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Abstrakt

Magneticky mékké kompozitné materidly (z ang. soft magnetic composites-
SMCs) sa daju popisat’ ako zhluky praskovych castic z magneticky mékkého
feromagnetika obalenych tenkou vrstvou izolacie. SMCs su v sG€asnosti skimané
najmd kvoli svojim Specifickym magnetickym vlastnostiam a moznosti praktického
vyuzitia pre elektrotechnické aplikacie. V tejto praci boli skimané magnetické
vlastnosti praskovych castic permalloya (NigiFeig), ktoré boli jednoosovo lisované do
kompozitnych vzoriek prstencového tvaru s roznym obsahom izoldcie. Ako izolacia
bola pouzitd fenol-formaldehydova Zivica s komerénym ndzvom ATM. Za ucelom
merania sa vyrobilo pat’ druhov vzoriek s pridanym 0% hm., 5% hm., 10% hm.,15%
hm. a 20% hm. ATM. Na vzorkéach sa meral merny elektricky odpor, velkost’ koercivity
a frekvenéna zavislost komplexnej permeability v rozsahu frekvencii od 102 do 4.10’
Hz. Experimentalne vysledky potvrdili, Ze kompozitné vzorky s vy$§im obsahom ATM
maju znacne rozdielne elektrické aj magnetické vlastnosti ako vzorky s niz§im obsahom

ATM.

Obr. 1 [Prstencové vzorky zoradené zI’ava doprava podrPa stipajiceho percentualneho obsahu

ATM]
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Uvod

Magneticky méikké kompozitné materialy (SMCs) st v sicasnosti predmetom
vyskumu kvoéli potencialne rozsiahlej vyuzitelnosti v elektrotechnickych aplikaciach
ato najma v oblasti vyssich pracovnych frekvencii. Ich velky merny odpor do znac¢nej
miery zabranuje vzniku virivych priudov, ktoré su pri vysSich frekvencidch
premagnetovania hlavnou pri¢inou strat energie vo feromagnetickych jadrach
elektrotechnickych prvkov. Niektoré magnetické vlastnosti feromagnetik sa vSak
pridanim izola¢ného materidlu do istej miery zhorSia. Z tohto dévodu bolo hlavnym
cielom predkladanej prace pozorovat’, ako sa menia vlastnosti permalloyovych vzoriek
Vv tvare prstencov v zavislosti od obsahu izola¢nej fenol-formaldehydovej zivice ATM v
danych vzorkach. V praktickej Casti prace sme sa oboznamili s vyrobnymi procesmi
kompozitnych vzoriek z magneticky makkych praskovych Castic permalloya NigiFeis a
asistovali sme pri ich priprave. V experimentalnej Casti prace sa stanovil merny
elektricky odpor vzoriek, velkost' koercivity, frekvencnd zavislost komplexnej
permeability a stratového Cinitel'a. V ivode prace je teoreticka Cast’ venovana najme
magnetizmu  latok apopisu magnetizatnych  procesoch prebiehajucich  vo

feromagnetikach pri AC premagnetovani.




1. Magnetické viastnosti latok

1.1 Magneticka permeabilita

Elementarnymi nositeI'mi magnetickych vlastnosti v latkach su atomy.
Z magnetického hladiska si atomy zlozité elektrodynamické systémy, ktorych
vlastnosti mozno dostatoCne presne opisat len metddami kvantovej teorie. Vo
vSeobecnosti mozno latky podla ich magnetickych vlastnosti rozdelit do piatich
zakladnych skupin. St to latky diamagnetické, paramagnetické, feromagnetickeé,
antiferomagnetické a ferimagnetické. Z magnetického hladiska maji spolo¢ny nazov -
magnetika [1].

Pre indukciu magnetického pola v akomkol'vek laitkovom prostredi plati

vSeobecny vztah:
B = yo(H + M),
kde p, je permeabilita vakua, B je indukcia magnetického pola v latkovom prostredi, H
je intenzita vonkajSicho magnetického pol'a vyvolana volnymi pradmi a M je vektor
magnetizacie latky, ktorého velkost' sa rovna plosnej hustote viazanych pradov [1].
Vektor magnetizacie M v latke je indukovany vektorom intenzity vonkajSieho pol'a H,
Vv stlade s tymto tvrdenim bol odvodeny vzt'ah:
M = yH,
pricom y je bezrozmerny koeficient nazyvany magnetickd susceptibilita a vo
vSeobecnosti je nelinedrnou funkciou H. Spojenim tychto dvoch vzt'ahov dostavame:
B = po(1+ x)H.
Ak ozna¢ime relativnu permeabilitu p, = (1 + y) dostavame, ze celkova permeabilita
vakua bude rovna:
B = po u -H.
Sucin permeability vdkua a relativnej permeability predstavuje celkovu permeabilitu

magnetika p:

Mo Hyr = W




Jednoducho povedané, permeabilita je schopnost materidlu prepustat’ vonkajSie
magnetické polia. A defini¢ne:
=2
Z hladiska magnetickych vlastnosti, mo6zeme latky rozdelit’ na 5 nasledujtcich
zékladnych skupin.

Diamagnetika su latky, ktoré po vlozeni do vonkajSieho magnetického pola

s intenzitou H, vytvoria vo svojej Struktire magnetické pole, ktoré je orientované proti

smeru vonkajSieho pol'a (p, < 1)

Paramagnetika su latky, vo vnutri ktorych sa nevykompenzované magnetické

dipdly, natocia do smeru vonkajsicho pol'a a tym ho zosilnia (n, > 1).

