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Zusammenfassung

Es wird die Abhingigkeit der magnetischen Induktion von der Gefiigestruktur
zweiphasiger Werkstoffe untersucht. Dabei wird als Theorie die Gefiige-
Eigenschafts-Korrelation von Ondracek zugrunde gelegt. Zur experimentellen
Uberpriifung werden Sintereisenringe hergestellt, bei denen Prefidriicke und
Sinterbedingungen variiert werden, um unterschiedliche Gefiigestrukturen zu
erzeugen, die durch rechnergestiitzte Bildanalysesysteme charakterisiert
werden. Es zeigt sich eine hervorragende Ubereinstimmung zwischen berech-

neten und experimentellen Werten.

Aus Eisenpulver und NiZn-Ferritpulver werden in unterschiedlichen Mi
schungsverhaltnissen Ringe mit unterschiedlichen Prefdriicken hergestellt
und bei 850 und 950 °C gesintert. Es stellt sich heraus, daf} sich der Werkstoff
bei diesen Temperaturen thermodynamisch instabil verhalt. In Abhangipkeit
vom Eisenpulveranteil wird das Spinellgitter des Ferrits zerstért und es bilden
sich verschiedene unmagnetische Phasen. Mit der Gefuge-Eigenschafts-
Korrelation 14Bt sich auch hierbei das Induktionsverhalten sehr gut
berechnen.

Eine der gebildeten Phasen ist FeZnOg. Von dieser Phase konnten MoBbauer-
Spektroskopiedaten ermittelt werden. Die Isomeriverschiebung betragt lg =
0,151 mm/sec bei der bei 950 °C gesinterten und Ig = 0,165 mm/sec bei der bei
850 °C gesinterten Probe, die Quadrupolaufspaltungen betragen AQ = 0,744
mm/sec bzw. AQ = 0,8 mm/sec bei Verwendung einer 57Co-Rh-Quelle.




Correlation between microstructure and
magnetic properties of porous sintered iron
and porous iron containing composites

Abstract

The dependence of the magnetic induction from the microstructure of two-
phase materials is being investigated. These investigations are based on the
microstructure-field property correlation by Ondracek. To prove this theory
sintered iron toroids were produced showing different microstructures which
were analyzed by an image-analyzing computer. Theoretical values are in good

accordance with the experimental results.

Iron powder and NiZn-ferrit powder of different mictures were pressed at
different compacting pressures and sintered at 850 °C and 950 °C. At these
temperatures the material is thermodynamically unstable. In dependence of
the amount of iron powder the spinell lattice of the ferrite is destroyed and
several unmagnetic phases are produced. By means of the microstructure-field
property correlation the induction behaviour of the material could be

calculated.

One of the formed phases is FeZnOgy of which MéBbauer spectroscopy data
could be evaluated. The isomere-shift is Is = 0,151 mm/sec (sintered at 950 °C)
and lg = 0,165 mn/sec (sintered at 850 °C). The quadrupole splitting is AQ =
0,744 mm/sec and AQ = 0,8 mm/sec using a 57Co-Rh source,
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Zielsetzung der Arbeit

Mathematische Ansitze, um das Induktions- und Permeabilitidtsverhalten
mehrphasiger Magnetwerkstoffe in Abhéngigkeit von deren Gefiugestruktur
zu beschreiben, existieren nur fiur Sonderfille der Gefiigestruktur, wie z.B. fir
kugelformige Einlagerungen. Der EinfluB auf das magnetische Verhalten des
Gesamtwerkstoffes bei Einlagerung kugelférmiger, nichtmagnetischer Phasen
in eine magnetische Matrix 1aBt sich von daher gut berechnen, weil die
Potentialverhaltnisse in diesem Falle mathematisch gut faBbar sind. Andert
sich jedoch, wie im Fall von spratzigen Poren, die Einlagerung in geometrisch
nur noch naherungsweise bestimmbare Formen, so sind die Potentialver-
héltnisse nicht mehr oder nur sehr aufwendig zu berechnen. Angenommen,
man konnte in einem realen Werkstoff wie porosem Eisen durch Auswerten
der Gefligebilder einer Vielzahl metallographischer Schliffe die individuelle
Gestalt aller Poren erkennen, so miiite jede einzelne Pore geometrisch be-
schrieben werden, um sédmtliche Potentialverhiltnisse zu berechnen. Aber
selbst nach diesem immensen, wahrscheinlich nicht machbaren Aufwand
wiirden selbst Grofirechneranlagen verzweifeln, wenn samtliche Potentiale
und, dariber summiert, der Einflufl der Poren auf das magnetische Verhalten
des Gesamtwerkstoffes gerechnet werden miifiten. Kurz, eine exakte mathe-
matische Losung dieses Problems ist mit einer solchen Vorgehensweise nicht
moglich, zumal es praktisch gesehen unmoglich ist, die innere Struktur eines

Werkstoffes genau zu bestimmen.

Ziel dieser Arbeit ist es, unter Umgehung dieser Schwierigkeiten und durch
Anwendung einfacher Rechenmodelle die Abhéngigkeit der magnetischen
Eigenschaften eines zweiphasigen Werkstoffes von seiner Gefugestruktur zu
bestimmen, und zwar fir beliebige Formen und Konzentrationen der Phasen.

Die Vorgehensweise sollte wie folgt sein:

- Theoretische Betfachtung zur Anwendbarkeit der Rechenmodelle auf das
magnetische Eigenschaftsverhalten, nachdem sich diese Modelle bei der
Berechnung anderer Werkstoffeigenschaften bewahrt haben.

- Experimentelle Uberprifung an porésem Sintereisen.

- Experimente an Dreiphasen-Werkstoffen mit Erweiterung der Theorie auf
drei Phasen.




1. Einleitung

Im Rahmen der Materialforschung und -entwicklung gewinnen Verbundwerk-
stoffe neben keramischen Werkstoffen zunehmend an Bedeutung [44]. Das
begrindet sich darauf, daB es moglich ist, bei Verbundwerkstoffen Material-

substitutionen vorzunehmen, um

- dem Gesamtwerkstoff bessere Eigenschuften zu verleihen
- teure Materialien einzusparen
- umweltbelastende Materialien zu ersetzen.

Ausgehend von einem einphasigen Werkstoff wird durch das Einfigen
weiterer Phasen die Eigenschaft des Gesamtwerkstoffs veriandert, zum einen
durch die Eigenschaften der zugefithrten Phasen, zum anderen exsitert eine
starke Abhéangigkeit der Eigenschaften des Gesamtwerkstoffes von der
erzeugten Gefugestruktur. Um die Eigenschaft eines Composits zu optimieren,
mulf} die Eigenschaftsverinderung durch Einfiigen weiterer Phasen
berechenbar sein. In dieser Arbeit werden diesbeziigliche Rechenmodelle
vorgestellt und experimentell iiberpriift, um deren Anwendbarkeit auf die
Eigenschaftsverdnderung mehrphasiger Verbundwerkstoffe in Bezug auf die

magnetischen Eigenschaften zu bestatigen.

Wenn es moglich wird, diese Abhangigkeit zu berechnen, sci es fur thermische
oder elektrische Leitfahigkeiten, fiir magnetische oder mechanische Eigen-
schaften, so ist man dem Ziel, mafigeschneiderte Werkstoffe fiir verschiedene
Anwendungsgebiete unter technologischen, skonomischen und 6kologischen
Gesichtspunkten gezielt zu entwickeln, ein groBes Stiick ndher gekommen.
Diese Arbeit beschéftigt sich mit der quantitativen Abhingigkeit
magnetischer Eigenschaften von der Gefiigestruktur zweiphasiger Werkstoffe.




2. Grundlagen des Magnetismus im idealen Kristall
2.1 Ferromagnetismus

Die Ursache des Magnetismus ist die Bewegung der Elektronen im Atom.
Sowohl der Bahndrehimpuls, resultierend aus der Bewegung der Elektronen
um den Atomkern herum, als auch der Eigendrehimpuls oder auch Spin der
Elektronen, resultierend aus der Rotation der Elektronen um deren eigene
Achse, erzeugen jeweils ein magnetisches Moment. Das gesamt magnetische
Moment des Atoms ergibt sich additiv aus beiden Einzelmomenten, die Einheit
des magnetischen Momentes ist das Bohr'sche Magneton pg. Die Grofie des
gesamten atomaren magnetischen Momentes ergibt sich aus der Elektronen-
konfiguration, sprich aus den energetischen Zustinden der Elektronen.
Sogenannte abgeschlossene Schalen im Bohr'schen Atommodell tragen bei
nicht gebundenen Atomen nichts zum magnetischen Moment des Atoms bei,
da die Spins gegenseitig abgesattigt sind und sich die Bahndrehimpulse
statistisch kompensieren. Der resultierende Gesamtdrehimpuls von nicht
abgeschlossenen Schalen hat ein magnetisches Moment zur Folge, das Atom
ist paramagnetisch. Wird ein Atom chemisch gebunden, so sind an der
Bindung im wesentlichen die Elektronen der duBersten Schale beteiligt. Da bei
einem Nichtiibergangselement lediglich die duBere Schale nicht voll besetzt
sein kann, verschwindet der Paramagnetismus im allgemeinen, weil sich
durch die Bindung die nicht abgesittigten Spins des Einzelatoms der
Auflenschale im Molekiil abséttigen und so die magnetischen Momente der
Einzelatome verloren gehen. Bei Ubergangselementen, z.B. der Eisengruppe,
sind die 4s-Niveaus, die im wesentlichen zur Bindung beitragen, besetzt. Die
3d-Niveaus sind nur teilweise besetzt und weisen somit ein resultierendes
magnetisches Moment auf; diese Atome sind ebenfalls paramagnetisch. Die
GroBe des magnetischen Momentes ergibt sich aus der Besetzung der 3d-
Niveaus, Die Verhaltnisse dandern sich, wenn ein solches Atom in ein Kristall-
gitter gleicher Atome eingebunden wird. Der Hamiltonoperator, der sich beim
einzelnen Atom aus den Operatoren der potentiellen und kinetischen Energie
der Elektronen ergibt, muf dann um einen Term fiir die Wechselwirkung zwi-
schen den Elektironen der benachbarten Atome erweitert werden (siehe z.B.
[2,3,4]). Dieses sich ergebende Austauschintegral muB fiir Ferromagnetika
positiv sein, was durch die auf Grundlage dieser Uberlegungen entstandene
halbempirische Bethe-Slater-Kurve (Abb. 1) ausgedrickt wird, wo die Aus-
tauschenergie tiber den Quotienten aus Atomabstand und Schalenradius auf-
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Abb. 1: Wert der Austauschenergie A in Abhingigkeit vom Verhaltnis
Atomabstand zu Schalenradius (aus [3]).

getragen ist. Durch das zusétzliche Potential der benachbarten Atome wird das
magnetische Moment des Einzelatoms verandert. Die Energieeigenwerte
dieses modifizierten Hamiltonoperators fiihren auf magnetische Momente, die,
gerade bei den Ubergangselementen der 3. Gruppe, nur nidherungsweise mit
den experimentellen Befunden iibereinstimmen. Die Berechnungen fithren auf
3 uB, 2 pp und 1 pp fiir Fe, Co und Ni, wiahrend sich aus dem Experiment 2,22
BB, 1,72 pp und 0,62pp ergeben. Die Ursache fir diese Diskrepanzen liegt in
der Voraussetzung, daf es sich um lokalisierte Elektronen handelt.

Die Anwendung des Biandermodells fithrt auf eine bessere Ubereinstimmung,
wo nicht von lokalisierten Elektronen mit diskreten Energieniveaus der
Atome, sondern von Energiebéndern ausgegangen wird, die als eine Verbreite-
rung der quantenmechanischen Energieniveaus verstanden werden konnen.
Innerhalb dieser Bander sind die erlaubten Energiezustdnde quasi-kontinuier-
lich. Ubergangselemente, z.B. aus der Eisengruppe, weisen im Kristall ein 3d-
Band mit tberlappendem 4s-Band auf, wobei die Fermienergie innerhalb des
3d-Bandes liegt (Abb. 2a). Dieses Band spaltet durch die Austauschwechsel-
wirkungen mit den tbrigen gebundenen Atomen im Kristall in zwei Halb-
bander auf, d.h. die Entartung bzgl. des Spins wird aufgehoben. Diese beiden
Halbbiander werden durch das Kristallfeld energetisch so gegeneinander
verschoben, dafl bei der Fermienergie die Besetzungszahlen in beiden Halb-
béndern unterschiedlich sind. Wie aus Abb. 2b zu ersehen ist, ist bei Ni-Kri-
stallen das Halbband mit positivem Spin ganz, das mit entgegengesetztem
Spin nur teilweise geftllt. Tab. 1 gibt die Besetzung der 3d-Halbbénder wieder.
Die Besetzungdifferenz betragt bei Ni-Kristallen 0,6, bei Co-Kristallen 1,7
Elektronen und bei Fe-Kristallen gar 2,2 Elektronen, wobei beim letzteren das
energetisch niedrigere Halbband nicht vollstandig besetzt ist. Bei Cu tritt kein
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resultierendes magnetisches Moment auf; beide 3d-Halbbinder sind voll-
stdndig besetzt. Aus Abb. 3 ist ersichtlich, wie sich die Verhéaltnisse beim
Ubergang vom atomaren (paramagnetischen) zum kristallinen (ferromagne-
tischen) Nickel 4ndern. Wahrend im atomaren Nickel die 3d-Niveaus fiir beide
Spineinstellungen nicht vollstiandig, aber gleichmaBig besetzt sind, findet man
beim kristallinen Nickel eine vollstandige Besetzung der Spin 1 -Zustande mit
finf Elektronen, die Elektronenbesetzung der Spin | -Zusténde reduziert sich,

woraus sich eine Besetzungsdifferenz von 0,62 Elektronen ergibt. Die




Tab.1: Elektronenverteilung in den 3d- und 4s-Béandern (nach [5]).

eSSt ™ fiekironon
Klement . . Gesamt | #ustinde B;ﬁ%éi‘éggsﬂ

3d+ | 3d- |4s+ | 4s- 3d+ | 3d-

Mn |32 |32 |03 |03 7 |18 |18 0

Fe 4,8 2,6 0,3 0,3 8 0,2 24 2,22

Co 5 3,3 0,35} 0,35 9 0 1,7 1,71

Ni 5 4,4 0,3 0,3 10 0 0,6 0,60

cu |5 |5 o5 |05 1 Jo {o 0

ungleiche Besetzung von Spin{- und Spin|-Zustdnden fihrt bei einer
parallelen Kopplung der resultierenden Spins zur spontanen Magnetisierung
im Kristall. Im Falle des Eisens resultiert ein magnetisches Moment von 2,2
B [1]. Wie stark der Einflufl des Kristallfeldes ist, 148t sich allein aus der
Tatsache ersehen, daf} nichtgebundene Eisenatome einen 5D4-Grundzustand
haben und der g-Faktor (Landé Faltor) 1,5 betragt, was bedeutet, dafl der
Eigendrehimpuls einen gerade doppelt so groBlen Beitrag zum gesamten
magnetischen Moment leistet wie der Bahndrehimpuls. Das magnetische
Moment des atomaren, paramagnetischen Eisens ergibt sich zu ca. py = 6,7
pi. Im Kristall betragt der g-Faktor 1,94 [5], d.h. das gesamte magnetische

Moment rithrt nahezu vollstéandig von der Eigenrotation der Elektronen her.

Die spontane Magnetisierung, gleichbedeutend mit der Parallelstellung der
atomaren magnetischen Momente, erstreckt sich im Festkorper tiber ganze
Bereiche, den sogenannten Doménen oder Weifi'schen Bezirken. Die Gesamt-
momente aller Doméanen im betrachteten Festkorper uiberlagern sich. Inner-
halb dieser Domédnen ist das Material bis zu Sattigung magnetisiert, da alle

tomaren magnetischen Momente paraliel stehen. Durch Anlegen von nicht

o]

extrem grofler auflerer Felder werden nicht die atomaren magnetischen
Momente vergroBert, sondern lediglich die Gesamtmomente der Doménen aus-
gerichtet (Abb. 4). Da ohne Vorhandensein eines aufleren Feldes alle Orientie-
rungen der Doménen-Momente gleich wahrscheinlich sind, ist das magne:

tische Gesamtmoment des Festkorpers Null, d.h. er ist nicht magnetisiert.
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Abb.3: Elektronenverteilung in den 3d- und 4s-Béndern bei paramagneti-
schem (a) und ferromagnetischem (b) Nickel, bei Cobalt und Eisen
(aus{1)).
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Abb.4: Schematische Anderung der Doménenstruktur bei Verianderung des
H-Feldes (aus [5]); a) unmagnetisiert, b) teilmagnetisiert, ¢) Um-
klappen der Doménen entlang der Kristallachsen, d) gesittigt nach
Drehung in Richtung des Feldes.

In einem raumzentrierten Eisenkristall existieren sechs energetisch niedrigste
Einstellmoglichkeiten fiir die magnetischen Momente, namlich entlang der
Wiirfelkanten (Abb. 5). Abb. 6 zeigt eine zweidimensionale Darstellung der
Energieverhiltnisse in Abhangigkeit von der Orientierung der magnetischen
Momente in Bezug auf die Kristallachsen. Der Betrag des Radiusvektors R ist
ein Ma8 fir die Energie E,. Es ist ersichtlich, daB ein Potentialberg tber-
schritten werden muf}, um von einer energetisch minimalen Einstellung des
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magnetischen Moments entlang einer Kristallachse in eine andere, ener-
getisch gleichen Einstellung parallel einer anderen Achse zu gelangen. Als
Ma@8 fir diese magnetokristalline Anisotropie wird die Anisotropiekonstante K
verwendet. Fir einen kubisch raumzentrierten Kristall besteht zwischen der
Ummagnetisierungsenergie Ey und K der Zusammenhang [5,6]:

\ 2 2 2 2 2 2
4 — ‘ . “ ~ “
B, = Klcos'a, cos"a, + cos’a,c0s°a, + cos’a, cos’a,)
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Abb.5: Magnetisierbarkeit von Eisen- und Nickeleinkristallen entlang
verschiedener Kristallrichtungen (aus [5]).

Hierbei sind die a; die Winkel zwischen der Magnetisierung und einem gitter-
festen Koordinatensystem. Je kleiner K ist, um so leichter 1aBt sich ein
Kristall ununagnetisiéren. Bei Dauermagneten wird versucht, K moglichst
grof}, bei Weichmagneten méglichst klein zu halten. Ohne dufleres Feld sind
alle Einstellungen parallel der Achsen, da sie energetisch gleich sind, gleich
wahrscheinlich. Gelangen die magnetischen Momente in ein zuséatzliches
duBleres Magnetfeld H, so 4ndern sich die Potentialverhiltnisse, wie sie in Abb
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Abb.6: Zweidimensionale Darstellung der Energiedichte einer Doméne in
einem kubischen Kristall bei H-Feldveranderung. {Rl reprisentiert
die Energiedichte in Bezug auf die Kristallachsen.

6b,c beschrieben sind. Ursache dafiir ist die Tatsache, daB das Drehmoment M

auf eine Stromschleife mit dem magnetischen Moment py im Feld B durch M

= B x JM beschrieben wird; eine Parallelstellung von B und pp ist also

energetisch am ginstigsten. Diese Energie, hervorgerufen durch das duflere

Feld, uberlagert sich frei jener Energie der magnetischen Momente, die durch

das Kristallfeld hervorgerufen wird.

Bei Vorhandensein eines dufleren Feldes existieren entlang der Kristallachsen
noch relative Minima, die Achse parallel zum Feld weist ein absolutes
Minimum auf. Das Umorientieren der magnetischen Momente in die Achse
parallel zum Feld wird wahrscheinlicher. Dieser ProzeB lduft im Anfangs- und
Steilanstiegsbereich der Neukurve (Abb. 7) ab.

Es wird eine BereichsvergroBerung all jener Doméanen hervorgerufen, deren
Gesamtmomente schon einigermafen parallel zum Feld ausgerichtet sind. Das
geschieht z.T. durch Verschiebung der Bereichsgrenzen, da an den Grenzen die
Drehung der senkrecht zum Feld stehende Momente sowohl vom duBeren Feld
als auch vom Moment der Nachbardoméne bewirkt wird; letzteres liegt in der
Groflenordnung von 1 Vsm-2, Neben diesen Blochwandverschiebungen ge-
schieht es, dafl ganze Dominen einheitlich umgeklappt werden (Barkhausen-
Effekt). Diese Vorginge sind im wesentlichen irreversibel und laufen im
Steilanstiegsbereich der Neukurve ab. Bei einem Einkristall, bei dem das
duBere Feld H parallei einer Kristallachse angelegt wird, sind von einer ge-
wissen H-Feldstarke an alle Doménen in die gleiche Richtung ausgerichtet,
der Kristall ist magnetisch gesattigt. In einem realen Kristall sind die
Kristallite unterschiedlich orientiert, so dafl die Domédnenmomente sich in die
Kristallitachsen orientiert haben, die dem duBeren Feld am parallelsten sind.
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Abb.7: Theoretische Hysteresisschleife.

Ein weiteres Erhohen des H-Feldes fiihrt dazu, dafl die relativen Minima
innerhalb der Kristallite nahezu vollstindig verschwinden und sich ein
deutliches Minimum in Feldrichtung ausprégt. Die Domédnenmomente stehen,
unabhéngig von den Kristallitachsen, parallel zum H-Feld.

Dieser Parallelisierungsprozef findet im Sattigungsbereich der Neukurve
statt. Er verlduft nahezu reversibel, da eine Felderniedrigung zu einem
selbstandigen Zurickdrehen in die Gleichgewichtslage fihrt. Die bei Feld-
abschalten verbleibende Magnetisierung wird mit Remanenz B, bezeichnet.

Chemische Inhomogenititen, Gitterfehler oder Poren behindern die Vergrofle-
rung der Weill'schen Bezirke, d.h. eine Verschiebung der Blochwénde. Bei
Dauermagneten werden solche Hindernisse gezielt erzeugt.

Das Aufmagnetisieren eines Dauermagneten bedeutet, dafl groe H-Feldstér-
ken vorhanden sein miissen, um trotz dieser Hindernisse simtliche Doméanen

arallel auszurichten. Das Abschalten des Aufmagnetisierungsfeldes hat we-

k]

gen dieser Hindernisse aber den gewiinschten Effekt zur Folge, dafl die Doma-
nen ausgerichtet bleiben, die Remanenz B, ist sehr grof3. Um einen Dauerma-
gneten zu entmagnetisieren, muf} eine grofle H-Feldstiarke entgegengesetzter
Richtung angelegt werden, die Koerzitivfeldstirke He. Die Flache der
Hysteresisschleife ist ein Maf fir die insgesamt notwendige Ummagnetisie-
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rungsenergie. Weichmagnete sollen schon bei geringen H-Feldstarken auf-
magnetisiert sein, die Koerzitivfeldstirke soll klein sein. Die Hysteresis-
schleife ist sehr schmal, die Ummagnetisierungsverluste sind gering.

Abb. 8 zeigt eine Hysteresisschleife von 4-79 Permalloy, an der fiir die einzel-
nen Magnetisierungsbereiche die Energieverluste W eingetragen sind, die auf-
treten, wenn das Erregungsfeld in diesem Bereich erhoht und erniedrigt wird.

Far das Durchfahren der Gesamtschleife ist ein Energieverlust von

!
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Abb.8: Hysteresiskurve mit Ummagnetisierungsverlusten von Permalloy
(nach [5)).

Wy = 6,7-10-6 J/em3 zu verzeichnen, fiir eine Erhohung des duBeren Feldes
vom Remanenzpunkt aus und anschlieBender Erniedrigung betrigt der
Energieverlust W nur 2 % der Gesamtenergie Wy. Daraus ist auch zu ersehen,
dall die Prozesse in diesem Bereich nahezu vollstindig reversibel ablaufen.

Die Parallelisierung und somit die Induktion B ist in diesem Bereich, dem
sogenannten Sattigungsbereich, nahezu proportional zum Erregerfeld H. Als
Malf fur die Magnetisierbarkeit des Materials wird die magnetische Permeabi-
litdt p verwendet. Abhingig vom Anwendungsgebiet des Magneten werden
verschiedene Permeabilititen benutzt: die Anfangspermeabilitit pi, die die
Steigung der Neukurve im Anfangsbereich (Rayleigh-Bereich) beschreibt, die
differentielle Permeabilitdt pgir = dB/dH als Steigungsfunktion der
Neukurve und die Maximalpermeabilitat pn.x. Sie ist die Tangente oberhalb
des Wendepunktes, die durch den Ursprung geht (Abb. 7). Magnetisch weiche
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Abb.9: Neukurven handelsiiblicher Magnete (nach [1]).

Materialien sind hochpermeabel, Hartmagente sind niederpermeabel. Abb. 9
vermittelt einen Uberblick tber die Eigenschaften verschiedener handels-
tblicher Weich- und Hartmagnete. Im weiteren Verlauf der Arbeit werden
sdmtliche Permeabilititen p nicht in absoluten Groéflen angegeben, sondern

jeweils dividiert durch die Vakuumpermeabilitat pg.

Wird ein aufmagnetisiertes Material ummagnetisiert, so werden dabei kurz-
zeitig elektrische Felder induziert, die sogenannte Wirbelstréome hervorrufen,

Die Verlustleistung P infolge Ummagnetisierung betragt:

l) 4 0 1t
nd?BAy?

p

P =K

= Frequenz

= gpezifischer elektrischer Widerstand
= Materialdicke

= Induktion

= Werkstickformabhidngige Konstante

X e <

Da der geringe spezifische elektrische Widerstand p von Eisen eine hohe
Verlustleistung bedingt, werden Eisen-Transformatorenjoche fir Nieder-
frequenzen aus voneinander isoliertem Plattenmaterial hergestellt. Die Ver-
ringerung der Materialdicke d fiilhrt zu einer Verminderung der Verlust-
leistung, wodurch die Erwidrmung des Trafos reduziert und sein Wirkungsgrad
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erhéht wird. Bei Hochfrequenzanwendungen im kHz- oder MHz-Bereich ist es
durch Materialdickenverdnderungen nicht mehr moglich, die mit der Um-
magnetisierungsfrequenz quadratisch ansteigenden Verluste zu kompen:
sieren. Da durch eine Erhohung des spezifischen elekirischen Widerstandes
die Verlustleistung ebenfalls reduziert werden kann, wurden fiir Hoch-
frequenzanwendungen elektrisch nichtleitende Werkstoffe entwickelt (p in der
Gr()Benordnung von 106 Qem [7]). Diese Materialien sind magnetische
Keramiken.

2.2 Ferrimagnetismus magnetischer Keramiken

2.2.1 Ferritische Werkstoffklassen

Als magnetische Keramiken oder Ferrite werden jene Magnetwerkstoffe
bezeichnet, die ferrimagnetisch sind. Es sind im Regelfall Ubergangsmetall-
Sauerstoffverbindungen.Im Gegensatz zu den Ferromagnetika, wo eine direkte
Wechselwirkung der Metallatome zu einer Parallelstellung der magnetischen
Momente fithrt, ist hier iber die Sauerstoffatome hinweg eine indirekte
Wechselwirkung der magnetischen Momente der Metallatome vorhanden [9].

