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TOM TAT

Hop kim Sm,Fe;s. ,.Cox-C ( x < 2) di dugc ché tao
bing phurong phap nghién co ning hrgng cao va nung
thiéu két. Cic két qua phan tich phd nhifu xa tia X
bing phuong phap Rietveld cho thiy pha tinh thé chil
yéu SmyFeCo)» dugc hinh thanh c6 ciu tmic

rhombohedral R3m kiéu ThyZn,;. DPbi véi ci mau
trrdc va sau khi carbon héa, Co thay thé cho Fe khéng
lam thay ddi nhiéu cic théng sb mang ciing nhu vj tri
cdc nguyén tir. Trong khi d6, sy thay thé nay di tang
cudng nhiét 46 Curie tr 470 dén 629K voi miu chua
carbon hda va tir 696 dén 723K véi miu carbon hoa.
Qua trinh carbon héa d3 lam gidm cé& hat cta pha chinh
v ciing 1am nhiét d6 Curie ting kha nhiéu.

Tir khoa: Sm;Fe s, carbon héda, Rietveld
GIOI THIEU

Hop kim Sm;Fe, chira cac nguyén té nhu N va C 1a
mét trong nhimg hé hop kim cho théng sé tir cing tét
nhin duoc nhiéu sir quan tdm nghién ciru. Mét sb céng
trinh nghién ciru tnrdc diy da thay thé mdt sb nguyén td
nhu Si, Ga, Al cho Fe trong hop phin Sm;Fe, ., M,Y (Y
=N, C) [1-3]. Ngoai ra cling ¢6 mot vai cong trinh da
sir dyng Co nong d9 thap (x € 3) dé thay the [4-7). Viée
sir dung ndng d6 Co thap béi mét thye té 13 néu nong
dd Co cao thi s& de dan dén hop kim tir cimg kiéu
Sm-Co ma khéng cin phai dua N hay C vao. Co khi
tham gia vio hop phén, thdm chi véi ndng d6 thip, Ia
lam ting cudng dang ké nhiét dd Tc ma van gitr duoc
di huéng tir cao.

Muc dich ciia cong trinh nhim ché tao va nghién
clru cAu tric va nhiét 46 chuyén pha Tc clia hé hop kim
SmyFe7.,Co, (x=0,5; 1; 1,5 va 2) trudc va sau khi
carbon hoa.

THU'C NGHIEM

Hop kim Sm;Fe,,Co, (x=0,5; 1; 1,5 va 2) dugc ché
tao bing phuong phdp nghién co ning lugng cao.
Nguyén liéu dau 1a hop kim Sm,Fe,s, Co (99,99%) va
Sm (99,9%) dugc can theo ti 16 hop phan Hop kim ban
dau Sm,Fe,, duoc ché tao bing 16 hd quang trong moi
trudmg khi bdo vé, sau dé duge ndu lai bing 1o tan sb
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(mét trong céc thiét bj thudc phong Thi nghiém Trong
diém, Vién Khoa hoc Vit ligu) d& dim bao ddng nhét.
Trong qué trinh nau hop kim va nghién co ning lugng
cao, mit hrong Sm d3 dugce tinh to4n thém vio dé bu
vio lugng Sm mét di sao cho dam bao ti 1& hop phin.
Luong b trir 14 khoang 12% cho qué trinh nghién.

Qua trinh nghién dugc thuc hién trong méi trudmg
khi Ar bdo vé€ trong 5 gid, vdi ti 18 bi/bdt 13 15/1. Ning
lugng va dap, tin sé va d4p va cong sut va dép cia bi
trong may nghién co ning lugng cao lan Ivot 1a 0,811/
va dép, 62Hz va 19,5W/g. Bjt sau khi nghién dugc bao
boc béi 4o tantan va duge djt trong dng thach anh chin
khdng cao 61 10 Torr, MAu sau dé duge nung trong
30 phat tai 1125 °C.

Qua trinh carbon héa dugc tién hanh véi miu sau
khi nung duoc nghién vdi ¢& hat < 50pm. Qua trinh
carbon héa nay durge thyc hién bdi phan img giita bt
Sm,Fe,+.,Co, va bot C,4H,, v6i ti phan thich hop. Nhiét
dé phan (ng 13 420 °C, théi gian phan ung 24 gid.
Nhiét o, théi gian clng nhw ti phin di duoc khao st
va tinh todn dé sao cho C thAm va phin b déng déu
trong mau va nhim dat dugc cbng thirc cong thirc danh
dinh SmyFe7.,Co,C;. M6t luong nhd Mg dugc dat
ngoai dng phan img dé hip thu lugng H, sinh ra trong
qua trinh phén hity C4H),.