Feromagnetika su podl'a Weissovej teorie latky, ktorych Specifické magnetické

vlastnosti vznikaju v dosledku pritomnosti vnutorného magnetického pol'a, ktoré ma
kvantovo mechanicky povod a nazyva sa vymennd interakcia. Velka, makroskopicka
oblast vo feromagnetiku so suhlasne orientovanymi  magnetickymi dipdlovymi
momentmi sa nazyva magnetickd doména. Rozmery domén su v rozsahu 10 az 10 mm
a su oddelené¢ doménovymi stenami [1]. VSetky elementarne momenty v doméne su
usporiadané a vytvaraju jeden relativne vel’ky magneticky moment. Po vystaveni latky
vonkajSiemu pol'u sa posiivaji doménové steny a otaca vektor spontdnnej magnetizacie
tak aby bol smer magnetizacie rovnobezny na pole H. Tieto latky sa vyznacuji vel'mi
vysokou relativnou permeabilitou ( . > 1). V technickej praxi su kvoli svojim

Specifickym magnetickym vlastnostiam nenahraditelné.

Obr. 2 [Schematické znazornenie procesov posuvu doménovych stien a otacania vektora spontannej

magnetizacie do smeru rasticeho vonkajsieho pola [1].]




Antiferomagnetika su latky, v ktorych vymenna vézba spdsobuje antiparalelné

zoskupovanie magnetickych dipélovych momentov atdmov.

Ferimagnetikd obsahuju najmenej dve roézne podmriezky s magnetickymi

ionmi, v ktorych magnetické momenty dvoch podmriezok maji réznu velkost’ a st

orientované antiparalelne.

1.2 Hysterézia vo feromagnetikach

Spravanie sa feromagnetickych materidlov vo vonkajSom premennom
magnetickom poli sa d& opisat’ tzv. hysteréznou krivkou. Ak mame na feromagnetickom
prstenci navinuté toroiddlne vinutie napojené na zdroj napétia, potom platia nasledujuce
uvahy.

Elektricky prud vytvori v toroide magnetické pole intenzity H, v dosledku
ktorého vznikne vo feromagnetiku magnetizdicia M atym padom aj indukcia B .
Makroskopické vektory H,B,M su cirkularne, preto moézeme uvaZzovat iba ich
absolutne hodnoty. Zavislosti B resp. M v latke od indukovaného vonkajsieho pola H
nazyvame magnetizacné krivky. Budeme sa zaoberat’ dvoma zndmymi magnetizacnymi
krivkami, z ktorych obe st silne nelinearne zavislosti B = B(H) resp. M = M(H).
Vsetka nelinearita materialu sa skryva v relativnej permeabilite, ktora je zlozitou
funkciou H [1].
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Obr. 3 [Priklad krivKky prvotnej magnetizacie a hysteréznej sluc¢ky [1].]




Krivka prvotnej magnetizacie popisuje zmagnetizovanie feromagnetika, ktoré

na zaliatku vykazovalo nulovu indukciu. Smernica doty¢nice ku krivke v pociatku
suradnicovej slstavy urcuje pociatoni permeabilitu feromagnetika - p,,: . Smernica
takej dotykovej priamky ku krivke, ktora navySe prechadza aj zaciatkom stradnicove;j

sustavy urcuje maximalnu permeabilitu feromagnetika - pp, gy -

Hysterézna slucka je uzavreté krivka zavislosti B = B(H) , ktora charakterizuje

proces premagnetovania feromagnetika. Z obsahu ohrani¢eného krivkou sa daju uréit’
hysterézne straty energie (pri premagnetovani v kvazistatickom reZzime), priese¢nik
krivky B(H) s osou H = 0 v druhom kvadrante urcuje velkost’ koercivity a priese¢nik
krivky B(H) s osou B = 0 v prvom kvadrante ur¢uje hodnotu remanentnej magnetickej

indukcie vo feromagnetiku.

Hysteréziou sa mysli nejednozna¢na zavislost hodnoty B resp. M na hodnote H
podl’a toho aka je magnetickd historia feromagnetika. Ak sa zmenSuje vel'kost’ intenzity
vonkajSieho magnetiza¢ného pola, graficky znazornend zavislost B = B(H) sa
nevracia spidt’ po krivke prvotnej magnetizacie. Tato vlastnost umoziluje napr.

vytvaranie permanentnych magnetov [1].




2. Magneticky makké kompozitné materialy

2.1 Vlastnosti praskovych materialov

Vzorky praskového tvaru si treba predstavit’ ako prasok zlozeny zo zin zliatin,
ktoré boli mechanicky mleté resp. zlievané. Magnetické vlastnosti praskovych vzoriek
su klucové pre masivne vzorky, ktoré su z nich vyrobené lisovanim. Od praskovych
vzoriek sa ¢akaju vyborné magnetické vlastnosti aby bolo perspektivne s nimi d’alej
pracovat. Mleté materidly v tvare praSku uréené na vyrobu masivnych vzoriek by
taktiez mali byt homogénne castice s krystalickou S$truktarou a patri¢nou fazovou

stabilitou.

Jednou z charakteristik dobrych magneticky mikkych materidlov je ni¢im
nepreruSovany a plynuly pohyb doménovych stien pod ucinkom vonkajSieho
magnetického pola. To nie je splnené, ak je prasok vzorky prili§ jemny alebo je
vV materiali vel'a nehomogenit.

Vysoka objemova hustota energie magnetostrikénej deformécie mé za nasledok
stazeny pohyb doménovych stien. Je dana vztahom

1
EA = EO’.AS,

kde o je mechanické pnutie materialu a Ay je relativne predlzenie. Ked'ze
permalloyové zliatiny s obsahom NigiFe1g (%hm.) maji po vlozeni do vonkajSieho pol'a
magnetistrikéné predlzenie vel'mi blizku nule, hustota energie magnetostrikénej

deformacie bude nizka.

Rovnako je neZiaduca pritomnost’ roznych faz latky v praSku, nevratné procesy
posunu doménovych stien budu totiz zavislé na velkosti, mnozstve, tvare a rozdeleni

Castic tychto faz.

Ukazuje sa, Ze mleté materidly z nalamanej pasky na baze Ni-Fe st vhodné
feromagnetické materidly na vyrobu masivnych vzoriek lisovanim, hlavne kvoli
extrémne malej velkosti kryStalickych zfn a fazovej stabilite zliatin. Aby sa znizila
hodnota mechanickych napéti vzniknutych lisovanim, je mozné masivne vzorky zihat'.

Ako priklad mozno uviest, Ze Zihanie masivnej vzorky permalloya NigiFeio pri 1100°C
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(1 hod.) znizuje celkové straty pri premagnetizovani az 0 polovicu oproti nezihanej
vzorke

Vzorky v tvare prasku st uzitoéné najméd pre vyskumné ucely, z praktického
hladiska st vyuzitelné masivne kompaktované materidly. Vysokotlakové
kompaktovanie praskov vedie okrem zvidcSeniu mechanickych napéti vo vzorke aj
k vytvoreniu lepSich magnetickych kontaktov medzi praskovymi Casticami. Tieto
magnetické kontakty umoziuju plynulejsi pohyb doménovych stien. Pri vysokych
frekvenciach to ale prestava byt vyhodou, pretoze zlepsenie magnetickych kontaktov

spOsobi vicsie straty energie virivymi pradmi.

2.2 Vlastnosti SMCs

Zaujimavu aplikdciu maju feromagnetické prasky v tzv. magneticky mikkych
kompozitnych materialov (SMCs). Kompozitné materialy (skratene kompozity) st
VO vSeobecnosti materidly, ktoré vznikli zloZenim z dvoch alebo viacerych latok
S roznymi vlastnostami, pricom vysledkom je material so Specifickymi vlastnostami.
SMCs st praskové castice z magneticky makkych feromagnetickych latok, ktoré su
obalené v tenkej anorganickej alebo organickej izola¢nej vrstve. Na obrazku (obr.3) st
znazornené praskové cCastice Zeleza obalené izola¢nou vrstvou. SMCs maji zaujimavé
vlastnosti, ako napriklad vel'mi malé energetické straty spdsobené virivymi prudmi,
znacny elektricky odpor, termalnu tepelnu izotropiu, vysokd remanentnii magnetiziciu,
relativne nizku koercivitu, vysoku Curicho teplotu a iné. Boli vynajdené pre aplikaciu
do zariadeni pracujucich s vysokou frekvenciou premagnetizovavania ako alternativa ku
nevodivym feritom [5].

Insulation

< iron powder §
“-particle =

) -Iron powder
-particle - .

s

Obr. 4 [Jednoduchy model praskového SMC s ¢asticami Zeleza [5].]
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3. Vyrobny proces a priprava vzoriek uréenych na

merania

3.1 Vyroba polykrystalicke] permalloyovej pasky

Zelezo a rovnako aj nikel patria medzi $est’ znamych prvkov, ktoré sa v chemicky
Ciste] podobe radia do skupiny feromagnetik [1]. Zliatiny na baze Ni-Fe, ktoré sa
nazyvaju premalloye, vykazuju vynikajice magnetické vlastnosti, ako magneticky
mikké materidly.

Permalloy disponuje najvicsiou hodnotou pociatoénej permeability pri obsahu
niklu  okolo 80%. Tato vysokd hodnota permeability je  spdsobena

vymiznutim magnetostrikénej anizotropie pri danom pomere prvkov v zliatine [8].

Velky pokrok v priprave zliatin na baze Ni-Fe priniesla ich vyroba metodou
rychleho ochladenia taveniny na rotujucom valci. Je to metoda, ktora vo vSeobecnosti

umoznuje pripravu zliatin vo forme tenkych amorfnych pasok.

Metoda rychleho ochladenia taveniny na rotujicom valci je jedna z metdd vyroby
zliatin vo forme tenkej pasky (desiatky pum). Spociva v roztaveni latky na taveninu
VvV atmosfére inertného plynu. Tavenina néasledne tlakom plynu je vytla€ana na povrch
rychlo rotujiiceho valca. Valec rotuje rychlostou 20-100 ms™? a je vyrobeny z tepelne
vodivého materidlu, na ktorom dochadza k prudkému poklesu teploty taveniny (okolo
10° K.s'). Odstrediva sila separuje stuhnuti taveninu od povrchu valca atym
vznika tenka paska zliatiny [9].

Paska zliatiny je tenkd iba niekolko desiatok um a navySe krehka, jej pouZitie
V praxi je preto obmedzené. Tento problém sa da vyrieSit’ rozstrihanim pasky na malé
ktsky, mletim v mechanickych mlynoch na dosiahnutie homogenity praskovych zin
anaslednym lisovanim za tepla alebo za studena v lisoch pozadovaného tvaru, za

ucelom pripravy masivnych kompaktovanych ¢i kompozitnych vzoriek.
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3.2 Vyroba praskovych vzoriek mechanickym mletim

Castice ur¢ené na mechanické mletie maji formu malych Ciastociek, pilin alebo

triesok zo zliatin alebo chemicky cCistych prvkov.

Mechanické mletie je proces, pri ktorom sa melu Castice zloZzené z rovnorodého
materialu. Castice latky drvia tak, Ze sa rozdelia na mensie zlozky, pri¢om nedochadza
K transportu latky.

