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Uvod

1 Uvod

Magnetické materidly su velmi velka skupina materidlov so zaujimavymi vlastnostami
a aplikaciami. Niektoré z nich su zndme uz viac rokov, no mnoho délezitych materidlov bolo objavenych
az v poslednych desatroCiach. D4 sa ocakdvat, Ze mnohé novoobjavené materidly so Specifickymi
vlastnostami sa budu ¢oskoro pouzivat v aplikaciach, v ktorych sa sice magnetické materialy pouZzivaju uz
dlhu dobu, ale ich vlastnosti budu lepSie. Vyvoj novych magnetickych materidlov zas dozaista prinesie aj
moznost ich vyuZitia v takych aplikaciach, v ktorych sa doteraz nepouzivali.

Na rozdelenie velmi Sirokej skupiny magnetickych materidlov existuje mnoho réznych kritérii.
Jedno z nich je rozdelenie podla usporiadania zakladnych magnetickych momentov atémov (iénov alebo
molekul) vytvarajucich materidl. Existuju dve zdkladné skupiny materidlov - bez usporiadanie
magnetickych momentov a s usporiadanim magnetickych momentov. Diamagnetikd a paramagnetika
maju neusporiadané magnetické momenty v doésledku tepelnej energie prevysujicej magneticku
interakciu magnetickych momentov atémov (iénov alebo molekul) dvoch susedov. Vacsina znamych a
vyuzZivanych materidlov s usporiadanymi magnetickymi momentami su feromagnetikd (magnetické
momenty su paralelné) a antiferomagnetikd (magnetické momenty su antiparalelné). Feromagnetické
materialy su zvyéajne kovy alebo zliatiny na baze 3 - d prechodnych prvkov Fe, Co a Ni a su vamorfnom,
nanokrystalickom alebo polykrystalickom stave (zriedkakedy su to monokrystaly). Ferimagnetické
materidly su ferity - oxidy Fe, Co a Ni a inych kovov s polykrystalickou Struktdrou s aspon dvoma
magnetickymi podmriezkami. Ich Specificky elektricky odpor je v porovnani s kovmi a zliatinami velmi
vysoky [Bozorth 1993,Chikazumi 2009, O’Handley 2000].

Podla zakladnych magnetickych vlastnosti mozno fero - a feri - magnetické materialy rozdelit do
troch zakladnych skupin: na magneticky makké materidly (angl. soft magnetic materials SMM),
magneticky tvrdé materidly (angl. hard magnetic materials HMM) a magnetické materialy pre zdznam
(angl. magnetic recording materials MRM) [Coey 2009, Spaldin 2011].

SMM maju koercitivitu nizsSiu ako 10kA/m, HMM vyssiu ako 400kA/m a koercivita MRM je
medzi 10kA/m a 400kA/m . NajlepSie SMM maju koercitivitu nizSiu ako 1kA/m (nanokrystalické
materidly, permalloy) a koercitivita HMM presahuje 1MA/m (permanentné magnety na baze neodymu)
[Coey 2009].

SMM sa obvykle pouzivaju ako jadra transformatorov, timiviek, rotorov a statorov elektromotorov,
elektromagnetov, relé, snimacov alebo hlav pre magneticky zdznam na zosiliovanie jednosmernych
alebo striedavych magnetickych poli [Culity 2009].

HMM su zdrojom magnetickych poli pre reproduktory, mikrofdny, elektromotory, snimace a akéné
Cleny.

MRM su déleZité pre vyrobu magnetickych zaznamovych médii [Culity 2009].

Je zrejmé, Ze pre taku Siroku Skalu aplikacii magnetickych materidlov v réznych zariadeniach, nie je

mozné charakterizovat tieto materidly iba jednou veli¢inou. V mnohych pripadoch koercivita nehra pri
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opise vlastnosti magnetickych materidlov najdélezitejSiu Glohu. Pre SMM je casto doleZité poznat
permeabilitu (zaiatocnd, maximdlnu vjednosmernych magnetickych poliach alebo komplexnu
v striedavych magnetickych poliach), ktora je pre vznik velkej hodnoty magnetickej indukcie v slabom
magnetickom poli urcujuca. DolezZitd je taktieZ vysoka hodnota magnetickej indukcie nasytenia. Celkové
magnetizacné straty predstavuju délezitu veli¢inu najma pre charakterizaciu magnetickych materialov
v striedavych magnetickych poliach [Culity 2009].

Pre HMM, je okrem vysokej koercitivity, dblezitd tiez vysoka hodnota magnetickej indukcie
nasytenia a energetického sucinu.

Skutocnost, ktory parameter je najdoleZitejsi zavisi na danom pouZiti magnetickych materialov,
pricom zlepSenie jedného parametra zvycajne vedie k zhorSeniu iného. Vyvoj novych materidlov podla
konkrétnych poZiadaviek pre praktické pouZitie je vysledkom zloZitého procesu optimalizacie [Culity
2009].

Ak magneticky material musi okrem stanovenych magnetickych vlastnosti, spifiat aj mechanické
alebo elektrické vlastnosti, sa situacia dalej komplikuje. Pre priemyselné pouzitie su velmi dolezité aj
ekonomické aspekty, akymi st cena a narocnost technologického procesu. V poslednej dobe sa navyse
zvySuje vyznam ekologickych aspektov vyroby pouZivania a likvidacie magnetickych materidlov.

V poslednom desatroci vzrasta napriklad dopyt po materidloch vyhovujlicich poZiadavkam na
miniaturizaciu jadier zariadeni pre energetické elektronické aplikacie, preto mézeme sledovat rastuci
zaujem o praskové, kompaktované a kompozitné magneticky makké materialy. Tieto materidly mo6zu
zaplnit medzeru medzi materidlmi pre vysokofrekvencné aplikacie (nevodivé ferity s relativne nizkou
hodnotou magnetickej indukcie nasytenia a permeability) a materidlmi pouZivanymi v jednosmernych
alebo nizkofrekvencnych poliach (kovy a zliatiny v tvare tenkych pdsov s vysSou hodnotou magnetickej
indukcie nasytenia, permeability a elektrickej vodivosti), ktoré su navrhnuté tak, aby vyhovovali pre

poutzitie pre stredné frekvencie a aplikacie vyZadujice 3-rozmerné magnetické obvody [Moses 2007].



Priprava praskovych, kompaktovanych a kompozitnych materiadlov

2 Priprava praskovych, kompaktovanych a kompozitnych materialov

2.1 Mechanické mletie a zlievanie

Mechanické mletie a zlievanie su technologickymi postupmi pre pripravu a vyrobu praskovych
materialov v mnoistve potrebnom pre laboratérny vyskum, pripravu v malom mnoZstve na Specidlne
Ucely ale aj vo velkom mnoZstve na priemyselné ucely. Mechanickym mletim a zlievanim je v mnohych
pripadoch mozné pripravit latky takého chemického zloZenia, aké nie je moiné dosiahnut inymi
postupmi. Tieto materidly sa pritom vyznacuju velmi zaujimavymi fyzikdlnymi a chemickymi
vlastnostami [Suryanarayana 2001]. Ide o velmi Siroké spektrum latok a preto sa obmedzime len na
relativne Uzku triedu materidlov so zaujimanymi magnetickymi charakteristikami.

Mechanickym mletim a zlievanim sa pripravuju praskové materialy, ktorych najmensie castice
maju velkost iba niekolko nanometrov. Struktira €astic méze byt polykrystalickd, nanokrystalicka alebo
amorfnd. Vysledny produkt, teda prasok, sa v mnohych pripadoch z energetického hladiska nachadza
v metastabilnom stave.

Pri mechanickom mileti sa Castice latky drvia tak, Ze dochddza k deleniu ¢astic na mensie zlozky,
priCom na atdmovej Urovni nemusi dochadzat k transportu latky. Mechanické mletie teda nema vplyv na
chemické zloZenie prasku, ale v procese mletia klesd velkost Castic prasku, meni sa jeho Struktura,
fyzikalne a technologické vlastnosti [Suryanarayana 2001]. Pri mleti polykrystalickych materidlov klesa
velkost zfn, narasta objemovy podiel porich a menia sa aj parametre mriezky. Mletie amorfnych latok je
¢asto spustacim mechanizmom krystalizacie [A.2.8. Bednarcik 2006].

Mechanické zlievanie je proces, pri ktorom su jednotlivé zlozky prasku opakovane deformované,
ldmané a zvarané. Pri tomto procese dochadza k transportu latky na atdmovej uUrovni, ktory moze viest
napr. k vytvoreniu homogénnej zliatiny alebo zluéeniny z chemickych prvkov mletych a zlievanych
v niektorom z typov mlynov [Suryanarayana 2001].

Pouzitie mlynov na drvenie je velmi stara technoldgia pouzivana vo viacerych odvetviach ludske;j
¢innosti. Jej vyuZitie pri priprave materidlov s o¢akdvanymi novymi vlastnostami sa systematicky zacalo
az vroku 1966 ked John S. Benjamin a jeho kolegovia z Vyskumného laboratéria Paula D. Merica vo
Vyskumnom Ustave spolo¢nosti INCO (International Nickel Company) polozili historicky zdklad procesu,
ktory bol najprv nazvany ,mletie/mixovanie” a neskor ho patentovy pravny zastupca pre INCO nazval
mechanickym zlievanim [Suryanarayana 2001]. Mechanické mletie a zlievanie v mlynoch sa realizuje
nasledovnym postupom. Do mlecej nadoby sa vloZi prislu$né mnozstvo latky uréenej na mletie. Casto to
byvaju prasky cistych prvkov, malé kuasky, granule, piliny alebo triesky (po sustruzeni) latok rézneho
zloZenia. DoOlezity je vyber materialu mlecej nddoby a gul, z hfadiska chemického zloZenia a tvrdosti
sohlfadom na ocakdvanu dobu mletia. Mleciu nadobu agule vyberame tak, aby ich tvrdost
a oteruvzdornost bola dostato¢na (material na vyrobu guli byva ocel ré6zneho zloZenia a spracovania,
achat, karbid volframu atd.). Potrebné je zvaiit aj chemické zloZenie mlecich guli. Vzhladom na

skutoénost, Ze kontaminacii sa Uplne neda zabranit, je vhodnym kompromisom vybrat také zloZenie
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mlecej nadoby a guli, aby bola ¢o najblizSie chemickému zlozeniu mletého materidlu (napr. prasok
s velkym obsahom Fe mdze byt vhodné mliet v ocelovej nddobe pomocou ocelovych guli). V niektorych
pripadoch méze byt délezité vykonavat mletie v definovanej atmosfére (napr. v atmosfére inertného
plynu pre zniZenie vplyvu oxidacie vzdusného kyslika a vodnej pary). Niekedy je vhodné znizit teplotu
mletého materidlu (kryomletie) pre zvysenie krehkosti, ktord zaruci [dmanie ¢astic materidlu. V takom
pripade je u niektorych mlynov moznost naliat kryogénnu kvapalinu (napr. kvapalny dusik) priamo do
mlecej nadoby, alebo ochladit nddobu s gulami a mletym materidlom (napr. ponorenim do kvapalného
dusika).

Vyznamnym parametrom uréujucim proces mletia je aj pomer hmotnosti mlecieho prasku ku
hmotnosti gul (gule) (z angl. BPR — Ball to Powder Ratio), ktory byva v zavislosti od typu mlynu a druhu
mletého materidlu v rozsahu od 1:5 aZ 1:100.

Pocas mletia sa kinetickd energia pohybujucich sa guli ¢iastocne odovzdava mletému materialu
a spotrebuva sa nie len na lamanie a zvdranie Castic, ale dochadza taktiez k ohrevu materialu. Na tuto
skutoénost je treba pri mleti brat zretel, pretoZe zvySena teplota mletej latky moze spésobovat zmenu
jej vlastnosti. Velkost energie, ktora sa spotrebuje na ohrev mletej latky zavisi od spésobu mletia a typu

mlynu.

Typy mlynov

Na laboratdrnu pripravu praskov mechanickym mletim a zlievanim sa pouzivaju r6zne typy mlecich
zariadeni (mlynov). Sucastou kazdého mlynu je mlecia nadoba, do ktorej sa spolu s praskom vlozZi jedna
alebo viac gul. Mlyny sa navzajom liSia v kapacite (schopnosti pojat isté mnoZstvo materialu), v principe
¢innosti, konstrukcii a materialoch, z ktorych su nadoba a mlecie gule zhotovené. Rézne parametre
mlynov ich preduréuju na mletie istého druhu materidlu za réznych podmienok. Vtomto opise sa
obmedzime na tie typy mlynov, ktoré sa pouZzivali na pripravu materidlov na vyskum, ktorého vysledky

s opisané v praci.

Vibracny gulovy mlyn

V tomto type mlynu sa pouziva jedna gula. Frekvencia zrazok je nizSia ako v predchadzajucich
mlynoch a dosahuje hodnotu 150 min™. Energia mletia je relativne mald, no hmotnost gule je viak
ovela vys$$ia ako u predchadzajucich typov mlynov. Cinnost spodiva vo vykonavani kmitavého pohybu
v jednej osi (FRITSCH vo vertikdlnom smere, RETSCH v horizontdlnom smere). Kapacita mlyna je priblizne

30g prasku.

Planetarny gulovy mlyn
Casto vyuzivanym mlynom pre mechanické mletie a zlievanie je planetarny gulovy mlyn. Tento
mlyn disponuje jednou, dvoma, alebo Styrmi nadobami, rotujucimi okolo vlastnej osi, ktoré su

umiestnené na rotujucom podstavci. Uvedeny pohyb pripomina pohyb planét okolo Sinka, odkial ma aj
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A v

povod jeho nazov. Frekvencia zrazok je nizSia ako u mlynu SPEX, ale gul6¢ky v jednotlivych nadobach
dosahuju su o nieCo vyssie rychlosti. V zavislosti od velkosti mlecej nadoby moéze byt naraz mletych

niekolko sto gramov prasku (napr. 4x250g ).

2.2 Kompaktovanie

Na kompaktovanie praskovych materidalov boli pouzité dva rézne lisy. Prvy lis sa nachadza v IFW
Drazdany v Nemecku a slizZi na pripravu valcov s priemerom cca. 10mm. Druhy sa nachadza na UMV
SAV v KoSiciach a umozZnuje pripravu valcov s priemerom priblizne 24mm a prstencov s vonkajsim
priemerom priblizne 24 mm a vnutornym priemerom 18 mm.

Lis v IFW Drazdany sa pouZival s tlakom do 900MPa pri teplotdach do 700°C a vzorka bola
umiestnend vrazniku, v ktorom sa dalo dosiahnut vakuum s tlakom 107 Pa. Pre G&ely merania
magnetizaénych procesov bol v strede vzorky vytvoreny otvor s priemerom 5mm pomocou
elektoiskrovej metody.

Lis na UMV SAV v Kosiciach sa pouzival s tlakom do 800MPa, prasok sa lisoval pri izbovych
teplotach na vzduchu.

