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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft eine Legierung, insbesondere eine weich magnetische Legierung, die zur
Anwendung als Magnetkern geeignet ist, einen Magnetkern und ein Verfahren zum Herstellen eines Bandes aus einer
Legierung. Nanokristalline Legierungen auf Basis einer Zusammensetzung Feo_g_p-c-g-x-y-zCUaNPpM:T¢Si, By Z, kdnnen
als Magnetkern bei verschiedenen Anwendungen eingesetzt werden. Die US 7,583,173 offenbart einen gewickelten
Magnetkern, der unter anderem bei einem Stromtransformator  verwendet  wird, der aus
(Fe1-aNiz)100-x-y-z-a-b-cCUxSiyB,Nb,M’sM”, besteht, wobeia< 0,3, 0,6 <x<1,5,10<y <17,5<2<14,2<0a<6,$<7,
v < 8, M’ mindestens eines der Elemente V, Cr, Al und Zn und M” mindestens eines der Elemente C, Ge, P, Ga, Sb, In
und Be ist.

[0002] Die EP 0271 657 A2 offenbart ebenfalls Legierungen mit einer Zusammenfassung auf dieser Basis.

[0003] Die EP 1 045 402 offenbart eine amorphe Legierung in Gestalt eines Bandes mit 25 mm Breite und 18 pm
Dicke. Das Band wird unter Zugspannung warmebehandelt und hat eine KorngréRRe von weniger als 50 nm, das Rema-
nenzverhaltnis betragt dabei weniger als 10%.

[0004] Diese Legierungen, auch in Form von Bandern, kdnnen als Magnetkern bei verschiedenen Bauteilen, wie zum
Beispiel Leistungstransformatoren, Stromtransformatoren und Speicherdrosseln, verwendet werden.

[0005] Bei Anwendungen fir Magnetkerne sind generell méglichst geringe Herstellkosten wiinschenswert. Die Kos-
tenreduktion soll dabei jedoch méglichst keine oder nur geringe Auswirkungen auf die Funktionsweise des Magnetkernes
haben.

[0006] Bei manchen Anwendungen von Magnetkernen ist eine weitere Verkleinerung der GréRe und des Gewichts
des Magnetkerns wiinschenswert, so dass die GréRRe und das Gewicht des Bauteils selbst weiter reduziert werden kann.
Gleichzeitig ist jedoch keine Erhéhung der Herstellungskosten des Magnetkerns gewiinscht.

[0007] Aufgabe ist es daher, eine Legierung bereitzustellen, die fir die Anwendung als Magnetkern geeignet ist,
welcher kostenglnstiger hergestellt werden kann. Eine weitere Aufgabe ist es dabei die Legierungen so auszuwahlen,
dass die GroRe und/oder das Gewicht des Magnetkernes gegenuber einem herkémmlichen Magnetkern reduziert werden
kann.

[0008] Gelbstistdies durchdie Gegenstande der unabhéangigen Anspriiche. Weitere Weiterbildungen sind Gegenstand
der jeweiligen abhangigen Anspriche.

[0009] Erfindungsgemal wird eine Legierung angegeben, die aus Feyg_5.p-¢d-x-y-2CUaNPMTSi,B,Z, und bis zu 1
Atom% Verunreinigungen besteht. M ist eines oder mehrere der Elemente Mo, Ta oder Zr, T eines oder mehrere der
Elemente V, Mn, Cr, Co oder Ni, Z eines oder mehrere der Elemente C, P oder Ge und 0 Atom% < a < 1,5 Atom%, 0
Atom% < b <2 Atom%, 0 Atom% < (b+c) <2 Atom%, 0 Atom% < d <5 Atom%, 10 Atom% < x < 18 Atom%, 5 Atom%
<y <11 Atom% und 0 Atom% < z < 2 Atom%. Die Legierung ist ferner in Gestalt eines Bandes ausgebildet und weist
ein nanokristallines Geflige auf, bei dem zumindest 50 Vol% der Kérner eine mittlere Grofie von kleiner als 100 nm
aufweisen. Die Legierung weist auch eine Hystereseschleife mit einem zentralen linearen Teil, ein Remanenzverhaltnis,
Jids: < 0,1, und ein Verhaltnis von Koerzitivfeldstarke, H., zu Anisotropiefeldstarke, H,, < 10% auf.

[0010] Die Legierung weist somit eine Zusammensetzung mit einem Niobgehalt von weniger als 2 Atomprozent auf.
Dies hat den Vorteil, dass die Rohstoffkosten gegentiber einer Zusammensetzung mit einem héheren Niobgehalt nied-
riger sind, da Niob ein relativ teures Element ist. