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ZpUsob vyroby magnetickych soucasti vyrobenych z mekké magneticke slitiny

na bazi zeleza s nanokrystalickou strukturou

Oblast techniky

PredloZzeny vynalez se tyka vyroby magnetickych soucéasti vyrobenych z

meékké magnetické slitiny na bazi Zzeleza s nanokrystalickou strukturou.

Dosavadni stav techniky

Nanokrystalické magnetické materidly jsou dobfe znamé a byly popsany
zejména v evropské patentové prihlasce EP 0 271 657 a EP 0 299 498. Tyto
slitiny na bazi Zeleza obsahuijici vice nez 60 %at (atomova %) Zeleza, médi,
kfemiku, boru a pfipadné nejméné jeden prvek zvoleny ze skupiny obsahujici
niob, wolfram, tantal, zirkon, hafnium, titan a molybden, se odlévaji do
amorfnich pasku a potbm jsou podrobeny tepelnému zpracovani, které zpusobi
mimofadné jemnou krystalizaci (krystaly maji prdmér mens$i nez 100
nanometrd). Tyto materidly maji magnetické viastnosti, které jsou zejména
vhodné pro vyrobu mékkych magnetickych jader pro elektrotechnické pfistroje,
jako napiiklad pferuSovate zbytkovych proudl. Zejména maji vynikajici
magnetickou permeabilitu a mohou mit bud’ Sirokou hysterézni smyc¢ku (Br/Bm
> 0,5) nebo uzkou hysterézni smycku (Br/Bm < 0,3), kde Br/Bm je pomér
remanentni magnetické indukce a maximalni magnetické indukce. Siroké
hysterézni smy¢&ky se ziskaji, sestava-li tepelné zpracovani z jednoho zihani pfi

- teplote meZI 500 C a 600 °C. Uzke hysterézni smycky se dosahnou tehdy

sestava-li tepelne zpracovani z nejméné jedného zihani v magnetlckem poli,

kde toto zihani je zihani urc¢ené k dosazeni nanokrys_tallcke formy.

Nanokrystalické pasky nebo presnéji magnetické soucasti vyrobené z
téchto pask(, maji vSak nedostek, ktery omezuje jejich pouziti. Tento

nedostatek spoCiva v tom, Ze magnetické vlastnosti nejsou dostatecné stalé




jakmile se teplota zvysi nad teplotu okoli. Tato nedostateCna stalost ma za
- nasledek funkéni nespolehlivost pferusovach zbytkovych proudu vybavenych

_ témito magnetickymi jadry.

Ukolem piediozeného vynalezu je odstranit tento nedostatek vytvorenim
prostfedkdl pro vyrobu magnetickych jader vyrobenych z nanokrystalickych
materialt majicich magnetické vlastnosti a jejichz teplotni stalost je podstatné

zlepsena.

Podstata vynalezu

Tyto UGkoly jsou splnény zpusobem vyroby magnetickych soucasti
vyrobenych z mékké magnetické slitiny na bazi Zeleza majici nanokrystalickou
strukturu, jejiz slozenije v % at. Fe > 60 %, 0,1 % <Cu<3 %, 0 % <B <25 %,
0 % < Si <30 % a nejméné jeden prvek zvoleny ze skupiny obsahujici niob,
wolfram, tantal, zirkon, hafnium, titan a molybden jehoZ obsah je 0,1 % az 30
%, zbytek jsou necistoty vzniklé pfi taveni, a slozeni dale vyhovuje vztahu 5 %
< Si + B <30 % jehoz podstata spociva v tom, ze
-:se z magnetickeé slitiny vyrobi amorfni pasek,

- z pasku se vyrobi polotovar magnetické soucastky,

- a magnetickd soucastka se podrobi krystalizaénimu tepelnému zpracovani
sestavajicimu z nejméné jednoho ihani pro teploté 500 °C a2 600 °C a tato
teplota se udrzuje po dobu 0,1 az 10 hodin, aby se vytvorily nanokrystaly a

pred krystalizacnim tepelnym zpracovanim se provede relaxacéni tepelné

amorfni slitiny.

