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Rotoren elektrischer Generatoren werden mit Permanentmagneten ausgestattet. Hierfiir verwendet man

gesinterte Magnete auf Seltenerdmetall-Basis, die zu den starksten Permanentmagnetwerkstoffen gehoren,

die momentan verfiigbar sind. Aufgrund des hohen Produktionsvolumens ist der resourcenschonende Einsatz

von Seltenerdmetallen deshalb von groBer Bedeutung. Ein optimiertes Herstellungsverfahren sollte auf die

verbesserte Ausrichtung der hartmagnetischen Kdrner abzielen. Mit EBSD am ZEISS Sigma erhalt man effizient

Informationen liber lokale Orientierungsverteilungen und kann quantitative Aussagen liber die Qualitat des

Prozesses treffen.

Einleitung

Gesinterte Permanentmagnete auf Fe-Nd-B-Basis stellen mit
einem hohen maximalen Energieprodukt (BH) _ =450 kl/m?
derzeit die starksten Permanentmagnetwerkstoffe dar.
Aufgrund dieser herausragenden Eigenschaften werden sie
auf Rotoren von elektrischen Generatoren und Motoren
unterschiedlicher GréRenordnung eingesetzt, um flr eine
effiziente Energiewandlung zu sorgen. Der ressourcen-
schonende Einsatz von Seltenerdmetallen wie Neodym ist
bei der Herstellung von Sintermagneten wegen des hohen
Produktionsvolumens (geschatzter Stand 2020: 17 Mrd. USS) [1]
von grofer Bedeutung und erfordert genaue Kenntnis des
Prozesses und Kontrolle des erreichten Ergebnisses.

Die ausgezeichneten extrinsischen Eigenschaften sind zum
einen durch die intrinsischen Eigenschaften der eingesetzten
Hartmagnetphase Fe,,Nd,B zu erklaren. Zum anderen
hangen die extrinsischen Eigenschaften empfindlich von

der Mikrostruktur ab, die bei der Herstellung gezielt einge-
stellt wird. Die Verteilung und genaue Zusammensetzung
von Korngrenzenphasen, sowie das Vorhandensein von
nicht-magnetischen Bestandteilen und Verunreinigungen wie

Oxiden spielen eine wichtige Rolle bei der Optimierung der

Mikrostruktur fir den dauerhaften Einsatz solcher Magnete
unter erhdhten Umgebungstemperaturen von bis zu 230 °C.

Die Ausrichtung der Kérner der hartmagnetischen Fe, ,Nd_B-
Phase ist bei der Herstellung ein entscheidender Schritt:

die Kérner werden dabei in einem von auf3en angelegten
Magnetfeld entsprechend ihrer magnetischen Vorzugsrich-
tung parallel zum Magnetfeld ausgerichtet. Die erreichbare
Remanenzpolarisation J, des gefertigten Magneten und

somit auch das maximale Energieprodukt (BH) _, hangen

dabei direkt vom Anteil der ideal ausgerichteten Kérner ab.
Neben lichtmikroskopischen Methoden zur qualitativen
Beurteilung der Kornorientierung [2], ermdglichen Unter-
suchungen der Elektronenrickstrahlbeugungen (electron
backscatter diffraction, EBSD) am Rasterelektronenmikroskop
eine Bestimmung der Abweichungen von der idealen
einachsigen Textur, welche von den Fe, ,Nd,B-Kérnern
gebildet wird. Diese Textureigenschaften werden in lokalen
Bereichen gemessen. Sie kdnnen auf Basis eines Rechen-
modells verwendet werden, um auf den Ausrichtungsgrad
als quantitatives Mafs fir die anisotrope Kornorientierung zu
schlieRen.