Pri mleti v mlyne mlecie gule odovzdavaju znac¢nu Cast’ svojej kinetickej energie
Casticiam latky, ¢o nésledne Castice latky lame, plasticky deformuje alebo zvara (obr.
4). Parametre ovplyviiujice proces mletia su nasledujice: Typ mlyna, Rychlost’ mletia
a teplota mletia, velkost’ mlecich gal’, pomer hmotnosti mlecich gul’ ku mletému prasku

(BPR), doba mletia a kontaminacia vzoriek.

Obr. 5 [Zrazka dvoch guli s praskovymi ¢asticami pri procese mechanického mletia v mlyne [10].]

Na Obr. 5 je vyznaCeny prechod od nanokrystalickej pasky ku praSkovej zlatine
NiFe.

Obr.6 [Prechod od polykrystalickej pasky Ni-Fe ku praskovym ¢asticiam]
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3.3 Vyroba vzoriek v tvare prstenca uréenych na merania

Péaska pouzitd na vyrobu vzoriek sa vyrobila metédou rychleho ochladenia
taveniny na rotujucom ztaveniny zlozenia NigiFes (%hm.), aby vymizol jav
magnetostrikcie. Paska sa nastrihala na rovnomerné malé kusy, ktoré bolo mozné dat’ do
planetarneho mlynu na 6 hodin (5hod. efektivny cas mletia + 1 hod. prestavky, aby
nedoslo ku prehriatiu praskov) s hmotnostnym pomerom mlecich guli voci mletej paske
BPR-9:1 (z ang. ball to powder ratio). Mlyn sa otacal rychlostou 200 r.p.m. a mlecie
gule boli vyrobené z tvrdenej ocele aby sa eliminoval vplyv kontaminacie. Jednym
mletim sa ziskalo cca 30g praSku s pomerne homogénnou velkost'ou ztn.

Vyrobny proces prstencovych vzoriek s obsahom 0% hm., 5% hm., 10% hm.,15%
hm.,20% hm. Izola¢ného materidlu nazvaného ATM (fenol-formaldehydova Zivica

s pridavkom mineralneho plniva) je rozdielny pre Cistu vzorku NiFe (0% hm ATM)

a kompozitné vzorky (5% hm,10% hm,15% hm,20% hm).

1. Proces vyroby prstencovych kompozitnych vzoriek Nis:Feis s obsahom 5% hm.,10%
hm.,15% hm.,20% hm. ATM :

Najskor prebeho zihanie kovovych cCastic prasku pri teplote 800°C dobu 1hod.
Tento proces odstranil zpraskovych castic povrchové vrstvy oxidov auvolnil
mechanické napitia naindukované pocas mletia. Zaroven tato teplota nebola dostato¢na

na to aby spekala jednotlivé Castice dokopy.

Fenol-formaldehydova Zivica bola mleta ,aby mala pozadovant granulometriu a
rozpustend vo vysokoCistom acetone kvoli lepSej prilnavosti na praskové Ccastice.
Nésledne sa castice kovového prasku spolu s pozadovanym hmotnostnym
percentom ATM vlozili do REZODYN mixéra (akusticky rezonan¢ny mixer), kde zmes
ostala az do odparenia acetonu cca 5 minut. Proces rezonan¢ného mletia zarucoval

dostato¢nt homogenitu zmesi.

Vzniknutd zmes sa lisovala jednoosovo pri tlaku 800MPa ( na cca 15 sektind) v
hydraulickom lisovacom zariadeni v zdpustke tvaru prstenca. Nakoniec sa vzorky
vlozili do pece a na 165 °C na 1 hod. v atmosfére vzduchu, kvoli uvol'neniu vniitornych

napéti (vysS$ia teplota nebola pripustnd, kvoli znehodnoteniu ATM).
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2. Proces vyroby prstencovych kompozitnych vzoriek Nis;Feigs s obsahom 0% hm. ATM:

Z mletého prasku boli taktiez, za rovnakych podmienok, v procese Zihania vo
vodiku odstranené zvyskové mechanické napétia a zaroven odstranene oxidy, ktoré sa
naviazali v procese mletia na praSok. Zmes sa lisovala rovnako, jednoosovo, pri tlaku
800MPa (priblizne 15 sekind) na hydraulickom lisovacom zariadeni v zapustke do
tvaru prstenca. Rozdiel vo vyrobe bol ten, Ze po lisovani sa vzorka spekala v rarove;j
peci CARBOLITE v atmosfére argonu s definovanym pretlakom. Proces spekania
prebiehal nasledovne. V prvej faze sa teplota zvysovala 1°C/min az na teplotu 400°C,
kde vydrzala vzorka 30 min. (prebehlo odstranenie oxidov z povrchu vzorky). V druhej
faze teplota rastla 2°C/min, aZ na teplotu 1180°C, vzorka ostala pri tejto teplote 1 hod
a prebiehalo spekanie praskovych castic dokopy. V poslednej faze sa teplota vzorky

linearne znizovala v peci zhruba 6 hod az na teplotu 40°C, pri ktorej sa z pece vybrala.

Vyrobené boli 2 série vzoriek s rovnakym percentudlnym zastipenim 0% hm.,
5% hm., 10% hm.,15% hm.,20% hm. ATM a to pre pripad, keby sa niektoré zo vzoriek
poskodili ¢i znehodnotili pri procese vyroby. Vzorky, ktoré boli hore popisanymi

sposobmi vyrobené su odfotené na Obr. 1.