Die ferritischen Werkstoffe lassen sich in drei Gruppen einteilen:

- Hexa- oder Hardferrite, die eine hexagonale Kristallstruktur aufweisen
und als ferritische Dauermagnete Anwendung finden. Ein typischer
Vertreter dieser Klasse ist das BaFe;9019, wo die magnetischen Momente
entlang der c-Achse ausgerichtet sind. Diese uniaxiale magnetokristalline
Anisotropie bewirkt, daB ein Ummagnetisieren, d.h. ein Ausrichten der
magnetischen Momente in die entgegengesetzte Richtung, mit einem sehr
groflen Energieaufwand verbunden ist. Das benétigte Anisotropiefeld zum
Umklappen der Momente betrigt beim Ba-ferrit ca. 1,3 MA/m im Ideallall,
Da die Magnetisierung aber von den gebundenen Fed ' -lonen herrihrt und
der Anteil des Eisens pro Elementarzelle relativ gering ist im Vergleich zu
einem Eisenmagneten, ergibt sich eine Sattigung von nur 0,3 - 0,4 Vsm 2im

Vergleich zu 2,18 Vsm-2 bei reinem Eisen [8,9].

- Ferrimagnetische Garnets wie das Yttrium-Iron-Garnet Y3Fe502 werden
z.B. als Laserstibe eingesetzt, da sie die Eigenschaft aufweisen, elektro-
magnetische Wellen in nur einer bestimmten Richtung zu verstarken.
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- Ferrite mit Spinellstruktur. Es sind elektrisch nicht leitende Magnetwerk-
stoffe, die fiir den Anwendungsbereich HF-Technik entwickelt wurden,
Diese Arbeit beschaftigt sich mit Vertretern dieser Klasse.

2.2.2 FerrimagnetismusderSpinelle

Die Urform dieser Ferritklasse ist das Magnetit Fe304. Die Eisenatome sind
zwei- und dreiwertig im kubischen Sauerstoffgitter eingebunden, wobei die
Eisengitterpliatze mit A (Fe2+, tetragonal eingebunden) und B (Fe3+, hexa-

gonal eingebunden) bezeichnet werden.

e 2 e 8 2-
(I'e )/\(Ic2 )“()4

Bei den einfachen Spinellen werden die Fe2t-lone durch zweiwertige

Metallatome wie Zn, Cd ersetzt:

2k N 24—
(Zn )A(IL2 )“()4

Bei inversen Spinellen werden zweiwertige Metallatome hexagonal eingebun-

den, wiahrend auf tetragonalen Gitterplatzen dreiwertige Eisenatome sitzen:

SR 24 34 2~
(e’ ), (NF e M) 0,

Die in der Praxis zur Anwendung kommenden Spinellferrite sind eine

Mischung aus beiden, wie das in dieser Arbeit untersuchte NiZn-Ferrit:

D T 240, B+ 2~
@n"" Fey (7)) (Nip Fe " )0,

Allgemein lafit sich schreiben:
(M MY My M9 X

mit 6 = 1: normales Spinell, § = 0: inverses Spinell. X ist gewoéhnlich

Sauerstoff, dessen Atome ein kubisches Gitter aufspannen. Man finde

dings auch anstelle dessen zweiwertige Anionen wie S2-, Se2-, Te2-, die zum
Teil durch einwertige Anionen wie F-, J-, Br- ersetzt werden. Die geringe
Stromleitfahigkeit x der Oxid-ferrite begrindet sich auf die grofie Elektro-
negativitdt des Sauerstoffs, wodurch eine starke lonenbindung ausgepragt
wird (x von NiZn-Ferrit = 10-6/Qcm, x von Cu = 1,7-106/Qcm).
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Die indirekte Wechselwirkung der magnetischen Momente fihrt dazu, dall die
Spins nicht parallel, sondern zum Teil antiparallel ausgerichtet sind, d.h. die
Magnetisierung der beiden parallelen B-Platz-Metallatome M3 wird von dem
antiparallelen Moment des A-Platz-Atomes Ma teilweise kompensiert, so daf
sich eine theoretische Nettomagnetisierung Mg von Mg = My - MA ergibt.
Tab. 2 verdeutlicht die Verhaltnisse bei einfachen Ferriten. Zn hat kein
eigenes magnetisches Moment, da die 3d-Zustande vollstandig besetzt sind. Da
sich in einem Spinell Zn immer auf den A-Platzen einbindet, wird durch Zn-
Zusatz die Nettomagnetiserung erhoht. Eine Substitution von Eisenatomen
durch Ni fiihrt zwar zu einer Reduzierung der Nettomagnetisierung, jedoch
kann auf andere magnetische Eigenschaften wie Anfangspermeabilitat und

Kristallanisotropie positiven Einflufl genommen werden.

Die "Standardkomposition” der Ni-Zn-Ferrite wird hergestellt durch Ein-
wiegen von 15 Mol.% NiO, 35 Mol.% ZnO, 50 Mol.% Fe2O3, woraus sich durch
Sintern bei ca. 1000 °C an Luft eine Spinellstruktur mit der Stéchiometrie von
Nig 3Zng 7Fe904 einstellt. Eine solche kristallographische Zusammensetzung
weist ohne weitere Zusatze ein Maximum in der Anfangspermeabilitat pj, ein
Minimum in der Magnetostriktion K1, ein Minimum in der Kristallanisotropie
und ein Minimum in der Koerzitivfeldstarke H. auf (Abb. 10a, b). Das in dieser
Arbeit untersuchte Ferrit weist die Stochiometrie Nig,32Zny ggFesO04 auf.




Abb. 10a:
Linien gleicher
Anfangsperme-
abilitat im Drei-
stoffdiagramm
NiO-ZnO-FeoO3
(aus [25]).

Fe203 Abb. 10b:
Kurven gleicher
Magnetostrik-
tion von Ni-Zn-
Ferriten, die bei
1400 °C in Luft
gesintert wurden
(aus[25]).
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Tab.2: Experimentelle und theoretische Werte der Sattigungsmagnetisierung einfacher Ferrite mit

Spinellstruktur in Bohrschen Magnetonen bei 0 K (nach [7]).

Ferrit

Angenommene lonenverteilung

Tetraeder-
Ionen

Oktaeder-Ionen

Magnetisches
Moment der
Tetraeder-
Ionen

Magnetisches
Moment der

Oktaeder-
Ionen

Magnetisches Moment

pro Molekiil MeFeaO4
‘ experi-
theoretisch mentell

MnFeg04 |Fegolll+Mnggll | Mngoll+Feq glll 5 5+5 5 4.6

Fe30g  |Felll Fell 4+ Felll 5 4+5 4 4,1
CoFe904 [Fell Coll+Felll 5 3+5 3 3,7
NiFegOs |Felll Nill 4+ Felll 5 2+5 2 2,3
CuFeo0y4 [Felll Cull + Felll 5 145 1 1,3
MgFeg0Oy4 |Felll Mgll 4+ Felll 5 0+5 0 1,1

Lig sFeg 504 | Felll Lig 5!+ Feq sl 5 0+7,5 2,5 2,6

_6'[-




-20 -

3. Magnetisierungsverhaltnisse imrealen Werkstoff

Das gesamte magnetische Moment einer Probe ist die vektorielle Summe aller
atomaren bzw, molekularen magnetischen Momente. Bei Vorhandensein von
Poren reduziert sich das magnetisierbare Material entsprechend des vol . %igen
Anteils der Poren Cp. In dlterer Werkstoffkundeliteratur [11,12] wird davon
ausgegangen, daf} sich die Gesamtmagnetisierung M ebenfalls proportional
der Verringerung der molekularen Momente reduziert, was mit B = 4 1 M
bedeutet:

Py 3 (1)

p max
max

Hierbei ist ppax die Dichte und Bpax die Induktion des hochdichten, p; die
Dichte und Bj die Induktion des porosen Materials gleicher Dimension.

Betrégt die Konzentration der Poren Cp (Cp von z.B. 0,2 entspricht 20 Vol.%
Porositat), so ist die Dichte des Kérpers:

(2)

p,=0=Cpp =B =0 —CD)B

ma max

Experimente zeigen aber, dal genau diese Proportionalitit nicht vorhanden
ist. Bei zunehmender Porositdt nimmt die Induktion B tdberproportional ab,
d.h. durch das Einfiigen von Poren wird eine Induktionsreduzierung
hervorgerufen, die durch die ”"Verdiinnung” des magnetischen Materials
alleine nicht zu erklaren ist. Als Ursache fiir die iberproportionale Induktions-
abnahme werden z.B. in [13,14,15] durch die Poren hervorgerufenen, nicht

kalkulierbaren Entmagnetisierungseffekte angenommen.

Durch die Poren werden Gegenfelder aufgebaut, dic das aullen angelegte H-
Feld schwiachen und so zu einer Verringerung der lnduktion beitragen
[6,16,17]. Die Stdarke dieser Entmagnetisierungsfelder ist abhingig von der
Porenform und -orientierung. Nadelartige Poren parallel zum dufleren H-Feld
haben nur geringen Einfluf}, linsenfésrmige mit der Rotationsachse parallel
zum H-Feld einen sehr grofen. Allgemein wird die Reduzierung des dufleren
Feldes Hg beschrieben durch: [6,16,17,18]

H=1_ - —M (3)
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mit M = erreichte Magnetisierung
H = effektiv wirksames Feld im magnetisierten Material
N ist ein von Form und Orientierung abhingiger Entmagnetisierungs-
faktor.

Um dem entmagnetisierenden EinfluR der Poren Rechnung zu tragen, wird
von Warlimont und Stiblein der Ansatz B = B4 (1 - Cp)1,5 vorgeschlagen
[19,20]. Der Exponent von 1,5 ist ein empirisch ermittelter Wert. Im folgenden
wird eine Theorie vorgestellt, die den Einflufl der Poren in Abhéngigkeit ihres

Volumenanteils, ihrer Form und Orientierung zu berechnen gestattet.
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4. Zusammenhang zwischen Gefiige und Feldeigenschaft
4.1 Gefliige-Kigenschafts-Korrelation allgemein

Allgemeine Gefiuge-Eigenschafts-Korrelationen fiir zweiphasige Werkstoffe,
wie sie von Bruggemann, Niesel und Maxwell [21,22,39] aufgestellt worden
sind, beschreiben die Eigenschaft eines zweiphasigen Werkstoffes in Abhdn
gigkeit von Form, Orientierung, Konzentration und Eigenschaft der beiden
Phasen. Diese Arbeiten wurden von Ondracek und Schulzdahingehend weiter
gefihrt, daBl sie auch praktisch anwendbar wurden [23,24,40,41,42]. Die dort
durchgefihrten theoretischen Herleitungen machen keine Beschrankungen
beziglich der Konzentration der Phasen und beschreiben die Vorgehensweise
einer praktischen Ermittlung von Form und Orientierung des Dispergenten.
Dabei werden samtliche Dispergentenpartikel durch Rotationsellipsoide
ersetzt, und zwar derart, dafl das Verhaltnis Volumen : Oberflache bei
substitutiertem (unregelmiBig geformten) Dispergentenpartikel und
substituierendem Rotationsellipsoid gleich ist. Unter der Annahme, daf} die
Einlagerungen im Realgefiige makroskopisch homogen verteilt sind und ein
echtes KEinlagerungsgefiige = vorliegt, fihrt dieses Modell auf die
mathematische Beschreibung der sog. "Gefiige-Feldeigenschafts-Korrelation
ohne Konzentrationsbeschriankung fir zweiphasige Werkstoffe mit Ein-
lagerungsgefiige”[23,24,45].

d

o
M| Ap— A Ae T bAy, (4)
(1 — CD) =
My = Ay DAy by
mit
L F 0 —2F) (42)

1 — cos2a (1 - FD) - ZFD(I - cosza)

- 1 - cusza(l — l"D) — ZFD(I - cosza) (4b)

214‘“(1 - 00320) + c032a a-r.

D




. 1, (1 = 21) . U —1)2r (4o)
1 — cuszu (- P‘D) — 21*‘1)(1 — cosza) 2FD(1 — coszu) + u)sza a - l<‘l))

Hierin sind Ag, Ap, Am die Eigenschaften von Composit, Dispergent und
Matrix, Cp, F|) und cos2a die Konzentration, Form- und Orientierungsfaktor
der eingelagerten Phase. Aus ihr 148t sich, wenn die Eigenschaften beider
Phasen sehr unterschiedlich sind, folgende vereinfachte Gleichung ableiten:

_ X (5)
)‘(: - )\M(l - Cl))

Fir den Fall, dal die Dispergenteneigenschaft A}y viel kleiner ist als die
Matrixeigenschaft Ay, gilt bei kleinen Dispergentenkonzentrationen fiir den

Exponenten

2 2
1 —es™a N cos a Ap < Am (ba)
1 - FI) 2F

X =
D

Fuar Am < Ap ergibt sich:

cosza -1 (:052(1 . : (5b)

1—214D

X = -

D
Der Formfaktor F|y beschreibt das Rotationsellipsoid, durch das die eingelager-
ten Teilchen ersetzt worden sind, und zwar ist es eine aus dem Achsen-
verhéltnis Z/X des Ellipsoids sich ergebende Grofle. Der Zusammenhang
zwischen Fyy und Z/X ist aus Abb. 11 ersichtlich, er wird in [40] mathematisch
abgeleitet.