Vyska vzoriek z oboch lisov bola priblizne 3mm. Pre potreby merania magnetizacnych procesov na

prstencové vzorky sa navijali toroidalne vinutia.
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3  Charakterizacia praskovych, kompaktovanych a kompozitnych materidlov pomocou merania

magnetickych vlastnosti

3.1 Magnetické vlastnosti praskov

Niektoré magnetické vlastnosti (procesy magnetizdcie) vyrazne zdavisia od tvaru vzorky. Vzorky
netvoriace magnetické obvody vytvaraju vo svojom okoli rozptylové pole, ktoré komplikuje situaciu pri
merani a jeho Ucinok sa neda vo vietkych pripadoch eliminovat [Tumanski 2011]. V. mnohych pripadoch
je moZné pripravit vzorky pre magneticky vyskum iba vo forme prasku (aj ked monokrystaly by boli v
mnohych pripadoch vhodnejsie). Niekedy je pre skimanie struktiry (pomocou RTG difrakcie, DSC) alebo
aj na meranie magnetickych vlastnosti (magneticky moment a Curieho teplota) vhodna aj praskova
vzorka. Forma prasku je vhodna aj pre niektoré aplikacie, napr. ako materidly pre zdznam informacie
[Coey 2001].

Pripravit magneticky makky material rovnakého zloZenia s podobnymi vlastnostami ale réznych
tvarov vzoriek, napr. plechu, pdsky, tyce, alebo drétu nie je jednoduché [Landgraf 2011, Madaah
Hosseini 2005, Neagu 2001, Wang 2011]. Na zarucenie vzniku magneticky makkého materidlu s malou
koercivitou je nutné, aby sa viiom mohli doménové steny na relativne velké vzdialenosti lahko
pohybovat. Ak material pozostava z malych castic (praskovy materidl s ¢asticami rozmerov niekolko
nanometrov az 100 xm ) pohyb doménovych stien je obmedzeny a to vedie k vzniku vysokej koercivity.

Dal3i doleZity magnetizacny proces - rotdcia vektora magnetizacie hrd doélezitu ulohu len pri
velkych magnetickych poliach a nemdze zodpovedat za vznik magneticky makkého materidlu [Chikazumi
2009].

Na vysledné vlastnosti magneticky makkého materialu pripraveného kompaktovanim ma velky
vplyv uz samotny praskovy material uréeny na kompaktovanie. Obvykle sa od neho ocakava vysoka
hodnota magnetickej polarizacie nasytenia a skuto¢nost, Zze ma byt zloZeny len z jednej fazy. V pripade
ak je viacfazovy, tak jedna faza moze vytvarat objekty, na ktorych sa budud zachytavat doménové steny,
¢o povedie k narastu koercivity. Ak ide o viacfadzovy materidl, ktory je homogénny v rozsahu velkosti
domén, nemusi byt existencia dvoch faz pri¢inou pre vysoku koercivitu [Herzer 2007, Herzer 1989,
Herzer 1990, Herzer 1995, Hernando 1993, Hernando 1994, Hernando 1995, Hernando 1988]. Tieto
materidly s nanokrystalické a daju sa lahko pripravit vo forme prasku mletim alebo mechanickym
zlievanim [Cho 1993, Miraghaei 2008, Dobrzanski 2004, Souilah 2012].

Amorfné materialy pripravené metdédou rychleho ochladenia taveniny na baze feromagnetickych
kovov Fe, Co a Ni a metaloidov napriek tomu, Ze sa mell tazsie, je mozné pripravit vo forme prasku a
pouZzit na kompaktovanie [Handrich 1980, Davis 2008].

NajcastejSie mleté feromagnetické materidly vhodné na kompaktovanie maju polykrystalicku
[Crespo 1995, Ding 2002] nanokrystalicku Strukturu [Azizi 2009, Bahrami 2006] a su to Casto Cisté Zelezo

alebo zliatiny na baze Zeleza a niklu [Moses 2007].
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Na tvar a velkost Castic z hladiska ich pouzitia po kompaktovani su kladené urcité poziadavky.
Materialy z malych ¢&astic si vhodné skoér na vysokofrekvenéné aplikdcie [Mazaleyrat 2000]. Na
dosiahnutie magnetickych vlastnosti magneticky makkého materidlu su vhodné gulové ¢astice, v kazdom
pripade nepravidelny tvar je nevhodny [Liu 2013].

Samotné procesy mletia magnetické vlastnosti praskov c¢asto degraduju [Dobrzanski 2004,
Miraghaei 2008, Degmova 2004]

3.2 Magnetické vlastnosti kompaktovanych praskovych materialov

Pocas poslednych viacerych desatroci boli intenzivne skimané amorfné a nanokrystalické zliatiny
na baze Fe, Co a Ni pripravované metdédou rychleho ochladenia taveniny s ciefom vyuZit ich ako
magneticky makké materidly [McHenry 1999]. Viaceré z tychto zliatin maju nizku schopnost vytvarat
amorfna struktdru, takZze proces ochladzovania musi byt velmi rychly. Vysoké rychlosti ochladzovania sa
daju dosiahnut len pre tenké pasky. Mald hribka pasky vyrazne obmedzuje pouzitie tychto materidlov.
Jednou z mozZnosti ako pripravit masivny magneticky makky material je kompaktovanie praskovych
materidlov [Stoica 2002, Schlorke 1999], ¢im je moZné dosiahnut rézne tvary vysledného produktu
[Schultz 1991].

Praskovy material na kompaktovanie méze byt amorfny [Torrens-Serra 2009, Degmova 2004,
Heczko 1994], nanokrystalicky [Neamtu 2013, Liu 2013, Ruuskanen 1998] alebo polykrystalicky
pozostavajuci z Castic s velkostou 2nm-=150 um [Mazaleyrat 2000, Hong 2007, Nuetzel 1999]. Prasok
na kompaktovanie mdze byt pripravovany viacerymi technikami ako je chemicka syntéza [Lu 2011],
chemické extrudovanie [Kojima 1996], atomizacia vodou [Liu 2011], atomizacia plynom [Itoi 2001],
plazmové sintrovanie [Neamtu 2013], mechanické zlievanie [Koohkan 2008] alebo mechanické mletie
[Ruuskanen 1998, Torrens-Serra 2009].

Mechanické napatia indukované pocdas mletia v energetickom mlyne mézu byt ciastocne
redukované zihanim [Degmova 2004]. Kontamindcia vytvorena pocas mletia na povrchu castic prasku
spOsobuje vyssiu koercivitu tepelne spracovaného prasku v porovnani s koercivitou materialu rovnakej
Struktury a zloZenia [Schlorke 1999].

Kompaktovanie obvykle prebieha jednoosovym stlaéanim [Nuetzel 1999] s maximalnym tlakom az
3GPa [Hong 2007] alebo expléziou [Heczko 1994, Ruuskanen 1998, Vajpai 2008] s cielom pripravit
kompaktny material s hustotou blizkou hustote materialu rovnakého zloZzenia a Struktury. Takto hustota
kompaktu dosahuje az 99 % hustoty materidlu pripraveného liatim [Kojima 1996]. Pritomnost pdrov
v materidli nie je mozné uUplne vyludit, ich podiel vSsak mozno vyrazne zredukovat [Mahmeda 2012].
Kompaktovanie moze prebiehat pri izbovych teplotach [Heczko 1993] alebo pri vyssich teplotach, ¢asto
vo vakuu [Nuetzel 1999]. Lisovanie za tepla t. j. kombindcia ohrevu a tlaku pocas kompaktovania

umoziuje redukovanie vnutornych napati vnesenych do materidlu pocas mletia [Degmova 2004].
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Vyberom vhodného prasku (pripraveného z magneticky makkého materidlu s primerane velkymi
Casticami) a kompaktovace] techniky mozno pripravit magneticky makky material s koercivitou velmi
blizkou koercivite materialu rovnakého zloZenia pripraveného liatim [Nuetzel 1999, Torrens-Serra 2009,
Degmovad 2004, Ruuskanen 1998, Heczko 1993]. Permeabilita kompaktov vzniknutych lisovanim praskov
je nizsia v porovnani s materialmi pripravenymi liatim [Heczko 1993, Ruuskanen 1998].

Je délezité pripomenut, ze kovové prasky po kompaktovani vykazuju relativne maly elektricky
odpor a su vhodné na pouzitie pri kvazistatickom premagnetovani a v striedavych magnetickych poliach

s nizkou frekvenciou [Flizerova 2013].

3.3 Magnetické vlastnosti kompozitnych materialov

Pouzitie kompozitov na bdze Zeleza a zZivice na magneticky makké materidly je relativne stard
myslienka, ktord vznikla pred viac ako 100 rokmi. Kompozity na baze Zeleza a Zivice boli len zriedka
pouzivané pre svoje vlastnosti a malu potrebu poutzitia, takze technolégia ich vyroby nebola vtedy
dostatocne rozvinuta. Tieto obmedzenia boli ¢iasto¢ne prekonané vyvojom novych technoldgii v inych
odvetviach. Vsucasnosti si  novovyvinuté kompozity nachadzaju stupajuce uplatnenie
v elektromotoroch, pricom nahradzaju pouzivané plechy [Moses 2007, Shokrollahi 2007]. Tieto
materialy maju konkurencné magnetické vlastnosti (dobru relativnu permeabilitu a magneticku indukciu
nasytenia) avysoky Specificky elektricky odpor. lzolované feromagnetické prasky v porovnani
s tradiénymi ocelami v niektorych aplikacidch poskytuju viaceré vyhody, napr. izotropné vlastnosti
kombinované s unikatnymi moznostami dosiahnutia trojrozmernych tvarov [Bayramli 2005, Guo 2006].

Ak porovname frekvencné zavislosti celkovych strat SMC s vlastnostami tradi¢nych Fe-Si plechov,
zvlast pri frekvencidch nad 50Hz, SMC nad plechmi Fe-Si vyrazne vitazia v nizkej hodnote celkovych
strat [Moses 2007].

SMC pozostavaju z najmenej dvoch zloziek: feromagnetickych castic aizolaéného materidlu.
Feromagnetickym materidlom je obvykle Zelezo (pripravené roznymi metédami) alebo zliatiny na baze
Zeleza (napr. zliatiny FeSi, FeNi alebo FeCo) [Shokrollahi 2007, Chicinas 2007]. lzolaécny materidl
(anorganicky alebo organicky) je pridavany k feromagnetickému materialu, alebo sa nim pokryvaju
Castice prasku [Kim 2010].

SMC sa vyvijali pre aplikacie v striedavych magnetickych poliach, kde straty virivymi pradmi hraju
najdblezitejSiu ulohu asu frekvencne zavislym komponentom celkovych strat. lzolacna vrstva
pokryvajuca Castice SMC zamedzuje tok virivého prudu medzi c¢asticami, na druhej strane znizZuje
hodnotu magnetickej indukcie nasytenie. Takto SMC zapliiaju pri vyuZivani medzeru medzi kovmi

a zliatinami a magneticky makkymi feritmi [Shokrollahi 2007]



Charakterizacia praskovych, kompaktovanych a kompozitnych materidlov pomocou merania magnetickych vlastnosti

Analyza frekvencnej zavislosti strat bola vyvijand najma so zretelom na ocelové plechy [Bertotti
1998, Bertotti 1988 A] a tak nie je v plnej miere pouzitelna pre SMC. V sucasnosti uz existuju Ciastocne
Uspesné vysvetlenia pre frekvencénu zavislost celkovych strat [Barriere 2012, Maeda 2005].

Minimalizdcia medzicasticového virivého prudu izolaénou vrstvou pokryvajucou feromagnetické
Castice zvacsuje vzdialenost medzi casticami, o ma za nasledok zvySovanie hodnoty vnutorného
demagnetizacného pola spdsobujuceho pokles permeability kompozitu [Anhalt 2008, Anhalt 2009,
Anhalt 2009 A, Mattei 2000].
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4 Ciele dizerta¢nej prace

Motivacia skumat progresivne praskové, lisované a kompozitné materidly so Specifickymi
magnetickymi vlastnostami vznikla po skusenostiach so Studium amorfnych a nanokrystalickych
materialov, ktoré bolo vykonavané v priebehu niekolkych rokov, nez sa v roku 1999 zacalo v programe
skimania lisovanych praskovych a kompozitnych materidlov. Amorfné a nanokrystalické magneticky
makké materidly s vynikajucimi magnetickymi vlastnostami vo forme tenkych pasok pripravenych
rychlym ochladenim taveniny ma pre mnoho aplikacii pomerne vyznamnu nevyhodu v malej hrubke
pasky (20 1m—60um), pretoze existuju aplikacie, ktoré vyZaduju magnetické obvody zloZitého tvaru,
pre ktory tvar pasok nie je vhodny. Domnievali sme sa, Ze v tychto aplikaciach by mohol byt magneticky
material vtvare pdsky nahradeny materidlmi pripravenymi z praskovych, lisovanych a kompozitnych
materidlov so Specifickymi magnetickymi vlastnostami. Predpokladali sme, Ze priprava novych
materidlov modernymi technoldgiami si so sebou prinesie viac nevysvetlenych javov, tykajucich sa

magnetizacnych procesov, ktoré budu stat za pozornost.

Medzi hlavné ciele dizertacnej prace patri:

1. Vyskum magnetickych vlastnosti feromagnetickych praskovych materidlov vhodnych pre
lisovanie.

Konkrétne ulohy tohto ciela:

a) Najdenie vhodného feromagnetického praskového materialu so stabilnou Strukturou.

b) Vyskum procesov prebiehajucich pri mleti a ich vplyvu na magnetické vlastnosti praskov.

c) Charakterizdcia magnetickych vlastnosti feromagnetického praskového materialu pripraveného

mletim a mechanickym zlievanim.

2. Vyskum magnetickych vlastnosti magneticky makkého materialu vzniknutého lisovanim
feromagnetického prasku.

Konkrétne ulohy tohto ciela:

a) Najdenie vhodnej technoldgie pre lisovanie veducej k vytvoreniu magneticky makkého
materialu.

b) Vyskum vplyvu lisovania na magnetické vlastnosti vyslednych produktov.

c) Charakterizacia magnetickych vlastnosti feromagnetického materidlu pripraveného lisovanim
prasku.

d) Vysvetlenie magnetizacnych procesov prebiehajucich v lisovanych praskovych materialoch.

e) Vyskum mozZnosti na zlepsenie magnetickych vlastnosti pripravenych kompaktov naslednym

spracovanim.
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3. Vyskum magnetickych vlastnosti magneticky makkych kompozitnych materidlov na baze Zeleza
v jednosmernych a striedavych magnetickych poliach.

Konkrétne ulohy tohto ciela:

a) Prestudovat vplyvy technologickych procesov na magnetické vlastnosti magneticky makkych
kompozitov.

b) Vysvetlenie magnetizacnych procesov prebiehajucich v makkych magnetickych kompozitoch pri
premagnetovani v jednosmernych a striedavych magnetickych poliach.

c) Vyskum zloZiek strat v magneticky makkych kompozitoch.

d) Vysetrovanie vplyvu interakcii medzi feromagnetickymi ¢asticami na magnetické vlastnosti

magneticky makkych kompozitov.
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5 2Zvolené metddy spracovania
V publikaciach tvoriacich sucast dizertdacie boli pouZité najma tieto experimentalne metddy:

Na pripravu praskovych vzoriek boli pouzité:
e metddy na odlievanie zliatin v indukénej peci
e metdda rychleho ochladenia taveniny na pripravu pasok
e gulové vibracné a planetarne mlyny
e zariadenia na lisovanie kompaktnych kovovych a kompozitnych vzoriek
e zariadenia na tepelné spracovanie

e boxy na uchovavanie a manipuldciu so vzorkami v ochrannej atmosfére

Na vyskum struktury boli pouzité:
o difrakéné RTG metddy
e svetelnd opticka mikroskopia
e skenovacia elektréonova mikroskopia
e transmisna elektrénova mikroskopia
e DSC kalorimetria

e Modssbauerova spektrometria

Na charakterizaciu magnetickych vlastnosti boli pouzité:

e VSM magnetometre

e hysterezigraf na baze fluxmetra pracujuci pri kvazistatickom premagnetovani (na jeho
skonstruovani ma autor dizertacie rozhodujuci podiel)

e hysterezigraf na baze fluxmetra pracujici pri premagnetovani v striedavych magnetickych
poliach vo frekvenénom rozsahu 0,4 Hz =~ 50Hz (na jeho skonsStruovani ma autor dizertacie
rozhodujuci podiel)

o hysterezigraf MATS-2010M pracujuci pri premagnetovani v striedavych magnetickych
poliach vo frekvenénom rozsahu 50 Hz +1000Hz

o hysterezigraf MATS-2010SA pracujuci pri premagnetovani v striedavych magnetickych
poliach vo frekvenénom rozsahu 1 kHz <300 kHz

e hysterezigraf AMH 401 POD WALKER pracujuci pri premagnetovani v striedavych
magnetickych poliach vo frekvenénom rozsahu 50 Hz +1MHz

e zariadenia na meranie koercivity Koerzimat firmy Foerster

e hysterezigraf AMH-1K-S pracujlci pri premagnetovani v striedavych magnetickych poliach

vo frekvenénom rozsahu O Hz =1kHz

Na spracovanie experimentalnych dat boli pouZité bezné nastroje matematickej analyzy

a numerické metddy.

12



Vysledky dizertacnej prace

6 Vysledky dizertacnej prace

Nasmu zdujmu o magnetické vlastnosti praskovych, lisovanych akompozitnych materidlov
predchadzal niekolkorocny systematicky vyskum Struktiry avlastnosti magneticky makkych
nanokrystalickych zliatin na bdze Fe [Sovdk 1995, Kollar 1995, Kollar 1996, Fizer 1996, Kollar 1999],
ktory poukdzal na vynikajuce magnetické vlastnosti materidlov typu Fe-Nb-Cu-Si-B: ich extrémne nizku
koercitivitu a vysoku permeabilitu. Na druhej strane vsak, kedZe su vyrobené z tenkych amorfnych pdsok
pripravenych metddou rychleho ochladenia taveniny, je zrejmé, Ze tieto materidly maja velké
obmedzenia pre vyrobu suciastok magnetickych obvodov komplikovanych tvarov. Aplikacné moznosti
tychto vynikajucich materidlov by mohla velmi vyrazne rozsirit Uspesna priprava materidlu s podobnymi

vlastnostami vo tvare valca alebo prstenca.

6.1 Struktira a magnetické vlastnosti praskovych a kompaktovanych

nanokrystalickych materidlov Fe-Nb-Cu-Si-B.

Zavery zo skimania Struktdry a magnetickych vlastnosti prasku ziskaného mletim amorfnej alebo
Ciastocne skrystalizovanej pasky Fez3sNbsCu;SiizsBg ukazali, Ze je vhodnym prekurzorom pre pripravu
praskového materidlu lisovanim [A.1.1. Fechovd 2001, A.1.2. Fechovd 2004, A.1.3. Kollar 2001]. Po
amorfno-krystalickej transformacii, vysledkom ktorej je nanokrystalicky stav, je zdporna magnetostrikcia
krystalitov FeSi kompenzovand kladnou magnetostrikciou amorfného zvysku FeSiB, takze vysledny
nanokrystalicky materidl ma magnetostrikciu blizku nule. Tato skutocnost bola povaZovana za velkd
vyhodu pri Uvahach nad zloZenim a Struktirou materidlu, pretoZe je moiné ocakavat, Ze mletie
a kompaktovanie vnasa do materialu poruchy, ktoré mozu negativne ovplyvnit magnetické vlastnosti
kompaktu.

Proces mletia pasky v gulovom mlyne v amorfnom stave prebieha na zaciatku procesu pomaly,
vzhladom na to, Ze amorfny material (vzorka a) je velmi elasticky. Mletim indukovana krystalizacia
spOsobuje krehnutie materidlu a to urychluje proces lamania pasky na mensie Castice prasku. Pdska po
tepelnom spracovani Ciastocne v krystalickom stave (vzorka b) sa melie lahSie v porovnani s paskou
v amorfnom stave. Po dlhsej dobe mletia (cca 80h ) sa Struktira oboch vzoriek podoba. Mletie oboch
vzoriek spOsobuje ndrast koercivity praskového materidlu. Spbésobuje to pokles podielu posunov
doménovych stien na celkovych magnetizacnych procesoch na ukor narastu podielu stacania vektora
magnetickej polarizacie. Magneticky moment na hmotnostnu jednotku klesa s dobou mletia po uplynuti
cca 600h, Co je pravdepodobne spojené s narastom podielu malych castic, ktoré sa v aplikovanom
magnetickom poli s indukciou 0,6 T nenasytia. Skimanie vplyvu mletia zliatin Fe;3 sNb3Cu;Sii35Bg v tvare
pasky vamorfnom, Ciastoéne krystalickom stave do 1700h a mechanické zlievanie zmesi praskov

v pomere prvkov zhodnom so zliatinou Fez3 sNb3Cu;Sii35Bg s dobou mletia az do 3500h preukazalo, Ze
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pocas celého procesu dochadza k zmenSovaniu castic, teda procesy lamania prevysuju procesy zvarania
s tendenciou vyrovnania sa oboch procesov, ked by sa pravdepodobne strednd velkost Castic dalej uz
nemenila. Vzorky pravdepodobne pozostavaju vcelom procese mletia z dvoch zdkladnych faz:
nanokrystalickej FeSi a amorfnej FeSiB [A.1.2. Fechova 2004].

Pre mletie na kompaktovanie boli vybraté dve vzorky Fe;3sNbsCu;SiizsBs v tvare pasky. Vzorka
| bola Zihand 1 h pri teplote 540°C a nasledne mleta po dobu 75h, teda bola v nanokrystalickom
stave. Vzorka Il bola Zihand O,5h pri teplote 510°C, mleta po dobu 228 h, bola teda len ¢iasto¢ne
skrystalizovana. Po zlisovani vo vakuu s dobou lisovania 0,5h pri izbovej teplote (vzorka |tlakom
7GPa, vzorka Il tlakom 5,3GPa) v zavislosti od teploty Zihania vykazovali koercivitu uvedenu v Obr.
6.1 a), [A.1.3. Kollar 2001].
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Obr. 6.1. a) Koercivita ako funkcia teploty Zihania kompaktovanej vzorky
vzniknutej lisovanim nanokrystalického (vzorka ) a ¢iastocne skrystalizovaného prasku
(vzorka Il) Fez3,sNbsCu;Siiz sBg, b) termomagneticka krivka prasku a kompaktu vzorky I

a amorfnej pasky zlozenia Fez3sNb3Cu;Sii35Bg [A.1.3. Kollar 2001].

Koercivita vzorky vzniknutej kompaktovanim ciastoCne skrystalizovaného prasku klesa s teplotou
Zihania pravdepodobne preto, Ze dokoncujlci sa proces krystalizacie sposobuje vyhodnejsiu relaxaciu
vnutornych napati indukovanych v procese mletia a kompaktovania ako vo vzorke I, v ktorej bol proces
nanokrystalizacie ukonceny pred lisovanim a Struktdrna transformdcia napomahajica relaxacii
vnutornych napati uz neméze prebehnit. Minimalna hodnota koercivity, ktori dosiahla vzorka Il je
180A/m, ked klesla z pévodnej hodnoty vyse 2500 A/ m, pricom v stave prasku bola tato hodnota
az cca 9000A/ m . Tuto skutocnost mozeme vysvetlit naviazanim sa Castic prasku po kompaktovani
podobnym spésobom akym su naviazané nanokrystality v nanokrystalickej paske, ¢o potvrdzuje priebeh
termomagnetickej krivky (zavislost magnetizacie na hmotnostnu jednotku od teploty), ktorej priebeh je
viac podobny priebehu termomagnetickej krivky pasky nez priebehu termomagnetickej krivky prasku,
Obr. 1 b), [A.1.3. Kollar 2001]. Aj ked vysledna koercivita kompaktovanej vzorky Il nie je dostatocne
nizka, da sa usudit, Ze vyssie opisanym sp6sobom by za optimalizovanych podmienok pre isté materialy

mohla byt dosiahnutd este priaznivejsia hodnota.
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Paska zliatiny Fe;sNbsCu;Sii¢B; (Vitroperm 800, poskytnuta Vacuumschmelze Hanau) bola mleta
v planetarnom mlyne RETSCH PM4000 v argdénovej ochrannej atmosfére. Namlety prasok bol lisovany
tlakom 700MPa trvajucim Sminpri teplote 500°C, takie vysledny kompakt vykazoval
magnetostrikciu blizku nule a po Zihani relaxujicom vnuatorné napatia vnesené do materidlu pocas
mletia, mal koercivitu 13A/m [A.1.4. Fuzer 2010].

6.2 Struktira a magnetické vlastnosti praskovych a kompaktovanych amorfnych

materialov Co-Fe-Si-B a Co-Fe-Zr-B.

Na pripravu prasku boli pouZité amorfné zliatiny bohaté na kobalt vykazujuce nulovu alebo takmer
nulovd magnetostrikciu, pripravené v tvare pasky, ktoré boli mleté vo vysokoenergetickom planetdrnom
gulovom mlyne [A.2.1. Bednar¢ik 2003, Fiizer 2007 Fiizer 2007 A]. Dalsou moznostou, ako pripravit
praskové zliatiny vhodné pre lisovanie s ocCakdvanymi magnetickymi vlastnostami je mechanické
zlievanie mletim cistych prvkov. Predpokladom pre ziskanie lisovanych magneticky makkych materidlov
je pouzitie jednofazového praskového materidlu so stabilnou Strukturou. Snaha o ziskanie takého
materidlu sice nebola UspesSne zaviSend pomocou mechanického zlievania, ale na druhej strane nam
poskytla moznost skimat Struktirne transformdcie zliatin systému FeCo [A.2.2. Zeleridkova 2007]. Vztah
medzi moznostou vytvorit dobry magneticky makky materidl lisovanim praskovych vzoriek
a magnetostrikciou je opisany v [A.2.1. Bednarcik 2003, A.2.6. Bednarcik 2004]. Séria vzoriek s r6znou
hodnotou magnetostrikcie (1x107°=+15x107°), bola pripravend zmie$anim amorfného prasku
CosgFe1gZrsByo s amorfnym alebo nanokrystalickym praskom Fez;sCu;Nb;Mo,SiissB;  (amorfny
FeCuNbMoSiB), s (CoFeZrB),q90.x @ nanokrystalicky (FeCuNbMoSiB), s (CoFeZrB).gox praskom, kde x = 0,
10, 20, 30, 40, 50, 100 hm%. Pridanie nanokrystalického alebo amorfného prasku FeCuNbMoSiB
(s takmer nulovou magnetostrikciou) do amorfného prasku CoFeZrB (s velkou magnetostrikciou)
spoOsobil pokles magnetostrikcie vyslednych praskovych vzoriek, zatial ¢o koercitivita ukazuje opacné
spravanie [A.2.3. Bednarcik 2004]. Zliatina Coy,4FeZrgByo (x = 10, 15, and 20 at.%) pripravend rychlym
ochladenim taveniny v pévodnom stave je vamorfnom stave aje magneticky makka s koercitivitou
23A/m-=32A/m. Pridavok Zeleza ovplyvriuje teplotu krystalizacie a fazové zloZenie krystalickej fazy a ma
pozitivny vplyv na magnetickd indukciu nasytenia a Curieho teplotu amorfnej fazy (stupa linearne
s obsahom Zeleza) [A.2.4. Bednarcik 2008].

Doba mletia az do 4h (pre vzorku Cosq3Fes7SiioBis) and 1h (pre vzorku CosgFe;sZrgB,o) bola
dostatocne dlhd na vytvorenie prasku s velkostou ¢astic pod 200um [A.2.5. Kollar 2004, A.2.3. Bednarcik
2004] ateda prasok je vhodny na lisovanie. Takéto kratke mletie nespdsobovalo amorfno-krystalicku
transformdciu a prasok ostal vamorfnom stave [A.2.1. Bednarc¢ik 2003, A.2.5. Kollar 2004, A.2.6.
Bednarcik 2004].
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Struktdra amorfnych Co7o,3Fes,7Si10B1s @ CosgFeigZrgBy zliatin pasok po dlhodobom mleti je
popisany podrobnejSie v [A.2.7. Bednarc¢ik 2004] a procesy mechanicky indukovanej krystalizacie
amorfnej zliatiny CosgFe16ZrgB,g v [A.2.8. Bednarcik 2006]. VySetrovanie tepelnej stability vzoriek bolo
analyzované pomocou diferencidlnej skenovacej kalorimetrie (DSC). Mletie spoOsobuje zmenu
krystalizacie z jednostupriovej na dvojstupriovu.

Skimanim magnetickych vlastnosti prasku pripraveného mletim amorfnej pdasky zloZenia
Co7o,3Fes,7Si1oB1s sme zistili, Ze magnetizacia merana pomocou VSM v magnetickom poli s indukciou
0,57 sa vyrazne znizuje po 1000h mletia (vo vibrachom mikromlyne Pulverisette 0 ). Je to spdsobené
poklesom podielu magnetizatného procesu sposobeného posunmi doménovych stien, ktory sa spaja
s poklesom velkosti ¢astic prasku. Otacanie vektora magnetizacie sa stdva dominantnym magnetizanym
procesom s poklesom velkosti Castic prasku. Magnetické pole s indukciou 0,57 nestaci na nasytenie
vzorky. Koercitivita sa zvySuje s dobou mletia a v ¢ase medzi 800h a 1100h dosahuje svoje maximum
zodpovedajuce koercitivite jednodoménovych castic [A.2.10. Kovac 2003].

Teplota prechodu skla (Tg) u zliatin CozgsFes ;Si1oB1s @ CosgFe1sZrgByo s je nizsia ako teplota nastupu
krystalizacie (T,,,T,,) [A.2.1. Bednarik 2003, A.2.5. Kollar 2004, A.2.3. Bednaréik 2004].

Tato skutocCnost je zodpovednad za dosiahnutie vysokej hustoty kompaktovaného materidlu
pripraveného lisovanim praskového materidlu pri teplote lisovania leZiacej medzi teplotou prechodu skla
a krystalizacnej teploty, ¢o vedie kvzniku materidlu s velmi dobrymi magnetickymi vlastnostami
magneticky makkého feromagetika [A.2.5. Kollar 2004, A.2.3. Bednarcik 2004]. Toto spravanie ilustruje

zavislost koerecitivity na teplote lisovania praskov Cozg sFeq7Si1oB1s a CosgFessZrsBag, Obr. 6.2.
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Obr. 6.2. Koercivita (H_) lisovanych vzoriek a)CoyosFessSiioBis a b)
CoseFei6ZrsByo ako funkcia teploty lisovania (T_,). Vzorky boli pripravené lisovanim

prasku CozgsFes7SiioBis pri teplote 540°C s tlakom 900MPa pocas 2 min, [A.2.5.
Kollar 2004, A.2.3. Bednarcik 2004]
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Hustota a magnetické vlastnosti takéhoto praskového kompaktovaného materidlu su
porovnatelné s hodnotami ich prekurzora vo forme pasky pripravenej metédou rychleho ochladenia
taveniny [A.2.5. Kollar 2004, A.2.9. Flizer 2006].

