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Lêi c¸m ¬n

§Ò tµi nµy ®­îc hoµn thµnh víi sù tµi trî mét phÇn cña Trung t©m Hç trî Nghiªn cøu Ch©u ¸ & Quü Gi¸o dôc Cao häc Hµn Quèc – The Korea Foundation for Advanced Studies”.

§Ò tµi ®­îc thùc hiÖn t¹i Phßng VËt lý VËt liÖu Tõ vµ Siªu dÉn, ViÖn Khoa häc VËt liÖu, ViÖn Khoa häc vµ C«ng nghÖ ViÖt Nam.
Tãm T¾t  

®Ò tµi nghiªn cøu khoa häc
Tªn §Ò tµi: Nghiªn cøu chÕ t¹o vËt liÖu tõ cøng míi cã cÊu tróc nanomet b»ng ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh vµ nghiÒn c¬ n¨ng luîng cao.
M· sè:

Chñ nhiÖm ®Ò tµi: TS. NguyÔn Huy D©n
C¬ quan chñ tr× ®Ò tµi: ViÖn Khoa häc VËt liÖu
C¬ quan vµ c¸ nh©n phèi hîp thùc hiÖn:

1. Môc tiªu vµ néi dung cña §Ò tµi:

- Môc tiªu: T×m kiÕm vËt liÖu tõ cøng míi cã cÊu tróc nanomet.
- Néi dung: Sö dông c«ng nghÖ nguéi nhanh vµ nghiÒn c¬ n¨ng l­äng cao ®Ó chÕ t¹o c¸c mÉu hîp kim tõ cøng cã cÊu tróc nannomet. Thay ®æi hîp phÇn, ®iÒu kiÖn chÕ t¹o vµ kh¶o s¸t cÊu tróc vµ tÝnh chÊt ®Ó t×m ra ®­îc c¸c vËt liÖu tõ cøng míi cã c¸c th«ng sè tõ cøng tèt cã kh¶ n¨ng øng dông thùc tiÔn. 
2. KÕt qu¶:

- KÕt qu¶ khoa häc:
 §· chÕ t¹o ®ùoc mÉu hîp kim v« ®Þnh h×nh khèi Nd45Fe30Al10Co15 b»ng ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh cã lùc kh¸ng tõ ®¹t tíi 6,2 kOe. §©y lµ mÉu hîp kim v« ®Þnh h×nh khèi kh«ng chøa B cã lùc kh¸ng tõ lín nhÊt tõ tr­íc ®Õn nay.

 §· kh¶o s¸t ¶nh h­ëng cña Nb vµ Cu lªn cÊu tróc vµ tÝnh chÊt tõ cña hÖ hîp kim d¹ng khèi Nd24-xNbxCu1Co30Fe30Al10B5 (x=0, 2, 4, 6 vµ 8) vµ d¹ng b¨ng Nd24-xNbxCu1Co30Fe30Al10B5 (x= 4 vµ 9). KÕt qu¶ cho thÊy víi nång ®é thÝch hîp cña Nb vµ Cu, tõ ®é d­ vµ ®é vu«ng ®­êng trÔ cña hîp kim ®­îc n©ng lªn.

 §· kh¶o s¸t ¶nh h­ëng cña C lªn cÊu tróc vµ tÝnh chÊt tõ cña c¸c mÉu hîp kim khèi Nd60-xFe30Al10Cx (x = 0, 5, 10, 15 vµ 20),  Nd45-xFe30Al10Co15Cx (x = 0, 1, 3, 5, 7, 10 vµ 15). KÕt qu¶ cho thÊy C cã thÓ lµm t¨ng ®­îc lùc kh¸ng tõ cña hÖ hîp kim nÒn Nd-Fe-Al (®¹t ®­îc 5,2 kOe cho hîp kim Nd55Fe30Al10C5 vµ 7,3 kOe cho hîp kim Nd40Fe30Al10Co15C5), ®ång thêi còng lµm t¨ng ®é vu«ng ®­êng trÔ víi nång ®é 3(5 at%.
§· x©y dùng ®­îc qui tr×nh c«ng nghÖ t¹o hîp kim b»ng ph­¬ng ph¸p nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao lÇn ®Çu tiªn ë ViÖt Nam.
§· chÕ t¹o thµnh c«ng mÉu hîp kim Nd40Fe30Al10Co15B5 b»ng ph­¬ng ph¸p nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao cã lùc kh¸ng tõ lín ®¹t tíi ~24 kOe.