So entspricht der Formfaktor von ¥|) — 0 einem Achsenverhaltnis Z/X - 0, d.h.
einem linsenidhnlichen, extrem stark abgeplatteten Ellipsoiden, Fy — 0,5 be-
deutet ein Z/X - «», also ein unendlich lang gestrecktes, nadelartiges Ellipsoid.
Bei der Kugel! als Sonderform des Ellipsoids ist Z/X = 1, also ¥y = 0,33.

cosZ?a ist der Orientierungsfaktor, der die relative Lage der Ellipsoiden-
Rotationsachse zum angelegten Feld beschreibt, wobei a den Winkel zwischen
Feldrichtung und Achse bildet. Ein cos2a von 1 bedeutet, daf3 die Dispergenten
mit einer Vorzugsrichtung parallel zum Feld eingelagert sind. Bei cos2a = 0
wire die Rotationsachse des substituierenden Ellipsoids senkrecht zur Feld

richtung. Liegt keine besondere Ausrichtung der Dispergenten vor, herrscht
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Abb. 11: Abhingigkeit des Formfaktors Fp vom mittleren Achsenverhaltnis
z/x des Substitutionsellipsoids.

also eine regellose, statistische Anordnung, 148t sich zeigen, daB3 sich dann der
cos2a zu 0,33 ergibt [23].

Eine Einlagerung von kugelformigen Dispergenten (cos2a = 0,33, Fp = 0,33)
fihrt bei Ajy < Ay in (5) auf einen Exponenten x = 1,5, Hier zeigt sich, daB der
oben erwiahnte Ansatz von Warlimont und Stablein (vgl. Abschnitt 3) einen
Sonderfall darstellt. Aus der Gefiige-Eigenschafts-Korrelation ergibt sich, daB3
dieser Ansatz immer dann eine gute Ndherung darstellt, wenn es sich um
kugelférmige Einlagerungen handelt. In einem solchen Fall ist es nur noch
notWendig, die Konzentration des Dispergenten Cp und die Eigenschaft der
Matrix Ay zu kennen, um die Eigenschaft des gesamten Werkstoffes Ac
bestimmen zu kénnen.

Unter Feldeigenschaft werden Materialkenngroen wie magnetische Perme-
abilitat p, dielektrische Permittivitat e, elektrische Leitfahigkeit o, thermi-
sche Leitfahigkeit A verstanden, d.h. die Gleichung (5) ist nicht an eine be-
stimmte Materialeigenschaft gebunden, Hergeleitet wurde sie urspringlich
fir die elektrische Permittivitat ¢, aber die mathematische Analogie in der
Verkniipfung zweier Felder zur Materialcharakterisierung fithrt auf eine all-
gemeingultigere Anwendbarkeit von (5). In den Gleichungen

B = pH D =¢E J = oE q=-AgradT
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werden jeweils ein von auflen angelegtes Erregungsfeld iber eine Material-
kenngrofie mit dem sich im Material einstellenden Feld verkniipft. Der Zusam-
menhang zwischen den jeweils zwei Feldern ist linear, die Materialkenngrofie
kann als unabhangig vom Erregerfeld angesehen werden. Die Beziehung (5)
ist fur die Falle Dielektrizitatskonstante, thermische Leitfihigkeit und elek-
trische Leitfahigkeit als MaterialkenngroBe experimentell bewiesen worden
[23,24]. Fiir die magnetische Permeabilitat wird die experimentelle Uber
prifung im folgenden beschrieben. Die fur (5) gemachte Voraussetzung, daf}
die Kigenschaften von Matrix und Dispergent sehr unterschiedlich sein
mussen, ist fur den Fall der Permeabilitdat von Sintercisen gegeben, da der
Quotient aus den Permeabilititen der Bisenmatrix und der Poren in der

Groflenordnung von ppy/pp = 1000 liegt.
4.2 Geflage- magnetische Feldeigenschafis-Korrelation

Wie erwihnt, muf} die EigenschaftskenngroBe unabhéngig sein vom erregen-
den Feld. Das ist z.B. fiir die elektrische Permittivitit ¢ der meisten Dielek-
trika der Fall, wo durch das angelegte E-Feld eine Dipolbildung im Dielektri-
kum erfolgt. Das erzeugte atomare oder molekulare elektrische Dipolmoment
p ist proportional der Feldstarke E; bei Abschalten des Feldes verschwindet die
Polarisation wieder. Vergleichbar damit sind die Verhéltnisse bei Einbringen
eines paramagnetischen Materials in ein Magnetfeld: die Ausrichtung der
atomaren magnetischen Momente erfolgt proportional dem dufleren Feld. Die
Wechselwirkung der magnetischen Momente untereinander ist so gering, daf3
die Ausrichtung nicht durch gegenseitige Beeinflussung, sondern nur durch
das duflere Feld hervorgerufen wird. Die Proportionalitdtskonstante zwischen
dem erregenden und dem im Material induzierten Feld ist die magnetische
Permeabilitdat p: B = pH. In Abb. 12a ist gestrichelt der Verlauf der Induktion
B als Funktion der Erregungsfeldstirke H eingezeichnet. p ist die Steigung der
Geraden, sie ist unabhangig von H (Abb. 12b); es gilt:

dB 3
b = (6)
H dil I

Bei ferromagnetischen Materialien ist die Linearitdt nicht vorhanden, sondern
es ergibt sich eine Induktionsabhingigkeit von H wie sie in Abb. 12a (—) ein-
gezeichnet ist. Die Steigung der gezeichneten Neukurve ist stark abhédngig

vom angelegten Erregerfeld H.
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Vorsattigungsbereich

Abb. 12a: Induktionsverhalten eines  Abb. 12b: Permeabilitaten als Stei-
Ferro- und Paramagneten. gungsfunktion der Kur-
ven in 12a,

Ein Teil der Neukurve ist mit "Vorsédttigungsbereich” bezeichnet, weil im
weiteren Verlauf der Arbeit unterschieden wird zwischen diesem Bereich, in
dem reversible Drehungen der magnetischen Momente noch moglich sind und
jenem Bereich, in dem das Material tatsdchlich gesittigt ist. Dort ist bei
vollstandiger Parallelitat aller Momente in Feldrichtung eine Erhéhung der
Magnetisierung nicht mehr méglich.

Ursache fiir diesen nichtlinearen Verlauf der Neukurven bei Ferromagnetika
sind kollektive Ordnungsvorginge der magnetischen Momente im Festkorper,
wie sie in Abschnitt 2.1 beschrieben wurden.

Die Gefiige-Eigenschafts-Korrelation (5) verlangt ausdriicklich die Nichtab-
hangigkeit der MaterialkenngroBe vom Erregerfeld, d.h, in einer Auftragung,
wie Abb. 12 muf} die Steigung eine Konstante sein.

Da im ferromagnetischen Fall p eine Funktion von H ist, gilt B = papH,
woraus folgt:

dBi My oH (7)
—_— = — 4+ p—
dIl atl ol
Mit dH/6H = 1 ist dB/dH nur dann eine Konstante, wenn der erste Term auf
der rechten Seite Null ist.d.h. wenn

Y =0=> Ryp, = konst
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Die Steigung p nimmt nur im Vorsittigungsbereich einen nahezu konstanten,
von H unabhidngigen Wert an, d.h. im Vorsittigungsbereich gilt:

B
=8 onst (8)
dH
Das gleiche gilt fiir den Rayleighbereich. Auch dort ist die Steigung der
Kurven nahezu konstant, vor allem, wenn nur die Umkehrpunkte der inneren
Schleifen betrachtet werden [25). Die Integration fiihrt auf

B = pull + konst 9)

Die Integrationskonstante ist im paramagnetischen Fall Null, die Neukurve
beginnt am Ursprung. Im Gegensatz dazu ist im vorliegenden Fall die Kon-
stante der Ordinatenabschnitt nach linearer Approximation des Vorséatti-
gungsbereiches auf die y-Achse. Allerdings ist auch in diesem Vorsattigungs-
bereich die Steigung nur anniahernd konstant; sie nimmt mit zunehmendem
Erregungsfeld langsam ab und konvergiert gegen den Wert pg im echten
Sattigungsbereich. Diese Konvergenz ist rein theoretisch, da fiir das experi-
mentelle Erreichen dieses Bereiches fir Eisen unter normalen Versuchs-

bedingungen nicht erzeugbare H-Felder benétigt werden.

In Abb. 13 sind vier Neukurven dargestellt, gemessen an Sintereisenringen
unterschiedlicher Porositit; das Ausgangspulver ist bei allen Ringen gleich
(vgl. Abschnitt 5.1 und 5.3). Es wird angenommen, daf die Nahezu-Konstanz
im sogenannten Vorsittigungsbereich (50 A/em = H = Siattigungserregung)
der Neukurven die Forderung nach Nichtabhangigkeit der Materialkenngrofle
fiir die Gefige-Eigenschafts-Korrelation naherungsweise erfullt ist und zwar
insbesondere dann, wenn die zu vergleichenden Steigungen der vier Kurven

bei ein und der selben Erregungsfeldstirke H ermittelt werden.

Zum einen aber sind die Steigungen sehr klein und apparativ nur sehr auf-
wendig mefBbar, zum anderen aber gibt es keinen technologischen
Anwendungsbereich fiir Erkenntnisse beziiglich eines unterschiedlichen
Permeabilitatsverhaltens im Vorsattigungsbereich. Aber die Uberlegungen
beziiglich der H-Feldunabhingigkeit von p im Sattigungsbereich fithren zu
einer weiteren, experimentell besser belegbaren und technologisch
relevanteren Anwendung von (5): Es wird eine der paramagnetischen analoge
Permeabilitidt definiert: p;, = B/H. Dabei werden an den Neukurven im
Vorsattigungsbereich der Sintereisenringe unterschiedlicher Porositiaten die
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Abb. 13: Gemessene Neukurven an Sintereisen unterschiedlicher Dichten.

B-Feldwerte bei der gleichen Erregungsfeldstdarke H betrachtet (vgl. Abb. 13).
Der Index L bei py, steht fiir Linearpermeabilitat.

p1, ist dann jeweils die Steigung der Geraden, die den Ursprung mit diesen
Punkten verbindet. Die physikalische Rechtfertigung dafiir, die Sintereisen-
ringe durch diese Permeabilitiit zu beschreiben, liegt darin, daf} alle Ringe aus
dem gleichen Matrixmaterial (reinstes Eisen) und der gleichen Einlagerungs-
phase (Poren) in unterschiedlicher Konzentration Cyy bestehen. Die Magneti-
sierungsabldufe sind daher im Bereich des Steilanstiegs der Kurven gleich.
Der entscheidende Unterschied liegt in der Grofle der erreichten Magneti-
sierung. Wegen dieses Gleichverlaufs im Anfangsbereich der Kurven werden
nur die erreichten Magnetisierungszustdnde, d.h. B-Feldwerte der verschie-
denen Ringe bei bestimmten H-Feldwerten betrachtet und der Anfangsverlauf
unberiicksichtigt gelassen. Verliefe die Magnetisierung nicht hysteretisch
sondern linear wie die eingezeichneten Geraden es beschreiben, so ldge ein
quasi-paramagnetischer Magnetisierungsverlauf vor, das Material konnte
dann mit der Materialkonstanten p beschrieben werden, Unter der Voraus-

H [A/cm]
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setzung des anfianglichen Gleichverlaufs in den Kurven werden hier also
Ferromagnetika als Quasi-Paramagnetika betrachtet.

4.3 Sonstige Gefiige-Eigenschafts-Korrelationen

Es gibt eine Vielzahl an Untersuchungen, die die Abhangigkeit diverser
magnetischer Eigenschaften von der Gefiigestruktur beschreiben. Die
analytischen Zusammenhinge sind i.a. rein empirisch gefunden, so fir die
Koerzitivfeldstarke H, durch eine Relation von Neel [26):

1/2

C,
T ~(l’>
Y ‘d

mit ¢pp = Volumenanteil
d = Durchmesser der Einschliisse
= konsi. SY (27]

mit Hc, = Anteil der Hc, hervorgerufen durch Poren

Sy = spezifische Porenoberfliche
llCi = konsl NF [28]
mit Hg = Anteil der H, hervorgerufen durch Einschlisse im Blockwand-
durchmesser
Ny = Anzahl der Einschlisse pro cm2
1 - konst. d ! [27,29,30]
cy g

mit Hge = Anteil der H, hervorgerufen durch die KorngroBe
dy = Korndurchmesser

Die GroBe der Koerzitivfeldstiarke wird bestimmt durch die Beweglichkeit der
Blockwinde, d.h. je beweglicher die Blockwinde, desto weniger Energie ist
notwendig, um das Material zu magnetisieren, Als ein MaB fiir die Blockwand-
beweglichkeit wird i.a. die pnax angenommen. Sie ist umso hoher, je leichter
sich die magnetischen Momente der Proben ausrichten lassen. Die empirisch
gefundenen Korrelationen zwischen H, und Mikrostruktur lassen’sich daher
auch aufdie Abhingigkeit der pimax von der Mikrostruktur ibertragen.
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Fur die Abhangigkeit der B, x von der Gefligestruktur liegen empirsch ge-
wonnene Beziehungen vor, die sich i.a. linear zur Materialdichte verhalten
[31]. So z.B. B15 = 4,46-p - 19,38 [32] und B;5 = 6,1:p - 31,3 fiir Sintereisen
[32], wobei Bys die Induktion bei einer Erregungsfeldstarke H von 12 A/em (=
15 Oe) und p die Materialdichte bedeuten. Die Konstanten ergeben sich aus
dem Fit der Meflergebnisse und sind materialspezifisch. Andere Unter-
suchungen in [11] an reinem Sintereisen fithren ebenfalls auf eine lineare
Abhingigkeit der By,x von der Sinterdichte, wobei aber auch dort schon auf
etwaige zusiatzliche Abhingigkeiten des Byax von der Verteilung, Grofle und
Form der Porositdt hingewiesen wird. Alle analytischen Ansitze zur
Beschreibung des Bhax-Verhaltens basieren auf empirische Erkenntnisse am
speziellen Material mit spezieller Mikrostruktur; ein Ableiten einer
Allgemeingultigkeit unter Einbeziehung von Konzentration und Form der
Einlagerungen und Magnetisierbarkeit der Matrix ist daraus nicht moglich.




