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Hartmagnetische Materialien besitzen ein groBes Koerzitivfeld H_, eine groRe Remanenz J_ und ein groBes

maximales Energieprodukt (BH) Die Remanenz wird von der Sattigungspolarisation J, und das Koerzitivfeld

von der magnetokristallinen Anisotropie K, wesentlich mitbestimmt. Die héchsten Energieprodukte erreichen
derzeit Magnete aus Seltenerd- und Ubergangsmetallen, z.B. Nd,Fe, B mit 450 kJ/m3 [1]. Die starke Nachfrage
und Rohstoffabhangigkeit fiihren zu einer wesentlich intensivierten Suche nach neuen hartmagnetischen Phasen

mit reduziertem SE-Gehalt.

Bild 1: Kerr-Bild einer Nd fe, B Schmelzprobe bei 200-facher Vergréfierung im Compound-Mikroskop mit typischen, z.T. komplexen Domdnenmuster
(Abschlussdomdnen: tirkis; Streifendomdnen. dunkelblau)



Einfiihrung

Neben der klassischen Bestimmung der magnetischen Kenn-
groen H, J, und (BH)__ aus der Hysterese, kénnen die
intrinsischen magnetischen Eigenschaften J, und K, aus dem
Domanenmuster ermittelt werden. An materialographischen
Anschliffen werden die magnetischen Domanen z.B. mittels
des magnetooptischen Kerr-Effekts [2] visualisiert (Bild 1 und
Bild 2). Beim Kerr-Effekt wird auf die Oberflache einer mag-
netischen Probe linear polarisiertes Licht eingestrahlt, dessen
Schwingungsebene nach der Reflexion leicht gedreht, bzw.
typischerweise elliptisch polarisiert ist. Betrachtet man das
resultierende reflektierte Licht durch einen Analysator,
erscheinen Domanen mit verschiedener Orientierung der
spontanen Polarisation unterschiedlich hell. Der Helligkeits-
unterschied (= Domanenkontrast) ist ein Mafs fir die Satti-
gungspolarisation J; und die Domanenweite ein Mafs fur die
Anisotropiekonstante K. Fiir eisenreiche ferromagnetische
Phasen wird ein ungefahr linearer Zusammenhang zwischen
Magnetisierung und Kerr-Rotationswinkel [3] und darUber
zum Doménenkontrast im Kerr-Bild gemessen. Uber ver-
schiedene mathematische Modelle kann flr einachsige mag-
netische Phasen aus der gemessenen Weite der Streifen-
domanen [3, 4, 5, 6], bzw. Abschlussdomanen [7, 8] die
Wandenergie y und daruber die Anisotropiekonstante K
berechnet werden.

Die Beobachtung des Kerr-Effekts ist mit speziellen Kerr-
Mikroskopen, aber auch Laser-Scanning und Compound-
Lichtmikroskopen méglich. Uber den Ansatz der sensorischen
Mikroskopie soll eine Methode entwickelt und verifiziert werden,
mit welcher am klassischen Compound-Mikroskop und digitaler
Bildanalyse aus der Domanenstruktur direkt die intrinsischen
hartmagnetischen Eigenschaften ermittelt werden kénnen.

Experimentelles

Verwendete Proben: Das Versuchsprogramm wurde an den
flnf eisenreichen hartmagnetischen Phasen Nd_Fe, B,
PrFe B, Y,Fe B, CeFe B undBaFe O, (Hexaferrit) sowie
an SmCo, durchgefuhrt. Die ersten vier Proben wurden im
Lichtbogenofen als stdchiometrische Schmelzproben herge-
stellt. Beim Hexaferrit handelt es sich um ein kommerzielles
Produkt. Diese hartmagnetischen Phasen sind in der wissen-
schaftlichen Literatur sehr gut untersucht und eignen sich
somit zur Korrelation der intrinsischen hartmagnetischen
Eigenschaften zu den quantitativen Ergebnissen der ausge-
werteten Domanenbilder (Bild 3). Die Herstellung der materi-
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Bild 2, Oben: Kerr-Bild einer Nd Fe, B Abschlussdomdne bei 1000-facher Vergré-
Berung im Compound-Mikroskop. Das Domdnenmuster in der Bildmitte ist typisch
fir eine geringere Korndicke (z.B. Pore direkt unterhalb der Schliffoberficiche).
Unten: Streifendomdnenmuster bei 200-facher Vergréfserung von Nd Fe, B.
Die Verzweigung der Streifen in Richtung Oberficdiche ist typisch fur einachsige
magnetische Phasen mit hoher Kristallanisotropie

alographischen Anschliffe erfolgte mittels klassischer Prapa-
rationstechnik. Besonderes Augenmerk wurde auf eine
artefaktfreie Schliffoberflache gelegt.

Hardware, Bildaufnahme und Versuchsprogramm:

Die Kerr-Untersuchungen wurden an einem vollautomatisierten
Compound-Mikroskop vom Typ Axio Imager.Z2m im linear
polarisierten Licht durchgeflihrt. Die Ansteuerung des Mikros-
kops erfolgte mit AxioVision. Die Abbildung der Domanen
erfolgte mit den Objektiven EC Epiplan-NEOFLUAR 50x/0,8
und 100x/1,3 Ol-Pol. Als Lichtquelle wurde eine HXP 120 C
mit Lichtleiter eingesetzt, um eine homogene Bildausleuch-
tung zu erzielen. Die Bildaufnahme erfolgt standardmafig
mit einer AxioCam HRc fir bestmogliche Kontrastumfange.
Fir die jeweiligen Objektive wurden spezielle, auf Polarisa-
tionsmikroskopie sorgfaltig abgestimmte Shading-Korrekturen



