline magnetic materials capable
of surpassing the limits of conventional soft magnetic alloys and enabling further

miniaturization and efficiency gains in high-frequency power systems.

In the implementation phase, a series of cores based on the Fees,5C020Nb3Bs sP> alloy was
produced and deployed in ENRX’s prototype line of induction heaters. Preliminary
calculations for the Fes7Co20B13 alloy confirmed its application potential in electric
motors. In trials of rapid heat treatment on the cores, a saturation induction of 1.99 T and

a coercivity of 51 A/m were achieved.
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stability, crystallization and magnetic properties of Fe-Co-based metallic glasses
(2016) Journal of Thermal Analysis and Calorimetry, 125 (3), pp. 1143 — 1149
DOI: 10.1007/s10973-016-5430-x, MEiN 100, IF 3,1

Hawelek L., Wlodarczyk P., Hudecki A., Lis M., Zackiewicz P., Jurkiewicz K.,
Szade J., Kubacki J., Balin K., Fischer H.E., Kolano-Burian A., Burian A. The
atomic scale structure of glass-like carbon obtained from fullerene extract via
spark plasma sintering (2016) Carbon, 110, pp. 172 - 179 DOL
10.1016/j.carbon.2016.09.017, MEIiN 140, IF 11,6

Wilodarczyk P., Hawelek L., Zackiewicz P., Kaminska M., Chrobak A.,
Kolano-Burian A. Effect of changing P/Ge and Mn/Fe ratios on the
magnetocaloric effect and structural transition in the (Mn,Fe)2(P,Ge) intermetallic
compounds (2016) Materials Science- Poland, 34 (3), pp. 494 — 502 DOI:
10.1515/msp-2016-0068, MEiIN 70, IF 1,6

A. Radon, P. Zackiewicz, R. Babilas, “Analiza procesu krystalizacji stopoéw
amorficznych Fe-B-Si-Zr” J. Pizof, M. Szala, Rozdziat w monografii pt.
»Fizyczne, chemiczne 1 biologiczne aspekty nauki”, Wydawnictwo Naukowe
Tygiel, s. 23-38, ISBN 978-83-65598-20-2, Lublin (2016),

Hawelek L., Wlodarczyk P., Zackiewicz P., Polak M., Kaminska M., Puzniak R.,
Radelytskyi I., Kolano-Burian A. Magnetic and structural study of Mnji.1sFeo.ssP1-
xGex (0.25 <x < 0.32) magnetocaloric compounds prepared by arc melting (2015)
Acta Physica Polonica A, 128 (1), pp. 76 — 80 DOI: 10.12693/APhysPolA.128.76,
MEIiN 70, IF 0,7

Wlodarczyk P., Hawelek L., Zackiewicz P., Rebeda Roy T., Chrobak A.,
Kaminska M., Kolano-Burian A., Szade J. Characterization of magnetocaloric
effect, magnetic ordering and electronic structure in the GdFe;xCoxSi
intermetallic compounds (2015) Materials Chemistry and Physics, 162, art. no.
18165, pp. 273 — 278 DOI: 10.1016/j.matchemphys.2015.05.067, MEiN 70,
IF 4,7

Kolano-Burian A., Wlodarczyk P., Hawelek L., Kolano R., Polak M.,
Zackiewicz P., Temleitner L. Impact of cobalt content on the crystallization

pattern in the Finemet-type ribbons (2014) Journal of Alloys and Compounds, 615
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(S1),
pp- S203 - S207 DOI: 10.1016/j.jallcom.2013.12.066, MEiN 100, IF 6,3

40. Kolano R., Krykowski K., Kolano-Burian A., Polak M., Szynowski J.,
Zackiewicz P. Amorphous soft magnetic materials for the stator of a novel high-
speed PMBLDC motor (2013) IEEE Transactions on Magnetics, 49 (4), art. no.
6384785, pp. 1367 — 1371 DOI: 10.1109/TMAG.2012.2234757, MEIN 70, IF 1,9

41. Kolano-Burian A., Szymczak R., Kolano R., Szymczak H., Burian A.,
Hawelek L., Zackiewicz P., Czepelak M. Magnetocaloric effect in polycrystalline
la based manganites modified with Sr (2011) Journal of Physics: Conference
Series, 303 (1), art. no. 012070 DOI: 10.1088/1742-6596/303/1/012070, MEiN
40, IF 0,369
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Patenty 1 wzory uzytkowe:

P.440162: Sposob wytwarzania materiatu kompozytowego warstwowego
magnetycznie migkkiego do zastosowan na przeksztattniki pradowe,