-31-

9. Experimenteller Teil

5.1 Vorversuche zur Uberprifung der Gefiige-Eigenschafts-
Korrelation

Zur ersten Uberprﬁfung der Gultigekeit von (5) wurden aus reinem Eisen-
pulver, Mannesmann MAG 400, Ringe mit unterschiedlichen Driicken ge-
preBit. Die Ringkerne hatten die Abmessungen G, yen = 35 mm, Bipnpnen = 25
mm, Héhe = 10 mm, Profil rechteckig. Die Sintertemperatur betrug 1350 °C,
Sinterdauer war 2 Std. Die erzielten Sinterdichten und Porosititen bezogen
auf eine theoretische Dichte von 7,88 g/em3 gibt Tab. 6 wieder. Eine typische
Analyse des Ausgangsmaterials gibt Tab. 3 wieder, Tab. 4 ist die chemische
Analyse zweier Ringe, die in reinem Hy bzw. in Endogasatmosphare gesintert
worden sind.

Tab. 3: Chemische Analyse des Ausgangspulvers. Angaben in Gew.-%
(Mitteilung des Sintermetallwerk Krebsoge).

Ble- 1 « 1 ol si{mnl P | s |cul Ni|Molcr

mente
RZ 60: | 0,04 { 0,30 16 10,011}0,011} 0,05} 0,05 ] 0,02 | 0,07

) 0,08 t 0, ,0 ,

RZ 400:| 0,03 | 0,30 | 0,10 | 0,18 {0,018 ]0,008] 0,06 | 0,04 | 0,02 | 0,05

Tab. 4: Chemische Analyse von Sintereisenringen gleichen Ausgangsmate-
rials, gesintert in verschiedenen Atmosphiren. Angaben in Gew.-%.

C S 0 N Atmosphire
0,014 + 0,004 0,007 0,23 + 0,01 < 0,01 Hy
0,08 =+ 0,001 0,006 0,28 £ 0,01 < 0,01 Endogas

Aus den Tabellen ist eine Aufkohlung der in Endogas gesinterten Probe
ersichtlich; rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen daran (Abb. 14)
zeigen deutlich die dadurch hervorgerufene Perlitbildung. Um die Einfliisse
einer C-haltigen Sinteratmosphire auf das magnetische Verhalten auszu-
schliefen [33,34], werden die Untersuchungen nur an Hg gesinterten Ringen
durchgefiihrt.
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Abb. 14: REM-Bild der Perlitphase in Sintereisen.

Die Ringe wurden bewickelt mit 200 Windungen, Drahtdurchmesser 0,3 mm
als Priméarwicklung und mit 20 Windungen gleichen Materials als Sekundér-
wicklung,

5.2 MeBaufbau

Die Priméarspule wird an einen bipolaren Gleichstromgeber (Heinzinger TNB
10-100) angeschlossen, der die Stromstérke, bei 0 A beginnend, kontinuierlich
erhoht. Ein Parallelausgang liegt an der x-Achse des x-y-Schreibers (Kipp +
Zonen, Typ BD 90) (Abb. 15). Wegen

o (10)
H= —
1
mit n = Windungszahl
I = Stromstirke
1 = mittlere Spulenlinge

ergibt sich eine kontinuierliche H-Felderh6hung, die auf der x-Achse mitge-
schrieben wird. Aus dem Induktionsgesetz

{ Edsz-[ Bdf
S P
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Steuernetz-
feil

Gleichstrom-
quelle Fluxmeter

X-y-
Schreiber.

Abb. 15: Schematischer Versuchsaufbau zur Messung von
Hysteresisschleifen

folgt mit

v

[ lids = Uundj Bdf = ¢
S I*

¢ = magnetischer Fluf}
U = elektrische Spannung
U=—4

\2 L2 L2
:>J Udtz-! d)dt@[ Udt = — (b, — ¢,)
L1 L1 11

tl
= J Udt = o, -,

2
d.h,, der in der Sekundarspule induzierte SpannungsstoB ist proportional der
FluBanderung im Material zwischen zwei Zeitpunkten und somit proportional
zur Anderung der FluBdichte B
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tl
- (11)
Lz Udt = (B, - B)A

A = Querschnittsflache des Ringes

Im Fluxmeter (Magnetphysik, Dr. Steingrower GmbH, Typ EF 3C) werden
diese Spannungsstofle infolge Priméarstromerhéhung gemessen und summiert.
Das Ausgangssignal des Fluxmeters, das auf die y-Achse des x-y-Schreibers
gegeben wird, stellt die Summe aller B-Felddnderungen dar. Wenn zu Beginn
der Messung das B-Feld Null war, d.h., wenn das Material nicht magnetisiert
war, entspricht das Signal der aktuellen B-Feldstarke. Somit wird auf der
Ordinate des x-y-Schreibers das B-Feld, auf der Abzisse das I-Feld
mitgeschrieben. Ist das Material anfianglich nicht magnetisiert, so wird seine

Neukurve aufgezeichnet, jener Graph, der zur Auswertung benotigt wird.

Zur Entmagnetisierung wird die Probe in ein magnetisches Wechselfeld mit
abnehmender Amplitude gebracht.

5.3 MeBergebnisse

In Abb. 13, Abschnitt 4.2 sind die gemessenen Neukurven von Sintereisen-
ringen unterschiedlicher Porositit dargestellt. |

Aus ihr werden fiir verschiedene Werte von H die Bc-Werte aller Proben und
damit die ppc-Werte ermittelt (Tab. 5), wobei npc die in Abschnitt 4.2
definierte Linearpermeabilitit des Composits ist.
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Tab. 5:Induktions- und Permeabilitidtswerte, wie sie sich aus den Neu-
kurvenmessungen an Sintereisenringen unterschiedlicher Poro-
sitat (Abb. 13) ergeben.

BLC110-3 Vs/Am] BclVs/m2|
H[A/cm] Probennummer Probennummer

1 2 3 4 1 2 3 4

5 2,22 12,2 1,92 1,656 1,11 1,09 |0,96 | 0,82

10 1,24 1,19 1,05 [0,88 |1.24 |1,19 |1,06 |0,88
15 0,86 {0,82710,73 lo61 1,29 |123 |1,1 |0,92

20 0,66 063 [0,56 0,48 (1,33 |1,26 1,12 {0,95

925 054 052 0,46 0,39 1,35 [1,29 |1,15 | 0,98
35 04 10,38 0,34 0,29 1,39 1,32 11,19 |1,01
50 029 10,27 {025 Jo21 |144 |1,36 |1,23 | 1,06

Fuar die Proben gelten folgende Kenngroflen:

Tab. 6: Spezifikationen der Sintereisenringe, P ist der Porosi-
tatsanteil in Prozent. P/100 entspricht der Konzen-
tration Cp der Einlagerungsphase in Gleichung (3).

Probe plg/em3] P %! 1-ep

1 7,2 8,6 0,91

9 7,0 11,2 0,89
3 6,6 16,2 0,84
4 6,2 21,3 0,79

Da bei allen Ringen das Matrixmaterial das gleiche ist und davon ausge-

gangen wird, dafl oben beschriebene Gegenfeldeffekte von den Poren her-
rihren, kann in (vgl. Abschnitt 4.1)
X (12)

B(: = BM (1 — N
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bzw.

Hie = By (0= (13)
- fur die Matrixpermeabilitat py,pm bzw. fir die Induktion in der Matrix By bei
allen Ringen jeweils der gleiche Werte eingesetzt werden kann, d.h., es wird
angenommen, daf} die magnetischen Prozesse innerhalb porenfreier Fisen-
kérner der Matrix bei allen Proben gleich sind, wenn das jeweils betrachtete
Korn vom gleichen Erregungsfeld durchdrungen wird.

An ebenen metallographischen Schliffen der vier Ringe wurden
Gefugeanalysen durchgefiihrt. Abb. 16a,b zeigen Mikroskopaufnahmen der
Proben mit Dichten von p = 6,2 g/cm3 und p = 7,2 g/cm3, aus denen die
unterschiedliche Porositat hervorgeht. Die Untersuchungen wurden an einem
rechnergesteuerten Gefiigebildanalysator IBAS2 der Fa. Kontron durch-
gefuhrt. Das Auswerteverfahren zur Ermittlung der fir die Beziehung (5)
notwendigen stereologischen Parameter findet man z.B. in [23]. Dort wird be-
schrieben, in welcher Weise die Einlagerungen durch Rotationsellipsoide
angenahert werden und wie aus den sich ergebenden Achsenverhaltnissen die
Formfaktoren F bestimmt werden, mit denen die Poren charakterisiert
werden. Als Orientierungsfaktor wurde cos2a = 0,33 bestimmt. Die Form-
faktoren und die errechneten x-Werte (Gl. 5a) sind in Tab. 7 aufgefihrt.

Tab. 7: Gemessene Formfaktoren F und gerechnete Exponenten

x fir die Beziehung (5).
plg/em3] 7,2 7,0 6,6 6,2
wmm
X 1,57 1,65 1,80 1,95
¥ 0,24 0,205 0,166 0,142

Aus Abb. 13 werden die Induktionswerte B¢, des Ringes 1 (p = 7,2 g/cm3) an
den Stellen H = 25 A/em und H = 50 A/cm abgelesen (siehe Tab. 5); diese
Werte sind B¢, = 1,35 Vsm-2 und B¢, = 1,44 Vsm-2, Zusammen mit den
Exponenten x = 1,57 (aus Tab. 7) fiir den Ring 1 und (1 - Cp) = 0,91 (aus Tab.
6) kann nach (5) die Matrixinduktion By, des Ringes 1 errechnet werden:




-317 -

(14)

Abb. 16a,b: Gefiigeaufnahmen von Sintereisenproben mit Dichten von p =
6,2 g/cm3 und p = 7,2 g/cm3,
Obige Werte eingesetzt ergibt sich:
BM, = 1,57 Vsm-2 fiir H = 25 A/em und
Bm, = 1,67 Vsm-2 fir H = 50 A/em. -

Es wurde angenommen, daf die Matrixinduktion bei allen Ringen, unabhéan-
gig von ihrer Porositit, die gleiche ist. Damit lassen sich bei den
Erregungsfeldstarken H = 25 A/cm und H = 50 A/cm die Induktionen der
ubrigen Ringe B¢,, Bc,, Bc, bestimmen, wenn fir (1 - Cp) und x; (i = 2, 3, 4)
die entsprechenden Werte aus den Tabellen 6 und 7 eingesetzt werden. Die so
berechneten Werte sind in Tab. 8, 2. Spalte aufgefiihrt und den gemessenen
Werte (aus Abb. 13) sowie den nach (2) gerechneten Werten gegeniibergestellt.
(Nach (2) berechnet bedeutet eine proportionale Abnahme der Magnetisierung

bei zunehmender Porositit, vgl. Kap. 3).

Aus der Tab. 8 geht deutlich hervor, daB die Annahme einer zur Dichte p
proportionalen Magentisierung bzw. Induktion, wie sie der Beziehung (2)
zugrunde liegt, nicht gerechtfertigt ist. Und es wird auch deutlich, daf} der
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Exponent x die erwdhnten Entmagnetisierungseffekte, die zur Abweichung

von der Proportionalitit fiihren, in glanzender Weise beschreibt.

Aus

v (15)

Tab. 8:Induktionen in Sintereisenringen unterschiedlicher Porositat.

gerechnet
gemessen
nach (b) nach (2)
Bcg [Vsm-2] 1,29 1,30 1,32
B¢s [Vsm-2] 1,15 1,15 1,25 H = 25 A/ecm
Bcy4 [Vsm-2] 0,98 0,99 1,17
Beo [Vsm-2] 1,36 1,38 1,41
Be3 [Vsm-2] 1,23 1,22 1,33 H = 50 A/cm
Bc4[Vsm-2] 1,06 1,04 1,25

errechnen sich fiir jeden Ring getrennt die Induktionswerte der Matrix By bei
bestimmten Erregungsfeldern H, die im Idealfall bei allen Ringen gleich sein
mussen. Tab. 9 gibt diese Werte fiur verschiedene Erregungsfelder H wieder
und bestatigt die Erwartung.

Es 148t sich zusétzlich zeigen, daf3 (5) auch im tatsédchlichen Sdttigungsbereich,
d.h. bei extrem hohen Erregungsfeldern noch Giiltigkeit besitzt. Die Sattigung
fur hochreines Eisen liegt in der Gréfenordnung von 2,1 Vsm-2 bis 2,2 Vsm-2,
was fir Sintereisen mit p = 7,2 g/cm3 etwa 1,8 - 1,9 Vsm 2 bedeuten wiirde.

Die dafur erforderlichen Erregungsfelder sind mit obiger MeBapparatur nicht
erzeugbar. Abgesehen davon wire die Feldhomogenitat bei Feldern dieser
GroBlenordnung nicht mehr gewihrleistet. Allerdings lassen sich diese
Sattigungsinduktionen unter Anwendung einfachster Ansitze berechnen. Ein
solcher Ansatz zur mathematischen Beschreibung des Sattigungsbereiches ist
die sog. Frolich-Kennelly-Beziehung [5,35]:
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Tab. 9: Matrixinduktionen By, von vier Sintereisenringen unterschiedlicher
Porositiat. Angaben in Vsm-2,

H|A/em] 1 2 3 4 Bm [ Vsm-2]

5 1,29 1,32 1,31 1,30 1,31 £ 0,01

10 1,44 1,44 1,44 1,39 1,43 + 0,03

15 1,50 1,49 1,51 1,46 1,49 + 0,02

20 1,54 1,53 1,53 1,50 1,53 + 0,02

25 1,67 1,566 1,567 1,565 1,56 0,01

35 1,61 1,60 1,63 1,60 1,61 + 0,01

50 1,67 1,65 1,68 1,68 1,67 = 0,01
Lot (16)

B

wobei b = 1/Bg, p = differentielle Steigung der Neukurven.