Grundlagen zu Fe-Nd-B-Sintermagneten
Anisotropie der hartmagnetischen Fe ,Nd,B-Phase
Das Materialsystem Fe, RE.B (RE = Element aus der Lanthanoid-
Reihe) erreicht mit RE= Nd die hochste Sattigungspolarisation
(J=1,6T). Die Elementarzelle von Fe, RE,B besteht aus

68 Atomen und besitzt tetragonale Kristallsymmetrie (Raum-
gruppe P42/mnm) mit den Gitterkonstanten a=b=0,88 nm
und c=1,22 nm. Die Orientierung der magnetischen Momente
nimmt im Grundzustand die energetisch glnstigste Raum-
richtung ein, wodurch die c-Achse der tetragonalen Elemen-
tarzelle die magnetische Vorzugsrichtung bildet. Dies fuhrt
zu einer besonders hohen magnetokristallinen Anisotropie
(magnetokristalline Anisotropiekonstante K, = 4,3 MJ/m?3)

in dieser Richtung, wodurch das hohe Koerzitivfeld der

Fe, RE,B-Phase zu Stande kommt [3].
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Abbildung 1 Elementarzelle von fe, Nd B [4]. Vorzugsrichtung der
Magnetisierbarkeit in Richtung der c-Achse.

Herstellung und resultierende Eigenschaften von
Fe-Nd-B-Sintermagneten

Beim Sinterverfahren wird eine Ausgangslegierung nach

der Wasserstoffversprédung zu feinem Pulver gemahlen.

Das Pulver wird im Magnetfeld gepresst und der Griinling
anschliefSend bei ca. 1000 °C unter Schutzgas versintert
sowie bei Temperaturen von 550 bis 600 °C ausgelagert.

Der Warmebehandlung kommt eine wichtige Rolle zu, da
sich dabei metastabile Gefligebestandteile unter signifikanter
Erhéhung der Koerzitivfeldstarke des Magneten in thermo-
dynamisch stabile Phasen umwandeln [5]. Das resultierende
Geflige besteht aus der hartmagnetischen Phase und einem
komplexen Aufbau der Korngrenzen, die herstellungsbedingt
Oxide, binare und ternare Nd-Verbindungen sowie Poren
enthalten.
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Abbildung 2 Geftgestruktur eines gesinterten und wdrmebehandelten
Fe-Nd-B-Magneten (Hellfeld-Aufnahme, Vergréfserung: 1000x).

Beim Pressen des Grunkdrpers kénnen verschiedene Press-
methoden zum Einsatz kommen, die sich beztglich Anord-
nung von Feldrichtung H zu Pressrichtung p unterscheiden
(s. Abb. 3). Dabei wird die materialintrinsische magneto-
kristalline Anisotropie ausgenutzt, um durch das Ausrichten
und Pressen im externen Magnetfeld eine kristallographische
Vorzugsrichtung zu erreichen. Aufgrund der starken einachsigen
magnetokristallinen Anisotropie in Richtung der kristallo-
graphischen c-Achse wird im fertigen Magneten idealerweise
eine einachsige Textur erwartet, bei der die Kérner mit ihrer
c-Achse genau parallel entlang der Feldrichtung ausgerichtet
sind.

In der industriellen Fertigung stehen dafir die axiale,
transversale und isostatische Pressung zur Verfigung.
Mechanische Einflisse beim Pressen der Grinkdrper sowie
Inhomogenitaten des ausrichtenden Magnetfelds beein-
trachtigen eine ideale Ausrichtung.
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Abbildung 3 Geometrische Anordnung von Pressrichtung und Magntfeld-
richtung im Fall der axialen, transversalen und isostatischen Pressung.



AbschlieBend wird der Magnet im externen Magnetfeld
einmalig aufmagnetisiert. Eine verbesserte Ausrichtung der
hartmagnetischen Korner steht dabei in direktem Zusammen-
hang zu einer Steigerung der Remanenzpolarisation des
Magneten. Je mehr Kristallite mit ihrer c-Achse in uniaxialer
Richtung ausgerichtet sind, desto starker ist in dieser Rich-
tung das Magnetfeld, das nach dem Aufmagnetisieren vom
Magneten ausgeht und als Remanenzpolarisation J, bezeich-
net wird.