Relaxacni tepelné zpracovani je mozno provést udrzovanim vyrobku pri
teploté 250 °C az 480 °C po dobu asi 0,1 az 10 hodin.




Relaxacni tepelné zpracovani muze také sestavat z postupného ohrivani
vyrobku z teploty okoli az na teplotu nad 450 °C, pfi rychlosti ohfivani mezi 30
°C/hod. az 300 °C/hod. na teplotu mezi 250 °C a 450 °C.

V zavislosti .na pozadovanych magnetickych vlastnostech, zejména v .
zavislosti na pozadovaném tvaru hysterézni smycky a podle znamého stavu
techniky, se mize nejméné jedno zihani tvorici tepelné zpracovani provadeét v

magnetickém poli.
Tento zpUsob se pouzivé zejména pro magnetické slitiny na bazi zeleza
majici nanokrystalickou strukturu a jejichz chemické slozeni je takové, ze Si <

14 %.

Priklady provedeni vynalezu

Vynélez bude dale popsan podrobnéji, ale ne omezujicim zplsobem,

pomoci prikladq.

Aby bylo mozno vyrobit magnetické soucasti ve velkém objemu,
napfiklad magneticka jadra pro preruSovace zbytkovych proudd rdznych
kmitoCth (citlivé ke stridavym poruchovym prouddm), pouzZiva se paska z
mékké magnetické slitiny majici amorfni strukturu, schopnou nabyt
nanokrystalickou strukturu, tato slitina obsahuje hlavné zelezo v mnozstvi
vetsim nez 60 %at. a dale obsahuije:

-0,1az3 %at. as vyhodou 0,5 az 1,5% at. médi;

- 0,1 az 30% at. a s vyhodou 2 az 5% at. nejméné jednoho prvku vybraneho ze
skupiny obsahujici niob, wolfram, tantal, zirkon, hafnium, titan a molybden; s
vyhodou je obsah niobu 2 az 4 %at_;

- kfemik a bor, soucéet obsahl téchto prvkud je 5 az 30 %at. a s vyhodou 15 az
25% at., a je mozno, aby obsah boru byl az 25 %at. a s vyhodou 5 az 14 %at. a

obsah kiemiku mize dosahnout az 30 %at. a s vyhodou je 12 az 17 %at.




Kromé téchto prvk( mdze slitina obsahovat nizké koncentrace necistot

pochazejicich ze surovin nebo vzniklé pfi taveni.

Amorfni- paska se - ziska znamym zpusobem velmi rychlym ztuhnutim .

roztavené slitiny, ktera se odléva napriklad na chlazené kolo.

Polotovary magnetickych jader jsou také vyrobeny o sobé& znamym
zpUsobem navinutim péasku na trn, odfiznutim pasku a upevnénim jeho konce

bodovym svarenim, tak, aby se ziskal maly anuloid pravouhlého prarezu.

Aby se polotovarim dodaly jejich koneéné magnetické vlastnosti, jsou
nejprve vystaveny zihaci operaci nazvané "relaxaéni zihani" pfi teploté nizsi
nez je teplota, pfi které zacina rekrystalizace amorfniho pasku a s vyhodou pfi
teploté 250 °C az 480 °C a potom krystalizaénimu zihani, které mlze, ale
nemusi, byt provedeno v magnetickém poli a s vyhodou mUze po ném

nasledovat Zihani pfi nizsi teploté, provadéném v magnetickém poli. Plvodci
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Zzihanim ma dalsi vyhodu v tom, Ze se snizuje rozptyl ve zjisténych

magnetickych vlastnostech jadra pfi vyrobé velkych objema.

Rekrystalizaéni zihani je uréeno k tomu, aby vznikly nanokrystaly o

_Vvelikosti mensi nez 100 nanometrd, zejména 10 az 20 nanometrd a aby se

vysrazely v amorfni matrici. Tato velmi jemné krystalizace umoziuje ziskat
pozadované magnetické vléstnosti. PFi krystalizaénim zihani se teplota udrzuje
nad teplotou zacatku krystalizace a pod teplotou, kdy se zacina objevovat
sekundarni faze, ktera zhorSuje magnetické vlastnosti. Obvykle je teplota
krystalizatniho zih&ni mezi 500 °C a 600 °C, ale mize byt pro kazdou pasku

optimalizovana, napfiklad pokusnym stanovenim teploty, ktera vede k




maximalni magnetické permeabilité. Teplota krystalizatniho zihani mlze byt
zvolena jako rovnajici se této teploté nebo jesteé lépe, miZe byt zvolena tak,

aby'byla asi 0 30 °C vyssi.