P.Zackiewicz, A. Kolano-Burian, L. Hawelek, T. Warski, M. Polak, (2022)

P.437352: Kompozyt magnetycznie migkki do zastosowan na ditawiki
kompensacyjne, £.. Hawelek, T. Warski, M. Polak, P. Zackiewicz, A. Pil$niak,
A. Kolano-Burian (2021)

P.436318: Sposob wytwarzania wysokoindukcyjnego metalicznego kompozytu
magnetycznie migkkiego o podwyzszonej odpornos$ci na utlenianie, £.. Hawelek,
M. Polak, A. Radon, T. Warski, P. Zackiewicz, M. Steczkowska-Kempka,
A. Kolano-Burian (2020)

P.436317: Sposdb wytwarzania kompozytu do druku 3D o wypelnieniu z proszku
magnetycznie migkkiego 1 osnowie mieszaniny polimerow termoplastycznych,
L. Hawelek, M. Polak, A. Radon, T. Warski, P. Zackiewicz, M. Steczkowska-
Kempka, A. Kolano-Burian, (2020)

P.435644: Sposob  wytwarzania litych  magnetycznych  materiatow
kompozytowych do zastosowan na rdzenie z rozproszong szczeling, .. Hawelek,
M. Polak, A. Radon, T. Warski, P. Zackiewicz, M. Steczkowska-Kempka,
A. Kolano-Burian, (2020)

P.426919: Rdzen magnetycznie migkki dziewigciobiegunowy stojana
bezszczotkowego  stalopragdowego silnika matej mocy, R. Kolano,

A. Kolano-Burian, M. Hreczka, P. Zackiewicz (2018)

P.391662: Elektryczna mata grzewcza i sposob wytwarzania elektrycznej maty
grzewczej, R. Kolano, A. Kolano-Burian, J. Szynowski, M. Polak,

M. Steczkowska-Kempka, P. Zackiewicz, K. Wojcik (2010)

W.130171: Przekladka, zwlaszcza do dtawikéw magnetycznych, M. Polak,
L. Hawelek, A. Radon, P. Zackiewicz, M. Lukiewski, A. Kolano-Burian (2021)
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Wystapienia naukowe 1 konferencje

>

Konferencja Soft Magnetic Materials Conference SMM 27 - Prezentacja posteru
pt.: High induction soft magnetic Fe-Co-B cores, P. Zackiewicz, A. Kolano-
Burian, M. Karpinski, R. Babilas

Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 08.09.2025 (zmiana wzgledem programu)

Konferencja TMS 2025 154" Annual Meeting & Exhibition, Las Vegas, USA,
wygloszenie referatu pt.: Soft Magnetic Materials for Motor Applications,
P. Zackiewicz, M. Karpinski, A. Kolano-Burian,

Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 26.03.2025

Prezentacja posteru pt.: Magnetocaloric Effect for Gd(Mn,Fe,Co)Si Alloys,
P. Zackiewicz, A. Kolano-Burian,

Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 24.03.2025

Konferencja CSMAG Czech and Slovak Conference on Magnetism Strbske
Pleso, Stowacja — wygloszenie referatu “invited” pt.: Soft Magnetic Materials:
Key Technologies Driving Energy Applications P. Zackiewicz, A. Kolano-
Burian,

Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 10.07.2025.

XVII Konferencja Naukowo-Techniczna INFRASZYN 2025, wygloszenie
referatu pt.. Nowoczesne materialy magnetyczne w energooszczednych
systemach napedowych 1 energetycznych dla transportu szynowego,
P. Zackiewicz, M. Hreczka,

Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 24.04.2025

Konferenccja Magnetic Frontiers — magnetic materials and motors for green

energy applications, Darmstadt, Niemcy, Prezentacja posterowa ‘“Modern soft
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magnetic materials for applications in electric motros” — P. Zackiewicz,
A. Kolano-Burian, M. Karpinski.
Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 18.09.2024.

» Konferencja Naukowo-Techniczna — Problemy Eksploatacji Maszyn i Napedow
Elektrycznych, Rytro, Polska, wygloszenie referatu pt.: Nowoczesne materiaty
magnetycznie migkkie do zastosowan w silnikach elektrycznych, P. Zackiewicz
Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 04.10.2024.