Tragt man fir die vier Ringe 1/p tiber H auf, so ergeben die Steigungen der
Geraden die Sittigungsinduktionen. In Abb. 17 ist die Auftragung vorgenom-
men worden, Tab. 10 gibt in der zweiten Spalte die aus (5) errechneten Werte
Bg fiir Sattigungsinduktionen an.

’l‘ab 10: Bgwurde aus der Frolich-Kennelly-Beziehung errech
net. Die Matrixinduktionen in der Sattigung Bgm
miifiten bei allen Ringen gleich sein. Bgum-Werte ge
rechnet nach (1).

plg/em3| Bg|[Vsm-2| 1-¢p Bgm | Vsm-2]
7,2 1,89 0,91 2,2
7.0 1,75 0,89 2.12
6,6 1,63 0,84 2.23
6,2 1,37 0,79 2.17

Bsm = 2,16 Vsm-2+ 2 %

Die Werte der Sittigungsinduktion Bg der verschiedenen Ringe, eingesetzt in
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1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000
H [A/m]

Abb. 17: Permeabilititsverhalten der Kerne aus Abb. 13, aufgetragen
gemél} der Frolich-Kennelly-Beziehung.

fihren auf die Werte fiir die Sattigungsinduktionen derMatrix (kompaktes
Eisen) Bgy; sie sind in Spalte 4 der Tab. 10 aufgefithrt. MeBungenauigkeiten
fihren hier auf einen Fehler von = * 5 %. Trotzdessen wird aus der Konstanz
der Matrixwerte wieder deutlich, daf ‘die Beziehung (5) auch fiir den
Sattigungsbereich gilt. Aus der Kenntnis des Matrixwerte Bgy, der sich aus
Messung an einer Probe ergibt, kann auf die Siattigungswerte Bg fir
Werkstoffe beliebiger Porositit geschlossen werden.

Damit 1468t sich (5) fiir den gesamten Bereich der Neukurve, aufler fiir den
anfianglichen Steilanstiegsbereich, anwenden. Diese Beziehung muf} auch
gelten fir die Anfangspermeabilitit, da es sich hier um nahezu vollstindig
reversible Prozesse handelt. Siehe Abb. 9.
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6. Messung an einer Grof3serie von Sintereisenringkernen
6.1 Anderung des MeBaufbaus

Aus den ersten gewonnenen Ergebnissen wurde deutlich, dafl die Gefiige-
Eigenschaftskorrelation von Ondracek auch auf das Induktionsverhalten zwei-
phasiger Werkstoffe angewendet werden kann, Beide Einfliisse der Poren, die
Reduzierung des magnetischen Materials und das Entstehen von Entmagneti-
sierungsfeldern, werden berticksichtigt. Bei den Vorversuchen wurde nur ein
kleiner Porositdtsbereich abgedeckt. Um die Anwendbarkeit der Gefuge-
Eigenschaftskorrelation sicher zu bestitigen, wurden fir einen Grofiversuch
Sintereisenringe mit einer Porenkonzentration zwischen 4 Vol.-% und
26 Vol.-% hergestellt. In der MeBapparatur wurde das Netzgerat ersetzt durch
ein grofleres, Heinzinger TNB 35-210, um grofere H-Felder zu erzeugen. Das
Netzgerit erlaubt eine externe Steuerung mit einem Gleichspannungssteuer-
signal zwischen - 10 V und + 10 V. Die Ausgangsstromstirke des Netzgerites
ist proportional der Steuerspannung. Ein entsprechendes Steuernetzteil wurde
entwickelt, bei dem (iber zwei Tastrelais Spannungserhohung oder -erniedri-
gung gewihlt werden konnte. Das automatische An- oder Abschwellen war
linear in der Zeit mit kontinuierlich wahlbaren Rampen zwischen 10 Vsec-1
und 0,1 Vsec'l. Die Rampe war wihrend der Messung verinderbar. Dadurch
war es moglich, die gesamte Hysteresiskurve ohne Springe zu durchfahren. In
Steilanstiegsbereichen konnte die Stromveranderung langsam eingestellt
werden, damit der x-y-Schreiber das Signal mitschreiben konnte. In den Satti-
gungsbereichen wurde eine steile Rampe gewihlt, um die groflen Erregungs-
strome nur kurzzeitig durch die Primarspule flielen zu lassen und damit eine

Kernerwarmung zu vermeiden,

6.2 Beschreibung der MeBproben und gefiigeanalytische Unter-

suchungen

Eisenpulver MAG WP400, Mannesmann, wurde mit Driicken zwischen
5,5 t/em?2 und 8 t/em?2 zu Ringkernen mit Griindichten Py zwischen 6,02 g/cm3
und 7,52 g/em3 verpreBt. AnschlieBendes vierstiindiges bzw. 16-stindiges
Sintern in Hg-Atmosphére fiihrte auf Sinterdichten wie sie in Tab. 11 wieder-
gegeben sind. Im folgenden werden die Ringkerne wie folgt bezeichnet: Der
Kern 3-5 entspricht in der Tabelle dem Ring in der 8. Spalte, Code 5, also der
Kern mit einer Dichte von p = 7,34 g/cm3, gesintert bei 1300 °C.
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Tab. 11: Sinterdichten von Eisenringen [g/cm3]. Die Ringe in Spalte 5
wurden 16 Stunden, die restlichen nur 4 Stunden gesintert. In
der Spalte G sind die Griindichte aufgefiihrt.

G 1 2 3 4 5
850°C | 1000°C | 1300°C | 1400°C | 1400 °C
Code 2 6,02 5,84 5,85 6,11 6,34 6,52
Code 3 6,35 6,40 6,41 6,46 6,75 6,80
Code 4 6,78 6,75 6,80 6,81 7,06 7,14
Code 5 7,14 7,21 7,14 7,34 7,37 7,33
Code 5K 7,62 7,49 7,46 7,47 7,68 7,67

Die Abmalfe der Ringe waren: Héhe = 5,05 mm, @,ygen = 50,0 mm, @innen =
39,56 mm.

Die Kerne wurden mit Kupferdraht, @ 0,71 mm, 1330 Windungen primirseitig
bewickelt, sekundire Windungszahl = 20.

Die gefiigeanalytischen Untersuchungen fithrten fiir alle Kerne auf einen
Orientierungsfaktor von cos2a = 0,33, d.h. es liegt eine willkiirliche Orientie-
rung der Poren vor,

Die ermittelten Formfaktoren sind zusammen mit den nach Gl. 5a errechneten
x-Werten in Tab. 12 aufgefithrt.

Es wurden die Neukurven der Ringe aufgenommen und als vergleichende
Eigenschaftskenngréfle die erreichte Induktion bei einer Erregung von H = 50
A/em und 80 A/em gewihlt,

6.3 MeBergebnisse

Die gemessenen Induktionswerte sind in Tab. 12 in der mit Bgem. bezeichneten
Spalte aufgelistet. Zusammen mit den gelisteten Werten fiir die Porenkonzen-
tration ¢y und den ermittelten Werten fiir den Exponenten x wurde fir alle
Ringe mit Gl. (15) die Matrixinduktionen By errechnet. Diese Werte mussen
fir alle Ringe konstant sein. Wie aus der Tabelle ersichtlich, weichen die By-
Werte fiir die Ringe mit hohen Porenkonzentrationen deutlich vom Mittelwert
BMm = 1,63 Vsm-2 ab. Grund dafiir ist, daf} die Gefiige-Eigenschaftskorrelation
nur fiir Einlagerungsgefuge gultig ist. Bei ¢cp-Werten von 20 % und mehr tritt
allmahlich Durchdringungsgefiige auf. Schwankungen in den By-Werten bei

den Ringen mit ¢y < 7 % sind auf die MeBungenauigkeiten bei der
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Tab. 12: Gemessene und gerechnete Induktionswerte von Sintereisen-
ringen unterschiedlicher Gefugestruktur.

N | gy [Aew | F VE | v | |veme
i——-——r-h-——---p———h,—-—-h-——ur——-—p--—-p
1-2 5,84 0,74 | 0,143} 1,94 0,7 1,26 0,91
1-3 6,4 0,81 | 0,139 1,97 1,0 1,61 1,08
1-4 6,75 0,86 | 0,141} 1,96 1,2 1,61 1,21
1-5 7,21 0,91 | 0,152 | 1,88 1,32 1,568 1,37
) 585 | 074 |o0147] 101 | 0,71 1,26 0,91
2-3 6,41 0,81 } 0,168 1,79 1,03 1,5 1,12
2-4 6,8 0,86 | 0,172 | 1,77 1,19 1,65 1,32
2.5 714 | 091 [0181] 1,73 | 1,39 1,64 1,39
2-5K 7,46 0,95 10,179 1,74 1,60 1,64 1,48
3-2 6,11 0,78 | 0,155} 1,86 0,84 1,33 1,03
3-3 6,46 0,82 { 0,151 ¢ 1,89 1,08 1,57 1,12
3-4 6,81 0,86 } 0,148 1,91 1,24 1,65 1,22
3-5 7,34 0,93 { 0,157 1,85 1,46 1,67 1,42
3-5K 7,47 0,95 { 0,177 1 1,75 1,63 1,67 1,48
4-9 634 | 08 [o017 | 178 ) 104 | 155 1,09
4-3 6,75 0,86 | 0,157 1,85 1,23 1,62 1,24
4-4 7,06 0,9 0,159} 1,84 1,41 1,71 1,34
4-5 7,37 0,84 | 0,187 1,71 1,62 1,69 1,45
45K | 758 | 096 |0175] 176 | 1,63 1,73 1,52
5-4 714 | 091 |o0142] 1,95 | 1,38 1,66 1,35
5-5 1,33 0,93 {0,164} 1,8 1,45 1,65 1,43
55K | 757 | 096 [0175] 1,76 | 1,59 171 1,52

Bm = 1,63 Vsm-2
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Bestimmung der Konzentration, des Form- und des Orientierungsfaktors als
Folge des begrenzten Auflosungsvermogens des Bildgefligeanalysators zurick-
zufithren., Zur Demonstration der Ubereinstimmung zwischen Theorie und
Experiment wurde in Gl. (5) der Mittelwert }-S—M = 1,63 Vsm-2 eingesetzt und
der Compositwert errechnet. In Abb. 18 sind gerechnete und gemessene Werte
aufgetragen, die rechnerisch ermittelten Werte sind in Tab. 12 in der letzten
Spalte aufgefiihrt. In Abb. 18 ist ebenfalls der Verlauf eingezeichnet, wenn
eine lineare Abhangigkeit zwischen Induktion und Dichte angenommen wird.
Der deutliche Unterschied zwischen beiden ist auf den zusétzlichen Einfluf der
Entmagnetisierungsfelder zuriickzufithren. Der eingangs erwihnte Ansatz
von Warlimont und Stéblein B¢ = By (1 - ep)l,5 kann mit der Gefiige-
Eigenschaftskorrelation als ein Spezialfall erklirt werden. Wird namlich ein
Orientierungsfaktor cos2a = 0,33 und ein Formfaktor ¥ = 0,33 angenommen,
was bedeutet, dafl die Poren kugelformig sind, ergibt sich ein Exponent von
x = 1,6. Wenn die Einlagerungen statistisch orientiert sind und keine extre-

men Formen aufweisen, ist dieser Ansatz eine gute Naherung.

Induktion von Sintereisen , gemessen

B[Yn_‘siJ bei einer Feldstdrke von H=50 A/cm
2,0
4 o gemessen
18- x gerechnef
16— _ %
N £ \0\0\
X& T — —
147 3 C —— B=B,(1-Co)
° \\
12 28 T —
- g Xx x
1,0 1 % ° x
4 b3
08+ ° "
— | - T T T T T T T T T T LN B S s A T T
5 10 15 20 25 Copyy, [ VOl-%)

Abb. 18: Induktionen von Sintereisen unterschiedlicher Porosititen gemes-
sen bei einer Erregungsfeldstarke von H = 50 Acm-1,
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7. Untersuchungen an Eisen-NiZn-Ferritkernen
7.1 Beschreibung der Kerne

Es wurden homogene Pulvermischungen aus Nig 4Zng gFe204-Pulver, NiZn-
Ferrit Vogt Fi222 der Fa. Vogt Electronic, Passau, und Eisenpulver ABC 100,
Hoéganas, in elf unterschiedlichen Mischungsverhiltnissen Eisen/Ferrit herge-
stellt. Der massenprozentige Einsanteil wurde dabei zwischen 0 und 100 % in
10 %-Schritten variiert. Die Pulvermischungen wurden mit Driicken zwischen
2 t/em? und 12 t/cm2 in Schritten von 2 t/cm2 verprefit, als PreBhilfsmittel
wurde PVA verwendet. In Abb. 19a,b sind die Griindichten iiber den massen-
und volumenprozentigen Ferritanteil aufgetragen. Die AbmalBe der Ringe
waren: @,ufen = 50 mm, Biynen = 32 mm, Hohe = 6 mm. Der PVA wurde bei
420 °C in Ng-Atmosphire bei einer Haltezeit von einer Stunde ausgetrieben.
Die Aufheizgeschwindigkeit betrug 50 °C/Std, abgekiihlt wurde durch Ofen-
abschalten. Die Ringe wurden anschlieend in reinem Argon bei 850 °C vier
Stunden lang gesintert, die Aufheizgeschwindigkeit betrug 200 °C/Std, die
Abkihlung auf 100 °C erfolgte in 18 Std. Die Sinterdichten wurden durch
Auftrieb in Ethanol bestimmt, sie sind in den Abb. 20a,b dargestellt.