Napriek tomu, Ze prekurzor zliatiny kompaktovaného praskového materidlu Cosq3Fes 7SiioBis ma
velmi nizku magnetostrikciu [A.2.5. Kollar 2004], poruchy zavedené do materidlu mletim a lisovanim
zhorSuju magnetické vlastnosti magneticky makkého materidlu. Situacia uvzorky CosgFe;sZrgBsyg
s relativne vysokou magnetostrikciou je velmi podobnda predchadzajicemu pripadu. Zihanie po lisovani
zniZzuje mnozstvo defektov, pésobiacich ako zachytné centra pre pohyb doménovych stien, spésobuje
pokles koercitivity a znizuje hodnotu strat v zavislosti od frekvencie.

Magnetické vlastnosti praskovych kompaktovanych zliatin Cozg3Fes7Si1oB1s a CosgFe1sZrgByo pri

premagnetovani v striedavych magnetickych poliach si opisané v [A.2.9. Flizer 2006].

6.3 Struktira a magnetické vlastnosti praskovych a kompaktovanych

polykrystalickych materialov Ni-Fe

Na nikel bohaté polykrystalické magneticky makké zliatiny, zname ako permalloy su tiez velmi
vhodnym kandidatom pre pripravu kompaktovanych praskovych materidlov lisovanim. Nas zaujem sme
sustredili na zliatinu zloZzenia NiFe (81hm. % Ni a 19hm.% Fe) s nulovou magnetostrikciou vykazujicou
vynikajuce vlastnosti magneticky makkého materialu.

Na pripravu vzorky NiFe vo forme prasku bolo vhodné mletie vo vibrathom mikromlyne
Pulverisette 0 ked vychodiskovym materidlom bola mikrokrystalickd paska pripravena rychlym
ochladenim taveniny. Skimanim magnetickych vlastnosti (termomagnetické merania a meranie Curieho
teploty) pocas procesu mletia sme nezistili Ziadne nové fazy, ktoré by sa vytvarali v procese mletia.

Koercivita mletého prasku v procese mletia rychlo narasta, za ¢o zodpovedd pokles velkosti ¢astic
prasku. Magnetizacny proces sa realizuje so vzrastajucou dobou mletia v zmensujlcej sa miere posunmi
doménovych stien a magnetizacny proces staCanim vektora magnetizacie sa stava dominantnym. V
monodoménovych casticiach prebieha magnetizaény proces vyluéne stdcanim vektora magnetizacie
[A.3.1 Oleksakova 2004].

Snaha pripravit praskové zliatiny mechanickym zlievanim cistého Ni a Fe prasku (s zlozenim 81 %
hmotn. Ni) pomocou mletia vo vibraénom mikromlyne Pulverisette 0 viedlo k vytvoreniu réznych faz
pocas mletia az do 1000h. Niektoré novovytvorené fazy po urcitej dobe zanikli. Pritomnost
magnetickych faz bola detegovand meranim termomagnetickych kriviek, z ktorych sa potom stanovili
Curieho teploty [A.3.1 Olek$akova 2004].

Tento spbsob, ako pripravit vzorku prasku pre lisovanie bol vyhodnoteny ako nepouZzitelny,
vzhladom na to, Ze v dvoj, alebo viacfazovych systémoch moze nastat situdcia, pri ktorej sa doménové

steny budd zachytavat na malych oblastiach magneticky ,slabsej fazy, ¢o spOsobi narast koercivity
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[A.3.1 Oleksakova 2004]. Analyza vzniknutych faz na vzorkach pripravenych mechanickym zlievanim
prvkov Ni a Fe bola uskuto¢nena aj pomocou Mdssbauerovej spektrometrie a je opisanad podrobnejsie
v [Brzézka 2006].

Vhodny sp6sob pre pripravu NiFe prdskovych vzoriek je mletie vo vysokoenergetickom
planetdrnom mlyne. Takto pripravené praskové materidly boli pouZité na kompaktovanie [A.3.7 Flzer
2009, A.3.9 Oleksakova 2007].

Koercivita kompaktovanych vzoriek pripravenych z prasku po mleti pasky pocas réznej doby a po

naslednej tepelnej Uprave je na Obr. 6.3.
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Obr. 6.3. Koercivita praskovej a) kompaktovanych vzoriek po Zihani pri r6znych
teplotach ako funkcia doby mletia prasku. b) Straty kompaktovanej vzorky pripravenej
z poldmanej pasky a prasku mletého 30h pred a po Zihani pri teplote 1000°C [ A.3.2
Kollar 2007].

evve

vnej sa mo6zu doménové steny pohybovat na velké vzdialenosti. Tepelné spracovanie napomaha
k znizovaniu koercivity a strat relaxaciou vnitornych napati, Obr. 8. [A.3.3 Kollar 2004, A.3.2 Kollar 2007,
A.3.4 Oleksakova 2010, A.3.5 Oleksakova 2006, A.3.6 Oleksakova 2008, A.3.7 Flizer 2009].

Skutoc¢nost, Ze pre analyzu celkovych strat v kompaktovanych praskovych materidloch NiFe je
najdodlezitejsi rozsah frekvencii do 10Hz, je opisana v [A.3.8 Oleksakova 2013]. Tento pristup umoziuje
ziskat poznatky potrebné pri optimalizacii vlastnosti kompaktovaného materialu uréeného na pouzitie v

jednosmernych a nizkofrekvenénych magnetickych poliach.
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6.4 Struktura a magnetické vlastnosti magneticky mikkych kompozitnych materialov na

baze Fe

Ako sme mali moznost vidiet v predchadzajucich kapitolach po zlisovani feromagnetického
praskového materidl sa obnovi “magneticky kontakt” medzi ¢asticami prasku. Uvedenda skutocnost
zodpoveda za vznik magnetickych vlastnosti magneticky makkého materidl. Tento pozitivny ucinok
lisovania praskového material je vSak sprevadzany relativne vysokou hodnotou elektrického odporu
kompaktovanej vzorky. Ak sa takyto materidl premagnetuje v striedavom magnetickom poli, tak v iom
vznikaju virivé prudy spbésobujlce narast zlozky strat sposobenych tymito pridmi. Straty virivymi pradmi
sa stdvaju rozhodujlcou zloZzkou v celkovych stratach.

V snahe zabezpecit nizSie hodnoty strat virivymi pradmi sa castice feromagnetického prasku
pokryvaju izolaénou vrstvou alebo sa k feromagnetickému prasku pridava izolant a vznika kompozitny
materidl. Uvedenym sp6sobom sa sice zvysi koercivita a hysterézne straty, ale pokles strat spésobenych
virivymi prddmi moze byt v istej oblasti frekvencii nizsi. Takéto magneticky makké kompozitné materialy
mozu byt z hladiska aplikacii pouzitelné v stredofrekvencnej oblasti.

Pre vyskum magnetickych vlastnosti magneticky makkych kompozitnych materidlov boli
pripravené vzorky v tvare prstenca na baze Zeleza 90 obj. % Zeleza (vzorka A), 80 obj. % Zeleza (vzorka
B), and 70 obj. % Zeleza (vzorka C) s fenylformaldehydovou Zivicou. Nasledne boli vzorky spekané pri
teplote 165°C pocas 1h.

Vlastnosti tychto vzoriek s réznym podielom Zivice boli porovndvané so vzorkou S, ¢o bol Somaloy
(zelezy prasok potiahnuty tenkou vrstvou izolantu) pripraveny pola postupu vyvinutého vyrobcom
(Hoganas, Sweden).

Zavislost celkovych strat od frekvencie je znazornena na Obr. 6.4.

Predpokladame, Ze nizsSie hodnoty strat vzoriek A, B a C pri vysSich frekvencidch v porovnani so
vzorkou S su spOsobené vyssim Specifickym elektrickym odporom [A.4.1. Kollar 2010]. Na Obr. 6.4 b)
vidno, Ze zlozka anomalnych energetickych strat nezavisi od frekvencie imerne podla f%, tak ako to
bolo mnohokrat overené pre FeSi ocele v tvare pasov, ale z podrobnej analyzy pre vzorky A, BC a S
magneticky makkych kompozitov vyplyva frekvencna zavislost anomalnych strat umerna f [A.4.2. Kollar
2010, A.4.3. Kollar 2013].

Pri detailnej analyze strat virivymi prddmi je nevyhnutné brat do Gvahy, Ze virivé prady mézu tiect
vo vnutri Castic, ale pri nedokonalej izolacii ¢astic aj medzi ¢asticami [A.4.3. Kollar 2013].

Délezitou sucastou celkovych strat magneticky makkych kompozitnych materialov su hysterézne
straty, ktoré sa daju u vacsiny feromagnetik v pomerne Sirokom intervale maximalnej indukcie vyjadrit
pomocou empirického Epsteinovho zakona. V praci [A.4.4. Kollar 2014] je podrobnou analyzou zavislosti
hysteréznych strat od maximalnej indukcie ukdzané, Ze v oblasti platnosti Rayleighovho zdkona je

exponent v Steinenmetzovom zdkone rovny 3 a v relativne Sirokom intervale maximalnej indukcie rovny
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priblizne 1,5. Tuto oblast maximalnej indukcie mdZeme nazvat oblastou platnosti Streinmetzovho
zakona s konstantnym exponentom.
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Obr. 6.4 a) Celkové vykonové straty ako funkcia frekvencie vzoriek A, B, Ca S
merané pri maximalnej indukcii 0,057;0,1T a 0,2T vo frekvenénom rozsahu
0,4Hz —150kHz , b) Celkové energetické straty frekvencie vzoriek A, a S merané pri

maximalnej indukcii 0,05T7;0,1T a 0,2T vo frekven¢énom rozsahu0,4Hz —50Hz
[A.4.1. Kollar 2010].

Kvalitativna analyza magnetickych vlastnosti kompozitného materidlu na baze Vitropermu
(Fe73Cu1NbsSi1gB;) s formaldehydovou Zivicou ako izolatorom v striedavych magnetickych poliach,
vratanie porovnania s vlastnostami Somaloya je opisand v praci [A.4.5. Kollar 2010].

Vplyv obsahu Vitropermu na energetické straty v kompozite zalozenom na zmesi dvoch

feromagnetik (Vitroperm v tvare vlociek a prasok Somaloy) je analyzovany v [A.4.6. Bir¢akova 2014].
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7 Zavery pre rozvoj vedy a praxe

Predlozend dizertatnda praca sa zaobera charakterizaciou progresivnych praskovych,
kompaktovanych a kompozitnych materiadlov so Specifickymi magnetickymi vlastnostami. Sklada sa z 29
vedeckych ¢lankov, spojenych zjednocujicim komentarom. Hlavné vysledky dizertacnej prace su:

Ukazali sme, Ze mechanickym mletim je mozné pripravit praskovy feromagneticky material vhodny
ako prekurzor pre pripravu lisovaného magneticky makkého materidlu. Struktdra prasku moéze byt
nanokrystalickd (napriklad zliatiny typu Fe-Cu-Nb-Si-B), mikrokrystalicka (napr. zliatiny na baze zliatiny
Ni-Fe) alebo amorfna (zliatiny na baze Co).

Mletie a procesy pri zlisovani mézu spdsobovat Strukturne defekty materialu, ktoré mozu zhorsit
magneticky makké vlastnosti indukovanim anizotropie vyvolanej mechanickym napatim
prostrednictvom magnetostrikcie. V takom pripade je vhodné zvolit pre lisovanie praskové vzorky zliatin
s nulovou alebo takmer nulovou magnetostrikciou, ¢o Ciastocne eliminuje Skodlivy vplyv Struktdrnych
defektov spdsobujicich vnitorné mechanické napatia zhorsSujicich magnetické vlastnosti magneticky
makkého kompaktu.

Jednofazovy praskovy material je povazovany za najvhodnejsi prekurzor na pripravu 3D vzoriek
feromagnetického materidlu kompaktovanim, pretoze doménové steny sa moZiu v procese
premagnetovania fahko pohybovat. Ak sa na kompaktovanie pouZije magneticky material pozostavajuci
z dvoch faz, mdze nastat situdcia, v ktorej magneticky ,slabsia” faza vytvori Gtvary, ktoré budu p6sobit
ako zachytné centrd pre pohyb doménovych stien, o ma za nasledok negativne pdsobiaci narast
koercivity vysledného materialu.

Kompaktovanie feromagnetického praskového materidlu méze za vhodnych podmienok (teplota,
tlak, cas lisovania,...), obnovit magneticky "kontakt" medzi feromagnetickymi ¢asticami, ¢o vedie ku
vzniku magneticky makkého 3-rozmerného materialu, ktorého magnetické vlastnosti su porovnatelné
s magnetickymi vlastnostami materidlu pripraveného liatim (s rovnakym chemickym zloZzenim
a Strukturou).

Na rozdiel od praskového materiadlu, v ktorom proces rotacie vektora magnetickej polarizacie je
prevazujucim magnetizacnym procesom, po zlisovani sa podiel magnetizaénych procesov zmeni
v prospech posunov doménovych stien.

Takéto materidly s vhodné pre aplikdcie vyuzivajice jednosmerné a nizkofrekvencéné striedavé
magnetické polia a vzhladom na to, Ze vykazuju relativne maly elektricky odpor, pri vyssich frekvenciach
vyrazne narastd podiel strat virivymi pradmi.

Tepelné spracovanie aplikované po lisovani kovovych praskov vyrazne zlepsuje magneticky makké
vlastnosti feromagnetickych praskovych kompaktovanych materialov.

Magneticky makké kompozity skladajuce sa z feromagnetickych castic izolovanych tenkou
izolaCnou vrstvou su vhodnym kandidatom pre aplikacie vyZadujuce premagnetovanie v striedavych

magnetickych poliach. V tychto materidloch dochadza k zniZeniu celkovych strat v dosledku znizenia
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zlozky strat sposobenej virivymi priddmi v porovnani so stratami kompaktovanych feromagnetickych
praskovych materidlov (bez izolacnej vrstvy pokryvajucej castice prasku).

Pri analyze celkovych strat magneticky makkych kompozitov je nevyhnutné vziat do Uvahy dva
druhy strat virivymi pradmi (medzicasticové a vnutrocasticové).

Anomadlna zloZka strat prispieva k celkovym stratdm linearne s narastom frekvencie na rozdiel od
feromagnetickych materidlov v tvare pasov, ked anomadlne straty zdvisia od frekvencie podla funkcie
e

Mnoizstvo izolatného materidlu pridavaného ku feromagnetickému prasku vyrazne ovplyviiuje
permeabilitu vysledného kompozitného materialu. Pre zniZenie elektrickej vodivosti kompozitného
materidlu je nevyhnutné pridat dostato¢né mnozstvo izolacného materialu, na druhej strane pridavanie
izolaného materidlu spbésobuje narast vzdialenej medzi feromagnetickymi casticami, ¢o vedie k
vytvoreniu lokdlneho demagnetizacného pola v okoli ¢astic a ndsledne k zniZzeniu permeability.

Zavislost hysteréznych energetickych strat magneticky makkého kompozitného materidlu na baze
Zeleza od hodnoty maximalnej indukcie je urena Steinmetzovym zdkonom s exponentom rovnym
priblizne 3 v rozsahu platnosti Rayleigho zakona.

Hysterézne energetické straty magneticky makkého kompozitného materidlu na baze Zeleza od
hodnoty maximalnej indukcie zavisia v Sirokej Skdle maximalnej indukcie od Steinmetzovho zdkona

s exponentom rovnajucim sa hodnote priblizne 1,5.

Predpokladame, Ze doterajSie poznatky ziskané pri vyskume magnetickych vlastnosti praskovych,
kompaktovanych a kompozitnych materidlov budd mat aj nadalej stimulujuici ucinok pre dalsi zakladny
a aplikovany vyskum v uvedenej oblasti vyskumu feromagnetickych materidlov a to nie len v laboratériu
pracoviska, na ktorom vznikli prezentované vysledky.

Poznatky pri vyskume magnetickych vlastnosti praskovych, kompaktovanych a kompozitnych
materidlov maju do znacnej miery aj vSeobecnejsi charakter pouzitelny pri vyskume feromagnetickych
materidlov spadajucich do inych skupin, ¢o sa uz viackrat ukazalo ako uzitocné napr. pri vyvoji novych
materidlov neorientovanych pdsov FeSi v spolupraci s U.S. Steel KoSice, a.s. alebo pri rieSeni

magnetickych obvodov pre Senzor, s. r. 0. KoSice.

22



8 Literatura
Anhalt 2008
Anhalt 2009

Anhalt 2009 A
Azizi 2009

Bahrami 2006

Barriere 2011

Barriere 2012

Bayramli 2005
Bertotti 1988 A
Bertotti 1998
Bozorth 1993
Brzozka 2006
Chicinas 2007
Chikazumi 2009
Cho 1993

Coey 2001

Coey 2009

Crespo 1995

Culity 2009

Davis 2008
Degmova 2004

Ding 2002
Dobrzanski 2004

Flzer 1996
Flzer 2007

Literatdra

M. Anhalt, J. MAGN. MAGN. MATER. 320 (2008) e366—e369

M. Anhalt, B.Weidenfeller, Materials Science and Engineering B 162 (2009) 64—
67

M. Anhalt, B.Weidenfeller, J. of Appl. Phys. 105, (2009) 113903

A.Azizi, H.Yoozbashizadeh , S.K.Sadrnezhaad, J. MAGN. MAGN. MATER., 321
(2009) 2729-2732

A. Bahrami, H.R. Madaah Hosseini, P. Abachi, S. Miraghaei, Materials Letters
60 (2006) 1068-1070

O. de la Barriere, C. Appino, F. Fiorillo, C. Ragusa, M. Lecrivain, L. Rocchino, H.
Ben Ahmed, M. Gabsi, F. Mazaleyrat and M. LoBue, Journal of Applied Physics,
109 (2011) 07A317

O. de la Barriére, C. Appino, F. Fiorillo, C. Ragusa, M. Lecrivain, L. Rocchino, H.
Ben Ahmed, M. Gabsi, F. Mazaleyrat and M. LoBue, IEEE Trans. On Magn. 49
2013

E. Bayramli, O. Olgelioglu, H.B. Ertan, J. Mater. Process. Technol. 161 (2005)
83-88

G. Bertotti, General IEEE Trans. On Magn. 24 (1988) 621-630

G. Bertotti, Hysteresis in Magnetism, Academic Press 1998

R. M. Bozorth, Ferromagnetism, Wiley-IEEE Press, 1993

K. Brzdozka, D. Oleksakova, P. Kollar, T. Szumiata, B. Gorka, M. Gawronski,
Hyperfine Interactions 168 (2006) 1091-1096

l. Chicinas, O. Geoffroy, O. Isnard, V. Pop, J. MAGN. MAGN. MATER. 310 (2007)
2474-2476

S. Chikazumi Physics of Magnetism, Oxford University Press 2009

J. S. Cho, S.I. Kwun. In: N.J. Kim, editor. Light metals for transportation systems,
Center for Advanced Aerospace Materials. Pohang, South Korea: Pohang Univ.
of Sci. and Tech, (1993) 423-433

J.M.D. Coey, Magnetic materials, Journal of Alloys and Compounds 326 (2001)
2-6

J. Coey, Magnetism and Magnetic Materials, Cambridge University Press,
Cambridge, UK 2009

P. Crespo, |. Navarro, A. Hemando, P. Rodffguez, A. Garcia Escofial, J.M.
Barandiarfin, O. Drbohlav, A.R. Yavary, J. MAGN. MAGN. MATER. (1995) 409-
416

B.D, Culity, C.D. Graham, Introduction to magnetic materials, Wiley,
Piscataway, USA, 2009

Panel Discussion, J. Magn. Magn. Mater. 320 (2008) 2411-2422

J. Degmov4, S. Roth, J. Eckert, H. Grahl, L. Schultz, Materials Science and
Engineering A 375—-377 (2004) 265-269

J. Ding, Y. Shi, L.F. Chen, C.R. Deng, S.H. Fuh, Y. Li, J. MAGN. MAGN. MATER.
247 (2002) 249-256

L.A. Dobrzanski, R. Nowosielski, J. Konieczny, Journal of Materials Processing
Technology 155-156 (2004) 1943-1949

J. Flizer, P. Matta, P. Kollar, P. Sovak, M. Kon¢, 157-158 (1996) 205-206,

J. Flizer, J. Bednarcik, P. Kollar, S. Roth, J. Magn. Magn. Mater., 316 (2007)

23



Flzer 2007 A
Flzerova 2013
Guo 2006
Handrich 1980
Heczko 1993
Heczko 1994
Hernando 1988
Hernando 1993
Hernando 1994
Hernando 1995
Herzer 1989
Herzer 1990
Herzer 1995
Herzer 2007
Hong 2007

Itoi 2001

Kim 2010
Kojima 1996
Kollar 1995
Kollar 1996
Koohkan 2008
Landgraf 2011
Liu 2011

Liu 2013

Madaah Hosseini 2005

Maeda 2005
Mahmeda 2012

Mattei 2000
Mazaleyrat 2000
McHenry 1999

Literatdra

e834-e837

J. Flzer, J. Bednarcik, P. Kolldr, S. Roth, J. Magn. Magn. Mater., 310 (2007)
e852-e854

J. Flzerova, J. Flzer, P Kollar, R. Bures$, M. Faberova, J. Magn. Magn. Mater.
345 (2013) 77-81

Y.G. Guo, J.G. Zhu, Z.W. Lin, J.J. Zhong, J. Magn. Magn. Mater. 302 (2006) 511-
516

K. Handrich, S. Kobe, Amorphe Ferro- und Ferrimagnetika, Physik-Verlag, 1980
0. Heczko, P. Ruuskanen, IEEE Trans. on Magn. 29 (1993) 2670-2672

O. Heczko, P. Ruuskanen, L. Kraus, V. Haslar, IEEE Trans. On Magn. 30 (1994),
513-515

A. Hernando, P. Marin, M. Vazquez, J. M. Barandiaran, G. Herzer, Phy. Rev. B
58 (1988) 366-370

A. Hernando and M. Vazquez: Rap. Solid. Alloys (1993) 553.

A. Hernando and T. Kulik: Phys. Rev. B 49 (1994) 7064

A. Hernando, M. Vazquez, T. Kulik and C. Prados: Phys. Rev. B 51 (1995) 3581.
G. Herzer: IEEE Trans. Magn. 25 (1989) 3327

G. Herzer: IEEE Trans. Magn. 26 (1990) 1397

Scripta Metallurgica et Materialia, 33, (1995) 1741-1756

G. Herzer, Nanocrystalline Alloys, Soft Magnetic Materials, in Kronmuller-
Parkin - Handbook of Magnetism and Advanced Magnetic Materials, Volume 4,
John Wiley & Sons, 2007

S.J. Hong, G.H. Lee, C.K. Rhee, W.W. Kim, K.S. Lee, Materials Science and
Engineering A 449-451 (2007) 401-406

T. Itoi, T. Takamizawa, Y. Kawamura, A. Inoue, Scripta Materialia, 45 (2001)
1131-1137

T.H. Kim, K.K.Jee, Y.B.Kim, D.J.Byun, J.H.Han, J. MAGN. MAGN. MATER. 322
(2010) 2423-2427

A. Kojima, H. Horildri, Y. Kawamura, A. Makino, A. Inoue a, T. Masumoto, J.
MAGN. MAGN. MATER. 162 (1996) 95-102

P. Kollar, L. Kafkov3, J. Flizer, M. Kon¢, J. Magn. Magn Mater. 140-144 (1995)
333-334

P. Kolldr, J. Flizer, P. Matta,T. Svec, M Kong¢, J. Magn. Magn Mater. 157-158
(1996) 213-214

R. Koohkan, S. Sharafi, H. Shokrollahi, K. Janghorban, J. Magn. Magn. Mater.
320 (2008) 1089-1094

F.J. G. Landgraf, J. R. F. da Silveira, D. Rodrigues-Jr., J. MAGN. MAGN. MATER.
323 (2011) 2335-2339

Y. Liu, S. Niu, F. Li, Y. Zhu, Y. He, Powder Technology 213 (2011) 36—-40

Y. Liu, Y. Yi, W. Shao, Y. Shao, J. MAGN. MAGN. MATER. 330 (2013) 119-133
H.R. Madaah Hosseini, A. Bahrami, Materials Science and Engineering B 123
(2005) 74-79

T. Maeda, H. Tyoda, N. Igarashi, Tech. Rev. 60 (2005) 3—90

N. Mahmeda, O. Heczko R. Makia, O. Séderberg, E. Haimi, S-P. Hannula,
Journal of the European Ceramic Society 32 (2012) 2981-2988

J. L. Mattei, M. Le Floc'h, J. MAGN. MAGN. MATER. 215-216 (2000) 589-591
F. Mazaleyrat, L.K. Varga, J. MAGN. MAGN. MATER. 215-216 (2000) 253-259
M.E. McHenry et al., Progress in Materials Science, 44 (1999) 291-433

24



Miraghaei 2008

Moses 2007

Neagu 2001

Neamtu 2013

Nuetzel 1999
O’Handley 2000
Ruuskanen 1998

Schlorke 1999
Schultz 1991

Shokrollahi 2007
Souilah 2012
Sovak 1995

Spaldin 2011
Stoica 2002

Suryanarayana 2001
Torrens-Serra 2009

Tumanski 2011
Vajpai 2008

Wang 2011

A.1.1. Fechova 2001

A.1.2. Fechova 2004

A.1.3. Kollar 2001

A.1.4. Fuzer 2010

Literatdra

S. Miraghaei, P. Abachi, H.R. Madaah-Hosseini, A. Bahrami, Journal of materials
processing technology 203 (2008) 554-560

A. J. Moses, Advanced Soft Magnetic Materials for Power Applications in
Kronmuller-Parkin - Handbook of Magnetism and Advanced Magnetic
Materials, Volume 4, John Wiley & Sons, 2007

M. Neagu, H. Chiriac, E. Hristoforou, I. Darie, F. Vinai, J. MAGN. MAGN.
MATER., 226-230 (2001) 1516-151

B.V. Neamtu, I. Chicinas, O. Isnard, I. Ciascai, H. Chiriac, M. Lostun, Magnetic
properties of nanocrystalline Ni3Fe compacts prepared by spark plasma
sintering, Intermetallics 35 (2013) 98-103

D. Nuetzel, G. Rieger, J. Wecker, J. Petzold, M. Mueller, J. MAGN. MAGN.
MATER. 196-197 (1999) 327-329

R. C. O’Handley: Modern Magnetic Materials, A Wiley-Interscience Publication,
New York 2000

P. Ruuskanen, A. Deribas, A. Shtertse, T. Korkala, J. MAGN. MAGN. MATER. 182
(1998) 185 192

N. Schlorke, J. Eckert, L. Schultz, J. Phys. D: Appl. Phys. 32 (1999) 855

L. Schultz, in: G.C. Hadjipanayis, G.A. Prinz, (Eds.), Science and Technology of
Nanostructured Magnetic Materials, Plenum Press, New York, 1991, p. 583.

H. Shokrollahi, K. Janghorban, Soft magnetic composite materials (SMCs), 189
(2007) 1-12

S. Souilah, S. Alleg, C. Djebbari, R. Bensalem, J.J. Sunol, Materials Chemistry
and Physics 132 (2012) 766— 772

P. Sovak P. Petrovic, P. Kollar, M. Zatroch, M. Kon¢, J. Magn. Magn Mater. 140-
144 (1995) 427-428

N.A. Spaldin, Magnetic materials, Cambridge University Press, Cambridge, UK
M.H. Stoica, J. Degmova, S. Roth, J. Eckert, H. Grahl, L. Schultz, A.R. Yavari, A.
Kvick, G. Heunen, Mater. Trans.43 (2002) 1966

C. Suryanarayana: Progress in Materials Science 46 (2001) 1-184

J. Torrens-Serra, P. Bruna, S. Roth, J. Rodriguez-Viejo, M.T. Clavaguera-Mora,
Intermetallics 17 (2009) 79-85

S. Tumanski, Handbook of Magnetic Measurements, CRC Press, 2011

S.K. Vajpai, R.K. Dube, A. Tewari, Metallurgical and Materials Transactions 39A
(2008) 2725—2735

J. Wang, R. Li,. N. Hua, L. Huang, T. Zhang, Scripta Materialia 65 (2011) 536—
539

E. Fechovd, J. Kovac, P. Kollar, J. Fizer, M. Kon¢: The structure and magnetic
properties of powder finemet materials, Materials science forum 360-3 (2001)
577-581

E. Fechova, P. Kollar,; J. Flizer, J. Kovac, P. Petrovi¢, V. Kavedansky: Influence of
the long time milling on the structure and magnetic properties of the Fe-Cu-
Nb-Si-B powder, Materials science and engineering b-solid state materials for
advanced technology 107 (2004) 155-160

P. Kollar, E. Fechova, J. Fluzer, A. Zelenakova, V. Kaveéansky, J. Kovac, M. Kon¢:
The magnetic properties of compacted Fe73.5Cu1Nb3Si13.5B9 alloy in
amorphous and nanocrystalline state, Materials science forum, 60-3 (2001)
559-564

J. Fuzer, P. Kollar, J. Flizerova, S. Roth: Soft Magnetic Properties of

25



A.2.1. Bednarcik 2003

A.2.2. Zelenndkova 2007

A.2.3. Bednarcik 2004

A.2.4. Bednarcik 2008

A.2.5. Kollar 2004

A.2.6. Bednarcik 2004

A.2.7. Bednarcik 2004

A.2.8. Bednarcik 2006

A.2.9. Fizer 2006

A.2.10. Kovac 2003

A.3.1. Oleksakova 2004

A.3.2. Kollar 2007

A.3.3. Kollar 2004

A.3.4. OlekSakova 2010

A.3.5. OlekSakova 2006

A.3.6. OlekSakova 2008

A.3.7. Fuzer 2009

Literatdra

Nanostructured Vitroperm Alloy Powder Cores, IEEE transactions on magnetics
46 (2010) 471-474

J. Bednarcik, P. Kolldr, S. Roth, J. Eckert: Co-based soft magnetic bulk
amorphous ferromagnets prepared by powder consolidation, phys. stat. sol.
(a) 199 (2003) 299-304

A. Zelenakov4, D. Oleksakova, J. Degmov3, J. Kovag, P. Kollar, M. Kusy, P.
Sovak: Structural and magnetic properties of mechanically alloyed FeCo
powders, J. Magn. Magn. Mater., 316 (2007) e519-e522

J. Bednarcik, J. FGzer, P. Kollar, S. Roth, J. Eckert: Co-based soft magnetic bulk
materials prepared by hot powder compaction, Czech. J. Phys., 54 (2004) 81-84
J. Bednarcik, J. Kovac, S. Roth, J, Flizer, P. Kollar, L. K. Varga: The soft magnetic
properties and temperature stability of Co72-XFeXZr8B20 metallic glasses,
Acta physica polonica a, 113 (2008) 83-86