3.4 Priprava vzoriek pred meraniami

Prstencové vzorky ziskané lisovanim sa dosledne vybrusili aby povrchoveé
nerovnosti neovplyvnili nasledné fyzikdlne merania. Po vybraseni sa stanovili
geometrické rozmery vzoriek aich hmotnost. V nasledujucej tabulke st vypisané

presné hodnoty piatich vybranych vzoriek ur€enych na d’alSie magnetické merania.

vzorky Fe-Ni h (mm) dyonk (Mmm) dynae (Mm) m (g)
0% ATM 2,47 23,92 17,61 3,38
5% ATM 2,29 25,12 17,95 3,35
10% ATM 3,12 24,19 17,82 3,22
15% ATM 3,31 25,29 18,15 3,24
20% ATM 3,51 25,14 17,91 2,98
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Po odmerani rozmerov a hmotnosti sa meral elektricky odpor vzoriek a nasledne
koercivita vzoriek, kde si vzorky nevyzadovali Specialnu upravu. Po ziskani idajov sme
vzorky prelepili tenkou vrstvou izolacie, aby nedoslo ku skratovaniu vinutia cez vodivl
vzorku a tym k znehodnoteniu merania. Ako izolacia poslazila papierova lepiaca paska.
Pred meranim permeability sme na vSetky vzorky navinuli rovnaky pocet 21 zavitov

izolovaného vodica.
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4. Meranie merného odporu

4.1 Teoreticky uvod

Pri skimani elektrickych aj magnetickych vlastnosti latok je Casto potrebné
experimentalne stanovit’ veli¢inu zvanu merny elektricky odpor latky. Merny elektricky
odpor latky je fyzikalna veli¢ina vyjadrujtca elektricky odpor vodiga dizky 1m, ktory
ma prierez 1m?. Rozdiel medzi elektrickym odporom a mernym elektrickym odporom
je ten, ze merny el. odpor je materidlova konStanta. Merny elektricky odpor latky ma
takisto vplyv na rozne iné fyzikalne veli¢iny stvisiace s elektromagnetizmom a to
napriklad na straty energie virivymi pradmi aj anomadlne straty energie pri vlozeni
materialu do premenného magnetického pola.

V nasledujtcej tabulke su uvedené hodnoty merné¢ho el. odporu pri izbovej

teplote pre niektoré vodivé latky:

Latka p [108 Q.m]
Med’ 1,75

Zelezo 13
Hlinik 3,3

Hodnotu merného elektrického odporu vzorky Vv tvare valca je mozné teoreticky
ur¢it’ nasledujicou tivahou. Pre velkost’ intenzity elektrického pol'a a pradovej hustoty
platia vztahy:

E—U
=T
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L - dizka vzorky

A
A 4

| - el. prad
Vzorka

S — prierez vzorky

A
\ 4

U - napétie

Obr.7 [Schéma valcovej vzorky pretekanej elektrickym priudom.]

Pre pradovi hustotu plati vS§eobecny vzt'ah:

Merny elektricky odpor je definovany ako podiel intenzity elektrického pola a pradovej
hustoty:

Zohl'adnenim Ohmovho zdkona dostavame:

Z tohto vzt'ahu sa d4 uréit’ celkovy odpor valéeka dizky L a prierezu S:

L

R = pE

Je vidiet, Ze ¢im ma vodi¢ tenSi prierez, tym vacSi ohmicky odpor vodic¢
predstavuje. Na zistenie merného odporu vzorky v tvare valca ¢i hranolu sta¢i odmerat’

ohmicky odpor vzorky v obvode a poznat’ jej geometrické rozmery.

Prstencové vzorky maju Casto najvyhodnej$i tvar pre meranie magnetickych
vlastnosti latok, je vSak o to problematickejSie urcit' ich merny elektricky odpor. Na
meranie merné¢ho elektrického odporu vzoriek v tvare prstenca sa najcastejSie
pouzivaju dve experimentalne metddy, ktoré sa daju pouzit’ pre roznorodé geometrické
tvary vzoriek.

1.8Stvorbodovi metéda

2.Metoda Van der Pauwa
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Pri merani merného odporu magneticky mikkych kompozitov v tvare prstencov
s malymi rozmermi sa vSak ani jedno z tychto merani nejavilo ako déveryhodné a to
najmé kvoli vysokym relativnym chybam merania, ktoré boli Casto viac ako 100%.
Rovnako meranie na pristroji tzv. teraohmmeter nedavalo dostato¢ne presné vysledky.
Da sa predpokladat, Ze to bol dosledok lokalnej nehomogenity v rozlozeni

dielektrického plastu a vodivého permalloya.

Metdda ktortt sme zvolili pre meranie odporu vyplyvala priamo z definicie

merného odporu.

p=R

4.2 Princip merania

Kedze Standardné merania boli problémové z hladiska privel'kej nehomogenity
povrchu vzoriek, naSa meracia metéda spocivala v silnom pritlaceni jedného kusku
alobalu na celt vrchnu €ast’ povrchu vzorky a druhého ktsku alobalu na celt spodnti
¢ast’ povrchu vzorky (stykové plochy boli medzikruzia). Na merania je potrebné mat’
zdroj jednosmerného napétia, ampérmeter, voltmeter, alobal, zverak. Bolo nutné poznat
geometrické rozmery vzoriek. Citlivost’ vSetkych prvkov bola uspdsobena pre potreby

experimentu.

