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1. Einleitung

Gesinterte Permanentmagnete auf Fe-Nd-B-Basis stellen
derzeit die starksten Permanentmagnetwerkstoffe mit einem
. =450 ki/m?
dar [1]. FUr die ausgezeichneten extrinsischen Eigenschaften
(Remanenz J, = 1,4 T, Koerzitivfeld H_= 1164 bis 1302 kA/m)

ist die Kombination von hervorragenden intrinsischen

hohen maximalen Energieprodukt von (BH)

Eigenschaften der eingesetzten Hartmagnetphase Fe, ,Nd B
(Sattigungspolarisation J = 1,6 T, magnetokristalline
Anisotropiekonstante K, = 4,3 MJ/m?3) und eine weitest-
gehend optimierte Mikrostruktur verantwortlich. Aufgrund
dieser herausragenden materialintrinsischen Eigenschaften
werden sie bei Rotoren von elektrischen Generatoren und
Motoren unterschiedlicher Grofsenordnung eingesetzt,

um fur eine effiziente Energiewandlung zu sorgen.

Der ressourcenschonende Einsatz von Seltenerdmetallen wie
Neodym ist bei der Herstellung von Sintermagneten wegen
des hohen Produktionsvolumens (geschatzter Stand 2020:
17 Mrd. USS [2]) von groRer Bedeutung und erfordert
genaue Kenntnis des Prozesses und Kontrolle des erreichten
Ergebnisses. Die magnetischen Eigenschaften eines Fe-Nd-B-
Sintermagneten hangen empfindlich von der Zusammen-
setzung (Anteil der Hartmagnetphase, nicht-magnetischen
Phasen/Verunreinigungen) und dem Aufbau des Sintergefuges
(Korngrofe, Verteilung von Korngrenzenphasen zwischen
hartmagnetischen Kérnern) ab. Zudem spielt die anisotrope
Orientierung der magnetischen Kérner (Textur und Ausrich-
tungsgrad) eine bestimmende Rolle fir die erreichbare
Remanenz und somit das maximale Energieprodukt.

Der Herstellungsprozess wird im nachfolgenden Kapitel
beschrieben. Lichtmikroskopische Untersuchungen in Hell-
feldbeleuchtung ermoglichen die qualitative Beurteilung der

Zusammensetzung und des Aufbaus des Gefliges in Bezug
auf Verteilung der Korngrenzenphasen um die magnetischen
Korner herum und das Vorhandensein von nichtmagnetischen
Phasen und Verunreinigungen wie z.B. Oxiden.

Polarisationslichtaufnahmen sind eine effektive Methode fir
die Beurteilung der Textur des Magneten. Mit dem magneto-
optischen Kerr-Effekt lassen sich magnetische Domanen-
strukturen in den einzelnen Kornern visualisieren, welche
wiederum RUckschlusse auf die Orientierung der Kérner
ermoglichen.

Die Moglichkeiten der lichtmikroskopischen Gefligeunter-
suchung werden an zwei kommerziellen Fe-Nd-B-Sinter-
magneten mit identischer Zusammensetzung aufgezeigt,
die in unterschiedlichen Ausrichtungsgraden vorliegen.

2. Grundlagen

Gefiigestruktur und magnetische Domdnenstruktur
Das Gefuge von Fe-Nd-B-Magneten besteht aus polyederfor-
migen pm-groflen Kérnern der hartmagnetischen Fe, ,Nd B-
Phase. Die Korner besitzen eine einachsige Kristallanisotropie
und sind durch seltenerdmetallreiche Zwischenphasen
umgeben. Die ideale Gefligestruktur eines Sintermagneten
ist in Abbildung 1a) dargestellt. Dabei sind die hartmagne-
tischen Korner gleich grofs, geometrisch gleich verteilt und
aufgrund der gleichmaRigen UmschlieBung der Korner
durch seltenerdmetallreiche Zwischenphasen magnetisch
voneinander entkoppelt.

Der reale Gefligeaufbau weicht hiervon jedoch ab. Das
Sintergeflige eines ausgerichteten (anisotropen) Magneten
im entmagnetisierten Zustand ist schematisch in Abbildung



1b) dargestellt, erkennbar an den multiplen Domanen mit
entgegengesetzter Polarisation innerhalb einzelner Kérner.
Nach vollstandigem Aufmagnetisieren durch Anlegen sehr
grolBer Magnetfelder liegen die Fe, ,Nd, B-KGrner als nahezu
ideale Ein-Domanen-Partikel vor (Abbildung 1¢).

Abbildung 1: a) Geflige eines idealen Sintermagneten mit einachsiger
Domdnenorientierung. b) Schematische Darstellung der Domdnenstruktur
eines ausgerichteten Fe-Nd-B-Sintermagneten im nicht magnetisierten
Zustand. Nach einmaligem Aufmagnetisieren mit gentigend grofsem
Magnetfeld stellen die Korner Ein-Domdnen-Partikel dar (c).