P. Kollar, J. Bednarcik, S. Roth, Grahl H. and J. Eckert: Structure and magnetic
properties of hot pressed Co-based powder J. Magn. Magn. Mater., 278 (2004)
373-378

J. Bednarcik, S. Roth, J. Degmova, P. Kollar, J. Eckert: Hot pressed Co-based soft
magnetic bulk materials, Proceeding of SMM '16 conference, Dusseldorf,
Germany, (2004) 537-541

J. Bednarcik, J. Kovac, P. Kollar, S. Roth, P. Sovak, J. Balcerski, K. Polanski and T.
Svec., Crystallization of CoFeSiB metallic glass induced by long-time ball milling,
Journal of Non-Crystalline Solids, 337 (2004) 42-47

J. Bednarcik, Burkel E., Saksl K., P. Kollar, S. Roth, Mechanically induced
crystallization of an amorphous CoFeZrB alloy, JOURNAL OF APPLIED PHYSICS,
100 (1): Art. No. 014903 JUL 1 2006

J. Fuzer, J. Bednarcik, P. Kollar, Soft magnetic properties of bulk amorphous Co-
based samples, acta physica slovaca, 56 (2006) 119-122

J. Kovag, J. Bednarcik, P. Kollar, M. Kong, K. Polanski: The magnetic properties
and structure of Co70.3Fe4.7Si10B15 powder prerared by ball milling, phys.
stat. sol. (a), 196 (2003) 209

D. Olek$akova, J. Fiizer, P. Kollar, T. Svec., J. Kovag, J. Brianéin, K. Polanski:
Structure and magnetic properties of powder permalloy Fe-Ni, Czech. J. Phys.
54, (2004) 93-95

P. Kollar, D. Oleksakova, J. Flzer, J. Kovac, S. Roth and K. Polanski, The
magnetic properties of powdered and compacted microcrystalline permalloy,
J. Magn. Magn. Mater., 310 (2007) 2609-2611

P. Kollar, J. Bednarcik, J. Fizer, D. Oleksakova: Soft magnetic materials in a bulk
form prepared by powder compaction, Czech. J. Phys., 54 (2004) 67-72,

D. Oleksakova, P. Kollar, J. Flizer, J. Bednarcik and S. Roth, Magnetic Properties
of Crystalline NiFe Alloy Prepared by High-Energy Ball Milling and Compacting,
Acta physica polonica a, 118 (2010) 797-799

D. Oleksakova, S. Roth, P. Kollar and J. Flizer, Soft magnetic properties of NiFe
compacted powder alloys, J. Magn. Magn. Mater., 304 (2006) e730-e732

D. Oleksakova, P. Kollar, J. Flizer, M. Kusy, Structure and magnetic properties
of hot pressed NiFe Powder, Acta physica polonica a, 113 (2008) 75-78

J. Fizer, P. Kollar, D. OlekSakova, S. Roth: AC magnetic properties of the bulk
Fe—Ni and Fe—Ni—Mo soft magnetic alloys prepared by warm compaction,
Journal of Alloys and Compounds, 483 (2009) 557-559

26



A.3.8. Oleksakova 2013

A.3.9. Oleksakova 2007

A.4.1. Kollar 2010

A.4.2. Kollar 2010

A.4.3. Kollar 2013

A.4.4.Kollar 2014

A.4.5. Kollar 2010

A.4.6. Bir¢akova 2014

Literatdra

D. Oleksakova, J. Fuzer, P. Kollar, S. Roth, Components of the Core Losses
under Low Frequency Magnetic Field of the Bulk Ni-Fe Compacted Powder
Material, J. Magn. Magn. Mater., 333 (2013) 18-21

D. Oleksakova, P. Kollar, J. Flizer, M. Kusy, S. Roth and K. Polanski, The
influence of mechanical milling on structure and soft magnetic properties of
NiFe and NiFeMo alloys, J. Magn. Magn. Mater., 316 (2007) e838-e841

P. Kollar, J. Flizer, R. Bures, M. Fdberova, AC Magnetic Properties of Fe-Based
Composite Materials, IEEE TRANSACTIONS ON MAGNETICS, 46 (2010), 467-
470

P. Kollar, Z. Biré¢akova, J. Fuzer, J. Flizerova, R. Bures, M. Faberova, Wide
Frequency Range AC Magnetic Properties of Fe-Based Composite Materials,
Acta physica polonica a, 118 (2010) 759-761

P. Kollar, Z. Bir¢akova, J. Flzer, R. Bure$, M. Faberova, Power loss separation in
Fe-based composite materials, J. Magn. Magn. Mater., 327 (2013) 146-150

P. Kollar, V. Vojtek, Z. Bir¢akova, J. Flzer, R. Bure$, M. Faberova, Steinmetz law
in iron-phenolformaldehyde resin soft magnetic composites, Jurnal of
Manetism and Magnetic Materials 353 (2014) 65-70

P. Kollar, L. Hegedds, J. Flizer, R. Bure$ and M. Faberova, AC Magnetic
Properties of Vitroperm Based Composite Materials, Acta physica polonica a,
118 (2010) 787-789

Z. Bir¢akova, P. Kollar, V. Vojtek, R. Bures, M. Faberova, Influence of Vitroperm
content on the energy losses in composite materials based on the mixture of
two ferromagnets, Acta physica polonica a, accepted for publication

27



Zoznam autorovych prac tvoriacich dizertaciu

9 Zoznam autorovych prac tvoriacich dizertaciu

Al.1.

A.l.2.

A.1.3.

Al4.

A.2.1.

A2.2.

A.2.3.

A2.4.

A.2.5.

A.2.6.

A.2.7.

A.2.8.

A.2.9.

A.2.10.

A.3.1.

A.3.2.

A.3.3.

A3.4.

A.3.5.

A.3.6.

E. Fechova, J. Kovac, P. Kollar, J. Flizer, M. Kon¢: The structure and magnetic properties of
powder finemet materials, Materials science forum 360-3 (2001) 577-581

E. Fechova, P. Kollar,; J. Flzer, J. Kovac, P. Petrovic, V. Kavecansky: Influence of the long time
milling on the structure and magnetic properties of the Fe-Cu-Nb-Si-B powder, Materials
science and engineering b-solid state materials for advanced technology 107 (2004) 155-160
P. Kolldr, E. Fechova, J. Flzer, A. Zelefidkova, V. Kavecansky, J. Kovaé, M. Kon¢: The magnetic
properties of compacted Fe;35sCu;NbsSii3sBg alloy in amorphous and nanocrystalline state,
Materials science forum, 60-3 (2001) 559-564

J. Flzer, P. Kollar, J. Flizerova, S. Roth: Soft Magnetic Properties of Nanostructured Vitroperm
Alloy Powder Cores, IEEE transactions on magnetics 46 (2010) 471-474

J. Bednarcik, P. Kolldr, S. Roth, J. Eckert: Co-based soft magnetic bulk amorphous ferromagnets
prepared by powder consolidation, phys. stat. sol. (a) 199 (2003) 299-304

A. Zelenidkova, D. Oleksakova, J. Degmova, J. Kovag, P. Kollar, M. Kusy, P. Sovak: Structural and
magnetic properties of mechanically alloyed FeCo powders, J. Magn. Magn. Mater., 316
(2007) e519-e522

J. Bednarcik, J. Flzer, P. Kollar, S. Roth, J. Eckert: Co-based soft magnetic bulk materials
prepared by hot powder compaction, Czech. J. Phys., 54 (2004) 81-84

J. Bednarcik, J. Kovac, S. Roth, J, Flizer, P. Kollar, L. K. Varga: The soft magnetic properties and
temperature stability of Co72-XFeXZr8B20 metallic glasses, Acta physica polonica a, 113 (2008)
83-86

P. Kollar, J. Bednarcik, S. Roth, Grahl H. and J. Eckert: Structure and magnetic properties of hot
pressed Co-based powder J. Magn. Magn. Mater., 278 (2004) 373-378

J. Bednarcik, S. Roth, J. Degmova, P. Kollar, J. Eckert: Hot pressed Co-based soft magnetic bulk
materials, Proceeding of SMM '16 conference, Diisseldorf, Germany, (2004) 537-541

J. Bednardik, J. Kovag, P. Kollar, S. Roth, P. Sovak, J. Balcerski, K. Polanski and T. Svec.,
Crystallization of CoFeSiB metallic glass induced by long-time ball milling, Journal of Non-
Crystalline Solids, 337 (2004) 42-47

J. Bednarcik, Burkel E., Saksl K., P. Kollar, S. Roth, Mechanically induced crystallization of an
amorphous CoFeZrB alloy, JOURNAL OF APPLIED PHYSICS, 100 (1): Art. No. 014903 JUL 1 2006
J. Fuizer, J. Bednarcik, P. Kollar, Soft magnetic properties of bulk amorphous Co-based samples,
acta physica slovaca, 56 (2006) 119-122

J. Kovag, J. Bednarcik, P. Kollar, M. Kon¢, K. Polanski: The magnetic properties and structure of
Co70.3Fe4.7Si10B15 powder prerared by ball milling, phys. stat. sol. (a), 196 (2003) 209

D. Olek$akova, J. Fiizer, P. Kollar, T. Svec., J. Kovag, J. Brianéin, K. Polanski: Structure and
magnetic properties of powder permalloy Fe-Ni, Czech. J. Phys. 54, (2004) 93-95

P. Kollar, D. Olek$akova, J. Flizer, J. Kovac, S. Roth and K. Polanski, The magnetic properties of
powdered and compacted microcrystalline permalloy, J. Magn. Magn. Mater., 310 (2007)
2609-2611

P. Kollar, J. Bednarcik, J. Flizer, D. Olek$akova: Soft magnetic materials in a bulk form prepared
by powder compaction, Czech. J. Phys., 54 (2004) 67-72

D. Oleksakova, P. Kollar, J. Flizer, J. Bednarcik and S. Roth, Magnetic Properties of Crystalline
NiFe Alloy Prepared by High-Energy Ball Milling and Compacting, Acta physica polonica a, 118
(2010) 797-799

D. Oleksakova, S. Roth, P. Kollar and J. Flizer, Soft magnetic properties of NiFe compacted
powder alloys, J. Magn. Magn. Mater., 304 (2006) e730-e732

D. Oleksakova, P. Kollar, J. Flizer, M. Kusy, Structure and magnetic properties of hot pressed
28



A3.7.

A.3.8.

A.3.9.

A4l

A4.2.

A4.3.

AdA4.

A4.5.

A.4.6.

Zoznam autorovych prac tvoriacich dizertaciu

NiFe Powder, Acta physica polonica a, 113 (2008) 75-78

J. Flizer, P. Kollar, D. Oleksdkova, S. Roth: AC magnetic properties of the bulk Fe—Ni and Fe—Ni-
Mo soft magnetic alloys prepared by warm compaction, Journal of Alloys and Compounds, 483
(2009) 557-559

D. Oleksakova, J. Flizer, P. Kollar, S. Roth, Components of the Core Losses under Low Frequency
Magnetic Field of the Bulk Ni-Fe Compacted Powder Material, J. Magn. Magn. Mater., 333
(2013) 18-21

D. Oleksakova, P. Kollar, J. Flizer, M. Kusy, S. Roth and K. Polanski, The influence of mechanical
milling on structure and soft magnetic properties of NiFe and NiFeMo alloys, J. Magn. Magn.
Mater., 316 (2007) e838-e841

P. Kolldr, J. Flizer, R. Bure§, M. Fdberova, AC Magnetic Properties of Fe-Based Composite
Materials, IEEE TRANSACTIONS ON MAGNETICS, 46 (2010), 467-470

P. Kolldr, Z. Bir¢akova, J. Flzer, J. Flizerova, R. Bure$, M. Faberova, Wide Frequency Range AC
Magnetic Properties of Fe-Based Composite Materials, Acta physica polonica a, 118 (2010) 759-
761

P. Kolldr, Z. Bir¢akova, J. Flzer, R. Bure$, M. Faberova, Power loss separation in Fe-based
composite materials, J. Magn. Magn. Mater., 327 (2013) 146-150

P. Kolldr, V. Vojtek, Z. Bir¢akova, J. Flzer, R. Bure$, M. Faberova, Steinmetz law in iron-
phenolformaldehyde resin soft magnetic composites, Jurnal of Manetism and Magnetic
Materials 353 (2014) 65-70

P. Kolldr, L. Hegedyis, J. Fuzer, R. Bure$ and M. Faberova, AC Magnetic Properties of Vitroperm
Based Composite Materials, Acta physica polonica a, 118 (2010) 787-789

Z. Biréakova, P. Kollar, V. Vojtek, R. Bures, M. Faberova, Influence of Vitroperm content on the
energy losses in composite materials based on the mixture of two ferromagnets, Acta physica
polonica a, accepted for publication

29



Zoznam najddlezitejSich prac suvisiacich s problematikou prace

10 Zoznam najddleiitejsich prac suvisiacich s problematikou prace

1.

2.

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

P. Kollar, J. Kovag, J. Fuzer, P. Sovdk, E. Pancurdkova, M. Kon¢: The structure and magnetic
properties of a powder FeCuNbSiB material, J. Magn. Magn Mater. 215-216 (2000), 560-562

P. Kollar, P. Petrovi¢, E. Fechovd, J. Flizer, M. Kong, J. Kovac: The structure and magnetic
properties of Fe-Si-Cu-Nb-B powder prepared by mechanochemicalway, J. of Mat. Sci. and
Process., 8 (2000) 301-304

E. Fechova, J. Kovag, P. Kollar, J. Flizer, M. Kon¢: The structure and magnetic properties of powder
Finemet materials, Materials science forum, 60-3 (2001) 577-582

P. Sovak, E. Fechovd, P. Kollar, V. Kavecansky, P. Horiidk: Influence of long milling time on the
structure of FINEMET type powders phys. stat. sol., (a) 189 (2002) 747-751

J. Kovag, P. Petrovic, E. Fechova, J. Flizer, P. Kollar: Magnetic properties of FINEMET type powder
prepared by the long time milling, phys. stat. sol., (a) 189 (2002) 859-863

J. Flzer, P. Kollar, P. Petrovic, |. Téth, V. Kavec€ansky, J. Kovac, T. Svec: The structure and magnetic
properties of Fe-Si powder prepared by ball milling,, phys. stat. sol. (a), 196 (2003) 229-231

K. Brzdzka, B. Gorka, M. Gawronski, T. Szumiata, D. Oleksakova, P. Kollar: Examination of phases
in milled Fe-Ni alloys by Mossbauer spectrometry, Czech. J. Phys., 54 (2004) 145-148

K. Brzdzka, T. Szumiata, M. Gawronski, B. Gorka, P. Kollar, P. Petrovi¢: Mossbauer spectroscopy
temperature investigations of Fe-Si-C-Nb-B powder, Czech. J. Phys., 54 (2004) 193-196

J. Degmova, |. Téth, J. Bednarcik, P. Kollar: The influence of ball-milling on structural and magnetic
properties of Co-based powders, Czechoslovak Journal of Physics, 55 (2005) 791-801

K. Brzozka, P. Kollar, T. Szumiata, B. Gérka, M. Gawroniski: Structural evolution of ball-milled

pemalloy, Hyperfine Interactions, 168 (2006) 1091-1096

J. Flzer, J. Bednarcik, P. Kollar and S. Roth: Structure and soft magnetic properties of the bulk
samples prepared by compaction of the mixtures of Co-based and Fe-based powders, J. Magn.
Magn Mater., 316 (2007) e834-e837