Na konce alobalu, pritlacené na vzorku zhora aj zdola, sme napojili zdroj
napétia. Kusy alobalu sme od seba odizolovali tak, aby prad pretekal iba cez vzorku.
PoCas merania sme sa snazili stabilizovat zdroj napidtia tak aby prud pretekajtci
vzorkou bol 0,1A. Nasledne sme voltmetrom merali ubytky napéti na vzorke. Podla
Ohmovho zékona sme vypocitali redlny odpor vzorky a zo vzorca pre merny odpor
materidlu bolo jednoduché ur¢it’ merny odpor. Tymto spdsobom sme potlacili vplyv
povrchovych ¢i vnatornych nehomogenit materidlu, ked’ze elektricky kontakt bol
rozloZeny rovnomerne na vel’ku Cast’ povrchu vzorky. Od vodivych vzoriek, kde hral pri
merani vyznamnu rolu aj Ubytok napitia na alobale (0% ATM, 5% ATM), sme hodnotu
tohto ubytku vo vypoctoch zohl'adnili.
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4.3 Experimentalne vysledky

Graf (Graf 1) znazoriiuje experimentalne vysledky merania odporu , pricom

jednotlivé hodnoty st uréené priemernou hodnotou z desiatich merani.

—=— séria vzoriek 2

—e— séria vzoriek 1
18 — : , . , . ; . |

16+ .
144+ .

12+ .

Mermy odpor (chm.m)
2]
I
|

6+ i
4 4 -
21 i
et
0 5 10 15 20
ATM (%)

Graf 1 [Hodnoty merného elektrického odporu vzoriek z oboch vyrobnych sérii.]

Metoda ktordt sme zvolili pre meranie odporu bola sice nekonven¢na, no
vysledky najviac odpovedali teoretickym predpokladom a relativna odchylka merania

zZ desiatich merani vzoriek bola vZdy menSia ako 10%.

Predmetom castych tivah bola najmi vzorka z prvej série s 20% ATM, ktora
mala extrémne nizku hodnotu merného odporu. Zaujimavy bol tiez fakt, ze odpor tejto

vzorky bol zhuba patnasobne nizsi ako odpor vzorky z prvej série s 15% ATM.

Pre magnetické merania sme si vybrali vzorky, ktoré mali vySSie hodnoty

merného odporu a boli o najhomogénne;jsie.
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Graf 2 [Hodnoty merného elektrického odporu vybranych vzoriek, ktoré boli uréené na d’alSie

merania.]
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5. Meranie velkosti koercivity

5.1 Teoreticky uvod

V kapitole 1.2 sme rozobrali podrobnejSie jav hysterézie v silnomagnetickych
materidloch. Velkost koercivity je jeden z dolezitych technickych parametrov

materialu. Pri v nasledujiicom texte, definujeme pojmy koercivita a koercitivne pole.

Koercivita - intenzita magnetického pol'a, ktora je potreba nalozit’ na material
zmagnetizovany do bodu nasytenia tak, aby jeho magneticka polarizacia klesla z Jmax Na
nulova hodnotu. V d’alSom texte budeme tiuto konstantu znacit’ Hej. Hcj je materidlova

konsStanta.

Pozn. 1 — z historického hl'adiska sa pre tento parameter pouzivaju aj nazvy ako

koercitivna sila resp. koercitivna intenzita.

Pozn .2— oficidlny slovensky spisovny nazov tohto parametra je koercitivita.

Pojem ,.koercivita“ sa prebral z anglického slova ,,coercivity*.

Koercitivne pole — intenzita magnetického pola, ktori treba nalozit' na

zmagnetizovany material (material nie je zmagnetizovany do bodu nasytenia) aby jeho
magnetizacia klesla na nulovil hodnotu. Velkost’ koercitivneho pol'a je zavisld na tom

ako je material zmagnetizovany pred demagnetovanim.

5.2 Princip merania

Na merania koercivity vzoriek sme pouZili pristroj Koerzimat 1.097 H¢j znacky
Foerster. Vo vnutri pristroja sa nachadzala cievka s velkym poctom vinuti a sondy na
meranie magneticki indukciu resp. magnetizaciu feromagnetika. Cievka velkym
magnetickym pulzom najskdr nasytila feromagnetikum do hodnoty magnetickej
saturacie. V d’alSom kroku pristroj znizoval intenzitu magnetického pol'a v cievke a tym
aj magnetizaciu vzorky, priCom magnetizaciu vzorky aj zaznamendval. Ked’

magnetizacia vzorky dosiahla nulova hodnotu, ur¢il riadiaci poc¢ita¢ koercivitu Hg;.
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Vzorky sa merali v dvoch réznych symetrickych polohach vzhl'adom na nulova
polohu. Pre urcenie hodnoty H¢j pristroj vyhodnotil Statisticky priemer zo Styroch
merani. Takéto meranie sme opakovali 3 krat a vzorky sme priebezne otacali vzorkou,
kvoli zisteniu vplyvu Strukturalnych nehomogenit na koercivitu. Meranie sa da
povazovat’ za presné, chyba merania bola mensia ako 4%. Cas magnetizaéného pulzu
(magnetizacny cas) u elektricky vodivych vzoriek, ktoré boli magneticky mikké, bol
nastaveny na vicsSie hodnoty, aby nedochadzalo ku vzniku virivych prudov, ktoré by
mali neziaduci efekt, kvoli vzniku protipola. Po¢as merania bolo treba davat’ pozor, aby

sa elektronika neprehriala ¢o frekvenciu merani dost’ obmedzovalo.

5.3 Experimentalne vysledky

V grafoch (graf 3, graf 4) su zndzornené experimentalne uréené hodnoty, ktoré

boli vypocitané ako priemer z dvanéstich merani.

1500 T L T T T T T T T T T ]
1400 + —&— prva séria vzoriek |7
1300 + —eo— druha séria vzoriek |
1200 +
1100 -
1000 +
900 1
800 1
700 -
600 - .
500 - ]
400 L ]
300 1 ]
200 -
100 - -
! ]

Koercivita Hcj (A/m)

-5 I 0 5 I 1I0 15 20
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Graf 3 [Velkost’ koercivity vzoriek z oboch vyrobnych sérii.]