Céc phép do nhifu xa tia X dugce thyc hién trén thiét
bi Brucker tai phong thi nghiém LCMTR, CNRS, Phap.
Cac gia trj thiét lap véi tit ca cac miu 14 22s/budc va
budc quét 0,04°. Méu bot sau d6 duge trén v6i Si lam
chuin dé tinh todn thang sé6 mang véi d¢ chinh xic c&
+1x10° A. Toin b phé tia X dugc lam khép
(refinement) bing phuong phap Rietveld sir dung kiéu
profile Thompson-Cox-Hastings [8).

Anh huéng c& hat va vi bién dang d3 duoc dua vao
vao tinh toan khi 1am khép phd bing viéc sir dyng phan
bd Gaussian va Lorentzian déng hudmg. Nira cye dai 49
rong vach phd (full-width-at-haft-maxinum) cia phin
b6 Gaussian Hg va phén bé Lorentzian H; trong ham
profile la:

H} =utan’6+vtanf+w

H, =¢(tan@ + ¢

cosf
£ thé hién gia trj duong kinh trung binh cla céc tinh
thé theo tit ca cic huémg. Théng s u dé danh gia dd
mé rong ding hudng gay bai anh hudmg cia bién dang.
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Cac théng sé ciu tmic khac: v; tri cac nguycn tir x,
z, hé sb Debye Waller va théng s6 chiém ch§ s, théng
6 mang va thong sb profile u va & dugc lam khép theo
nguyén tic binh phuong thi thiéu.

Phd khao sat thuc nghiém va phd tinh toan khop
nhau duge danh gid qua hai dai lugng (goodness-of-fit)

Rpva 3 sau
D IACKRAC
Re = > 1)

Trong dé Ix(o) la cudng d6 vach nhidu xa Bragg khio
sat, Ic(c) 1a cudmg d6 vach nhidu xa dugc tinh toén,

2
vi I Z‘W,‘y,-(o) =Y (C)I
d N-P+C

Trong d6 y,(0) 1a cuémg d¢ khdo sat & budc thir i trong
cdc budc quét phd nhleu xa bit, yl(c) la cutmg dd dugc
tinh todn, w; 1a trong sb. N la tong sb didm sir dung
trong 1am khdp, P 1a sé cic théng sb duoc lam khép, va
C 14 6 ham lién quan tryc tiép trong tinh todn (number
of strict constraint function).

Cic phép do tir duoc thuc hién trén miay do
MANICS vdéi tir trudng do 1kOe. Miu do véi khdi
lvong khodng 10mg, dwoc hit chin khéng va han kin
trong dng thiy tinh nhim biao vé miu chong oxy hoa
trong qua trinh gia nhiét. -

KET QUA VA BAN LUAN

1. Két qua phén tich ciu triic

Hinh 1 13 phd nhifu xa tia X cGa tit ca cdc miu
SmyFe 7. Coy (x=0,5; 1, 1,5 v 2). Phin tich djnh tinh
trén cic phd nay cho thiy pha tinh thé chinh hinh thinh
trong miu 13 pha Smy(Fe,Co)s véi cdu tnic
rhombohedral R3m kiéu Th,Zn,;. Ngodi ra con mét
s6 dinh tinh thé v6i cuong dd yéu trong (mg voi pha
Sm,0; va SmO-N. Cac pha phu hinh thanh trong miu
6 thé 12 do Sm du phan tmg vdi vét oxy hodc khéng
khi trong qua trinh ché tao.

szFe‘!Co

A..;-.A.,._}‘-LA—_\

Sm Fe,,Co,,

2 Trss

Attt et s, _.,"‘\..u.\.. i

I L T L L
25 30 35 40 45 S0 55 60 65 70 75
20(%)
Hinh 1. Pho nhidu xg X-ray cua cdc mdu SmsfFe, -, Co,
(x=0,5;1;15va2)