> TMS 2022 150" Annual Meeting & Exhibition, Anaheim, USA, wygloszenie
referatu: High induction soft magnetic materials prepared by continuous ultra
rapid annealing method, Przemyslaw Zackiewicz, M. Kowalczyk, M. Gazinska,
L. Hawelek, A. Kolano-Burian
Udziat doktoranta:
Autor prezentacji, prelegent 27.02-03.03.2022

» Konferencja Soft Magnetic Materials Conference SMM 26 - Prezentacja posteru
pt.: High induction soft magnetic materials prepared by continuous ultra rapid
annealing method, P. Zackiewicz, M. Kowalczyk, M. Gazinska, L. Hawelek,
A. Kolano-Burian
Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 04-07.09.2023

» Polaczone konferencje: Konferencja ISMANAM - International Symposium on
Metastable, Amorphous and Nanostructured Materials oraz Konferencja RQ -
Rapidly Quenched and Metastable Materials, Warszawa, Poska, prezentacja
posteru pt.: High Induction soft magnetic materials prepared by continuous ultra-
rapid annealing method. Przemyslaw Zackiewicz, M. Kowalczyk, M. Gazinska,
L. Hawelek, A. Kolano-Burian
Autor posteru, prezentujacy 20-25.08.2023
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> TMS 2022 150" Annual Meeting & Exhibition, Anaheim, USA, wygloszenie
referatu, Reduction of power losses in SLM printed FeSigs alloy by geometry
optimizing, P. Zackiewicz, A. Radon, B. Jozwik, L. Hawelek, M. Polak,
M. Steczkowska-Kempka, A. Pilsniak, A. Kolano-Burian;
Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent, 2 marca 2022,

» 2022 Joint European Magnetic Symposia JEMS2022, Warszawa, Polska,
wygloszenie referatu, Magnetic properties of high induction metallic ribbons
Fes7C020B13 prepared by continuous ultrarapid annealing method, P. Zackiewicz,
L. Hawelek, P. Wlodarczyk, M. Polak, A. Kolano-Burian;

Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent, 24-29 lipca 2022

» XXX Jubileuszowa Konferencja Naukowo-Techniczna — Problemy Eksploatacji
Maszyn 1 Napedow Elektrycznych, Rytro, Polska, wygloszenie referatu,
Nowoczesne materialy magnetycznie migkkie do zastosowan w silnikach
elektrycznych, P. Zackiewicz, A. Kolano-Burian.

Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 21-23 wrze$nia 2022

» TMS 2020 Annual Meeting & Exhibition, Thermal stability, crystallization, and
magnetic properties of high induction metallic ribbons Fes7C020B13,
P. Zackiewicz — marzec 2020, San Diego, USA
Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 23-27.02.2020

» Soft Magnetic Materials, Magnetic properties of soft magnetic FeCoB
nanocrystalline materials obtained by the semi-industrial Ultra-Rapid Annealing
System, P. Zackiewicz, L. Hawelek, M. Kowalczyk, M. Hreczka,
M. Steczkowska-Kempka, R. Kolano, A. Kolano-Burian — wrzesien 2019, Poznan
Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 04-07.09.2019
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» TMS 2019 Annual Meeting & Exhibition, A hybrid multi-pole Fe7sSi13Bo+FeSis
soft magnetic core for application in the stators of low-power PMBLDC motors,
P. Zackiewicz, 2019, San Antonio, USA
Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 10-14.03.2019

» 28 Konferencja Naukowo Techniczna PEMINE, Nowe materiaty do zastosowan
w silnikach elektrycznych, P. Zackiewicz, M. Hreczka, M. Steczkowska-Kempka,
R. Kolano, M. Lukiewski, A. Kolano Burian — maj 2019 Rytro
Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 22-24.05.2019

» International Confererence on Magnetism and Magnetic Materials, A hybrid
multi-pole Fe73Si13Bo+FeSi; soft magnetic core for application in the stators of the
low-power PMBLDC motors, R. Kolano, M. Hreczka, M. Polak, P. Zackiewicz,
A. Kolano-Burian, sierpien 2018, Barcelona, Hiszpania
Udziat doktoranta:

Autor e-posteru, prelegent (forma prezentacja typu oral) wyrdznienie “Best

Presentation Award” 20-21.08.2018

» International Symposium on Metastable, Amorphous and Nanostructured
Materials, Thermal stability, crystallization and magnetic properties of high
induction metallic ribbons Fes7C020B13, P. Zackiewicz, M. Steczkowska-Kempka,
L. Hawelek, P. Wtodarczyk, M. Polak, M. Hreczka, M. Kowalczyk, J. Ferenc,
A. Kolano-Burian 2018, Rzym, Wtochy
Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 02-06.07.2018