 §· ¸p dông c¸c ph­¬ng ph¸p ph©n tÝch ph©n tÝch hiÓn vi ®iÖn tö hiÖn ®¹i nh­ HRTEM, SEM, SAED, EDX, EBSD... ®Ó nghiªn cøu mèi liªn hÖ gi÷a cÊu tróc víi tÝnh chÊt trong hÖ hîp kim nµy.
- KÕt qu¶ ®µo t¹o: 1 th¹c sÜ, 2 cö nh©n
- KÕt qu¶ c«ng bè: 1 bµi b¸o ë héi nghÞ quèc tÕ ASEAN, 5 bµi b¸o ë héi nghÞ VËt lý toµn quèc.
3. T×nh h×nh sö dông kinh phÝ:

- Tæng kinh phÝ : 20 triÖu ®ång
- §· nhËn : 18 triÖu ®ång
- Cßn l¹i : 2 triÖu 
C¬ quan chñ tr× ®Ò tµi                          

   Chñ nhiÖm ®Ò tµi

   (X¸c nhËn, ®ãng dÊu)                                                (Hä tªn, ch÷ ký)






                          NguyÔn Huy D©n
Project summary 

Project Title: Fabrication of new nanostructured hard magnetic materials by rapidly quenching and high energy mechanically milling methods.
Code Number:

Principal Researcher: Dr. Nguyen Huy Dan
Implementing Institution: Institute of Materials of Science
Cooperating Institution(s):

1. Objectives and Contents:

- Objectives: Finding new nanostructured hard magnetic materials.

- Contents: Using the rapidly quenching and high energy mechanically milling technologies to fabricate nanostructured hard magnetic alloys. Changing composition, preparation condition, and investigating  structure and properties to find out new hard magnetic materials prosessing good hard magnetic parameters.  
2. Results obtained:

- Results in science:

Nd45Fe30Al10Co15 amorphous bulk alloy behaving as a hard magnet with coercivity of 6.2 kOe has been prepared by rapidly quenching method. This is a bulk amorphous material, which has the highest coercivity up to now.

The effect of Nb and Cu on the structure and properties of Nd24-xNbxCu1Co30Fe30Al10B5 ( x = 0, 2, 4, 6, and 8) bulk alloys and Nd24-xNbxCu1Co30Fe30Al10B5 ( x = 4 and 9) ribbon alloys were investigated. The obtained results show the remanence and squareness of hysteresis loop were sigfinicantly improved with optimal contents of Nb and Cu. 
The influence of C on structure and magnetic properties of Nd60-xFe30Al10Cx (x = 0, 5, 10, 15 vµ 20),  Nd45-xFe30Al10Co15Cx (x = 0, 1, 3, 5, 7, 10 vµ 15) alloys were investigated. The coercivity of the alloy increases at low content of C, and rapidly decreases at high content of C. The maximum coercivities of both the two series, 5.2 and 7.3 kOe respectively, are attained at x = 5. At this content of C, the remanence and the squareness of hysteresis loop of the aloys also reach the maximum values with C-content of 3(5%. 
Nd40Fe30Al10Co15B5 alloys with high coercivity up to ~24 kOe have been fabricated by high energy mechanically milling method.

The structure-property relationship of the alloys was investigated in details by XRD, HRTEM, SEM, SAED, EDX, EBSD...