In Abbildung 2a) ist die Hellfeldaufnahme des Gefliges eines
nicht ausgerichteten (isotropen) Fe-Nd-B-Sintermagneten
gezeigt. Deutlich zu erkennen sind die Korngrenzenphasen,
die aus freiem Neodym und binaren/ternaren Nd-reichen
Phasen zusammengesetzt sind. Da Seltenerdmetalle oxi-
dationsanfallig sind, sind auch Oxide im Gefuge vorhanden,
die hier ebenfalls zu erkennen sind.

Charakteristisch flir magnetische Materialien mit einachsiger
Kristallstruktur ist das Auftreten von Domanen. Dies sind
Bereiche, in denen die Magnetisierung in einachsiger Richtung
verlauft. Mit dem magneto-optischen Kerr-Effekt kann unter
Belichtung mit linear polarisiertem Licht die Orientierung der
Magnetisierung innerhalb der Korner sichtbar gemacht
werden. In der Polarisationslichtaufnahme Abbildung 2b)
tritt die Domanenstruktur des Gefliges zu Tage. Man unter-
scheidet zwischen Streifendomanen und Abschlussdomanen,
bei denen die Magnetisierung innerhalb der Bildebene

bzw. senkrecht zur Bildebene verlduft. Liegt die geome-
trische Orientierung der Kristallanisotropieachse eines Korns
zwischen diesen Richtungen, besitzen die Domanen Merk-
male beider Domanentypen. Da es sich um einen nicht
ausgerichteten Magneten handelt, ist die Orientierungsver-
teilung der Kristallanisotropieachse Uber einen makros-
kopischen Bereich hinweg isotrop. Die enthaltenen Kérner
zeigen daher sowohl Streifen-, Abschlussdomanen als auch
Mischformen.
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Abbildung 2: Gefligeaufbau und Domdnenstruktur eines isotropen Sinter-
magneten in (a) Hellfeld- und (b) Polarisationslichtaufnahme. Die Richtung
der Magnetisierung in einem Korn liegt senkrecht bzw. innerhalb der
Bildebene bei Auftreten von Abschluss- bzw. Streifendomdnen. Aus der
Domdnenorientierung kann auf die Kornorientierung geschlossen werden.

Herstellungsprozess

Beim Sinterverfahren wird eine Ausgangslegierung zu feinem
Pulver gemahlen, das Pulver im Magnetfeld gepresst und
der Grinling anschliefsend bei ca. 1000°C unter Schutzgas
versintert sowie bei moderater Temperatur von 550°C aus-
gelagert. Der Warmebehandlung kommt eine wichtige Rolle



zu, da sich dabei metastabile Gefligebestandteile unter
signifikanter Erhéhung der Koerzitivkraft des Magneten
in thermodynamisch stabile Phasen umwandeln [3].
Abschliefend wird der Magnet im externen Magnetfeld
einmalig aufmagnetisiert.

Beim Pressen konnen verschiedene Pressmethoden zum
Einsatz kommen, die sich bezliglich Anordnung von Feldrich-
tung H zu Pressrichtung p unterscheiden. Im Idealfall werden
die Koérner dabei mit ihrer magnetischen Anisotropieachse
genau parallel entlang der Feldrichtung ausgerichtet. Im
Folgenden wird nur auf die axiale (H || p) und transversale
(H-L p) Pressmethode naher eingegangen. Die axiale
Pressung ist ein gunstiges Verfahren, mit dem Magnete
kontournah hergestellt werden kénnen. Mit der transver-
salen Pressung konnen ahnliche Formgebungen erreicht
werden, jedoch mit verbesserter Ausrichtung der Kérner.
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Abbildung 3: Schematische Darstellung der Anordnung der Richtung des
magnetischen Feldes H und der Richtung des Pressdrucks p beim Ausrichten/
Pressen des Sinterpulvers. Dargestellt ist a) die axiale und b) transversale
Pressung.

Durch Additive konnen die Eigenschaften eines Sintermag-
neten gezielt beeinflusst werden. So werden durch den
Zusatz von Dysprosium die Koerzitivfeldstarke und damit
die Temperaturstabilitat gesteigert.

Je nachdem, welche Elemente dem Magneten als Additive
hinzugefligt werden, wird die chemische Zusammensetzung
der Korngrenzenphasen beeinflusst, die dadurch sehr
komplex werden kann. Die Kennwerte eines Magneten
werden dabei sowohl von der Phasenzusammensetzung

des entstehenden Gefliges als auch von den Parametern des
Herstellungsprozesses (Korngrofse, Art der Pressung, Starke
des ausrichtenden Magnetfelds) beeinflusst.