Cac phd nhidu xa tia X néi trén dugc lam khop
bing phuong phép Rietveld (Hinh 2). Cac théng s6 cau
tric: thong s6 mang, vi tri nguyén tir, d6 rong phd-lién
quan dén kich thugc hat mit ra tir viéc lam khop duge
chi ra trong bang 1.
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Hinh 2. Két qua phan tich bang phicong phdp Rietveld
cho mau SmiFe;sCo, (vi tri cdc vach phan xq Bragg, tir
trén xudng dudi, neong img li cde pha Sm(Fe,Co),s,
Smy0; va SmO-N)

Két qui phin tich dinh luong cho thdy pha chinh
chiém khodng 95 wi%. 5 wt% cén lai thudc vé cac pha
phu khac. Dua vao cac théng sé thu dugc tir viée lam
khép trong bang 1, ta c6 thé thiy ring hing s6 mang a
¢6 xu hudng giam trong khi d6 hing sd mang ¢ ¢é xu
hudng ting khi ndng d9 Co tang tir 0,5 dén 2 at%. Tuy
nhién xu huémg thay ddi niy 12 nhé. Nhr vdy, anh
huémg ciia Co, vdi nong d6 thip, 1én sy thay déi cac
thdng s& mang la hrong dbi yéu. Ngoai ra, vi tri clia cdc
nguyén tir ciing khong anh hudng béi sy thay thé nay.
Kich thude hat trung binh D (autocoherent diffraction
domain size) durge tinh todn dira trén dé réng phé nim
trong khoang 670 dén 625 A phu thudc vao ndng dé
Co.

Biing 1. Thong 56 tinh todn bing phirong phdp
Rietveld cho mdu SmyFey; Co, (x=0,5; 1; [.5 va 2)
triede khi carbon héa

x=0,5 x=1 x=1,5 x=2
a(A) 8,550 8,548 8545 8,544
c(A) 12,450 12,456 12,463 12,467
V(A) 788 788 788 788
& 1,61 1,80 1,39 1,51
Rg 4,72 5,52 3,74 2,59
x {18} 0,290 0,289 0,289 0,289
x {184} 0,501 0,501 0,501 0,501
z {6¢c} (Sm) 0,343 0,344 0,344 0,344
z {6c} (Fe) 0,096 0,005 0,095 0,095
z {18h} 0,156 0,155 0,135 0,155
D (A) 670 675 630 625
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Déi véi mAu sau khi carbon héa SmyFe,7,Co,C;

(x=0,5; 1; 1,5 va 2) vAn giir dugc cdu tnic R 3m (Hinh
3). Khong c6 dinh nhiéu xa nao img vdi pha Carbon ty
do. Piéu nay chimg to C d3 khuyéch tan hoan toan vao
trong 6 mang. Ngoai cac pha phy Sm203, SmO-N glong
nhur cdc miu chua carbon héa, xuét hién mjt luo’ng nho
pha a-Fe, -Co dir (khoang 2%). Nguyén nhan xuét hién
thém pha ndy c6 thé do sw phan tach gitta Sm va Fe, Co
trong mang chil trong subt qua trinh carbon héa.
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Hinh 3. Phé nhiéu xq X-ray cia cic mdu SmaFe;;., Co,
(x=0,5; I; 1,5 va 2) sau khi Carbon héa

Cic phé nhifu xa tia X ciia cac miu carbon héa néi
trén ciing duoc Jam khép bing phuong phép Rietveld
mi hmh v& 4 12 mt dai dién. Cic théng s6 cdu tric:
thang s6 mang, vj tri nguyén ti7, 46 rong phd-lién quan
dén kich thuéc hat dugc chi ra trong bang 2.
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Hinh 4K ét qud phdn tich bing phuong phap Rietveld
cho mdu SmyFe;sCoC; (Vi tri cdc vach phan xa Bragg,

He trén xudng dudi, tuong tmg la cdc pha Sma(Fe,Coj;;,

Sm.0y, SmO-Nva a-Fe)

Cac ket qua phén tich Rietveld (hmh 4 va bang 2)
cho thdy ring véi cac miu Carbon héa, hiing s6 mang a
gam, c tang khi gid tri hop phén cia Co ting cling
gidng nhur ddi véi hop kim truéc khi carbon héa, Thé

t:f:h 6 co s& cling khong bi anh huéng boi sur thay thé
nay.
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Bdng 2. Cac théng SO tink todn bang phuong phap
Rietveld cho mdu Smi-Fey; .Co,C; (x=0.5; 1; 1L.5va 2)
sau khi carbon hoa