- Results in education: 1 Master, 2 Bachelors.
- Publication: 1 paper of proceedings of international conference, 5 papers of proceedings of national conference.
4. Budget used:

- Total: 20,000,000 VND (~1,300 USD)
- Received: 18,000,000 VND (~1,170 USD)
- Remaining: 2,000,000 VND (~130 USD) 
Implementing Institution                       
  
    Principal Researcher                                 

  (full name, signature and stamp)                       
   (full name and signature)








          Nguyen Huy Dan
Môc lôc

Më ®Çu

Tæng quan
Thêi gian, ®Þa ®iÓm, ph­¬ng ph¸p luËn vµ ph­¬ng ph¸p nghiªn cøu 

KÕt qu¶ vµ bµn luËn

KÕt luËn vµ kiÕn nghÞ
Tµi liÖu tham kh¶o

Phô lôc
Më ®Çu

VËt liÖu tõ cøng phô thuéc vµo hîp phÇn vµ cÊu tróc vi m«. Hîp phÇn quyÕt ®Þnh c¸c tÝnh chÊt néi t¹i nh­ tõ ®é b·o hoµ, nhiÖt ®é Curie; cÊu tróc vi m« quyÕt ®Þnh c¸c th«ng sè ngo¹i lai nh­ lùc kh¸ng tõ, ®é vu«ng ®­êng trÔ. B»ng ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh vµ nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao chóng ta cã thÓ thu ®­îc c¸c hîp kim cã d¶i hîp phÇn rÊt réng c¶ vÒ thµnh phÇn vµ tØ phÇn, vµ cã cÊu tróc rÊt ®a d¹ng nh­ cÊu tróc v« ®Þnh h×nh, cÊu tróc nanomet hoÆc tæ hîp cña c¸c cÊu tróc trªn. ChÝnh v× vËy ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh vµ nghiÒn c¬ cho kh¶ n¨ng t¹o ®­îc c¸c vËt liÖu tõ cøng míi. 

 Cho ®Õn nay còng ®· cã mét sè c«ng tr×nh nghiªn cøu chÕ t¹o c¸c vËt liÖu tõ b»ng ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh vµ nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao. Lùc kh¸ng tõ cña mét sè vËt liÖu chÕ t¹o b»ng ph­¬ng ph¸p nµy cã lùc kh¸ng tõ rÊt lín. Ch¼ng h¹n hÖ hîp kim Nd-Dy-Fe-Co-C-B cã thÓ cho lùc kh¸ng tõ lín h¬n 25 kOe b»ng ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh. C¸c hîp kim nÒn Nd-Fe-Al còng thÓ hiÖn kh¶ n¨ng cho tÝnh tõ cøng tèt b»ng c¶ hai ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh vµ nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao. Nh­ng hÇu hÕt c¸c hîp kim ®­îc chÕ t¹o b¨ng ph­¬ng ph¸p nµy ®Òu cã tÝch n¨ng l­îng tõ cßn thÊp, d­íi 20 MGOe. Víi cÊu tróc nano tinh thÓ phÈm chÊt cña vËt liÖu tõ ®· ®­îc t¨ng c­êng ®¸ng kÓ vµ mét sè vËt liÖu Nocomposite ®· ®­îc ®­a vµo øng dông thùc tÕ. C¸c hiÖu øng míi trong c¸c vËt liÖu tõ cã cÊu tróc nanomet nµy nh­ hiÖu øng trao ®æi ®µn håi, hiÖu øng trao ®æi hiÖu dÞch ®ang ®­îc quan t©m nghiªn cøu c¶ vÒ khoa häc c¬ b¶n lÉn kh¶ n¨ng t¹o ra c¸c vËt liÖu tõ cøng míi.
Hîp kim Fe65Co35 ®­îc xem lµ vËt liÖu cã tõ ®é b·o hoµ lín nhÊt hiÖn nay víi gi¸ trÞ lµ 24 kG. Theo lÝ thuyÕt, gi¸ trÞ nµy cña tõ ®é b·o hèµc thÓ cho thÝch n¨ng l­îng ®¹t tíi 144 MGOe. Còng theo lÝ thuyÕt, mét cÊu tróc tæ hîp gåm c¸c líp tõ cøng Sm2Fe13N3 víi c¸c líp tõ mÒm Fe65Co35 cã kÝch th­íc nanomet xen kÏ nhau cã thÓ cho tÝch n¨ng l­îng tõ ®¹t tíi 125 MGOe. Nh­ vËy kh¶ n¨ng ®Ó chÕ t¹o ra c¸c vËt liÖu tõ cøng cã tÝch n¨ng l­îng cao vÉn cßn rÊt më réng. C«ng nghÖ nguéi nhanh vµ nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao cã thÓ më ra mét kØ nguyªn míi cho c¸c vËt liÖu tõ.
Tæng quan

