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Сплавы с малым содержанием редкоземельных металлов на основе соединений Sm(Fe,Co,Ti)12 яв-
ляются хорошими кандидатами для получения высокоэнергоемких постоянных магнитов. Мето-
дом полосового литья (strip casting), позволяющего реализовать низкие скорости закалки, получен
сплав (Sm,Zr)(Fe,Co)10.3Ti0.7. Структура и магнитные свойства сплава исследованы методами ска-
нирующей микроскопии, рентгеноструктурного и термомагнитного анализа. Исходный негомо-
генный сплав удается гомогенизировать отжигом при 1150°С. Полученный сплав сохраняет высоко-
анизотропное состояние, типичное для фазы Sm(Fe,Co,Ti)12.
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ВВЕДЕНИЕ

Повышение мировых цен на неодим и особен-
но диспрозий, а также низкая рабочая температура
магнитов (Nd,Dy)–Fe–B привели к поиску новых
композиций магнитотвердых сплавов, содержащих
редкоземельные элементы (R) в минимальном ко-
личестве. В последнее время ведется активная раз-
работка композиций многокомпонентных магни-
тотвердых сплавов с тетрагональной структурой ти-
па ThMn12 (1 : 12), в которых часть атомов R
замещена атомами циркония. Основная пробле-
ма формирования фазы 1 : 12 заключается в необ-
ходимости ее стабилизации дополнительными
немагнитными элементами, из которых наиболее
привлекательные гистерезисные свойства спла-
вов обеспечивают Ti и V [1–20].

Реализованные значения коэрцитивной силы
в системе сплавов RFe12 – xMx без ванадия пока не
превосходят 6.5 кЭ. Количество V, необходимое
для стабилизации структуры ThMn12, практиче-
ски в два раза превосходит необходимое содержа-
ние Ti, что, соответственно, приводит к больше-
му уменьшению намагниченности насыщения Ms
[21]. На основе сплавов, легированных V, были
успешно реализованы первые спеченные магни-

ты [6, 22], однако сплавы, легированные Ti, обла-
дают большим потенциалом свойств.

Намагниченность насыщения Ms и поле маг-
нитокристаллической анизотропии Ha сплавов
Sm(Fe0.8Co0.2)11Ti и Sm0.8Zr0.2(Fe0.8Co0.2)11.5Ti0.5
проявляют более высокую термостабильность по
сравнению со сплавами Nd2Fe14B [23]. По данным
работы [24], Ms порошка (Sm,Zr)(Fe,Co)11.5Ti0.5
достигает 16.3 кГс, Ha = 74 кЭ при комнатной тем-
пературе, а температура Кюри составляет 607°С.

В работе [12] исследованы быстрозакаленные
сплавы Sm1.1 – xZrx(Fe0.8Co0.2)11.3 – yTi0.7 (x = 0, 0.2,
0.4, 0.6 и y = 0, 0.3, 0.5, 0.7, 0.9), полученные при
разных скоростях движения поверхности зака-
лочного барабана 0.75–6.0 м/с. В работе проде-
монстрировано, что микроструктура образцов
морфологически меняется при изменении как
скорости закалки, так и толщины ленты. При
этом полученные материалы представляют собой
лабораторные образцы, в которых масса одной
разливки не превышала 2.5 г. Результаты работы
явно показывают, что несмотря на достигнутый
успех в получении высоких магнитных гистере-
зисных свойств на быстрозакаленных нанострук-
турированных лентах [5, 8, 12, 14, 17, 18, 25, 26],
необходимо исследование возможностей получе-
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ния таких свойств с более медленной скоростью
закалки, которые можно реализовать на больших
разливочных барабанах.

Целью данной работы является изготовление
сплава (Sm0.9Zr0.1)(Fe0.9Co0.1)10.3Ti0.7 по технологии
полосового литья (strip casting), исследование его
структуры и фазового состава. Наличие дисперс-
ной кристаллической структуры в таком сплаве
должно упрощать процедуру его гомогенизации,
а также способствовать более легкому получению
мелкозернистого порошка с однородным распре-
делением монокристальных частиц по размеру
[28, 29].