Z vysledkov vyplyva, ze vzorka bez pridaného ATM (0% ATM) ma priblizne
desatnasobne nizsiu koercivitu ako vzorky s pridanym ATM. Priebeh koercivity

s mnozstvom pridaného ATM nejavi moznost’ popisat’ ho jednoduchou uvahou. Pre
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takyto popis by bolo vhodné urobit’ viacero vzoriek so SirSim a hustejSim spektrom

obsahu pridaného ATM.
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Graf 4 [VelPkost’ koercivity vybranych vzoriek, ktoré boli uré¢ené na d’alSie merania]
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6. Meranie frekvenénej zavislosti permeability

6.1 Teoreticky uvod

Magneticka permeabilita definovana vztahmi z kapitoly 1.1 popisuje
magnetikum nachadzajuce sa v statickom magnetickom poli. V striedavych
magnetickym poliach je vSak situdcia zlozitejSia. Zohl'adnenim vplyvov premenného

pol'a na vzorku sa dopracujeme ku veli¢ine zvanej komplexna permeabilita.

Relativna permitivita stacionarneho pola, je bezrozmerné c¢islo. Je definovana

ako podiel:

Ak na vzorku posobi striedavé pole:
H(t) = H,.cos(wt).

Relaxacné procesy v redlnom materidly maji za nasledok, Ze sa magnetickd indukcia v

magnetiku sa omeska za polom H 0 fazovy uhol §, teda:
B(t) = B,.cos(wt — ).
Pomocou komplexnej symboliky prepiSeme vzt'ahy na:
H(t) = Hy.el®t,
B(t) = B,. e/ (@t=9),
Magneticka permeabilita je definovana ako:

_B(t) _B,.el@9)
"SHO T Hy. ot

Po uprave:
By, _.
— —-jé
1l Hoe .
Zohl'adnenim Eulerovej formuly:
_ By 5 By S = U — i
u—Hocos ]Hosm =pn —ip",
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kde p' = ?cosé‘ je redlna zlozka komplexnej permeability, ktord zodpoveda tej Casti
0
. .. . , , , s " By . .
magnetickej indukcie, ktora sa meni vo faze s vonkaj$im pofom H a p" = H—Osmd je
0

imaginarna zlozka, ktord zodpoveda ¢asti B posunutej o ;n vzhl'adom na H
a charakterizuje straty energie vznikajice v magnetickom v materiali.

Podiel imaginéarnej a redlnej zlozky komplexnej permeability nazyvame stratovy

Cinitel’, ktory urcuje straty energie pri premagnetovani. [4]

1

tg6=u—

I

Pri nizkych frekvenciach su straty energie velmi malé teda p"”" —0
a komplexnd permeabilita sa zredukuje na staticki permeabilitu. Ddlezity je tiez
poznatok, ze ak pozname frekvencny priebeh jednej zlozky komplexnej permeability,
vieme vypocitat’ aj druht zloZku. Je to sposobené faktom, Ze redlna a imaginarna Cast’

komplexnej permeability nenadobudajii navzajom nezavislé hodnoty. [4]

6.2 Princip merania

Aparatira na meranie permeability bola pomerne zlozitd. Impedancny analyzéator
HP 4194A meral parametre elektronického prvku, prstencovej vzorky SMC s vinutim
21 zavitov, ktory vnimal ako odpor so sériovo zapojenou induk¢énost'ou (Obr.9). Meral
sa ubytok napétia na tejto suciastke a zaznamenavala sa celkova impedancia vzorky s
vinutim pri roznych frekvenciach. Meranie prebiehalo pri malych vstupnych napitiach
(0,5V) ¢o stacilo na vytvorenie iba malych poli aby sa zachytili procesy prebiehajice

v tzv. Rayleigho oblasti.
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Obr. 8 [Vzorka oblepena izolaénou papierovou paskou s navinutymi 21 zavitmi, pripravena na

meranie frekvenénej zavislosti permeability]

R L

_ L (000 L

Obr. 9 [Sériovo zapojeny odpor a indukénost’]

Ubytok napitia na takejto suciastke sa da vyjadrit ako:

d¢
= R4l + N—,
u dCI’ dt

kde R, je odpor vinutia, ije prad pretekajici obvodom, N je pocet zavitov
cievky a ¢ je magneticky indukény tok vo vnutri toroidalneho vinutia.
Pre harmonické vinenie pol'a rovnica prejde do komplexného tvaru:
u = R4+ jNwo.

Magneticky indukény tok sa da vypocitat’ ako:

¢ = ff B(r)dsS.

Po aproximécii prierezu vzorky idedlnym obdlznikom a preintegrovani cez cely

prierez vzorky S, sa da dopracovat’ k vysledku:

_ (|J-’ - fu")lloNih dyonk
¢ = In :
2m dvnut

Po dosadeni do vztahu pre napitie:
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a)u”lJ-ONzh dvonk . wu’ IJ-ONZh dvonk)
In +j In

= iRy +
" l( ac 2m dvnut 2m dvnut

Z tohto vyplyva, Ze celkova impedancia vzorky s vinutim je:
Z(w) = Ryc + Rper(w) + jwLg(w),

kde Rpc je ohmicky odpor drétu pouzitého na vinutie , Ry, je zlozka odporu,
za ktoru je zodpovedné feromagnetikum vo vnutri cievky a induktancia suciastky je
dana poslednym ¢lenom wLg. Na vzorku sme navinuli jedno vinutie s 21 zavitmi ¢o je
kompromis medzi skutocnost’ami, Zze sme pri vypoctoch zanedbali zlozku ohmického
odporu vinutia, ktora sa srastucou frekvenciou meni napr. kvoli skin efektu,
a presnost'ou merania v ¢o najvicsej Skale frekvencii. Program potom ur¢i p’ a p'’ podla
vzt'ahov.