Aby se zlepsil ivar hysterézni smycky, coz je nutné pro. prerusovace
stfidavych zbytkovych proudd rtiznych kmitoCtl (ty citlivé k chybovym prouddm
S pFedpétim), krystalizani zihani-lze provadét v pficném magnetickem poli.
Krystalizaéni tepelné zpracovani se miize dokongit Zzihanim pfi teploté niz$i nez
je teplota, kdy zaCina krystalizace, napfiklad okolo 400 °C, provadéném v

priéném magnetickém poli.

Obecnéji, tepelné zpracovani polotovard magnetickych soucasti sestava
z operace relaxac¢niho zihani pripadneé provadéného v magnetickém poli a

pripadné doplnkového zihani provadéného v magnetickém poli.
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mozné provadét stejné dobfe na amorfni pasce samotné jako na polotovaru
magnetické soucastky, mlze sestavat z udrzovani konstantni teploty po dobu,
ktera musi s vyhodou byt 0,1 az 10 hodin. Toto Zihani muze také sestavat z
postupného zvysovani teploty, které predchazi napfiklad krystalizaénimu Zihani
a které musi byt provadéno rychlosti 30 °C/h a2 300 °C/h, na nejméné 250 °C
az 450 °C; s vyhodou, rychlost zvySovani téploty musi byt asi 100 °C/h.

V kazdém pripadé je vhodné provadét tepelné zpracovani v pecich s

Fizenou neutralni nebo redukéni atmosférou.

Jako priklad byly dva pasky ze slitiny Fe73Sij5sBgCU{Nbs (73 %at.
zeleza, 15 %at. kfemiku atd.), majici tloustku .20 um a $itku 10 mm, vyrobené
primym rychlym ochlazenim na chlazeném kole. Z kazdého pasku byly
vyrobeny dvé série polotovard pro magnetické jadra, tyto polotovary byly
oznaceny A1 a A2 (pro prvni pasek) a B1 a B2 (pro druhy pasek). Tyto série




polotovarl pro magneticka jadra A1 a B1 byly podrobeny tepelnému
zpracovani podle pfedlozeného vynalezu, sestavajiciho z relaxa¢niho zihani po
dobu 3 hodin pti teploté 530 °C. Série polotovard pro magneticka jadra A2 a B2
byla pro srovném’ zpracovana podle znamého stavu techniky jednim
krystalizaénim zihanim po dobu 3 hodin pfi teploté 530 °C. Na &tyfech sériich
polotovarll magnetickych™ jader byla zméfena maximalni magnetické 50 Hz
permeabilita pfi rozdilné teploté mezi 25 °C a 100 °C a vyjadiena jako

procento maximalni 50 Hz magnetické permeability pfi 20 °C. Vysledky jsou

néasledujici:

Vzorek  ]-25°C T5°C  ]20°C 80 °C 100 °C
[AToyny  [100 % 102 % 100 % 93 % 86%

Ad(srov)  |102 % 103 % 100 % 87 % 78 %

Bi(vn) |97 % 98 % 100 % 88 % 78 %

B2(srov) |98 % 99 % 100% |75 % 60 %

Tyto vysledky byly zjistény zkouskami nezavisle jednak pro vzorky A1 a
A2 a jednak pro vzorky B1 a B2. To proto, ze prestoZe jsou vSechny vzorky
vyrobeny ze stejné slitiny, byly uzity dva pasky, ty byly vyrobeny samostatné a

proto mély trochu jiné vlastnosti. .

Z toho vyplyva, zZe jak u skupiny A1, A2 tak u skupiny B1, B2, snizeni
magnetické permeability zptisobené ohiatim na 80 °C nebo 100 °C je mensi v

pripadé vzork( zpracovanych podle vynalezu nez u vzorkQl srovnavacich. Pfi

~100 °c napr, ztrata magnetické permeability je u. vz_ork& zpracovanych podle_

vynalezu asi polovi¢ni nez u vzork( vyrobenych podle znamého stavu techniky.