Werte [T] [MJ/m?]
BaFe,,0,, 048 03
Ce.Fe B 1,17 17
Y,Fe,B 138 11
Pr,Fe, B 156 586
Nd,Fe,,B 161 43

Bild 3: Exemplarische Bildausschnitte von Abschlussdomdnen der untersuchten hartmagnetischen Phasen bei 1000-facher Vergréfserung. Qualitativ sind Unter-
schiede in Domdnenweite und -kontrast erkennbar.

erstellt. Zur Ermittlung der optimalen Belichtungszeit fur jede Quantitative Bestimmung des Domanenkontrasts:

Domane wurde ein kleiner Messframe innerhalb der Domanen Der Domanenkontrast von Abschlussdomanen erfolgte an
gesetzt, in welchem dann fokussiert und anschliefsend die Be- 8bit Graustufenbilder und wurde in definierten Bereichen aus
lichtungszeit automatisch bestimmt wurde. Bei Mikrotopo- der Mitte des akquirierten Domanenbildes ausgewertet.
graphien wurde ggf. mittels erweiterter Tiefenscharfe ein Dadurch wurden Verfalschungen durch eventuell vorhandene
einheitlich fokussiertes Bild erzeugt. Shading-Effekte eliminiert. Die quantitative Bestimmung des
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Bild 4: a) Methoden zur quantitativen Bestimmung des Domdnenkontrasts und b) der Domdnenoberfldchenweite mittels Bildanalyse



Domanenkontrasts wurde in AxioVision uber (A) die Ermittlung
der Peak-Lagen im Histogramm sowie (B) die bildanalytische
Bestimmung des mittleren Grauwertes rund um die beiden
Maxima mittels Schwellwert-Segmentierung (Bild 4a) umge-
setzt.Quantitative Bestimmung der Domanenweite am

Bsp. Nd,Fe,,B: Die Berechnung der mittleren Domanenweite
D, von Abschlussdomanen erfolgte Uber den stereologischen
Ansatz des Linienschnittverfahrens nach [8], wie es auch bei
der klassischen Korngréf3enanalyse an Stahlen angewendet
wird. Die bildanalytische Bestimmung der Schnittpunkte und
der gesamten Messtrecke wurde Uber eine angepasste auto-
matisierte Linearanalyse in vertikaler und horizontaler Rich-
tung in AxioVision realisiert (Bild 4b). An geeigneten Streifen-
domanen wurde interaktiv die Domanenweite D, der
einzelnen Streifen und die Korndicke L in AxioVision ausgemes-
sen. Flr jedes Korn wurde anschlieBend der Mittelwert fir
D,, und L gebildet.

Ergebnisse

Die quantitativ ermittelten Domanenkontraste der unter-
suchten eisenreichen hartmagnetischen Phasen korrelieren
sehr gut mit der Sattigungspolarisation J; der jeweiligen

Phase. So zeigt der Hexaferrit mit der niedrigsten Sattigungs-
polarisation auch den mit Abstand geringsten Domanen
kontrast, wahrend Nd,Fe, B mit der héchsten Sattigungs-
polarisation den hochsten Domanenkontrast aufweist.

Die Domanenkontraste der drei weiteren hartmagnetischen
Phasen kommen entsprechend ihrer Sattigungspolarisation
zwischen dem Hexaferrit und Nd Fe, B zu liegen (Bild 5).

Allerdings liegen die Kontraste bei Co-Sm-Phasen nicht auf
dieser Linie der Fe-haltigen Phasen. Die Grinde daftr missen
noch untersucht werden.

Fur Nd_Fe, B ergibt sich fur die mittlere Domanenoberflachen-
weite D, ein Wert von 0,57 + 0,13 pm. Uber das Modell
nach [9] und unter Verwendung der Literaturwerte fir die
Sattigungsmagnetisierung und Austauschkonstante berechnet
sich die Anisotropiekonstante K, zu 4,6 MJ/m3. Dies ist in
sehr guter Ubereinstimmung mit dem Literaturwert K, = 4,3
MJ/m?3. Fur Streifendomanen berechnet sich die Anisotropie-
konstante K, zu 4,8 MJ/m? unter Verwendung des Modells
nach [6]. Fur Korndicken L > 10 pm liefert dieses Modell die
beste Ubereinstimmung mit dem Literaturwert.
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Bild 5: Korrelation der quantitativ bestimmten Domanenkontraste mit der Sattigungspolarisation der untersuchten hartmagnetischen Phasen.



Zusammenfassung

Der Ansatz der sensorischen Mikroskopie am sorgfaltig
konfigurierten Compound-Mikroskop ist eine ressourcen-
effiziente Methode, mit der die intrinsischen Eigenschaften
der untersuchten hartmagnetischen Phasen direkt aus dem
aufgenommen Gefugebild abgeleitet werden kénnen.

Kern hierbei ist die bildanalytische Quantifizierung der
Domanenstruktur hinsichtlich ihres Kontrasts und mittleren
Weite. FUr eisenreiche hartmagnetische Phasen kénnen die
Domanenkontraste zur Beurteilung der Sattigungspolarisa-
tion J; herangezogen werden. Die Anisotropiekonstante K,
kann mittels der bildanalytisch bestimmten mittleren Doma-
nenweite und mathematischer Modelle mit guter Genauig-
keit berechnet werden. Dies er6ffnet neue Perspektiven in
der Magnetforschung und Qualitatssicherung. So kénnen
zum Beispiel neue hartmagnetische Phasen schnell hinsicht-
lich ihrer Anwendungspotentiale evaluiert werden.
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