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА

Сплав выплавлен в индукционной печи
FMI-I-2R для получения сплавов методом поло-
сового литья (strip casting). Шихтовый и химиче-
ский составы сплавов 1 и 2 представлены в табл. 1.

Шихту из Fe, Co, Zr, Ti загружали в алундовый
тигель и в печи создавали предварительный ваку-
ум 3.5 × 10–3 и 1.6 × 10–3 Па в случае сплавов 1 и 2
соответственно. При разогреве шихты приблизи-
тельно до 1000°С в плавильный блок закачивали

аргон до давления около 1.0 × 103 Па. После рас-
плавления шихты ее перегревали до 1550°С. Са-
марий загружали в расплав из дозатора.

Разливку расплава на закалочный барабан
проводили от температуры 1440 и 1485°С (для
сплавов 1 и 2 соответственно) через промежуточ-
ный ковш, нагретый до 800°С. Скорость враще-
ния поверхности медного водоохлаждаемого ба-
рабана составляла 2.2 м/с. С барабана в приемник
сплав попадал в форме пластинок, показанных на
рис. 1. Пластинки сплава имели толщину 0.2–
0.3 мм и ширину 1.5–2 см. Химические составы
шихты и сплава приведены в табл. 1. Формула со-
става сплава 2 (Sm0.91Zr0.09)(Fe0.9Co0.1)10.14Ti0.72.

Данные рентгеновской дифракции образцов
получены на рентгеновском дифрактометре Em-
pyrean (PANanalytical) в Cu Kα-излучении. Мик-
роскопия выполнена в режиме обратно отражен-
ных электронов на сканирующем электронном
микроскопе AURIGA CrossBeam. Магнитные
свойства сплава измеряли на установке PPMS
DynaCool (Quantum Design) в полях напряженно-
стью до 90 кЭ на текстурованных порошках со
средним размером частиц порядка 5 мкм, фикси-
рованных в эпоксидной смоле. Температурные
зависимости начальной ас магнитной восприимчи-
вости измеряли методом трансформатора с ком-
пенсированными катушками в переменном маг-
нитном поле амплитудой 3 Э и частотой 800 Гц в
интервале температур 20–900°С.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Изображение полученных пластинок полосо-

вого литья сплавов показано на рис. 1. Полосы
сплава 1 оказались перегреты, так что после попа-
дания в приемник произошло их спекание. Кро-
ме того, из табл. 1 видно, что состав сплава 1 отли-
чается от ожидаемого по самарию на 17%, а по
цирконию на 80%, что связано с крайней неодно-
родностью лент по составу. Технологически при-
шлось повысить температуру расплава (на 40°С)
для получения хорошей ленты. Состав сплава 2
соответствовал ожидаемому в пределах 5%, по-

Таблица 1. Химический состав шихты и приготовленного сплава

Sm, вес. % Fe, вес. % Co, вес. % Zr, вес. % Ti, вес. % Al, вес. % O, вес. %

Сплав 1
Шихта 19.9 66.5 8.0 1.2 4.4 – –
Ожидаемый состав 17.9 68.5 8.0 1.2 4.4 – –
Химический анализ 14.8 71.36 8.4 0.19 4.5 1.15 0.008
Сплав 2
Шихта 20.9 65.5 8.0 1.2 4.4 – –
Ожидаемый состав 17.9 68.5 8.0 1.2 4.4 – –
Химический анализ 18.2 67.38 8.4 1.1 4.6 0.32 0.017

Рис. 1. Пластинки сплава
(Sm0.91Zr0.09)(Fe0.9Co0.1)10.14Ti0.72, приготовленного
по технологии strip-casting: Сплав 1 (a) и Сплав 2 (б).

(а) (б)
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этому далее в исследованиях использовали пла-
стины данного образца.