Bestimmung des Ausrichtungsgrads <cos 0>
Um die Abweichungen von der uniaxialen Texturrichtung zu
quantifizieren und eine Aussage Uber die Orientierungs-
verteilung der Fe ,Nd B-Kristallite zu treffen, wird der Aus-
richtungsgrad <cos 6> bestimmt [6], [7]. Dieser stellt eine
dimensionslose Grofse dar, welche die Ausrichtung in einem
Wertebereich von 0,5 (isotrop) bis 1 (ideal orientiert)
quantifiziert. Die Bestimmung des Ausrichtungsgrads basiert
auf den Aussagen des Stoner-Wohlfarth-Modells [8]. Dieses
Modell beschreibt die Richtung der Magnetisierung eines
ferromagnetischen ellipsoiden Ein-Domanen-Teilchens in einem
auleren Magnetfeld in Abhdngigkeit seiner geometrischen
Ausrichtung. Der Ausrichtungsgrad wird dabei aus der Orien-
tierungsverteilung der Kristallite berechnet. Darin beschreibt
die Orientierungsverteilung wie viele Kristallite mit ihrer Vor-
zugsrichtung der Magnetisierbarkeit einen bestimmen Orien-
tierungswinkel © mit der idealen Texturachse einnehmen:
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, Magnetfeldrichtung

Vorzugsrichtung der
Magnetisierbarkeit

Abbildung 4 Modellgrundlage nach Stoner-Wohlfarth [8] zur Berechnung
des Ausrichtungs-grads <cos 0>

Experimentelles

Hardware

Die Untersuchung wurden an einem ZEISS Sigma 300VP
Feldemissions-Rasterelektronenmikroskop durchgefhrt.

Das FE-REM ist mit einer Hikari Super EBSD-Kamera und einem
EDX-Detektor der Firma EDAX ausgestattet. Die EBSD-Mappings
erfolgten mit der EDAX TEAM-Software 4.3, deren Bereini-
gung und Auswertung mit der OIM-Analysis-Software.

Probenauswahl

FUr die Untersuchung wurden kommerzielle Fe-Nd-B-Sinter-
magnete der Firma VACUUMSCHMELZE verwendet. Dabei
wurden drei Magnete mit identischer Zusammensetzung

(2 wt% Dysprosium) untersucht, die sich bezliglich der
Pressmethode unterscheiden, und als axial, transversal und
isostatisch gepresster Typ vorlagen. Zusatzlich wurde ein
isotroper Sintermagnet mit davon abweichender Zusammen-
setzung ausgewahlt. Die materialographische Praparation
der Proben wurde aufbauend auf einem klassischen
mechanischen Schleif- und Polierprozess durchgefuhrt.

Die Endpolitur erfolgte mit einer 0,05 pm-Silica-Suspension,
um ein artefakt- und topographiefreies Geflige einzustellen.

Abbildung 5 Probenposition im Elektronenmikroskop ZEISS Sigma 300 VP
fir EBSD-Messung. Kippung der Probe um 70° beztglich der Horizontalen.
EBSD-Kamera links im Bild positioniert unter Azimuthwinkel von 25° zur
Senkrechten auf Probenfldche.
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Abbildung 6 EBSD-Mapping an einem nicht ausgerichteten Fe-Nd-B-Sintermagneten bestatigt die vorzugsrichtungsfreie Kornausrichtung.

EBSD-Mappings zur Bestimmung
des Ausrichtungsgrads

Die Mappings zur Bestimmung des Ausrichtungsgrads
wurden auf einer Flache von 400 pm x 400 ym und einer
Schrittweite von 0,7 ym aufgenommen. Zum einen, um zu
gewabhrleisten, dass eine ausreichende Anzahl an Kérnern
erfasst wird, sowie zum anderen eine ausreichende Auflo-
sung der einzelnen Korner erreicht wird, deren Korngrof3e
sich zwischen 5 und 25 pm bewegt.