» Przetworstwo Metali Niezelaznych Technologie — Urzadzenia — Materiaty —
Zastosowania, Wysokoindukcyjne stopy na bazie zelaza, P. Zackiewicz —
pazdziernik, 2017 Krakéw, Polska,

Udziat doktoranta:
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Autor prezentacji, prelegent 25.10.2017

» Soft Magnetic Materials, Thermal stability, crystallization and magnetic
properties of high induction metallic ribbons Fes7Co020B13, P. Zackiewicz,
L. Hawetek, P. Wilodarczyk, M. Polak, M. Hreczka, A. Pilsniak, A. Kolano-
Burian, wrzesien 2017, Sevilla, Hiszpania
Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 10-13.09.2017

» International Symposium on Metastable, Amorphous and Nanostructured
Materials, Magnetocaloric effect in the C- and B- substituted
Mni.1FeooPosAso4sGeoo2  intermetallic compound 2017, P. Zackiewicz,
P. Wiodarczyk, L. Hawelek, M. Kaminska, M. Kowalczyk, A. Kolano-Burian,
San Sebastian, Hiszpania,

Udziat doktoranta:

Wspotautor posteru, prezentujacy 18-23.06.2017

» Kongres CIMTEC, The magnetocaloric effect of GdCoxFei«Si compounds,
P. Wilodarczyk, L.. Hawelek, P. Zackiewicz, R. Roy , A. Chrobak, M. Kaminska,
A. Kolano-Burian, J. Szade — czerwiec 2014, Montecatini, Wtochy, udziat w: “6th
Forum on New Materials”
Udziat doktoranta:

Wspotautor posteru, prezentujacy 15-19.06.2014

» Soft Magnetic Materials, The magnetocaloric effect of GdMnxCo1Si, P.
Zackiewicz, L. Hawetlek, R. Kolano, A. Kolano-Burian, M. Kaminska, Wegry —
2013
Udziat doktoranta:

Autor posteru, prezentujacy 01-04.09.2013

» Soft Magnetic Materials, An effect of layer-to-layer insulation on power losses in

the tape-wound FeNiCuNbSiB nanocrystalline cores, J. Szynowski, R. Kolano,

193|Strona



Przemystaw Zackiewicz Wphw  parametrow obrobki cieplnej na strukture i wilasciwosci magnetyczne
nanokrystalicznych stopow Fe-Co-B z dodatkiem Nb-P o podwyzszonej indukcji
nasycenia do zastosowan w wysokoczestotliwosciowym przetwarzaniu duzych mocy

A. Kolano-Burian, M. Polak, P. Zackiewicz, Budapeszt, wrzesien 2011, Kos,
Grecja
Udziat doktoranta:

Wspoétautor posteru, prezentujacy 18-22.09.2011

» Migdzynarodowe targi w Kielcach, Nowe mozliwosci badawcze IMN w zakresie
inzynierii materiatowej i przetworstwa metali, P. Zackiewicz — wrzesien 2010,
Udziat doktoranta:

Autor prezentacji, prelegent 09.2010

» Konferencja Komitetu Metalurgii Polskiej Akademii Nauk, Ta§my amorficzne na
bazie niklu jako elementy oporowe do energooszczednych mat grzewczych —
P. Zackiewicz, pazdziernik 2010, Krynica, Polska
Udziat doktoranta:
Autor prezentacji, prelegent

Joint European Magnetic Symposia

» Joint European Magnetic Symposia, Magnetocaoric effet in polycrystaline La
based manganites modified with Sr, A. Kolano-Burian, R. Szymczak, R. Kolano,
H. Szymczak, A. Burian, L. Hawelek, P. Zackiewicz, M. Czepelak, sierpien 2010,
Krakow, Polska
Udziat doktoranta:

Wspotautor posteru, prezentujacy 23-28.08.2010
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Udziat w projektach

1.