Vµo n¨m 1996, nhãm nghiªn cøu do A. Inoue ng­êi NhËt B¶n ®øng ®Çu ®· ph¸t hiÖn ra tÝnh tõ cøng cña hîp kim ë tr¹ng th¸i V§H trªn hÖ hîp kim nguéi nhanh ba nguyªn Nd-Fe-Al. Sù kiÖn nµy ®· g©y ®­îc nhiÒu sù chó ý cña c¸c nhµ khoa häc trªn thÕ giíi v× tr­íc ®ã hîp kim ë tr¹ng th¸i V§H vÉn ®­îc coi lµ cã lîi ®èi víi tr¹ng th¸i tõ mÒm do sù v¾ng mÆt cña dÞ h­íng tr­êng tinh thÓ vµ c¸c biªn h¹t. Theo c«ng bè nµy th× hîp phÇn Nd60Fe30Al10 cho tÝnh tõ cøng tèt nhÊt víi lùc kh¸ng tõ Hc = 3,5 kOe vµ c¶m øng tõ d­ Br = 1,2 kG. §iÒu nµy ®· më ra mét triÓn väng rÊt kh¶ quan cho c¸c øng dông míi cña vËt liÖu tõ v× vËt liÖu tõ cøng ë tr¹ng th¸i V§H hoÆc vËt liÖu tõ cã cÊu tróc nan« (c¸c ®¸m V§H, c¸c h¹t tinh thÓ cã kÝch th­íc nan«mÐt) cã nhiÒu ­u ®iÓm nh­: kh¶ n¨ng chèng ¨n mßn cao, dÔ chÕ t¹o ®­îc c¸c chi tiÕt cã h×nh d¹ng phøc t¹p, c«ng nghÖ chÕ t¹o ®¬n gi¶n, cã thÓ thay ®æi hîp phÇn mét c¸ch dÔ dµng. Tuy nhiªn, c¸c th«ng sè tõ cøng nµy vÉn cßn nhá, kh¶ n¨ng øng dông cßn ch­a cao, c¬ chÕ t¹o tÝnh tõ cøng cña hîp kim ë tr¹ng th¸i V§H ch­a râ. Do vËy c¸c nghiªn cøu sau ®ã vÉn ®­îc tiÕp tôc víi môc ®Ých lµm s¸ng tá c¬ chÕ t¹o tÝnh tõ cøng cña hîp kim ë tr¹ng th¸i V§H vµ n©ng cao c¸c th«ng sè tõ cøng cña hîp kim nh­ lùc kh¸ng tõ Hc, tÝch n¨ng l­îng (BH)max, nhiÖt ®é Curie TC,... b»ng c¸ch thay ®æi tû phÇn hoÆc thªm vµo c¸c nguyªn tè kh¸c nh­ Cu, Co, B vµ Dy. §¸ng chó ý lµ sù thªm vµo víi nång ®é thÝch hîp cña Co vµ B, lùc kh¸ng tõ, tõ ®é b·o hoµ vµ nhiÖt ®é Curie cña hîp kim cã thÓ ®ång thêi ®­îc n©ng cao mét c¸ch ®¸ng kÓ.
Mét sè nghiªn cøu ®· cho thÊy, C lµ nguyªn tè cã thÓ t¹o ®­îc c¸c pha tõ cøng t­¬ng tù nh­ B mµ C l¹i rÎ h¬n B rÊt nhiÒu. MÆc dï C cã nh­îc ®iÓm lµ ph¶n øng t¹o pha víi nã rÊt chËm vµ cã thÓ ph¶i tr¶i qua nh÷ng qu¸ tr×nh biÕn ®æi phøc t¹p h¬n so víi B rÊt nhiÒu nh­ng ph¶n øng t¹o pha chËm cña C cã thÓ ®­îc kh¾c phôc trong c¸c hîp kim V§H hoÆc vËt liÖu cã h¹t tinh thÓ víi kÝch th­íc nhá. V× vËy trong ®Ò tµi nµy chóng t«i nghiªn cøu hÖ mÉu hîp kim khèi chÕ t¹o b»ng ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh ®óc hót chøa C trªn hîp phÇn  Nd60-xFe30Al10Cx (x = 0, 5, 10, 15 vµ 20) vµ  Nd45-xFe30Al10Co15Cx (x = 0, 1, 3, 5, 7, 10 vµ 15).
C¸c nghiªn cøu trªn vËt liÖu nan« tinh thÓ nh­ vËt liÖu Finemet, nam ch©m ®µn håi cho thÊy viÖc pha thªm c¸c nguyªn tè nh­ Nb, Cu cã thÓ cïng lóc kiÓm so¸t ®­îc kÝch th­íc h¹t vµ lµm c¸c h¹t tinh thÓ ph©n bè ®ång ®Òu h¬n trong hîp kim, tõ ®ã cã thÓ thay ®æi c¸c th«ng sè tõ theo ý muèn. Do vËy trong ®Ò tµi nµy chóng t«i  cßn nghiªn cøu hÖ mÉu chøa Nb trªn hîp phÇn Nd24-xNbxCu1Fe30Co30Al10B5, víi hÖ mÉu nµy ta cã thÓ hy väng sÏ thu ®­îc c¸c th«ng sè tõ cøng tèt h¬n nhê sù ph©n bè hîp lý cña c¸c h¹t tinh thÓ.