J, Fiizer, D. Oleksakova, K. Saksl, P. Kollar, S. Roth: Soft magnetic properties in bulk permallloy
alloysfabricated by a warm consolidation, Acta physica polonica a, 113 (2008) 59-62

T. Szumiata, M. Gzik-Szumiata, K. Brzozka, M. Gawronski, B. Gorka, P. Kollar, D. Oleksakova, K.
Polanski, W. Szmaja: Influence of Milling and Compaction Processes on Magnetic Properties of
FeCo Powder, Acta physica polonica a, 115 (2009) 403-405

J. Fuzer, P. Kollar, J. Flizerov3, S. Roth: Soft magnetic properties of nanostructured vitroperm alloy
powder cores, IEEE Transactions on Magnetics 46 (2010) 471-474

J. Bednarcik, S. Michalik, P. Kollar and S. Roth: Influence of Ball Milling on the Local Atomic
Structureof an Amorphous CoFeSiB Alloy, Acta Physica Polonica A. 118 (2010) 825-826

J. FUzerova, J. Flzer, P. Kollar, L. HegedUs, R. Bures, M. Faberova: Analysis of the complex
permeability versus frequency of soft magnetic composites consisting of iron and Fe 73Cu 1Nb 3Si
16B 7, IEEE Transactions on Magnetics, 48 (2012) 1545-1548

M. Streckova, L. Medvecky, J. Flzer, P. Kollar, R. Bures, M. Fadberova: Design of novel soft
magnetic composites based on Fe/resin modified with silica, Materials Letters, 101 (2013) 37-40
J. FUzerova, J. Flzer, P. Kollar, R. Bures, M. Fadberova: Complex permeability and core loss of soft
magnetic Fe-based nanocrystalline powder cores, J. Magn. Magn Mater., 345 (2013) 77-81

J. Fuzer, J. Bednarcik, P. Kollar: Soft magnetic properties of bulk amorphous Co-based samples,
acta physica slovaca, 56 (2006) 119-122

30



Zoznam citacii

11 Zoznam citdcii na prace zahrnuté do dizertacie
Zoznam citacii WOS

The structure and magnetic properties of a powder FeCuNbSiB material, Kollar, P; Kovac, J; Fuzer, J; et
al., J. Magn. Magn. Mater. 215 560-562 2000
1. Nowosielski, R; Wyslocki, JJ; Wnuk, I; et al., Journal of materials processing technology 175 324-
329 2006
2. Yang, QM; Wang, LL; Sun, DC, acta physica sinica 54 5730-5737 2005
3. Nowosielski, R; Wyslocki, JJ; Wnuk, I; et al., Journal of materials processing technology 162 242-
247 2005
4. Fang, YZ; Wu, FM; Wu, WH; et al., Chinese science bulletin 49 Issue: 18 1900-1905 SEP 2004
5. Fang, YZ; Wu, WH; Zheng, JJ; et al., Book Series: Proceedings of the society of photo-optical
instrumentation engineers (SPIE) 5774 65-68 2004

The structure and magnetic properties of powder finemet materials, Fechova, E; Kovac, J; Kollar, P; et
al., Materials science forum 360-3 577-581 2001
6. Nowosielski, R; Dobrzanski, LA; Gramatyka, P; et al., Journal of materials processing technology
157 755-760 2004
7. Ziebowicz, B; Szewieczek, D; Dobrzanski, LA, Journal of materials processing technology 157 776-
7802004
8. Dobrzanski, LA; Nowosielski, R; Konieczny, J, Journal of materials processing technology 155
1943-1949 2004

Co-based soft magnetic bulk amorphous ferromagnets prepared by powder consolidation, Bednarcik, J;
Kollar, P; Roth, S; et al., Physica status solidi a- 199 299-304 2003
9. Lu, Wei; Yan, Biao; Tang, Renjian, Journal of alloys and compounds 425 406- 2006
10. El-Eskandarany, M. Sherif; Inoue, A., Metallurgical and materials transactions a-physical
metallurgy and materials science 37a 2231-2238 2006,
11. El-Eskandarany, MS; Inoue, A, Journal of materials research 21 976-987 2006
12. El-Eskandarany, MS; Omori, A; Inoue, A, Journal of materials research 20 2845-2853 2005

Influence of the long time milling on the structure and magnetic properties of the Fe-Cu-Nb-Si-B
powder, Fechova, E; Kollar, P; Fuzer, J; et al., Materials science and engineering b-solid state materials
for advanced technology 107 155-160 2004
13. Yang, W. M.; Liu, H. S.; Dun, C. C.; et al., Materials science and technology 28 1465- 2012
14. Sunol, J. J.; Saurina, J.; Bruna, P., Materials chemistry and physics 996-999 2009
15. Bonastre, Jordi; Chognon, Eddy; Escoda, Lluisa; et al., Physica Status Solidi C-Current Topics in
Solid State Physics 6 2156-2159 2009
16. Zabransky, K.; Jiraskova, Y., Acta physica polonica A 113 123-126 2008
17. Farghali, Ahmed A.; Khedr, Mohamed H.; Khalek, Ahmed A. Abdel, Journal of materials
processing technology 181 81-87 2007
18. Shen, TD; Schwarz, RB; Thompson, JD, Physical review B 72 Article Number: 014431 2005

Crystallization of CoFeSiB metallic glass induced by long-time ball milling, Bednarcik, J; Kovac, J; Kollar, P;
et al., Journal of non-crystalline solids 337 42-47 2004
19. Bolokang, A. S.; Phasha, M. J.; Camagu, S. T.; et al., International journal of refractory metals &
hard materials 31 258-262 2012

31



Zoznam citacii

20. Bolarin-Miro, A. M.; Sanchez-De Jesus, F.; Torres-Villasenor, G.; et al., Journal of non-crystalline
solids 357 1705-1709 2011

21. Celegato, F.; Coisson, M.; Olivetti, E.; et al., Physica status solidi a- 205 1745-1748 2008

22. Wu, Jun Hua; Kim, Young Keun, Physica status solidi a 204 4087-4090 2007

23. Yoon, Jungbum; Park, Seung-young; Jung, Myung-Hwa; et al.

24. IEEE nanotechnology materials and devices conference 2006, 388-389 2006

Structure and magnetic properties of hot pressed Co-based powder, Kollar, P; Bednarcik, J; Roth, S; et
al., J. Magn. Magn. Mater. 278 373-378 2004
25. Liu, Yapi; Yi, Yide; Shao, Wei; et al., J. Magn. Magn. Mater. 330 119-133 2013
26. Wang, Hongchao; Liu, Yan; Pan, Xiuhong; et al., Journal of alloys and compounds 477 291-294
2009
27. Lu, Wei; Yan, Biao, Materials science forum 534-536 1297-1300 2007
28. Lu, Wei; Yan, Biao; Tang, Renjian, Journal of alloys and compounds 425 406-410 2006
29. Guo Feng; Ba Shan; Li Deren; et al., Rare metals 25 458-461 006
30. El-Eskandarany, M. Sherif; Inoue, A., Metallurgical and materials transactions a-physical
metallurgy and materials science 37a 2231-2238 2006
31. El-Eskandarany, MS; Inoue, A, Journal of materials research 21 976-987 2006
32. El-Eskandarany, MS; Omori, A; Inoue, A, Journal of materials research 20 2845-2853 2005

Mechanically induced crystallization of an amorphous CoFeZrB alloy, Bednarcik, J.; Burkel, E.; Saksl, K,
Kollar, P, Roth, S., Journal of applied physics 100 Issue: 1 Article Number: 014903 2006
33. Greer, A. L.; Cheng, Y. Q.; Ma, E., Materials science & engineering r-reports 74 71-132 2013
34. Vasylyev, M. O.; Tinkov, V. O.; Petrov, Yu M.; et al., Metallofizika i noveishie tekhnologii 33 135-
143 2011
35. Csach, K.; Miskuf, J.; Jurikova, A.; et al., Acta physica polonica a 118 820-822 2010
36. Csach, K.; Miskuf, J.; Jurikova, A., Journal of Physics Conference Series 200 Article Number: UNSP
082002 2010
37. Mear, F. O.; Doisneau, B.; Yavari, A. R.; et al., Journal of alloys and compounds 483 256-259 2009
38. Pustkova, P.; Zmrhalova, Z.; Malek, J., Thermochimica acta 466 13-21 2007

Soft magnetic properties of NiFe compacted powder alloys, Oleksakova, D.; Roth, S.; Kollar, P.; et al., J.
Magn. Magn. Mater. 304 E730-E732 2006
39. Schneeweiss, O.; David, B.; Zak, T.; et al., J. Magn. Magn. Mater. 310 E858-E860 007

The magnetic properties of powdered and compacted microcrystalline permalloy, Kollar, P.; Oleksakova,
D.; Fuzer, J.; et al., J. Magn. Magn. Mater. 310 2609-2611 2007
40. Karimi, L.; Shokrollahi, H.; Karimi, Z.; et al., Advanced powder technology 24 653-658 2013
41. Bac, L. H.; Ryu, H. J.; Kim, B. K.; et al., Journal of nanoscience and nanotechnology 11 6433-6436
2011
42. Zabransky, K.; Schneeweiss, O.; Pizurova, N.; et al., Acta physica polonica a 118 785-786 2010
43. Bac, L. H.; Kim, J. S.; Kim, J. C., Research on chemical intermediates 36 795-800 2010
44.Bac, L. H.; Kwon, Y. S.; Kim, J. S.; et al., Materials research bulletin 45 352-354 2010

The influence of mechanical milling on structure and soft magnetic properties of NiFe and NiFeMo
alloys, Oleksakova, Denisa; Kollar, P.; Fuezer, J.; et al., J. Magn. Magn. Mater. 316 E838-E841 2007
45. Yang, R. B.; Liang, W. F., Journal of applied physics 113 Article Number: 17A315 2013
46. Karimi, L.; Shokrollahi, H.; Karimi, Z.; et al., Advanced powder technology 24 653-658 2013

32



47.

48.

Zoznam citacii

Neamtu, B. V.; Isnard, O.; Chicinas, I.; et al., Journal of alloys and compounds 509 3632-3637
2011
Popa, Florin; Isnard, Olivier; Chicinas, lonel; et al., J. Magn. Magn. Mater. 322 1548-1551 2010

Structural and magnetic properties of mechanically alloyed FeCo powders, Zelenakova, A.; Oleksakova,
D.; Degmova, J, Kovac, J, Kollar, P, Kusy, M, Sovak, P., J. Magn. Magn. Mater. 316 E519-E522 2007

49.
50.
51.
52.

53.
54.
55.

56.

57.

58.
59.

La, Peiging; Wang, Hongding; Liu, Xuemei; et al., Philosophical magazine 93 2207-2218 2013
XLaala-Bouali, H.; Bentayeb, F-Z; Louidi, S.; et al., Advanced powder technology 24 168-174 2013
Nasibi, Sh; Shokrollahi, H.; Karimi, L.; et al., Powder technology 228 404-409 2012

Poudyal, Narayan; Rong, Chuanbing; Zhang, Ying; et al., Journal of alloys and compounds 521 55-
59 2012

Loureiro, J. M.; Batista, A. C.; Khomchenko, V. A.; et al., Powder diffraction 26 267-272 2011
Azizi, A.; Yourdkhani, A.; Koohestani, H.; et al., Powder technology 208 623-627 2011

Petean, I.; Arghir, G.; Tomoaia-Cotisel, M.; et al., Journal of optoelectronics and advanced
materials 12 2119-2125 2010

Moumeni, Hayet; Nemamcha, Abderrafik; Alleg, Safia; et al., Materials chemistry and physics 122
439-443 2010

Li Hai-bo; Xu Shi-chong; Liu Mei; et al., Chemical research in chinese universities 26 344-347 2010
Bhoi, B.; Srinivas, V.; Singh, Vidyadhar, Journal of alloys and compounds 496 423-428 2010
Yusop, Masleeyati; Zhang, Deliang; Wilson, Marcus; et al., International journal of modern
physics B 23 1383-1388 2009

Soft magnetic properties in bulk permalloy alloys fabricated by a warm consolidation, Fuzer, J.; Kollar, P.;
Oleksakova, D.; et al., Acta physica polonica A 113 59-62 2008,

60.

Wojtaszek, M.; Chyla, P.; Sleboda, T.; et al. Archives of metallurgy and materials 57 Issue: 2 627-
6352012

AC magnetic properties of the bulk Fe-Ni and Fe-Ni-Mo soft magnetic alloys prepared by warm
compaction, Fuzer, J.; Kollar, P.; Oleksakova, D.; et al., Journal of alloys and compounds 483 557-559

2009

61.

62.
63.
64.

65.
66.
67.
68.

Azadehranjbar, S.; Karimzadeh, F.; Enayati, M. H.; et al., International journal of modern physics
B 27 Article Number: 1350102 2013

Yang, R. B.; Liang, W. F., Journal of applied physics 113 Article Number: 17A315 2013

Karimi, L.; Shokrollahi, H.; Karimi, Z.; et al., Advanced powder technology 24 653-658 2013
Maweja, Kasonde; Phasha, M. J.; Choenyane, L. J., International journal of refractory metals &
hard materials 30 78-84 2012

Besmel, R.; Ghaffari, M.; Shokrollahi, H.; et al., J. Magn. Magn. Mater. 323 2727-2733 2011
Karimi, L.; Shokrollahi, H., Journal of alloys and compounds 509 6571-6577 2011

Liu, X. G.; Ou, Z. Q.; Geng, D. Y.; et al., Journal of alloys and compounds 506 826-830 2010
Duan, Yuping; Gu, Shuchao; Wen, Ming; et al., European physical journal B 86 Article Number:
438 2013

AC Magnetic Properties of Fe-Based Composite Materials, Kollar, Peter; Fuzer, Jan; Bures, Radovan; et
al., IEEE transactions on magnetics 46 467-470 2010

69.
70.