2T

UoNZ2h In —fl”‘mk
vnut

2T

"=R
" fera)uONZh ln%,
vnut
kde L, je induk¢énost’ prazdnej cievky vypocitana z poctu vinuti a geometrickych
rozmerov cievky a w je kruhova frekvencia v Hz. Ziskané hodnoty sa zapisali do
textového suboru aneskor vykreslia do grafu. Program na meranie frekvencnej

zavislosti bol navrhnuty Mgr. Samuelom Dobakom z KFKL v prostredi Labview.

6.3 Experimentalne vysledky

Meranie komplexnej permeability prebiehalo vo frekvenénom rozsahu od 100
Hz do priblizne 40 MHz. Pri nizSich frekvenciach boli data ¢asto skreslené vplyvom
Sumov a nedostatocného magnetického indukéného toku vnutri kompozitnych vzoriek
(velky podiel Sumu ku signalu). Z merani permeability kompozitnych vzoriek
5%,10%,15%,20% sme preto vylucili frekvencie nizSie ako 1000 Hz z nameranych dat
ako neobjektivne hodnoty. Pri grafe vzorky 0% ATM je viditeI'ny dosledok relaxacnych

procesov pri frekvenciach vyssich ako 10* Hz. V dosledku velkej elektrickej vodivosti
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vzorky a indukovanych virivych prudov je posuv doménovych stien pri tychto

frekvenciach takmer nemozny, o sa prejavi na znizeni redlnej zlozky permeability.

Uzito¢nym technickym parametrom je aj stratovy Cinitel’ resp. stratovy tangens,
ktory suvisi s energetickymi stratami vzorky v striedavom magnetickom poli. V grafe
(Graf 5) st vykreslené hodnoty stratového Cinitel’a pre jednotlivé vzorky.

V grafe (graf 6) st vykreslené frekvencné zavislosti realnej aj imaginarnej
zlozky komplexnej permeability vzoriek. Z pohl'adu na experimentalne vysledky je
jasné, ze zmena permeability s rasticim obsahom ATM vo vzorke je omnoho
vyraznejSia pri vzorkach s menSim obsahom tejto izolacie (0% hm., 5% hm.) Pri

vzorkach s vys$$im obsahom ATM (15% hm., 20% hm.) je zmena permeability

minimalna.
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Graf 5 [Frekvené¢na zavislost’ stratového Cinitel’a]

Zavislost komplexnej permeability od frekvencie sa nazyva aj magnetické
spektrum. [4] Z grafov (graf 6) vyplyva, Ze pridanie ATM ma vel’ky vplyv aj na priebeh
magnetickych spektier jednotlivych vzoriek ato hlavne pri vzorkach s 0% hm. a 5%

hm. pridaného ATM.
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Graf 5 [Zavislost’ realnej a imaginarnej zloZKy permeability vzoriek na meniacej sa frekvencii]
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Zaver

Cielom predkladanej prace bolo ziskat poznatky o technologii vyroby
kompozitnych vzoriek NigiFeig Vv tvare prstencov aneskor aj skumat’ elektrické a
magnetické vlastnosti tychto kompozitnych vzoriek v tvare prstenca s roznym obsahom
fenol-formaldehydovej zivice ATM. Potvrdilo sa, ze merny odpor vzoriek rastie
s mnozstvom obsahu zivice vo vzorke. Zaujimavostou bola vynimka, kedy merny
odpor vzorky vyrobenej v prvej sérii s obsahom ATM 20% hm. bol takmer
pitnastnasobne nizs$i ako vzorky stym istym obsahom ATM, ktord bola vyrobena
v druhej sérii a tiez nizsi ako oba vzorky s obsahom 15% hm. ATM. Tento poznatok je
cenny, pretoze V sti¢asnosti neexistuje ucelend predstava o detailnom technologickom
postupe pri vyrobe takychto vzoriek. Z hladiska magnetickych vlastnosti bolo
zaujimavé zistenie, ze koercivita kompozitnych vzoriek bola sice omnoho vyssia ako
vzorky s0% hm. ATM, ale tato veli¢ina nejavila jednoznacni zavislost od
percentudlneho obsahu izolacie. Po premerani frekvencnej zavislosti komplexnej
permeability sme z priebehu imaginarnej arealnej zlozky permeability ziskali
celistvejSiu  predstavu o relaxacnych procesoch pri pohybe doménovych stien
v materidloch. Permeabilita vzorky bez pridaného ATM bola neporovnatelne vyssia ako
permeabilita vzoriek s obsahom ATM. Paradoxne hodnota permeability u vzoriek
s obsahom 15% hm. a20% hm. izolacie sa lisila len nepatrne. Velkost stratového
Cinitela bola pri vzorkach 5% hm., 10% hm.,15% hm., 20% hm. nepriamo Umerna
mnozstvu plastu vo vzorkach. Relativna odchylka merania merného odporu bola mensia
ako 10%. Pri meraniach koercivity a frekvencnej zavislosti permeability bola relativna
odchylka vzdy menSia ako 5%. Pre lepSie pochopenie vnutornych magnetiza¢nych
procesov pri kvazistatickom premagnetovani st na tychto vzorkéach naplanované aj DC

merania anhysteréznych kriviek.
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