GÇn ®©y, mét vµi nghiªn cøu chÕ t¹o trªn hÖ hîp kim nÒn (Nd, Pr)-Fe-Al b»ng ph­¬ng ph¸p nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao ®· ®­îc thùc hiÖn. KÕt qu¶ ban ®Çu cho thÊy, tÝnh chÊt tõ cña hîp kim phô thuéc rÊt nhiÒu vµo thêi gian nghiÒn mÉu vµ c¸ch xö lý nhiÖt. MÆt kh¸c ph­¬ng ph¸p t¹o hîp kim b»ng nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao lµ cßn míi mÎ ë n­íc ta nªn viÖc x©y dùng mét qui tr×nh c«ng nghÖ vÒ ph­¬ng ph¸p nµy lµ cÇn thiÕt. ChÝnh v× vËy trong ®Ò tµi nµy chóng t«i còng tiÕn hµnh chÕ t¹o c¸c mÉu hîp kim nÒn Nd-Fe-Al b»ng ph­¬ng ph¸p nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao, mét mÆt ®Ó n©ng cao c¸c th«ng sè tõ cña hîp kim, mÆt kh¸c ®Ó x©y dùng mét qui tr×nh c«ng nghÖ t¹o hîp kim b»ng ph­¬ng ph¸p nghiÒn c¬ n¨ng l­­äng cao ë n­íc ta.
Thêi gian, ®Þa ®iÓm, ph­¬ng ph¸p luËn vµ ph­¬ng ph¸p nghiªn cøu: 
- Thêi gian: 12/2004 – 12/2005
- §Þa ®iÓm: ViÖn Khoa häc VËt liÖu, 18 Hoµng Quèc ViÖt, Hµ Néi