Projekt EIT RawMaterials, CoReCo: Recycling of CRM for New High-
Frequency Transformer Magnetizable Concrete Cores,

Wspotautor, cztonek komitetu technicznego

Projekt FENG.01.01-1P.01-002/23 ,,Zaawansowane projektowanie i produkcja
hybrydowych rdzeni dlawikow filtrow dla silnikow wysokoobrotowych
pracujacych przy wyzszych czestotliwosciach z wykorzystaniem analizy
numerycznej i innowacyjnych technologii doskonalenia procesu”

FENG.01.01-IP.01-002/23, wspotautor, kierownik zadania

. Projekt TECHMATSTRATEG “Nowoczesne technologie wytwarzania

funkcjonalnych materiatow magnetycznych dla zastosowan elektromobilnych

1 medycznych” — TECHMATSTRATEG2/410941/4/NCBR/2019, wspoétautor,

Projekt TECHMATSTRATEG “Nowoczesne stopy na bazie zelaza i na bazie
miedzi przeznaczone do wytwarzania wyrobow o projektowanej strukturze

1 wlasciwosciach z zastosowaniem technologii przyrostowej,

TECHMATSTRATEG2/410049/12/NCBR/2019 — wspotautor

Projekt TECHMATSTRATEG “Opracowanie wysokowydajnej i bezodpadowe;j
technologii wytwarzania nanokompozytow magnetycznie migkkich dla
wysokoczestotliwosciowego przetwarzania duzych mocy”

TECHMATSTRATEG1/347200/11/NCBR/2017 — wspotautor,

Projekt TECHMATSTRATEG “Materialy o strukturze nanokrystalicznej
1 amorficznej do konstrukcji wkiadek kumulacyjnych w przemysle

wydobywczym” TECHMATSTRATEG1/349156/13/NCBR/2017 — wspotautor,

Projekt RANB “Innowacyjne i energooszczedne nanokrystaliczne dtawiki filtrow
dla poprawy jakoS$ci energii elektrycznej i ograniczenia negatywnego wptywu

energetyki na Srodowisko” — wspotautor
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

Projekt STRATEGMED ,,Wprowadzenie do praktyki klinicznej oryginalnej
polskiej wszczepialnej wirowej pompy wspomagania serca oraz systemu
zdalnego monitorowania i nadzorowanej zdalnie rehabilitacji pacjentéw na

wspomaganiu serca’” — wspotautor,

Projekt rozwojowy PBS ,Innowacyjne materiaty o obnizonej zawartosci

pierwiastkow krytycznych dla techniki schtadzania magnetycznego” — wspotautor

Projekt DEMONSTRATOR + ,,Wysokowydajna technologia wytwarzania tasm
szybkoschtadzanych oraz amorficznych 1 nanokrystalicznych  rdzeni

magnetycznie migkkich na elementy indukcyjne” — wspotautor

Projekt rozwojowy z Funduszy Strukturalnych nr POIG.01.01.02-00-015/09 pt.:

»Zaawansowane materialy i technologie ich wytwarzania” —2015 — wspotautor

Praca B+R z przemystu na zlecenie ABB Sp. z 0.0.: ,,Optymalizacja technologii
otrzymywania rdzeni magnetycznych z blachy amorficzne;”, Umowa

nr PLCRC/50004612/02/663/2014 — wspotautor

Praca B+R z przemyshu na zlecenie ELGOR + HANSEN S.A. ,»Magnetyczne
rdzenie amorficzne do zastosowan w modelu dtawika wyzszych harmonicznych”,

Umowa nr 2240153/PF/14 — wspotautor

Praca B+R dla Lindo Catsystem Sp. z 0.0. w ramach Voucher na innowacje
»Opracowanie nowej technologii alternatywnego spoinowania metalowych

monolitéw katalitycznych zastepujacych lut paskowy” — wspotautor

Projekt rozwojowy nr WND-POIG.01.03.01-00-058/08 pt.: ,Innowacyjne
materialy do zastosowan w energooszczednych i proekologicznych urzadzeniach

elektrycznych” — zakonczenie 2013 r. — wspoétautor
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16.

17.

18.

19.

Projekt badawczy wlasny nr N N507 475437 pt.: ,,Badanie zjawiska indukowane;j
anizotropii magnetycznej w materiatach nanokrystalicznych na osnowie Fe”

zakonczenie 2012 r. — wspotautor

Projekt rozwojowy nr N R15 0055 06 pt.: ,,Innowacyjne materiaty magnetyczne
do zastosowan w pompach ciepta wykorzystujacych efekt magnetokaloryczny”

— zakonczenie 2012 r. — wspotautor

Inicjatywa Technologiczna I nr 13028 pt.: ,,Amorficzne maty grzejne —

wlasciwosci, struktura i zastosowanie” — zakonczenie 2010 r. — wspotautor,

Projekt inwestycyjny nr WND-POIG.02.02.00-00-015/08 pt.: ,Krajowe
Centrum Badan 1 Aplikacji Innowacyjnych Materiatow Metalicznych

1 Ceramicznych” — zakonczenie 2010 — wspotautor,
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