Im folgenden werden die Kerne mit n-m bezeichnet, wobei m fiir den Pref3druck
in t/cm?2 steht. n reprasentiert den massenprozentigen Anteil des Eisens. n = 1
bedeutet 0 %, n = 2 meint 10 % Eisen bis hin zu n = 11, was 100 Gew.-% Eisen
bedeutet. In Tab. 13 sind die gewichtsprozentigen Eisenanteile mit ¢y, die
volumenprozentigen Anteile des Eisens und des Ferrits mit ¢y, und cy,, das
Porenvolumen mit Vpore und der volumenprozentige Porenanteil mit cp
bezeichnet.
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Abb. 19a,b: PreBlingsdichten der Eisen-Ferritkerne



_48 -
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Abb. 20a,b: Sinterdichten der Eisen-Ferritkerne




_49 -

Tab. 13:Gewichts- und volumenprozentige Anteile der ferromagnetischen (cm,, ¢v,)
und der nicht ferromagnetischen bzw. ferritischen Phase (cy,) von Eisen-
NiZn-Ferrit-Ringkernen.

Ring Cm, cv, cv, IVExg'zl Ring | ¢m, v, CV, Wgﬁ.u
1-4 ” ? ” 0,33 7-4 ? 0,381 10,619

1-6 ” " ” 0,40 7-6 » 0,410 10,59 0,45
1-8 S ” 0,42 7-8 " 10,418 10,582 | (defekt)
1-10 ” ” ” 0,41 7-10 i 0,417 {0,583 0,46
1-12 ” i ” 0,4 7-12 ” 0,428 {0,672

2-2 0,1 0,049 10,951 0,19 8-2 0,7 10,475 {0,525 0,54
2-4 ” 0,052 10,948 0,23 8-4 ” 0,495 10,505 0,66
2-6 ” 0,053 10,947 0,23 8-6 ? 0,516 10,484 0,63
2-8 ” 10,055 10,945 | 0,17 8-8 ” 10,518 |0,482 | (defekt)
2-10 ” 0,056 0,944 0,22 8-10 ? 0,631 0,469 ”
2-12 ” 0,057 10,943 0,18 8-12 » 0,514 {0,486 0,567
3-2 0.2 10,101 10,899 0,1 9.2 0,8 10,601 }0,399 0,645
3-4 ? 0,103 }0,897 0,09 9-4 ? 0,664 {0,336 1,01
3-6 ” 0,104 (0,896 0,09 9-6 ” 0,672 10,338 1,025
3-8 ” 10,108 }0,892 | 0,1 9-8 ” 10,682 (0,318 1,08
3-10 ” 10,109 10,891 | 0,1 9-10 » 10,670 {0,33 0,97
3-12 ” 0,111 70,889 0,09 9-12 ” 0,686 10,314 1,08
4-2 0,3 10,149 |o0,851 | 0,1 10-2 0,9 {0,738 10,262 1,07
4-4 ? 0,157 10,843 0,1 10-4 ? 0,793 10,207 1,25
4-6 ” 10,162 {0,838 | 0,12 10-6 " 10,82 10,18 1,46
4-8 ” 0,163 10,837 0,12 10-8 ? 0,827 10,173 1,48
4-10 ” 0,168 10,832 0,11 10-10 ? 0,833 0,167 1,37
4-12 ” 0,169 0,831 0,11 10-12 ” 0,838 10,162 1,63
6-2 0,5 10,289 [0,711 | 0,24 11-2 1,0 10,78 10,22 1,27
6-4 ” 10,307 }0,693 | 0,23 11-4 » 10,88 10,12 1,64
6-6 ” 0,303 10,967 0,25 11-6 ? 0,93 0,07 1,85
6-8 ” 0,308 {0,692 0,25 11-8 ? 0,95 0,05 1,95
6-10 ” 0,316 {0,684 0,28 11-10 i 0,961 {0,039 1,98
6-12 ” 0,311 10,689 0,25 11-12 ” 0,965 |0,035 1,97
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7.2Erste MeBlergebnisse

Die Ringe wurden bewickelt mit 850 Windungen Kupferdraht mit einem & von
0,7 mm, sekundarseitig wurden wieder 20 Windungen aufgetragen. Als ver-
gleichende Materialeigenschaftskenngrofe wurden die erreichten Induktivit4-
ten bei H = 535 A/cm genommen, Die MeBergebnisse an Ringen mit einem
nahezu konstanten Porenvolumen von 22 % sind in Abb. 21 dargestellt. Es

Sna ] Fe~Nig, Zngs Fe, 0, - Composites

1,4

12 4 Porositat 22 Vol-%

10 -

i

0,8 -

0,6 1

Qv.

O — B

T T T T T T L T T I
0 0 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 09 1,0 Des
Eisen

ADbb. 21: Induktionsverhalten von Eisen-NiZn-Ferrit-Kernen bei konstanter
Porositiat und unterschiedlichem Eisenanteil.

fihrte zu einem unerwarteten Resultat. Es wurde ein, wenn auch nicht linea-
res, so doch kontinuierliches Ansteigen der Induktion bei zunehmendem
Eisenanteil erwartet, da das Ni-Zn-Ferrit eine Sittigungsmagnetisierung von
etwa 0,5 Vsm-2, das Eisen eine von 2,15 Vsm-2 aufweist. Phasendiagramme Ni-
Zn-Ferrit-Eisen existieren nicht. In Abb. 22a,b sind die Hysteresiskurven der
Ringe gemeinsam dargestellt, die bei 6 t/cm?2 gepreft wurden. Der Eisenanteil
variiert zwischen 0 Gew.% (Ring 1-6) und 80 Gew.% (Ring 9-6). Man erkennt,
wie die Induktion von Ring 1-6 bis Ring 4-6 (30 Gew.% Eisen) abnimmt und an-
schlieBend bei héheren Eisenanteilen wieder zunimmt. Aus Abb. 22b ist er-
sichtlich, wie die hysteretischen Eigenschaften sich verdndern. Die Proben 3-6
und 4-6 dhneln sehr stark einem Paramagneten. Beim Ring 9-6 betrigt die
Maximalpermeabilitidt pmax = 190, bei Proben 11-6 ist pax = 1750 und beim
Ring 3-6 nur ppnay = 5,6. Zur Kliarung dieses Verhaltens wurden rontgeno-
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Abb. 22a

Abb. 22b: Hysteresiskurvenschar von Eisen-NiZn-Ferrit-Kernen verschie-
dener Mischungsverhiltnisse.
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graphische, mosbauerspektroskopische, Mikrosonden-, optisch mikroskopische
und rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen durchgefiihrt. Die Er-
gebnisse zeigen auf, dafl das Material, entgegen allen Erfahrungen, bei diesen
Sinterbedingungen thermodynamisch sich nicht stabil verhalt.

7.3 Untersuchungen zur Materialcharakterisierung

Die Ringe wurden aufgeschnitten und metallographisch prapariert. Mikro-
skopaufnahmen (Abb. 23a bis d) belegen die Phasenneubildungen in Abhén-
gigkeit vom Eisengehalt. Die REM-Aufnahmen (Abb. 24) zeigen die Kristall-
strukturverdnderungen der Ferritphase. Die erste Annahme war, daf} eine
Substitution von Zn-Atomen durch Fe-Atome stattgefunden hat. Dadurch
wére, wie in Abschnitt 2.2.2 beschrieben, eine Reduzierung der Magnetisie-
rung erklarbar. Bei dieser Substitution hétte sich der Anteil der zweiwertig ge-
bundenen Fe-Atome erhéhen miissen. Die Moflbauerspektroskopie ist eine
geeignete Untersuchungsmethode, die Bindungsverhaltnisse von Fe-Atomen
nachzuweisen.

Proben der bei 850 °C gesinterten Proben wurden pulverisiert in die Proben-
halter einer Moflbauerspektroskopieanlage gebracht; als Quelle wurde 57Co-
Rh benutzt. Wihrend das MoBbauerspektrum des reinen NiZn-Ferrits den
Literaturspektren entspricht, ist im Gegensatz dazu im Spektrum der Proben
3-6 (20 Gew.% Eisen) lediglich das Dublett von FeO erkennbar (Abb. 27a). Die
MoBbauerdaten (Quadrupolaufspalung AQ = 0,73 mmy/sec, Isomerieshift I =
0,84 mm/sec) stimmen ebenfalls mit den Literaturwerten tberein [36,37,38].
Daraus folgt, dal nicht die atomare Substitution sondern eine andersartige
Materialumwandlung stattgefunden hat.

Zum gleichen Schluf} fiilhren die rontgendiffraktographischen Untersuchun-
gen. Abb. 25a zeigt Diffraktogramme von Proben mit unterschiedlichen Eisen-
anteilen, Tab. 14 gibt einen Uberblick tber die detektierten Rontgenreflexe. In
ihr sind auch die Daten von Ringen eingetragen, die bei 950 °C eine halbe
Stunde lang gesintert worden sind.

Bei der Probe 5-6 (40 Gew.% Eisen) sind in den Diffraktogrammen ein a-Eisen-
Peak und drei FeO-Peaks erkennbar (Tab. 14). An diesem Ring wurden Mikro-
sondenuntersuchungen durchgefithrt, mit denen das Vorhandensein von vier
Phasen nachgewiesen werden konnte: a-Fe, (Fe,Ni)-Mischkristall mit 5 % Ni
in Losung, FeO und FeZnOs. Abb. 26 gibt Linescans dieser Probe wieder, die
ein qualitatives Profil der Phasen darstellen. Man erkennt, daf3 z.B. Zn und O
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Abb. 24: REM-Bilder der Ferritphasen von Kernen mit 0 %, 20 % und 40 %
Eisenanteil.




_55.-

meistens gepaart auftreten und daB Zn und Ni entgegengesetzte Maxima
haben. Quantitative Aussagen tiber die Elementzusammensetzung wurden
aus Punktanalysen gewonnen. In dem MoBbauerspektrum dieser Probe (Abb.
277a,b) sind die sechs Eisenpeaks erkennbar, Das FeO-Dublett kann eindeutig
identifiziert werden, da es bei den gleichen Geschwindigkeiten liegt wie beim
Ring 3-6. Es tritt aber noch ein weiteres Dublett auf (v = - 0,235 mm/sec und
v = + 0,577 mm/sec). Da die Mikrosondenuntersuchung keine weitere als die
vier oben erwihnten Phasen identifiziert, mu} das Dublett von der FeZnOg-
Phase herrithren, Die Isomerieverschiebung betriagt Is = 0,165 mm/sec, die
Quadrupolaufspaltung 0,8 mm/sec; vergleichbare Literaturdaten existieren
nicht. Ebenfalls gibt es keine Rontgendiffraktometriedaten dieser Phase. In
Tab. 14 sind die detektierten FeZnOgo-Reflexe miteingetragen. Ein Zustands-
diagramm Fe-Zn-O existiert nicht. Alle Untersuchungen lassen den eindeuti-
gen Schlufl zu, daB sich bei einer Sinterung von Fe-angereicherten NiZn-
FerritpreBlingen in Inertgasatmosphire eine FeZnOg-Phase bildet.

Der (Fe,Ni)-Mischkristall ist weder im Rontgendiffraktogramm noch im Mo§-
bauerspektrum identifizierbar. Ursache dafiir ist, dal Eisen und Nickel einen
nahezu gleichen Atomradius haben (Fe=124,1 pm, Ni=124,6 pm) und als be-
nachbarte Ubergangselemente (Z von Fe =26, Z von Ni=27) wegen der Beset
zung der 4s-Niveaus eine dhnliche chemische Bindung eingehen. Die Verin
derung des kubischen Eisengitters durch den Einbau von 5 % Ni miifite in den
Diffraktogrammen auf Doppelpeaks fithren, die aber nicht auflésbar sind. Da
die Elektronenkonfiguration der Eisenatome sich durch den Ni-Einbau auch
nicht dndert, sind auch in den MéBbauerspektren keine Dubletts auflosbar.

In Abb. 28 sind die MéBbauerspektren der Proben 4-6 und 6-6 dargestellt. Man
erkennt, daf} sich bei der Probe 4-6 der a-Fe-Peak nur schwach ausgeprigt ist.
Die Schulter im Spektrum, herriihrend vom FeZnOg, ist vorhanden, der Dop

pelpeak bei v = 0,5 mm/sec, verursacht vom FeZnO9 und FeO, ist erkennbar.
Besser auflosbar ist der a-Fe-Peak im Spektrum der Probe 6-6, er liegt bei v =
0,80 mm/sec die FeO-Peaks liegen bei 0,5 mm/sec. Der rechte FeO-Peak und
der linke FeZnOg-Peak sind gut erkennbar, wihrend die ibrigen Peaks der je-
welhgen Dubletts nicht aufgelést werden. Hier ist aber die Schulter im Spek-
trum vom FeZnOg-Peak schon deutlich schwicher ausgeprégt als bei der Probe
5-6, der zweite FeZnOg-Peak 148t sich nicht mehr auflésen. Im Mof3bauerspek-
trum der Probe 7-6 ist kein FeZnOg mehr nachweisbar. Das Spektrum besteht

nur noch aus den a-Fe- und FeO-Peaks.
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Abb. 25: Réntgendiffraktogramme von Eisen-NiZn -Ferrit-Kernen mit 0 %
Eisen (ganz oben), 20 %, 40 % und 60 % Eisen, gesintert bei 850 °C.




Tab. 14: Rontgenreflexe von Eisen-NiZn-Ferrit-Ringen mit Eisenkonzentration zwischen 10 Gew.% (2-6)
und 70 Gew.% (8-6), die bei 850 un d 950 °C gesintert wurden.