Dale plUvodci zjistili, Ze kromé& uUcinku ziskaného tepelnou stabilitou

magnetickych = vlastnosti, se vyndlezem zlepSila reprodukovatelnost




magnetickych vlastnosti magnetickych jader vyrabénych ve velkém mnozstvi.

Tento zvlasté vyhodny Gcinek bude doloZen nasledujicimi pfiklady.

Prvni pFikIad se tyka anuloidovych magnetickych jader vyrobens’/ch z
paskl o tloustce 20 um a Sifce 10 mm, ziskanych pfimym rychlym ochlazenim
na chlazenéfn kole ze slitiny o slozeni (v % at.) Fe 73 5 Si 13 5Bg Cuq Nb3. Po
rychlém ochlazeni na chlazeném kole bylo ovéfeno, pouzitim X - paprskd, e
pasek byl opravdu tplné amorfni. Pasek byl pak rozdélen do tfi ¢asti: jedna A,
zUstala v rychle ochlazeném stavu a ostatni dvé, B a C byly podrobeny
relaxaénimu 2ihani - v jednom pfipadé, B, po dobu 1 hodiny pii 400 °C a v
piipadé ostatnich, C, po dobu 1 hodiny pfi teploté 450 °C. Bylo zrhéfeno
koercitivni pole, jehoz minimalni a maximalni hodnoty byly v mOe ( 1 mOe =
0,079577 A/m): A, od 80 do 200 mOe, B a C, od 25 do 35 mOe. Tyto vysledky
ukazuji, ze se UCinnosti relaxacniho tepelného zpracovani, nejen snizuje

rozsah v koercitivnim poli, ale také podstatné snizuje cena vyrobku.

Tri Casti paskl byly pak pouzity k vyrobeni polotovarl anuloidovych
magnetickych jader a tyto jadra byla nejdfive podrobena krystalizaénimu zihani
po dobu 1 hod. pfi 530 °C, aby se obdrzela $iroka hysterézni smycka a potom
Zihani v pfiéném magnetickém poli po dobu 1 hod. pii 400 °C, aby se obdrzela
uzka hysterézni kfivka. Byly stanoveny hodnoty koercitivniho pole, maximaini
50 Hz permeabilita a, pouze pro Uzké smycky, pomér Br/Bm (pomér remanentni

indukce a indukce pii nasyceni).




a) Siroké smycky
Vzorek Relaxaéni Koercitivni - -pole | Max. 50 Hz
zpracovani (mOe) permeabilita
1zadné 16,1 - 650 000
B 1 hod pfi 400°C  |5,2 | 690 000
1 hod pfi 450 °C  |5,1 760 000
b) Uzké smyd&ky
Vzorek Relaxacni Koercitivni Br/Bm Max. 50 Hz
zpracovani pole (mOe) permeabilita
zadné 5 0,12 200 000
B 1 h pii 400 °C 3,8 0,08 215 000
C 1 h pti 450 °C |3,4 0,07 205 000

Tyto vysledky jasné dokazuji zlepSeni magnetickych viastnosti
relaxadnim tepelnym zpracovanim: zvy$eni koercitivnino pole, zvySeni

maximalni permeability a snadnéj$i dosazeni tzkych smycek.

Druhy pfikiad se tyka anuloidovych magnetickych jader vyrobenych z
paskl o tloustce 20 um a 10 mm Sirokych, ziskanych pfimym rychlym

ochlazenim na chlazeném kole ze slitiny o slozeni Fe 73 Si 15Bg Cuq Nbs.