В табл. 2 приведены данные рентгеновского
фазового анализа разных пластинок исходного
сплава 2. Образцы № 1 и № 2 соответствуют рент-
генограммам для разных пластинок исходного
сплава 2. Рентгенограмма порошка № 1 исходно-
го сплава 2, приготовленного по технологии strip
casting, показана на рис. 2. Исходный сплав силь-
но неоднороден и содержит до пяти фаз, кроме
того, он неоднороден по объему. Составы образ-
цов 1 и 2 сильно отличаются; доля α-(Fe,Co,Ti)
образца № 1 не превышает 1 вес. %, а в образце
№ 2 достигает 20 вес. %. Основной фазой исход-
ного сплава является фаза Sm(Fe,Co,Ti,Zr)12 со
структурой типа ThMn12, ее весовая доля достига-
ет 83% (образец 1). Кроме нее в сплаве содержит-
ся 10 вес. % фазы (Sm,Zr)3(Fe,Co,Ti)29 (3-29),
5 вес. % фазы (Sm,Zr)(Fe,Co,Ti)7 (1-7), а также
следы оксида самария Sm2O3. В отличие от рабо-
ты [12], при более медленной закалке в сплаве до-
полнительно выпадает фаза 3-29, при этом не бы-
ло обнаружено фаз Ti1 – δZrδFe2.

С целью оптимизации фазового состава исход-
ного сплава 2 было проведено исследование вли-
яния отжига при температурах 800–1150°С в тече-
ние 1–4 ч. Отжиг при температурах вплоть до
1100°С не приводит к гомогенизации сплава. По-
сле отжига при 1050°С в течение 1ч в обедненной
железом части сплава происходит только увели-
чение фазы α-(Fe,Co,Ti) от ~0.9 до ~4.1%. По-ви-
димому, происходило испарение Sm с поверхно-

сти пластинок сплава. После отжига при темпера-
туре 1150°С фазы 3-29 и 1-7 исчезают, однако
увеличивается количество фазы α-(Fe,Co,Ti).

Влияние отжига на фазовый состав хорошо кор-
релирует с результатами измерений температурной
зависимости ас магнитной восприимчивости χ(T),
представленными на рис. 3. Зависимость χ(T) ис-
ходного сплава (Sm0.91Zr0.09)(Fe0.9Co0.1)10.14Ti0.72 де-
монстрирует верхняя кривая. Температура Кюри
ТС фазы 1 : 12 составляет 406°С. На кривой вос-
приимчивости при повышении температуры вы-
ше 400–430°С (пик фазы 1 : 12) наюлюдается ещё
один пик на 840–850°С, что, вероятно, указывает
на присутствие фазы α-(Fe,Со,Ti). Кроме того, в

Таблица 2. Фазовый состав и параметры решеток фаз сплава (Sm0.91Zr0.09)(Fe0.9Co0.1)10.14Ti0.72 после термообработок

№ образца Термообработка Фаза a, Å b, Å c, Å Весовая доля, %

1 Исходный ThMn12 8.5425 4.7864 83.3
сплав Sm3(Fe,Ti)29 9.7402 8.5750 10.5763 9.9

1-7 8.5273 12.4164 5.1
α(Fe,Co,Ti) 2.8753 0.9
Sm2O3 14.242 3.627 8.8765 0.8

2 Исходный ThMn12 8.5564 4.7856 62.3
сплав Sm3(Fe,Ti)29 9.7156 8.6415 10.5783 11.7

1-7 8.5337 12.4213 5.2
α(Fe,Co,Ti) 2.8819 20.8

3 Отжиг ThMn12 8.5444 4.7844 76.4
1050°C Sm3(Fe,Ti)29 9.7382 8.583 10.561 18.5

1-7 8.5300 12.390 0.9
α(Fe,Co,Ti) 2.878 4.1
Sm2O3 14.294 3.6402 8.8876 0.8

4 Отжиг ThMn12 8.5572 4.7869 78.8
1150°C α(Fe,Co,Ti) 2.8826 21.2

Рис. 2. Рентгенограмма порошка исходного сплава.
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области температур 250–400°С видны два широ-
ких максимума при температурах около 360 и
280°С. Дополнительные фазы представляют со-