2-6 3-6 4-6 5-6 6-6 7-6 8-6
850 | 950 | 850 | 950 | 850 | 950 | 850 | 950 | 850 | 950 | 850 | 950 | 850 | 950
e e SR S S
31,8 |28,75 |28,8
3544 |354 |36,06 |364 [364 [364 |364 |362 [3625 363 |360 |36:2
42,0 42,3 42,2 |42.2 |42.1 [420 (420 |420 [420 [41,8 420 |42,0
44,0 44,3 43,9 [439 43,8
51,6 4477 144,6 1448 44,8 44,7 44,6 |44,8 |44,7
56,9 |56,9 58,8 |58,8
60,9 |612 |61,1 (610 [61,1 |61,0 [61,0 |61,0 |60,9 |60,7
62,4 |62.5 62,0 (62,1
64,7 |65,2 |65,1 648 |650 |65,

..Lg-
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Mikrosonden-Linescan der Probe 7-6/850 (oben) und 5-6/850.

Abb. 26
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MoéBbauerspektren der Proben 5-6/ 850 (Abb. 27a,b) und 3-6/850,
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Abb. 28: MoBbauerspektren der Proben 4-6/850 (unten) und 6-6/850.

Zusammengefafit bedeutet das: bei einer Sintertemperatur von 850 °C und
einer Haltezeit von 4 Std. wird bei geringem Eisenzusatz das Spinellgitter des
NiZn-Ferrits zerstort unter Bildung von (Fe,Ni)-Mischkristall mit 5 % Ni in
Losung, FeO, FeZnOy und a-Fe. FeO und FeZnOs sind, wie aus den
MoBbauerspektren zu ersehen ist, paramagnetisch. a-Fe und der (Fe,Ni)-
Mischkristall verhalten sich beziiglich der Sattigungsmagnetisierung
vergleichbar und konnen als eine Phase betrachtet werden. M.a.W, es liegt ab
einer Eisenkonzentration von 20 Gew.-% an ein Werkstoff vor, der aus einer
ferromagnetischen und einer para- bzw. unmagnetischen Phase besteht, also
magnetisch betrachtet ein Zweiphasen-Werkstoff, bei dem die ferromagne-
tische Phase iiber den gesamten Konzentrationsbereich von 20 bis 100 Gew.-%
variiert wird.
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7.4 Gefiige-KEigenschafts-Korrelation und Vergleich mit dem Experiment

Die Gefiige-Eigenschafts-Korrelation wurde von B, Schulz auf die Anwendbar-
keit fir Durchdringungsgefiige erweitert [24]:

2(1 — cos?‘a) cos’a
(1 — cl))()\M - )‘(J) l + =, @2 - 00520) (17)
}‘M + }‘C }‘(‘,
Mit einem Orientierungsfaktor von cos2a = 0,33 kann diese Gleichung
umgeschrieben werden in:

- M 2
B =10 {(4—9cl))+\/(4—9c1)) +2000 — ¢

cp ist wieder die volumprozentige Konzentration der nichtmagnetischen
Phase. Die bisher verwendete massenprozentige Konzentration wurde in die
volumenprozentige umgerechnet. In Tab. 13 bedeuten ¢y, und ¢y, die massen-
bzw. volumenprozentigen Konzentrationen der ferromagnetischen Phase, Cvy
die volumenprozentige Konzentration der nichtmagnetischen Phase. In der
Spalte B¢ sind die gemessenen Induktionen eingetragen. Die MeBwerte
wurden wieder bei einem Erregungsfeld von H = 535 A/cm genommen,

Fur obige Gleichung wird der Sattigungswert der ferromagnetischen Phase By
benétigt. Dieser wurde wie in Abschnitt 5.2 ermittelt und zwar aus den Rein-
eisenproben, also aus den Ringen 11-x. Er ergibt sich zu By = 2,15 Vsm-2. In
Abb. 29 sind die gemessenen und gerechneten Bc-Werte iiber die Konzentra-
tion der ferromagnetischen Phase aufgetragen. Wihrend insgesamt eine her-
vorragende Ubereinstimmung zwischen Mef- und Rechenwerte erzielt wird,
sind im unteren Eisen-Konzentrationsbereich deutlich Abweichungen
vorhanden.

Das 148t sich damit erklédren, daB bei geringem Kisenzusatz noch teilweise eine
ferrimagnetische Restphase existiert. Die Berechnungen basieren aber darauf,
daBl neben der Eisenphase keine weitere ferromagnetische Phase vorhanden
ist. Aus der Ubereinstimmung von MeB- und Rechenergebnissen 1aRt sich
ableiten, dafl bei einer volumenprozentigen Eisenkonzentration ab 20 % ein
Durchdringungsgefiige von einer ferromagnetischen und einer nichtmagne-
tischen Phase vorliegt. Rechnungen unter der Annahme, daf auch in diesem
Konzentrationsbereich ein Einlagerungsgefiige vorliegt, fiihren zu deutlichen
Abweichungen von den experimentellen Ergebnissen.
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Abb. 29: Induktionen von Eisen-NiZn-Ferrit-Kernen unterschiedlicher
Mischungsverhéltnisse.

Das Durchdringungsgefiige geht bei einer volumenprozentigen Eisenkonzen-
tration von mehr als 80 % allmahlich in ein Gefiige tber, bei dem eine nicht-
magnetische Phase in einer Eisenmatrix eingelagert ist. Von dort an ist die Gl.
(56) wieder anwendbar, Verfihrt man analog zu den Rechnungen in Abschnitt
6.3, so kommt man auf MeB- und Rechenergebnisse, wie Tab. 15 sie wiedergibt.
Aus ihr ist nicht nur die erwartete Ubereinstimmung zu ersehen, sondern es
kann die Konvergenz zwischen den Gleichungen, die das Einlagerungs- und
das Durchdringungsgefiige beschreiben, deutlich gemacht werden. Diese Kon-
vergenz mufl auch im unteren Konzentrationsbereich der Eisenphase vorhan-
den sein, weil auch dort, wie aus Mikroskopaufnahmen hervorgeht, ein Ein-
lagerungsgefiige vorhanden ist. Allerdings zeigt die Aufnahme der Probe mit
20 Massen% Eisen schon deutliches Durchdringungsgefige. Diese Konvergenz
im untersten Bereich 148t sich aber nicht zeigen, weil dort 1) keine konstanten
Phasen und 2) mehr als eine ferromagnetische Phase vorhanden ist.

Eine weitere Griinlingserie, identisch mit der fiir die eben beschriebenen Ver-
suche, wurde bei 950 °C eine halbe Stunde lang in Argon gesintert und metal-
lographisch und physikalisch untersucht. Die Mikroskopaufnahmen zeigt die
Abb. 30. Es sind keine Unterschiede zu den in Abb. 23 erkennbar. Die Ergeb-
nisse der rontgendiffraktometrischen Untersuchungen sind in Tab. 14 mit ein-
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Tab. 15: Induktionen von Eisen-NiZn-Ferrit-
Kernen mit hohem Eisenanteil.

Bc[Vsm-2|
Ring-Nr.
gemessen gerechnet

11-2 1,27 1,27
11-4 1,64 1,64
11-6 1,85 1,84
11-8 1,95 1,93
11-10 1,98 1,97
11-12 1,97 1,97
10-4 1,31 1,32
10-6 1,46 1,41
10-8 1,48 1,44
10-10 1,37 1,46
10-12 1,53 1,48

getragen. Auch dort treten keine nennenswerten Unterschiede auf. Die mof}-

bauerspektroskopischen Untersuchungen zeigen ebenfalls vergleichbare Er-

gebnisse. Abb. 31 zeigt einen Ausschnitt aus dem MoBbauerspektrum der

Probe 5-6/950. Fiir die FeZnOg-Phase gilt: Jg =

0,151 mm/sec, AQ =

0,794 mm/sec. Es ist daraus zu schlieen, dal das Material nach beiden Sinter-

prozessen den gleichen Gleichgewichtszustand hat.

Int.

9100
9000 -
8900
8800 -
8700 -
8600+

8500

+05  +10  +15  +20

v [mm/sec)

Abb. 31: Méfibauerspektrum der Probe 5-6/950.



_64 -

8. Schlufifolgerungen

Die Gefuge-Eigenschafts-Korrelation von Ondracek ist anwendbar auf die
Beschreibung des Induktionsverhaltens zweiphasiger Werkstoffe. Welchen
Nutzen kann man daraus ziehen? Nun, es ist deutlich geworden, in welcher
Weise Form, Orientierung und Konzentration der nichtmagnetischen Phase
die Induktion bestimmen. Welchen Einfluf} diese drei Groflien im allgemeinen
auf die Eigenschaften eines Composits haben, 14t sich am sogenannten
Grenzwertkonzept sehr gut verdeutlichen. Es ist ausfithrlich beschrieben in
[23]. Kurz gefafit beinhaltet es folgendes: Die Eigenschaft eines Verbund-
werkstoffes mit einer bestimmten Konzentration der eingelagerten Phase liegt
zwischen zwei berechenbaren Extremwerten. In Abb. 31 sind fir alle Konzen-
trationen die Extremwerte aufgetragen, und sie fiigen sich zu zwei Grenz
kurven zusammen. Je nach Voraussetzungen, die man bei den Extremwert
berechnungen zugrunde legt, entstehen Grenzkurven 1. bis 3. Ordnung, die
weiter oder enger den Eigenschaftsbereich eingrenzen. Je nach Art der Ein-
lagerung, das meint, je nach Form und Orientierung des Dispergenten, variiert
die Eigenschaft zwischen beiden Grenzen. Man erkennt, daf} die Eigenschaft
verbessert werden kann, wenn, sei es tiber den Produktionsprozel3 oder/und
Uber die Wahl des Dispergentenpulvers, gezielt auf die sich einstellende
Gefigestruktur EinfluB genommen wird. Nimmt man einmal an, dafl ein
teures Matrixmaterial wie Gold zur Herstellung von elektrisch leitenden
Werkstoffen verwendet werden soll, so ist aus der Abb. 31 zu ersehen, wie ent
weder kostenginstiger produziert werden kann, ohne die Eigenschaften zu
dndern, bzw. wie bei gleichem Goldanteil die Eigenschaft erhoht werden kann.
Um aber nicht nur den moglichen Bereich anzugeben - z.T. variiert die Breite
Uber Zehnerpotenzen -, sondern um die Eigenschaft des Composits in
Abhéngigkeit von From, Orientierung und Konzentration genau zu berechnen,
wurde ein Modellkonzept entwickelt und daraus die obige Geflge-
Eigenschafts-Korrelation abgeleitet. Die danach berechneten Kurven liegen
natirlich zwischen den jeweiligen Grenzkurven. Die Grenzkurven selbst
lassen sich iber die Gefiige-Eigenschafts-Korrelation berechnen, indem
extreme Annahmen bzgl. der Gefugestruktur gemacht werden,

Der Vorteil der Geflige-Eigenschafts-Korrelation liegt aber nicht nur in der
Optimierungsmoglichkeit. Ist an einem Composit seine Eigenschaft genau
bestimmt worden und ist dieser Werkstoff gefligeanalytisch untersucht
worden, so 148t sich die Eigenschaft der Matrix berechnen. Ergeben sich bei
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Abb. 31: Eigenschaftsgrenzkurven eines isotropen zweiphasigen Werkstoffes.

einem anderen Composit mit demselben Matrix- und Dispergentenmaterial
geanderte Eigenschaftswerte, so 148t sich unter Umstdnden die Gefugestruk-
tur ermitteln. Aufwendige metallographische Untersuchungen ertibrigen sich
dann. Gefigeinderungen, hervorgerufen durch einen veridnderten Produk-
tionsprozef}, lassen sich damit berechnen.

Es werden heutzutage Metall-Polymer-Verbundwerkstoffe hergestellt, bei
denen das Metallpulver mit einem Polymeriiberzug versehen wird. Dadurch
wird dieser Werkstoff HF-tauglich. Wenn ferromagnetische Metall- und
Keramikpulver verwendet werden, bei denen die Haftungsfrage untereinander
geklart ist und die thermodynamische Stabilitat gesichert ist, sind Metall-
Keramik-Magnete herstellbar, die ebenfalls in der HF-Technik verwendet
werden konnen. Sie weisen aber gegenuber den Metall-Polymer-Magneten den
Vorteil auf, daB sie thermisch hoher belastbar sind, dafl kein unmagnetisches
Totvolumen vorhanden ist und daB sie gegebenenfalls mechanisch hoher

beanspruchbar sind.
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Legende

BB Borsches Magneton

A Austauschenergie

E¢ Fermienergie

N(E) Energiezustandsdichten

BM magnetisches Moment

H Erregungsfeldstiarke [A/em]

K Anisotropiekonstante

Ey Ummagnetisierungsenergie

B Magnetische Induktion [Vs/m2]

M Drehmoment

H,. Koerzitivfeldstarke

Q Permeabilitat

Hmax Maximalpermeabilitat

Hi Anfangspermeabilitit

B, Remanenz

Bmax Sattigungsinduktion

W Energieverlust beim Ummagnetisieren
Wy Energieverlust der gesamten Hysteresisschleife
Ho Vakuumpermeabilitat

Y Frequenz

K Stromleitfahigkeit

p spezifisches Gewicht

Ch Vol.%-ige Dispergentenkonzentration
Am,Ac,Ay Materialeigenschaft von Matrix, Composit und Dispergent
F Formfaktor des Dispergenten

cos2a Orientierungsfaktor des Dispergenten
7/X Achsenverhiltnis des Rotationsellipsoids
Bl Linearpermeabilitat

1 Elektrische Stromstarke

E Elektrische Feldstarke

U Elektrische Spannung

W) Magnetischer Fluf}

Bm,Bc  Induktion von Matrix und Composit
MLM, #1.c Linerapermeabilitdt von Matrix und Composit
Ig Isotrpieverschiebung

AQy Quadrupolaufspaltung
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