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SadrzZaj — Na osnovu obrade i korelacije eksperimentalnih
rezultata dobijenih analizom faznih transformacija sa
izmerenim magnetnim svojstvima, brzo hladenih ~ Nd-Fe-B
legura sa redukovanim sadrzajem Nd (4.5 i 10.8 at %),
razmotren je uticaj formiranih nanokompozita i interaktivnih
faznih mehanizama na magnetna svojstva posle optimalnog
termickog tretmana.

1.UVOD

Savremena istrazivanja u oblasti magnetnih materijala
na bazi Nd-Fe-B su usmerena u tri osnovna pravca:
poveCanje magnetne energije odnosno  optimizacija
magnetnih svojstava, poboljSanje otpornosti na koroziju i
redukovanje sadrzaja retke zemlje (Nd) u cilju sniZzenja cene
finalnog magnetnog materijala, ali sa zadrzavanjem visokih
vrednosti magnetne energije.

Nanokompozitni permanentni magnetni materijali tipa
Nd-Fe-B sa redukovanim sadrzajem Nd predstavljaju novi tip
permanentnih magnetnih materijala. Istrazivacke aktivnosti u
razvoju nanokompozitnih permanentnih magnetnih materijala
usmerene su u dva pravca: optimizacija procesnih parametara
u kojima se postize optimalna nanokompozitna struktura
magnetnog matriksa 1 izucavanje 1 kvantifikacija
interaktivnih  mehanizama izmedu prisutnih faza u
nanokompozitnom magnetnom matriksu koji dominatno utic¢u
na magnetna svojstva.

Najznacajnija metoda kojom se dobijaju
nanokompozitni permanentni magneti je metoda brzog
hladenja. Prednost primene metode brzog hladenja za
dobijanje nanostrukturnih Nd-Fe-B magnetnih legura ogleda
se u mogucnosti da se preko brzine hladenja direktno utice na
veli¢inu zrna i1 time na mikrostrukturu u cilju povecanja
koercitivnosti ovih magnetnih materijala. Permanentni
magnetni materijali na bazi Nd-Fe-B sa redukovanim
sadrzajem Nd dobijaju se kristalizacijom iz rastopa
postupkom brzom hladenja [1,2,3]. Mikrostruktura ovih
legura je visefazna, pored glavne tvrde magnetne faze
Nd,Fe 4B, egzistiraju 1 meko magnetne faze visoke
magnetizacije tipa a-Fe i/ili Fe;B faza, kao i Citav set faza
tipa Fe-B. U zavisnosti od sadrzaja bora, egzistira i boridna
faza Nd; Fe4B,.VeliCina zrna iskristalisalih faza je na nano
skali $to omogucava formiranje nanokompozita Fe;B /
NszeMB i/ili a-Fe / NszeMB [4,5,6]

Osnovni uslov za postizanje nanokompozitne strukture
je uniformna distribucija meke i tvrde faze. Srednja veli¢ina
zrna prisutnih faza treba da bude manja od 40 nm jer se
efekat feromagnetnog kuplovanja tzv. “exchange coupling”
efekat izmedu meke i tvrde faze postize samo na nano skali

[6].
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Efekat ovog kuplovanja je povecanje remanence odnosno
remanentnog odnosa Jr/Js iznad teorijskog limita 0.5.

Klju¢ za optimizaciju magnetne mikrostrukture je
termicka obrada. TermiCkom obradom se pospesuje
koercitivni mehanizam 1 kristalizacioni tok usmerava u
pravcu stvaranja optimalnog faznog sastava koji rezultuje
optimalnim  magnetnim  karakteristikama. = Primenom
odgovarajuceg termiCkog tretmana moguce je uticati na
povecanje udela nanokompozita u magnetnom matriksu.
Formirani nanokompozitni parovi tipa Fe;B / Nd,Fe4,B i a-
Fe / NdyFe 4B u legurama sa redukovanim sadrzajem Nd su
direktno odgovorni za poboljSanje magnetne energije [5,6].

Prednost nanokompozitnih Nd-Fe-B magneta su visoka
remanenca, velika magnetna energija (BH)m.x (95-100
kJ/m®), uprkos ¢injenici da je sadrzaj skupe retke zemlje Nd
Cak za vise od 50% smanjen u odnosu na konvencionalne
brzo hladene 1 sinterovane magnete ovog tipa sa
stehiometriskim sadrzajem Nd tipa. U zavisnosti od sadrzaja
Nd u brzo hladenim Nd-Fe-B legurama u toku termickog
tretmana deSavaju se razliCite vrste medufaznih interakcija u
veoma kratkom vremenskom intervalu koje imaju direktan
uticaj na magnetna svojstva [5].

Korelacijom eksperimentalnih  rezultata dobijenih
analizom faznih transformacija u toku termiCke obrade sa
izmerenim magnetnim osobinama za brzo hladene legure Nd-
Fe-B sa redukovanim sadrzajem Nd (4.3 i 10.8 at % Nd)
razmotreni su interaktivni mehanizmi medu prisutnim fazama
1 njihov uticaj na magnetna svojstva istrazivanih legura. Deo
rezultata istrazivanja prikazan je u ovom radu.

2. EKSPERIMENTALNI DEO

Istrazivane Nd-Fe-B legure sa 4.5 i 10.8 at % Nd
dobijene su kristalizacijom iz rastopa sa optimalno odabranim
brzinama hladenja [1,2,3]. U eksperimentalnom delu
koriS¢ene su razliCite savremene eksperimentalne tehnike i
metode: SEM analiza, Micro X-Ray analiza, XRD analiza,
Mossbauer “'Fe spektroskopska fazna analiza MS,
termomagnetna analiza. Magnetna svojstva  termicki
obradenih uzoraka merena su na VSM (Vibrating Sample
Magnetometer) i na SQUID magnetometru (Superconducting
Quantum Interference Device) sa definisanom ja¢inom
magnetnog polja. Prikaz koris¢enih metoda 1 uslova
ispitivanja dat je u ranije objavljenim publikacijama [1,2,5].

Deo  eksperimentalnih  rezultata relevantan za
optimizaciju uslova pri kojima se formira nanokompozitni
sastav i definisanje interaktivnih faznih mehanizama koji
dominantno uti¢u na magnetna svojstva istrazivanih Nd-Fe-B
legura, a u zavisnosti od sadrzaja Nd, prikazan je u ovom
radu.



3. REZULTATI I DISKUSIJA

U Tabeli 1. sumarno su prikazani rezultati fazne analize,
primenom XRD i MS fazne analize, zajedno sa izmerenim
magnetnim osobinama na VSM za legure sa razliCitim
sadrzajem Nd, termicki obradenih u optimalno odabranim
rezimima [2,5].

TABELA 1. Korelacija hemijskog sastava Nd-Fe-B legura, faznog sastava
posle optimalne T.O. i magnetnih osobina

Hemiiski FAZNA ANALIZA Magnetne osobine
emijs|
sastav XRD MS 57 Hc Br (BH)max
mas% (kOe) kG) (MGOe)
0,
0
Nd 155 Feg, s Bs r}:ldl,\jf?m Fe-Nd fora 20 % 8.1 8.6 132
C-NAII0 1 pe Nd para 4%
Nd,FesB 54 %
Nd,Fe 4B Nd  FesBy 5%
Nd | FesBy a-Fe 12%
Nd 1o5Fe 4B a-Fe Fe-Nd fero 27% 7 o8 138
Fe-Nd fero Fe-Nd para 1%
Fe-O 1%
Nd,Fe 4B Nd,Fe B 6%
Fe;B Fe;B 39 %
Nd,sFe77Biss o-Fe o-Fo 2% 2.8 10.9 10.7
Fe-Nd fero Fe-Nd fero 49%

Magnetna legura Nd;ogFegs»Bs je uslovno grani¢na
legura kada je re¢ o legurama sa redukovanim sadrzajem Nd
u odnosu na stehiometrijski sastav (sadrzaj Nd 11.8 at%).
Kod ovog tipa legura posle optimalnog termickog tretmana
udeo tvrde magnetne faze Nd,Fe 4B smanjen je u odnosu na
stehiometrijsku Nd-Fe-B leguru. Faznom analizom, pored
tvrde magnetne faze Nd,Fe;4B identifikovan je i znacajan
maseni udeo feromagneticnih Fe-Nd faza, kao i meko
magnetna faza o —Fe u koli¢ini od 12 mas%. Izmerene
vrednosti za remanencu i maksimalnu magnetnu energiju u
optimalnu odabranom rezimu termicke obrade su bliske
magnetnim svojstvima legure sa stehiometrijskim sadrzajem
Nd i ukazuju na intergranularno kuplovanje izmedu
jednorodnih zrna glavne tvrde Nd,Fe;sB faze [5]. Dalje
povecanje Br i (BH),,., se objasnjava Cinjenicom da i pored
smanjenog udela tvrde magnetne faze Nd,Fe4B, zahvaljujuci
prisustvu mekomagnetne faze (a-Fe -12 mas%), koja ima
veéu magnetnu saturaciju od glavne tvrde magnetne faze
(2.15 T prema 1.6 T) stvoreni su uslovi za medusobnu
interakciju. Formirani nanokompozitni parovi tipa o-Fe /
Nd,Fe ;B u magnetnom matriksu preovladuju¢eg Nd,Fe 4B
sastava i ostvareno interaktivno kuplovanje izmedu tvrde faze
Nd,Fe 4B i meko magnetne faze visoke magnetizacije (a-Fe)
je dodatno uticalo na zadrzavanje visokih vrednosti
remanence i magnetne energije.

