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Vom Curie-Ubergang bis zum Schmelzen:
NdFeB-Materialien charakterisieren

Dr. Roland Wetzel, Applications Laboratory Selb, und Shenjun Sheng, Applications Laboratory Shanghai

Einleitung

Neodym-Eisen-Bor (NdFeB)-Magnete gehéren zu den
leistungsstarksten Permanentmagneten und werden
haufig in Elektromotoren, Generatoren, Sensoren, Aktu-
atoren sowie in hochentwickelten Komponenten fir die
Automobil-, Energie- und Elektronikbranche eingesetzt
[1]. Ihre Leistungsfahigkeit ist eng mit ihrer thermischen
Stabilitadt und den bei erhdhten Temperaturen auftreten-
den Phasenumwandlungen verknupft. Eine zuverlassige
thermische Charakterisierung ist daher fir die Material-
entwicklung, Qualitatssicherung und Prozessoptimie-
rung unerlasslich.

Ein wesentlicher Vorteil der simultanen thermischen
Analyse (STA) besteht darin, dass sie Thermogravimet-
rie (TG) und dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) in
einem einzigen Experiment unter identischen Bedingun-
gen kombiniert. Dadurch lassen sich Massenanderungen

Tabelle 1 Messparameter der STA-Messung

und thermische Effekte unmittelbar miteinander in
Beziehung setzen, was insbesondere bei komplexen
Materialien wie NdFeB-Magnetpulvern wertvoll ist. In
der Praxis kdnnen so schmelzbezogene Prozesse, Pha-
senUbergdnge, Zersetzungserscheinungen und oxi-
dationsbedingte Effekte zuverldssiger voneinander
unterschieden werden. FUr industrielle Anwender
bedeutet dies eine schnellere und zuverlassigere Mate-
rialbewertung, weniger Unsicherheiten bei der Daten-
interpretation und eine fundiertere Grundlage fur die
anwendungsspezifische Qualifizierung.

Experimenteller Teil

Die NdFeB-Probe wurde mit einem Gerat der NETZSCH
STA Jupiter®-Serie untersucht. Die Messungen wurden
basislinienkorrigiert; Temperatur und Warmefluss wur-
den kalibriert. Die Messbedingungen sind in Tabelle 1
gelistet.

Probenmasse ~15mg
Tiegel Pt/Rh, 85 ul mit Al,Os Liner und gelochtem Deckel
Probentrager TG-DSCc, Typ S

Temperaturprogramm

Atmosphare
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RT bis 1500 °C, 20 K/min

Argon, 70 ml/min
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Ergebnisse und Diskussion

Das Ergebnis der TG-DSC-Messung ist in Abbildung 1
dargestellt. Die Masse der NdFeB-Probe bleibt tGber den
untersuchten Temperaturbereich konstant, was darauf
hinweist, dass unter Argon kein relevanter Massenver-
lust auftritt. Dies ist ein wichtiges Ergebnis, da es zeigt,
dass die im DSC-Signal beobachteten thermischen Ereig-
nisse nicht mit einer messbaren Materialzersetzung
verbunden sind, sondern vielmehr intrinsische Verande-
rungen innerhalb der Probe widerspiegeln.

Bei hoheren Temperaturen zeigt die DSC-Kurve zwei
endotherme Effekte. Der erste tritt als vergleichsweise
kleiner Peak mit einer Onset-Temperatur von 1072 °C,
einem Peakmaximum bei 1083 °C und einer Reaktions-
enthalpie von 12,25 J/g auf. Ein zweiter, groBerer Peak
beginnt bei 1145 °C und erreicht sein Maximum bei
1162 °C. Die zugehorige Reaktionsenthalpie betragt
180,6 J/g.

Die STA-Ergebnisse deuten darauf hin, dass der kleinere

thermische Effekt hochstwahrscheinlich mit einer friihen
Umwandlung eines in geringer Menge vorhandenen
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Bestandteils oder einer niedrigschmelzenden Sekundar-
phase zusammenhadngt. Im Gegensatz dazu weist der
groBere Peak auf eine wesentliche Hochtemperaturum-
wandlung hin, die mdglicherweise mit dem Schmelzen
oder partiellen Schmelzen von Phasen im NdFeB-System
verbunden ist. Dieses Verhalten steht im Einklang mit der
mehrphasigen Mikrostruktur technischer NdFeB-Mag-
nete. Diese enthalten typischerweise die hartmagneti-
sche Nd,Fe;B-Phase, Nd-reiche intergranulare Phasen
sowie weitere sekundare Bestandteile, deren Auftreten
von der Legierungszusammensetzung und der Verarbei-
tungshistorie abhangt [2].

Da diese Effekte nicht von einem nachweisbaren Mas-
senverlust begleitet werden, stltzen die Daten die
Interpretation als phasenbezogene thermische Ereig-
nisse und nicht als Zersetzungsreaktionen. Eine ein-
deutige Phasenzuordnung ist jedoch allein anhand der
STA-Daten nicht moglich. Zur eindeutigen Identifizie-
rung der zugrunde liegenden Umwandlungen wer-
den ergénzende Verfahren empfohlen, beispielsweise
Hochtemperatur-Rontgendiffraktometrie, metallografi-
sche Untersuchungen nach einer definierten Warmebe-
handlung oder ein Abgleich mit legierungsspezifischen
Phasendiagrammen.
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1 TG-DSC-Ergebnisse der NdFeB-Probe
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2 TG-DSC-Ergebnisse der NdFeB-Probe mit zusitzlichem externen Magnetzubehér.

Der schwache endotherme Effekt bei 275 °C kann dem
Curie-Ubergang zugeordnet werden. Obwohl das Sig-
nal schwach ist, ldsst sich dieser Effekt mittels DSC auf-
l6sen. Zur Verifizierung kann die STA zusatzlich mit
einem Zubehdr zur Erzeugung eines externen Magnet-
felds ausgestattet werden. Der Ubergang vom ferroma-
gnetischen zum paramagnetischen Zustand wird dabei
als scheinbare Massendnderung detektiert (siehe Abbil-
dung 2)..

Zusammenfassung

Far die thermische Charakterisierung von NdFeB-Mag-
netpulvern bietet die NETZSCH STA Jupiter®-Serie einen
klaren analytischen Vorteil: Sie ermdglicht die gleichzei-
tige Erfassung moglicher Massenanderungen und ther-
mischer Effekte in einer einzigen Messung. Dadurch
kdnnen Anwender mit hoher Sicherheit zwischen Zer-
setzungsprozessen und tatsachlichen Phasenumwand-
lungen unterscheiden. Dies macht das System besonders
wertvoll flir die Materialentwicklung, den Chargenver-
gleich, die Qualitatskontrolle, die Schadensanalyse und
die Optimierung thermischer Prozessbedingungen.
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Zudem lasst sich die Curie-Umwandlung sowohl im DSC-
Signal als auch im TG-Signal detektieren, indem externe
Magnete eingesetzt werden. Diese sind nicht im stan-
dardmaéBigen Lieferumfang enthalten, sondern als opti-
onales Zubehor erhaltlich.

Die STA Jupiter®-Serie unterstitzt Kunden dabei, zuver-
lassige, anwendungsrelevante thermische Daten
schneller und mit gréBerer Interpretationssicherheit zu
gewinnen. Damit schafft sie eine Grundlage fur fundier-
tere Materialentscheidungen und eine robustere Pro-
zessauslegung fur anspruchsvolle Anwendungen von
NdFeB-Magnetpulvern.
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