A Henaux, C.; Nogarede, B.; Harribey, D., IEEE transactions on magnetics 48 2035-2043 2012
Perigo, E. A.; Nakahara, S.; Pittini-Yamada, Y.; et al., J. Magn. Magn. Mater. 323 1938-1944 2011

33



Zoznam citacii

Soft Magnetic Properties of Nanostructured Vitroperm Alloy Powder Cores, Fuzer, Jan; Kollar, Peter;
Fuzerova, Jana; et al., IEEE transactions on magnetics 46 471-474 2010
71. Liu, Yapi; Yi, Yide; Shao, Wei; et al., J. Magn. Magn. Mater. 330 119- 2013
72. Chang, Yeong-Hwa; Hsu, Chang-Hung; Chu, Huei-Lung; et al., IEEE Transactions on magnetics 47
2776-2779 2011
73. Ahmadi, Behzad; Chazal, Herve; Waeckerle, Thierry; et al., IEEE transactions on magnetics 46
4001-4008 2010
74. Bidulsky, R.; Grande, M. Actis; Ferraris, L.; et al., Journal of optoelectronics and advanced
materials 12 1356-1359 2010

Wide Frequency Range AC Magnetic Properties of Fe-Based Composite Materials, Kollar, P.; Bircakova,
Z.; Fuzer, J.; et al., Acta physica polonica A 118 759-761 2010
75. de la Barriere, O.; Appino, C.; Fiorillo, F.; et al., IEEE transactions on magnetics 49 1318-1326
2013

34



Zoznam citacii

Zoznam citacii Scopus

Oleksakova D., Kollar P., Fuzer J., Kusy M., Roth S., Polanski K., The influence of mechanical milling on
structure and soft magnetic properties of NiFe and NiFeMo alloys, J. Magn. Magn. Mater., 316 (2007)
76. Hadef, F., Otmani, A., Djekoun, A., Grenéche, J.M., J. Magn. Magn. Mater. 343 214-220 2013
77. Zhang, C.-P., Lei, B.-X,, Li, Z., Nami Jishu yu Jingmi Gongcheng/Nanotechnology and Precision
Engineering 10 (1) 36-45 2012
78. Karimi, L., Shokrollahi, H., Journal of Alloys and Compounds 509 (23), 6571-6577 2011
79. Hamzaoui, R., Guessasma, S., EIKedim, O., Journal of Alloys and Compounds 462 (1-2) 29-37 2008

Fechova E., Kollar P., Fuzer J., Kovac J., Petrovic P., Kavecansky V., The influence of the long time milling
on the structure and magnetic properties of the Fe-Cu-Nb-Si-B powder, Materials Science and
Engineering B: Solid-State Materials for Advanced Technology, 107 (2) 155-160 (2004)

80. Willard, M.A., Daniil, M. Handbook of Magnetic Materials 21 173-342 2013

Zelenakova A., Oleksakova D., Degmova J., Kovac J., Kollar P., Kusy M., Sovak P., Structural and magnetic
properties of mechanically alloyed FeCo powders, J. Magn. Magn. Mater., 316 (2007)
81. Bergheul, S., Otmane, F., Azzaz, M., Advanced Powder Technology 23 (5) 580-582 2012
82. Akkouche, K., Guittoum, A., Boukherroub, N., Souami, N., J. Magn. Magn. Mater. 323 (21), 2542-
2548 2011
83. Li, H.-B., Xu, S.-C., Liu, M., Ming, M., Yin, J.-Z., Chemical Research in Chinese Universities 26 (3)
344-347 2010
84. Ahmed, J., Kumar, B., Mugweru, A.M., Trinh, P., Ramanujachary, K.V., Lofland, S.E., Govind,
Ganguli, A.K., Journal of Physical Chemistry C 114 (44) 18779-18784 2010
85. Xu, S., Liu, M., Zhang, W., Yin, J., Li, J., Li, H., Fuhe Cailiao Xuebao/Acta Materiae Compositae
Sinica 26 (6) 128-132 2009
86. Fridman, Yu.A., Klevets, Ph.N., Voytenko, A.P., J. Magn. Magn. Mater. 320 (24) 3370-3377 2008

35



Historia vzniku prace a podiel autora na spolo¢nych publikaciach

12 Histdria vzniku prace a podiel autora na spolo¢nych publikaciach

Predkladand dizertacna prdca pozostava z vyberu publikdcii, na ktorych je autor dizertacie
spoluautorom. Mnohé publikacie vypracoval autor dizertacie, alebo jeho Studenti (bakalarskeho,
magisterského a doktorandského studia) a ¢lenovia vyskumného kolektivu pod jeho vedenim. Podiel
autora dizertacie spociva na vybere tematiky a zamerania vyskumu, na rozhodujucich aktivitach pri
budovani experimentdlnych zariadeni na meranie magnetickych vlastnosti pri premagnetovani
v kvazistatickom rezime avstriedavych magnetickych poliach, na interpretacii ziskanych
experimentalnych vysledkov ana zostavovani publikacii. Vyber prac je doplneny zjednocujucim
komentarom v prvej Casti prace. Subor prac je pre zlepSenie zrozumitelnosti doplneny kratkym opisom
experimentalnych metodik, vedeckymi cielmi a stru¢nym opisom stavu poznania a najdélezZitejSich
vysledkov.

Publikované vysledky vznikli na pozadi rieSenia nasledovnych vedeckych projektov:

1. VEGA 1/8040/01, 2001-2003, Strukttra a magnetické vlastnosti amorfnych a jemnozrnnych
feromagnetik, zodpovedny riesitel.

2. VEGA 1/1021/04, 2004-2006, Struktira a magnetické vlastnosti magneticky makkych praskovych
a kompaktovanych feromagnetik, zodpovedny riesitel.

3. APVT - 20-008404, 2005-2007, Studium $trukttrnych a magnetickych vlastnosti nanofazovych a
amorfnych systémov na baze 3d prechodovych prvkov Fe, Co, Ni, zodpovedny riesitel

4. VEGA 1/4020/07, 2007-2009, Strukttra a magnetické vlastnosti magneticky makkych prasgkovych
a kompaktovanych feromagnetik, zodpovedny riesitel.

5. VEGA 1/0311/10, 2010-2011, Magnetické vlastnosti Castic, praskov a kompozitov, zodpovedny
rieSitel.

6. VEGA 1/0861/12, 2012-2015, Vplyv interakcie feromagnetickych ¢astic na baze Zeleza na
magnetické vlastnosti kompozitnych materialov, zodpovedny riesitel.

7. APVV-0222-10,1.5.2011-30.10.2014, Mikrostruktura a vlastnosti praskovych mikro- a nano-
kompozitnych materialov pre stredofrekvenéné magnetické aplikdcie (Hlavny riesitel UMV SAV-

doc. Ing. Eva Dudrova, CSc.), zodpovedny rieditel za partnera UPJS

36



Historia vzniku prace a podiel autora na spolo¢nych publikaciach

Vysledky predkladanej dizertacne prace boli ziskane za su¢asného p6sobenia autora ako Skolitela

a Skolitela Specialistu doktorandského Studia

Skolitel
1. RNDr. Erika Fechova, PhD. - ukoncila v r. 2003.
2. RNDr. Adriana Zeleridkova, PhD. - ukondila v r. 2004,
3. RNDr. Jozef Bednarcik, PhD. - ukon¢il v r. 2005,
4. RNDr. Denisa Oleksakova, PhD. - ukoncila v r. 2007,

Pomocny Skolitel,
1. RNDr. Jan Fuzer, PhD. - ukondil v r. 2000.

a veduceho diplomovej a bakalarskej prace:

1. RNDr. Zuzana Bir¢akova: diplomova praca obhajena v r. 2011

2. Bc. Vladimir Vojtek: bakaldrska praca obhajena vr. 2012

37



Summary

13 Summary

Dissertation is devoted to the characterization of progressive powder, compacted and composite
materials with specific magnetic properties. These soft magnetic materials are suitable for application in
dc and low and medium frequency range ac magnetic fields.

We have shown the possibility of preparation of powder material suitable as precursor for
preparation of soft magnetic material by compaction. The structure of the powder can be
nanocrystalline (for instance Fe-Cu-Nb-Si-B alloys), microcrystalline (for example, Ni-Fe alloys) or
amorphous (Co based alloys).

It is advantageous to choose a material with zero or near-to-zero magnetostriction, because in
such materials structural defects do not introduce any anisotropy through material mechanical stress,
worsening the soft magnetic properties of the material.

Single-phase powder material is considered to be the most suitable precursor for the preparation
of 3D ferromagnetic material samples by compaction, since the domain walls can move easily in the
magnetic reversal process and are not hindered on small areas formed by another phase acting as
pinning centres.

Compacting the ferromagnetic powder material under appropriate conditions (as temperature,
pressure, pressing time), can restore the magnetic "contact" between the ferromagnetic particles, what
is responsible for creation of the 3D soft magnetic material with comparable properties as for the
material of the same structure and chemical content.

In contrast with powdered material, in which the process of magnetic polarization rotation is the
predominant magnetization process, after compaction domain wall displacement is more important
magnetization process.

Heat treatment applied after pressing of the metal powders significantly improves the soft
magnetic properties of ferromagnetic powder compacted materials.

Soft magnetic composites consisting of ferromagnetic particles insulated by thin non-conductive
layer are a good candidate for applications in medium frequency ac magnetic fields, due to reduced
eddy current losses component.

Anomalous loss component contributes to the total energy losses linearly with the increase of the
frequency, in contrast to the ferromagnetic material in the form of sheet, when the anomalous loss
depends on the frequency according to the function f%.

It is essential to reduce the electrical conductivity of the composite material, to add a sufficient
amount of insulating material to the ferromagnetic material. In opposite, this causes an increase in the
distance between the ferromagnetic particles, resulting in the formation of the local demagnetizing field

around the particle and consequently lowering the permeability.
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Summary

Hysteresis energy loss of the soft magnetic composite material based on iron depends on the
maximum induction in a wide range of maximum induction under Steinmetz law with exponent equal to
the value of about 1.5. For the hysteresis energy loss of the composite material in small magnetic field

(range of validity of Rayleigh law) is the exponent equal to 3.
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Summary

Pestome

Oucceptauma nNocBAWEHA XapaKTEPUCTUKE MPOrPecCMBHbIX MOPOLIKOBbLIX KOMMAKTHbIX W
KOMMO3ULMOHHbIX MaTepunanoB €O crneumPpuyeckMmm MarHeTM4ecKMMM CBOMCTBAMMW. ITU MmaTepuasbl
MMET MarHeTMyeckMe CBOWMCTBA MArHUTOMATKMX (GeppoMarHeTUYEeCKMX MaTepuanosB W ABAAKOTCA
COOTBETCTBEHHbIMM A/  MCMONb30BAHWMA  MPU  KBA3UCTAaTUYECKOM  MepemarHuYeBaHun U
nepemarHM4yeBaHUM Npu HU3KMUX YacToTax M B 061acTU cpeHUX YacToT.

Mbl  NPOAEMOHCTPUPOBANN, UYTO MEXAHUYECKMM W3MENbYEHMEM BO3MOXKHO W3rOTOBUTb
NMOPOLLKOBbLIN peppomMarHeTUYeCKnii matepuasn, noaxXoAAWMN KaK 3aroToBKa A4 W3roTOB/EHUSA
NpPeccoBaHHOIO MarHUTOMANKOro maTepmana. CTpyKTypa NopoLwKa MOKeT BbiTb HAHOKPUCTAN/IMYEeCKan
(Hanpumep, cnnasbl TMnNa Fe-Cu-Nb-Si-B), muKpoKpuctannmyeckaa (Hanp., cnnasbl Ni-Fe), wuau
amopdHasn (cnnasbl Ha ocHoBe Co).

Bbino 6bl BbIrOAHO BbIOPATb MaTepuan C HYJEBOW WAW MOYTU HYJEBON MArHUTOCTPUKUMEN,
NMOTOMY YTO CTPYKTYPHble AedeKTbl, KOTOpPble CO34aI0T MEXaHUYECKOE HAMNPAXKEHME, HE CO34at0T Y TaKUX
MaTepmnasnioB aHM3OTPOMNUID, KOTOPAA HEFaTUBHO BO34ENCTBYET HA ero MarHeTM4ecKne CBOMCTBA.

OaHoda30BbI  MOPOLIKOBLIM  MaTepuan CYMTaeTcs CamMOWM  BbIrOAHOM 3aroTOBKOW  Ans
nsrotosneHns 3D npob deppomarHeTMyeckoro martepuana MPOLLECCOM YNAOTHEHUA, MOTOMY YTO
AOMEHHbIe CTEHKM B MPOLLECCE MepeMarHUYeBaHNA MOTYT IETKO NepemeLlaTbCa U O4HOBPEMEHHO He
3aUennArTCa Ha LEeHTpax 3auenneHma manbix ob6nacten, KoTopble co3garoTcs agpyron gpason.

YnnotHeHne ¢eppomarHeTM4eckoro MOPOLIKOBOrO MaTepuana npu 61aronpuATHbIX YCNOBUAX
(Temnepatypa, gasneHue, ANUTENbHOCTb NPOLLECCA NPECCOBAHMUA), MOXKET BO30OHOBUTb MarHeTUYeCKUi
“KOHTaKT” mexay deppomarHeTU4eCKMMM  YacTMLAMK, KOTOpbIM BeaeT K  BO3HWKHOBEHWIO
MarHeTUYeCcKMxX CBOMCTB MArHUTOMATKOrO TPEXMEPHOro MaTepuana C MarHeTMYeCKMMM CBOMCTBaMM
CPaBHUMbIMW C MarHeTU4YeCKMMM CBOMCTBAMM MaTepuana, WM3roTOBAEHHOTO NIUTbeEM (C TaKUM Ke
XMMMWYECKMM COCTAaBOM U CTPYKTYpPOQ).

B oTnvMuMe OT NOpOLIKOBOro mMaTepuana, B KOTOPOM MPOLLECC POoTauMv BEKTOpa MArHUTHOWM
nonAapusaumm asnaeTca npeobiagatowMm NpoLeccoMm HamarHMYeBaHWA, NOC/Ie NpoLecca NPeccoBaHuA
AOMUHUPYIOLLMM NPOLLECCOM HaMArHM4YeBaHMA CTAHOBUTCA NepemMelLeHMe JOMEHHbIX CTEHOK.

Tepmunyeckas 06paboTKa, KoTopasa NPUMEHAETCA NOC/Ae NPOLLecca NPEeCccCOBAHUA METANUYECKUX
MOPOLIKOB, IBHO Y/y4yllaeT MarHUTOMSATKME CBOMCTBA PpeppoMarHeTMYeCcKMX NOPOLKOBbIX KOMMAAKTHbIX
MaTepunanos.

MarHUTOMArKME KOMMO3WUTbI, KOTOpble COCTOAT M3 (GeppoOMarHeTUYECKMX 4acTul, KoTopble
N30/IMPOBaHbl  TOHKUM  U30NALMOHHBIM  CNOEM, ABAAIOTCA MNOAXOAAWMMMU  MaTepuanamum AnAa
MCNONb30BaHMA B CUCTEMAX, KOTOPble HYXAAKTCA B MNepemMarHMYeBaHUW Ha CpeaHUX YacToTax
nepeMeHHOro MarHMTHOro No/A B pe3ybTaTe COKPALLEHMA YACTU NOTEPb, MPUYMHON KOTOPbIX ABAAIOTCA

BUXpeBble TOKMW.
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AHOMaNbHAA YacCTb NOTepPb yBennMunBaeT obuime sHepreTMYeckne NoTepu NPONOPLUOHANBHO K
YBE/IMYEHMIO YACTOTbl B OT/INYME OT GeppOMArHETUYECKMX MATepManosB B BMAE NONOC, NMPU KOTOPbIX
aHOMabHble NOTEePU 3aBUCAT OT YACTOTbl MO GYHKLUN fl/z.

[nAa ymeHbWEHNA 3N1EKTPUYECKON NPOBOAMMOCTM KOMMNO3ULMOHHOIO MaTepuana Heobxoanmo,
4yTOObI OH COAEpP’KaN AOCTaTOYHOE MHOMKECTBO M30NAUMOHHOIO mMatepuana. C apyroil CTOPOHbI, 3TO
BbI3bIBAET YBE/IMYEHME PACCTOAHUA MeXKAY OGeppoMarHeTUYECKMMM YacTMLAMK, YTO NPUBOAUT K
06pa3oBaHUIO NOKANBHOIO AEeMarHeTUYecKoro nosA B cpede YacTul, U, COOTBETCTBEHHO, K CHUXEHWUIO
MarHUTHOM NPOHUL,AEMOCTMH.

McTepesHble 3HepreTUYecKMe MoTepU MATHUTOMATKOrO KOMMO3WMUMOHHOIO MaTepuana Ha
OCHOBE ’Kenesa 3aBUCAT OT BE/IMYMHbI MAKCMMANbHON MHAYKUMM B LUMPOKOWM LIKANEe MAKCMMasIbHOM
WMHOYKUMKW NOo 3aKoHy LUTeliHMeua co cTeneHblo pasBHoOM npubausutenoHo 1,5, B ob6nactm aencteuma

3aKOHa P3ainnu co cteneHbio paBHOM 3
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