- Ph­¬ng ph¸p nghiªn cøu: Thùc nghiÖm
KÕt qu¶ vµ bµn luËn:

- KÕt qu¶ khoa häc:
 §· chÕ t¹o ®ùoc mÉu hîp kim v« ®Þnh h×nh khèi Nd45Fe30Al10Co15 b»ng ph­¬ng ph¸p nguéi nhanh cã lùc kh¸ng tõ ®¹t tíi 6,2 kOe. §©y lµ mÉu hîp kim v« ®Þnh h×nh khèi kh«ng chøa B cã lùc kh¸ng tõ lín nhÊt tõ tr­íc ®Õn nay.

 §· kh¶o s¸t ¶nh h­ëng cña Nb vµ Cu lªn cÊu tróc vµ tÝnh chÊt tõ cña hÖ hîp kim d¹ng khèi Nd24-xNbxCu1Co30Fe30Al10B5 (x=0, 2, 4, 6 vµ 8) vµ d¹ng b¨ng Nd24-xNbxCu1Co30Fe30Al10B5 (x= 4 vµ 9). KÕt qu¶ cho thÊy víi nång ®é thÝch hîp cña Nb vµ Cu, tõ ®é d­ vµ ®é vu«ng ®­êng trÔ cña hîp kim ®­îc n©ng lªn.

 §· kh¶o s¸t ¶nh h­ëng cña C lªn cÊu tróc vµ tÝnh chÊt tõ cña c¸c mÉu hîp kim khèi Nd60-xFe30Al10Cx (x = 0, 5, 10, 15 vµ 20),  Nd45-xFe30Al10Co15Cx (x = 0, 1, 3, 5, 7, 10 vµ 15). KÕt qu¶ cho thÊy C cã thÓ lµm t¨ng ®­îc lùc kh¸ng tõ cña hÖ hîp kim nÒn Nd-Fe-Al (®¹t ®­îc 5,2 kOe cho hîp kim Nd55Fe30Al10C5 vµ 7,3 kOe cho hîp kim Nd40Fe30Al10Co15C5), ®ång thêi còng lµm t¨ng ®é vu«ng ®­êng trÔ víi nång ®é 3(5 at%.
§· chÕ t¹o thµnh c«ng mÉu hîp kim Nd40Fe30Al10Co15B5 b»ng ph­¬ng ph¸p nghiÒn c¬ n¨ng l­îng cao cã lùc kh¸ng tõ lín ®¹t tíi ~24 kOe.

 §· ¸p dông c¸c ph­¬ng ph¸p ph©n tÝch ph©n tÝch hiÓn vi ®iÖn tö hiÖn ®¹i nh­ HRTEM, SEM, SAED, EDX, EBSD... ®Ó nghiªn cøu mèi liªn hÖ gi÷a cÊu tróc víi tÝnh chÊt trong hÖ hîp kim nµy.

- KÕt qu¶ ®µo t¹o: 1 th¹c sÜ, 2 cö nh©n

- KÕt qu¶ c«ng bè: 1 bµi b¸o ë héi nghÞ quèc tÕ ASEAN, 5 bµi b¸o ë héi nghÞ VËt lý toµn quèc.
KÕt luËn vµ kiÕn nghÞ

- KÕt luËn: §· thu ®­îc nhiÒu kÕt qu¶ nghiªn cøu. §· thùc hiÖn tèt c¸c c«ng viÖc nh­ ®· ®Æt ra trong ®Ò c­¬ng nghiªn cøu.

- KiÕn nghÞ: Xin ®­îc hç trî kinh phÝ ®Ó tiÕp tôc thùc hiÖn ®Ò tµi.

Tµi liÖu tham kh¶o

1. Jin-Hua Yin, Bao-Gen Shen, Dun-Hui Wang, Xiao-Bo Yin, Mu Wang, You-Wei Du, Magnetic properties and magnetic domain structure of Nd6Dy2Fe82Co4B6, nanocomposite magnets, Journal of Alloys and Compounds 316 (2001) 296-298.
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