=05 x=] x=1,5 x=2
a(A) 8,724 8,720 8,713 8,713
c (A) 12,544 12,545 12,525 12,517
Vv (A) 826,9 826,2 823,6 8230
5 2,59 2,25 3,03 2,56
Ra 4,49 4,86 4,40 3,86
x {18/} 0,283 0,283 0284 0,284
x {18k} 0,506 0,505 0,505 0,505
z {6c} (Sm) 0,343 0344 0344 0,345
z {6c) (Fe) 0,094 0,093 0,093 0,091
z {18k} 0153 0,153 0,152 0,152
D (A) 350 340 290 300

Khi so sdnh théng sé mang clia mAu trudc va sau
khi Carbon héa ta thiy ¢6 sy khic nhau 13 rét. Thong
sb a ting tir 8,550 dén 8,724 A, thong sb c tang tir
12,450 dén 12,544 A sau khi miu dugc carbon hoda.
Diéu niy chimg t6 C da chui vio & mang Smy(FeCo),;
gdy ra sy gidn mang. Vi nhimg méu cé sau khi carbon
héa, c& hat trung binh gidm rét manh tir khoang 650 A
xudng con 300 A. Viéc lam giam c& hat va gian & mang
sau khi carbon héa s& cd lgi cho thong sb tir cimg.

2. Nhi¢tdp T,

Hinh 5 I2 dai dién dudng tir nhiét cta mau
Sm;,Fe,sCo; va Sm;Fe, sCo,C;. Cac gia trj Tc theo néng
d6 Co trude va sau khi carbon héa dugc chi ra trong
bang 3. Tuy Co thay thé cho Fe khong lam thay doi
nhiéu théng s6 mang hay thé tich & co s& ciia hop kim
nhimg da 1am nhigt d6 Curie ting tir 470K dén 629K
khi ting x tir 0,5 dén 2,
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Hinh 5, Duong tir nhiét ciia mdu SmiFe;sCos v
SIH3F€;5C0_1C3 (Hc\‘l: 1](06)

Thong thudng, nhiét d Curie bi dnh hudng bai hai
yéu tb thé tich tir va dién to, vi thé trong truémg hop
ndy anh hudng coa Co dén su thay ddi nhiét d6 T co
thé ch yéu la do dién tir vi thé tich 6 co s& hdu nhu
khéng thay dbi.
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Bing 3. Nhiét 45 Te ciia mdu SmyFe, ;. Co,
(x=0,3; 1; 1,5 vad 2) trude va sau kit Carbon hon

Tc x=0,5 | x=I | x=1,5 | x=2
Te (K)

(trudc khi Carbon hod} | 470 | 5281 580 | 629
Tc(K)

(sau khi Carbon héa) 696 | 707 | 717 | 732

_ Pbi véi miu carbon héa, giz tri T ciing dugc tang
rd rét khi so sénh v&i hop kim chua carbon héa. Véi
%=0,5, Te trude khi carbon héa 1a 470K, sau khi carbon
héa 1 696K. Véi x=2, Tc 13 629K cho miu chua
carbon héa, trong khi mau carbon héa Te 14 732K. Sy
ting nthiét 4§ T trong cac miau carbon héa duge 1y giai
1A do thé tich & co s cia ching giin ra din dén lam
ting twong tic Fe-Fe do ting khodng cich gilta cic
nguyén ny Fe-Fe.

KET LUAN

Bing phuong phap nghién co ning lugng cao vi
thue hidn phin Ung pha rdn — rdn v&i hydrocarbon tai
420°C, vét lidu pano tink thé carbid SmyFe(;,Co,Cs
{x=0,5; 1; 1,5 va 2) da dugc ché 130. Qué trink carbon
héa 43 lam gidn mang, ting thé tich cia 6 mang din
dén tam tang nhiét 49 Curie. Co thay thé voi mot néng
¢ nho cho Fe tuy khong lam thay d6i thong sé mang
nhung cling d4 lam tang nhiét 4 Tc tir 470K dén 629K
déi v&i miu chira carbon héa va tir 696K dén 732K véi
méu carbon hoa.
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