Fir die Indizierung der EBSD-Pattern wurde darauf verzich-
tet, die Korngrenzenphasen zu indizieren, da diese bei der
gewahlten Schrittweite wegen ihrer feinen Verteilung und
Grofe im sub-Mikrometer Bereich am Detektionslimit liegen.
Fr die Ausbildung von makroskopischen Texturen, wie sie
hier untersucht werden, spielen diese zudem nur eine
untergeordnete Rolle. Die Indizierung der Fe, ,Nd,B-Phase
wurde mit den in Kapitel 2 genannten Kristallstrukturpara-
metern durchgefihrt.

Die Untersuchungen an der nicht ausgerichteten Probe
(Abb. 6) zeigt die isotrope Verteilung der Kornorientierungen
im Mapping dargestellt in der farblichen Kodierung der
inversen Polfiguren. Die aus dem Mapping ermittelten Pol-
figuren beschreiben die Orientierungsverteilung der (001),
(100) und (110) Netzebenen in Bezug auf die Probenrichtungen
A1 und A2. Die schwarzen Flachen des Mappings ergeben
sich zum einen durch die Poren des Gefliges, zum anderen
durch die nicht indizierten Korngrenzenphasen.

Entsprechend der isotropen Orientierungsverteilung der
hartmagnetischen Korner zeigt diese Probe einen geringen
Wert fur die Remanenzpolarisation von J, = 0,74 T.

Als Grundlage zur Berechnung des Ausrichtungsgrads der
ausgerichteten Magnete (Abb. 7) dient eine Orientierungs-
verteilung in Form einer (001)-Polfigur, deren Halbwerts-
breite (HWHM) dem Parameter o in (1) entspricht. Um diesen
zu bestimmen wurde die Polfigur entlang der A1- und A2-
Achse geschnitten, die Gauf3-Kurve an die Intensitatswerte
angepasst und der Ausrichtungsgrad <cos 6> gemafs (1)
berechnet. Bedingt durch die gewéhlte Mappinggréfie treten
lokale Inhomogenitaten zu Tage, was sich in Asymmetrien
der Polfigur zeigt. Diese machen es erforderlich, einen
Mittelwert aus dem Ausrichtungsgrad fur die A1- und A2-
Richtung zu bilden, um einen quantitativ korrekten Wert zu
erhalten. Aus den Mappings an den axial (AP), transversal
(TP) und isostatisch gepressten (HR) Magneten geht hervor,
dass die Sintermagnete aus der axialen und transversalen
bzw. isostatischen Pressung sich mittels EBSD bezglich ihres
Ausrichtungsgrads sehr gut unterscheiden lassen. Bedingt
durch den mechanischen Einfluss auf die Ausrichtung der
Korner entlang des Magnetfelds bei der axialen Pressung,
wird mit dieser Pressmethode ein Ausrichtungsgrad von
<cos 0>=0,92 erreicht, wobei die Remanenzpolarisation
bei 1,31 T liegt.
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Abbildung 7 EBSD-Mapping (IPF) und (001)-Polfigur zu Magneten in axialer, transversaler und isostatischer Pressung. Aus den Schnitten der Polfigur entlang der
A2 bzw. A1-Achse wurde der Ausrichtungsgrad <cos 6> gemdf3 (1) berechnet und aus beiden Werten der Mittelwert gebildet.



Der Anteil der ideal ausgerichteten Korner ist beim trans-
versal und isostatisch gepressten Magenten hoher als beim
axial gepressten, wobei fUr diese Pressungstypen ein Aus-
richtungsgrad von <cos 6>=0,96 bzw. 0,97 erreicht wird.
Dieses Ergebnis korespondiert sehr gut mit den Labormess-
werten der Remanenzpolarisation, die bei diesen Magneten
1,41 T bzw. 1,42 T betragt.

Zusammenfassung

Die am ZEISS Sigma 300 VP Elektronenmikroskop mit EDAX
Hikari Super EBSD-Kamerasystem durchgefihrten EBSD-
Mappings dienten dazu, den Ausrichtungsgrad von drei
unterschiedlich gepressten Magneten identischer Zusammen-
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