_Dvé _skupiny_vzork( obsahujici 300 anuloidd majicich vnitfni prdmér 11

mm a vnéjsi pramér 15 mm, bylo vyrobeno za pouziti automatického
navinovaciho zafizeni. Skupiny byly pak tepelné zpracovany v peci s neutralni
atmosférou. Referenéni skupina vzorkl A byla podrobena pouze
krystalizaénimu Zihani po dobu 1 hodiny pfi 530 °C. Druha skupina vzork( byla
tepelné zpracovana podle vynalezu: nejprve se provadélo relaxacni zihani po

dobu 1 hodiny pfi 400 °C, potom se provedlo krystalizaéni Zihani po dobu 1




hodiny pfi 530 °C. Anuloidy byly umistény do pouzdra a upevnény pomoci

pénovych podlozek. Pro kazdou skupinu vzork( byla stanovena primérna

standardni odchylka od maximaini 50 Hz permeability.

Vysledky jsou nasleduijici:

Tepelné zpracovani Primérna max. 50 Hz

permeabilita

Standardni odchylka od

max. 50 Hz permeability

bez relaxace (skupina A) {585 000

28 000

s relaxaci (skupina B) 615 000

20 000

Tabulky dokladaji ucinek relaxaéniho zihani ktery, jednak zlepsuje

primérné hodnoty maximaini permeability a jednak snizuje rozpty!.

Dale, dvé skupiny byly tepelné zpracovany po dobu 1 hodiny pfi 400 °c

v pricném magnetickém poli tak, aby se ziskaly uzké hysterézni kfivky. Mérily

se koercitivni pole, pomér Br/Bm a 50 Hz permeabilita pri 5 mOe.

Vysledky jsou nasledujici:

Tepelné Koercitivni  pole|Br/Bm 50 Hz
| zpracovani (mQe) permeabilita pfi 5
mOe
bez relaxace| 5,2 0,08 : 117 000
HETTEY NS = -
s relaxaci 43 0,06 124 000
(skupina B)
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Tyto vysledky jasné dokazuji zlepseni magnetickych vlastnosti, ktere se
dosahne relaxaénim zpracovanim: snizi se koercitivni pole, zvysi se 50 Hz

permeability a snaze se dosahnou Uzké smycky.
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PATENTOVE NAROKY

1. ZpUsob vyroby magnetickych soucasti vyrobenych z mékké magnetické
slitiny na bazi Zeleza majici nanokrystalickou strukturu a jejiz chemické slozeni
jev%at. Fe> 60 %,0,1<Cu<3% 0%<B<25%,0 % <Si<30 % adale
obsahuje nejméné jeden prvek vybrany. ze skupiny obsahujici niob, wolfram,
tantal, zirkon, hafnium, titan a molybden v mnozstvi 0,1 % az 30 %, zbytek jsou
necCistoty z taveni, slozeni dale vyhovuje vztahu 5 % < Si + B < 30 %, z
magnetické éIitiny se vyrobi amorfni pasek, potom se z pasku vyrobi polotovar
magnetické soucasti navinutim magnetického pasku okolo trnu tak, aby se
vytvofila dutina a pak se magnetickd soucast podrobi krystalizaénimu
tepelnému zpracovani sestavajicimu z nejméné jednoho zihani pfi teploté 500
°C az 600 °C po dobu 0,1 az 10 hodin aby se vytvorily nanokrystaly
vyznaceny tim, Ze se pred krystalizacnim tepelnym zpracovanim provede
relaxaéni tepelné zpracovani pii teploté niz$i nez je teplota pfi niz zalina

rekrystalizace amorfni slitiny.

2. Zplsob podle naroku 1 vyznaceny tim, Ze se relaxacni zihani se provadi pfi
teploté 250 °C az 480 °C po dobu 0,1 az 10 hodin.
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- postupnym ohfivani z teploty okoli az na teplotu nad 450 °C, rychlosti 30

%C/hodinu az 300 °C/hodinu mezi 250 °C a3z 450 °C.

__4. Zpusob podle kteréhokoliv. naroku 1 aZ 3 vyznaceny tim, Ze se krystalizacni__

zihani provadi v magnetickém poli.

5. Zpusob podle kteréhokoliv naroku 1 az 4 vyznaéeny tim, Ze se doplikové
zihani provadi v magnetickém poli pfi teploté nizsi nez je teplota pfi niz zacne

rekrystalizace.
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6. ZplUsob podle kteréhokoliv naroku 1 az 5 vyznaéeny tim, Ze chemické

slozeni slitiny je takove, ze Si < 14 %.
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