бой фазы (Sm,Zr)3(Fe,Co,Ti)29 (3-29) и
(Sm,Zr)(Fe,Co,Ti)7 (1-7) с температурами Кюри
370°С и 318°С соответственно. Эти значения пре-
восходят известные данные (192°С и 180°С [27, 28])
для сплавов Sm–Fe–Ti, что, видимо, связано с за-
мещением части атомов Fe атомами Co. При повы-
шении температуры отжига до 1150°С происходит
качественное изменение температурной зависимо-
сти ас магнитной восприимчивости. После отжига
при 1150°С на зависимости магнитной восприим-
чивости исчезают пики фаз типа 3–29 и 1–7. Кроме
того, температура Кюри фазы 1:12 возрастает на
18°С, это должно быть связано с перераспределе-
нием элементов в отожженном образце.

На рис. 4 показаны изображения поперечных
сечений пластинок сплава, полученные методом
сканирующей микроскопии. Изображения полу-
чены вблизи областей, богатых железом. Струк-
тура содержит 3 типа фаз разного контраста. Ре-
зультаты микроанализа представлены в табл. 3.

Темно-серые области А1 и А2 имеют составы
(SmZr)(Fe0.88Co0.12)11Ti0.8 и (Sm)(Fe0.88Co0.12)6Ti0.42
и соответствуют структурам ThMn12 и SmFe7 соот-
ветственно. Эти два состава не отличаются по кон-
трасту, поскольку изменение содержания Fe и Co со-
провождается разным содержанием Ti и Sm. Светло-
серые области B с составом (Sm)(Fe0.87Co0.13)9Ti0.44 со-
ответствуют структуре Sm3(Fe,Ti)29. Ранее образо-
вание этой фазы было показано в структуре
типа 1-12 на основе Nd [29]. Черные области С
представляют собой фазу α-Fe с частичным заме-
щением на Co и Ti. Химический состав пластинок
сплава, определенный методом EDX, не соответ-
ствует химическому анализу, что объясняется не
учётом Zr в проведенном энерго-дисперсионном
анализе ввиду малого количества первого. Мик-
роструктура полученного сплава качественно по-
добна структуре сплавов полосового литья Nd–
Fe–B [30, 31] и отличается от быстрозакаленных
лент структуры 1–12 [12], для которых наблюда-

Рис. 3. Температурная зависимость магнитной вос-
приимчивости образцов.
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Таблица 3. Результаты микроанализа исходного и гомогенизированного при 1150°C сплавов
Область

измерения Sm, ат. % Fe, ат. % Co, ат. % Ti, ат. % Zr, ат. % O, ат. % Формула состава фаз

Исходный сплав
A1 7.8 75.9 10.1 6.1 Sm(Fe0.88Co0.12)11Ti0.8
A2 13.5 71.1 9.7 5.7 Sm(Fe0.88Co0.12)6Ti0.42
A2 12.6 69.7 9.5 6.1 2.1 (Sm0.86Zr0.14)(Fe0.88Co0.12)5.4Ti0.42
B 9.5 75.3 11.0 4.2 Sm(Fe0.87Co0.13)9Ti0.44
B 9.7 76.2 9.9 4.1 Sm(Fe0.89Co0.11)9Ti0.42
C 0.4 88.0 7.0 4.6 α-(Fe,Со,Ti)
C 87.5 7.7 4.8 α-(Fe,Со,Ti)
Среднее 6.0 74.4 9.4 5.7 4.4 Sm(Fe0.89Co0.11)14Ti0.95

Сплав после гомогенизации при 1150°C
A 7.3 76.8 10.8 5.1 Sm(Fe0.88Co0.12)12Ti0.7
C 1.3 87.6 7.0 4.2 α-(Fe,Со,Ti)
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ется либо рентгеноаморфное состояние, либо на-
нокристаллическое. Дендритная структура ока-
зывается более выраженной, чем в литых сплавах.