3. Experimentelles

Probenauswahl

In dieser Untersuchung wurden kommerziell verfligbare
Fe-Nd-B Sintermagnete der VACUUMSCHMELZE GmbH & CO.KG
verwendet. Dabei sind drei unterschiedliche Ausfuhrungen
mit jeweils axialer und transversaler Pressung sowie einem
isotropen Magneten ausgewahlt worden. Die ausgerichteten
Magnete wurden parallel zur Vorzugsrichtung getrennt, um
das Streifendomanenmuster beurteilen zu kénnen. Die materialo-
graphische Praparation der Proben wurde aufbauend auf
einem klassischen mechanischen Schleif- und Polierprozess
durchgefthrt. Die Endpolitur erfolgte mit einer 0,2 ym-Silica-
Suspension, um ein moglichst artefaktfreies Geflige einzustellen.

Hardware und Bildaufnahme

Die Bildaufnahme wurden an einem vollautomatisierten
Compound-Mikroskop vom Typ ZEISS Axio Imager.Z2m in
Hellfeldbeleuchtung und im linear polarisierten Licht durch-
gefuhrt. Die Ansteuerung des Mikroskops erfolgte mit der
Software ZEISS AxioVision. Die Bildaufnahme erfolgte mit
dem Objektiv Epiplan-NEOFLUAR 100x/1,3. Als Lichtquelle
fur die Polarisationslichtaufnahmen wurde eine HXP 120C
mit Lichtleiter eingesetzt, um eine homogene Bildausleuch-
tung zu erzielen. Alternativ kann eine Colibri.2 LED-Beleuch-
tung daflir eingesetzt werden. Die Bildaufnahme erfolgt
standardmafSig mit einer Axiocam HRc fur bestmogliche
Kontrastumfange. Fir die makroskopische Beurteilung der
Domanenorientierung wurden aneinandergereihte Einzel-
aufnahmen zu einem Gesamtbild (MosaiX-Bildaufnahme
6x6 Bildkacheln) zusammengefugt. Bei der grofsflachigen
Bildaufnahme wurde mittels erweiterter Tiefenscharfe ein

einheitlich fokussiertes Bild erzeugt.
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Abbildung 4: ZEISS Axio Imager.Z2m und Peripheriegerdte (Scanning-
tischsteuerung SMC 2009, HXP 120C, Colibri.2, Hardware Auto Focus)
zur Bildaufnahme in Hellfeld- und Polarisationslichtbeleuchtung.



Abbildung 5: Untersuchungen im polarisierten Licht wurden bei einem
Offnungswinkel zwischen Polarisator und Analysator von 2° durchgefiihrt.

Lichtmikroskopische Gefiigeuntersuchungen

Mit der lichtmikroskopischen Untersuchung lassen sich durch
optische Beurteilung des Gefliges wichtige Bezlige zu den
magnetischen Eigenschaften herstellen. Die Zusammen-
setzung und die Verteilung der Korngrenzenphasen haben
erheblichen Einfluss auf die magnetischen Eigenschaften
eines Sintermagneten. Mittels Hellfeldbeleuchtung kénnen
Fremdphasen und Verunreinigungen erkannt und die Ver-
teilung der Korngrenzenphasen beurteilt werden. Polarisa-
tionslichtaufnahmen ermoglichen es, neben der Domanen-
orientierung auch die Korngrofse zu beurteilen, was in
Hellfeldbeleuchtung nicht immer moglich ist.

In Abbildung 6a) und b) ist das Geflige eines ausgerichteten
Sintermagneten in Hellfeldbelichtung abgebildet. Es sind
unterschiedliche Korngrenzenphasen zu erkennen, welche
teils die hartmagnetischen Kérner umschliefSen, teils auch
inhomogen verteilt und vermehrt in Kornzwickeln zwischen
den polyederférmigen Fe, ,Nd, B-Kérnern anzutreffen sind.
Des Weiteren sind vereinzelt Korngrenzenbereiche zu erken-
nen, in denen das dort vorhandene Neodym oxidiert ist.

Die korrelative Polarisationslichtaufnahme in Abbildung 6c)
und d) lasst zundchst erkennen, dass es sich um einen aus-
gerichteten Magneten handelt. Anhand der Streifendomanen-
struktur und am Auftreten von Abschlussdomanen kann man
abschatzen, wie gut der Magnet in Feldrichtung ausgerichtet
worden ist. Je starker die leichte Richtung und damit die
Domanenorientierung eines Korns von der Richtung des
ausrichtenden Magnetfelds H abweicht, desto Kleiner ist

sein Beitrag zur Remanenz des Magneten bezlglich dieser
Richtung.
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Abbildung 6: a) Hellfeldaufnahme (1000x) eines entlang H ausgerichteten
Magneten mit Detailausschnitt b) Korrelativ dazu die Polarisationslichtauf-
nahme c) und Detailausschnitt d) in denen die Domdnenorientierung der
Streifendomdnenstruktur erkennbar wird.