Dalje poveCanje remanence 1 magnetne energije
postignuto je za nestehiometrjsku viSefaznu leguru sa jo$
nizim sadrzajem neodijuma (Nd4sFe;;Bigs) stvaranjem
nanokompozitne strukture posle primenjenog optimalnog
termickog tretmana.

Na sl. 1. ilustrativno je prikazan MS spektar za
visefaznu leguru Nd, sFe;7B s 5 sintetizovanu metodom brzog
hladenja. Obrada MS spektara vrSena je koriS¢enjem
CONFIT programa, poredenjem sa MS parametrima za
identifikovane faze prema publikovanim literaturnim
podacima [7,8]. Relativni maseni odnosi identifikovanih faza
MS analizom za istrazivane legure, prikazani su u Tabeli 1.
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Slika 1. Mdssbauerov spektar BH legure

Faznom analizom optimalno termicki obradjene legure
identifikovan je sadrzaj mekomagnetne faze visoke
magnetizacije FesB od 39 mas%, zatim tvrde magnetne faze
Nd,Fe 4B i ¢itav set feromagneti¢nih Fe-Nd faza (tab.1). Na
osnovu merenja magnetnih osobina utvrdeno je povecanje
remanence (Br 10.9 kG) u odnosu na legure sa dominantnom
tvrdom magnetnom fazom Nd,Fe 4B (Br 8,6 kG).

Korelacijom faznog sastava dobijenog posle optimalnog
rezima termicke obrade i izmerenih magnetnih osobina moze
se zakljuciti da je visoka vrednost maksimalne magnetne
energije (BH)u.x od 10.7 MGOe posledica formiranja
nanokompozitne strukture tipa Fe;B/Nd,Fe,B. Zrna
mekomagnetne faze Fe;B koja poseduju veéu saturacionu
magnetizaciju od tvrde magnetne Nd,Fe 4B faze (2.2 T prema
1.6 T) se potpuno kupluju sa susednim zrnima magnetno
tvrde faze S$to direktno utice na povecanje magnetne energije.
Na sl. 2. prikazan je histerezis dobijen magnetnim merenjima
BH Nd,4 sFe;;B1g 5 legure na SQUID magnetometru.
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Slika 2. Histerezis BH Nd-Fe-B legure sa redukovanim
sadrzajem Nd dobijen pomoc¢u SQUID magnetometra
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Merenje je vrSeno na sobnoj temperaturi, a primenjeno
magnetno polje je bilo u opsegu od -5 do 5 T. IzraCunata
vrednost remanentnog odnosa Jr/Js sa histerezisa dobijenog
merenjima na SQUID magnetometru iznosi 0,58 i prelazi
teorijski limit od 0.5, Sto nedvosmisleno ukazuje na
formiranje nanokompozitne strukture. Ovakav remanentni
odnos takode ukazuje i na prisustvo 1 uticaj efekta
feromagnetnog kuplovanja izmedu identifikovane meke i
tvrde magnetne faze ma magnetna svojstva ispitivane legure
[6,7,8].

4. ZAKLJUCAK

Na osnovu korelacije faznog sastava 1 izmerenih
magnetnih svojstava za brzo hladene legure Nd-Fe-B sa
redukovanim sadrzajem Nd moze se zakljuciti da formirani
nanokompoziti posle optimalnog termickog tretmana imaju
uticaja na povecanje remanence 1 magnetne energije.
Dodatno, na povecanje ovih vrednosti ima efekat
feromagnetnog kuplovanja izmedu mekih i tvrdih magnetnih
faza u istrazivanim Nd-Fe-B legurama. Kao potvrda
nanompozitne strukture optimalno termi¢ki obradene
visefazne Nd,sFe;;Bjss legure je i eksperimentalno ostvaren
remanentni odnos veci od teorijskog limita.
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Abstract - Influence of the nanocomposite structures formed
after optimal heat treatment and exchange coupling
interactions on the magnetic properties of rapid quenched
Nd-Fe-B alloys with reduced Nd content (4.3 and 10.8 at %)
was studied by processing and correlation of experimental
results of investigation of phase transformations with
measured magnetic properties.
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