После отжига при 1150°C в соответствии с ре-
зультатами температурных измерений ac воспри-
имчивости микроструктура содержит области A и
области C. Однако состав областей A обедняется
самарием, а области C обогащаются Ti.

На рис. 5 показаны зависимости размера ча-
стиц порошка от времени измельчения сплава 2.
Размер частиц порошка от времени измельчения
изменяется по экспоненциальной зависимости.

Результаты измерения намагниченности в поле
17 кЭ σ17 и коэрцитивной силы Нс порошков
сплава (Sm0.91Zr0.09)(Fe0.9Co0.1)10.14Ti0.72 в зависи-
мости от среднего размера частиц представлены
на рис. 5б, 5в. Значения σ17 возрастают по мере
уменьшения размера частиц D до 5.3 мкм. Это
свидетельствует о том, что текстуруемость по-
рошка улучшается. При дальнейшем уменьше-
нии D до 4.9 мкм значение σ17 незначительно
уменьшается, так что на зависимости появляется
максимум. Значения Нс экспоненциально возрас-
тают с уменьшением размера частиц порошка. Су-

Рис. 4. Микроструктура сплава до (а, б) и после гомогенизации 1150°C (в, г).

50 мкм 5 мкм
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Рис. 5. Зависимости размера частиц порошка от времени измельчения в шаровой мельнице (a); σ17 (б) и Нс (в) от сред-
него размера частиц D.
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ПРОТАСОВ и др.

ществование максимума на зависимости намагни-
ченности свидетельствует о достижении оптималь-
ного размера частиц порошка, который должен
соответствовать среднему размеру монокристаллов
strip cast сплава 2, который составляет 5.8 мкм.

На рис. 6 показаны первые квадранты петель ги-
стерезиса, измеренных на текстурованных порош-
ках со средним размером частиц порядка 5 мкм.
Порошки приготовлены из сплава в исходном со-
стоянии и после гомогенизации при 1150°С, соот-
ветственно. Для оценки анизотропии петли гисте-
резиса были измерены вдоль и перпендикулярно
направлению текстуры. В обоих состояниях полу-
чено высокоанизотропное состояние, характерное
для фазы 1–12.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В результате работы впервые был изготовлен

сплав (Sm,Zr)(Fe,Co)10Ti0.7 методом полосового
литья (strip casting).

Полученный высокоанизотропный сплав Sm–
Zr–Fe–Co–Ti оказался многофазным и неодно-
родным по составу, наблюдаются пластинки как
обогащенные, так и обедненные железом. Не-
смотря на то, что весовая доля фазы 1–12 достиг-
ла ~83%, даже при температуре гомогенизации
1150°С полностью устранить выпадение фазы ти-
па α-(Fe,Со,Ti) не удалось.

Показано, что измельчением в вибрационной
мельнице можно получить оптимальный размер
частиц 5.8 мкм, соответствующий размерам мо-
нокристаллических зерен фазы 1–12.

Микроструктура сплава не содержит нанокри-
сталлических зерен и морфологически подобна
strip casting сплаву Nd–Fe–B.

Полученный сплав сохраняет высокоанизо-
тропную фазу и при помоле до 5.8 мкм имеет мак-

симум намагниченности, поэтому может быть ис-
пользован для реализации жидкофазного спека-
ния с легкоплавкой добавкой.

Рентгеноструктурные исследования и измере-
ния магнитных свойств выполнены с использова-
нием оборудования ЦКП “Испытательный центр
нанотехнологий и перспективных материалов”
ИФМ УРО РАН.

Работа выполнена при финансовой поддержке
МИНОБРНАУКИ России в рамках государ-
ственного задания Института физики металлов
УрО РАН (тема “Магнит” № 122021000034-9) и
Программы стратегического академического ли-
дерства УрФУ “Приоритет-2030”.

А.С. Волегов благодарит проект РНФ 21-72-
10104 за поддержку исследований микрострукту-
ры, фазового состава и магнитных свойств образ-
цов в сильных магнитных полях в Уральском цен-
тре коллективного пользования “Современные
нанотехнологии” Уральского федерального уни-
верситета.
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