Die Gefligebestandteile unterscheiden sich im Reflexionsver-
halten des polarisierten Lichts; insbesondere Oxide erscheinen
aufgrund einer Uberlagernden Teiltransparenz und Mehr-
fachreflexion sehr hell.

Vergleich der Domdnenorientierung bei axial und
transversal gepressten Magneten

Die Wahl der Pressmethode bestimmt in erheblichem Maf3
die GUte eines Sintermagneten bezuglich des Ausrichtungs-
grads und somit der erreichbaren Remanenz. Da bei der
axialen Pressung die mechanische Krafteinwirkung der Aus-
richtung der Korner entlang des externen Felds entgegen-
gerichtet ist, zeigen axial gepresste Magnete einen geringeren
Ausrichtungsgrad als transversal gepresste. Ein Vergleich der
Domanenorientierung eines axial (Abbildung 7) und eines
transversal gepressten (Abbildung 8) Magneten macht
deutlich, dass bei axialer Pressung ein Anteil der Kérner
Abschlussdomanenmuster zeigt und diese daher von der
idealen Orientierung abweichen (Pfeilmarkierungen). Diese
Beobachtung wird durch die Werte fir die Remanenz und
das maximale Energieprodukt bestatigt (vgl. Tabelle 1),

welche fUr den axial gepressten Magneten geringer ausfallen.
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Abbildung 7: Polarisationslicht-
aufnahme eines axial gepressten
Magneten (Ausschnitt aus MosaiX

Abbildung 8: Polarisationslichtauf-
nahme eines transversal gepressten
Magneten (Ausschnitt aus MosaiX

1000x, 6x6) 1000x, 6x6)
Typ AP TP
Remanenz B [T] 1,31 1,41
Koerzitivfeld H_ [kA/m] 1302 1164
(BH),,,, [ki/m?] 317 381
Dy-Gehalt [%] 2 2

Tabelle 1: Remanenz und maximales Energieprodukt fiir den axialen (AP)
bzw. transversal (TP) gepressten Magneten bei identischer Zusammensetzung

4. Ausblick

Die Untersuchung der Domanenorientierung hartmagnetischer
Materialien liefert einen wichtigen Beitrag zur qualitativen
Beurteilung der makroskopischen Ausrichtung des Magneten.

Daruber hinaus lassen sich mit dem magneto-optischen
Kerr-Effekt die Domanenstrukturen weichmagnetischer

Materialien, wie z.B. Weicheisen in Form von Elektroblech
fur Elektromotoren, darstellen (Abbildung 9). Die Beobach-
tung dieser Domanen ermdglicht Rickschlisse auf das
Magnetisierungsverhalten des Werkstoffs und somit auf
dessen Leistungsfahigkeit. Im Unterschied zu den vor-
gestellten Untersuchungen an Hartmagneten wird hierflr
nicht der polare Kerr-Effekt, sondern der longitudinale Kerr-
Effekt eingesetzt [4]. Dieser setzt einen schragen Lichteinfall
auf die Probenoberflache voraus, was an dem vorgestellten
Mikroskop-System durch gezielte Manipulation der Position
der Aperturblenden6ffnung im Strahlengang mittels der
Zentrierschrauben realisiert werden kann. Mit dem mit
Standardkomponenten ausgerUstetem Polarisationsmikroskop
kann somit das ganze Spektrum magnetischer Materialien
auf ihre Domanenstrukturen hin untersucht werden. Die
modulare Bauweise des Polarisationsmikroskops ermoglicht
im Bedarfsfall einen gezielten Austausch einzelner Kompo-
nenten (z.B. Spezialentwicklung eines Gitterpolarisators
anstatt Folienpolarisator) um spezielle Effekte bei der
Domanenuntersuchung detaillierter, bzw. in noch héherer

Informationstiefe untersuchen zu kénnen.

Abbildung 9: Korrelative Darstellung weichmagnetischer Domdnenstruk-
turen von Elektroband bei 200-facher Vergréfserung unter Nutzung des
longitudinalen Kerr-Effekts. Abhdingig von der Position der Aperturblenden-
6ffnung im Strahlengang sind unterschiedliche Strukturen sichtbar, siehe blau
markierte Bereiche in a) und b). In den Inlays ist jeweils die Lage der Apertur
im Ausldschungsbereich (grauer sternférmiger Bereich) bei gekreuztem
Polarisator/Analysator schematisch angedeutet.
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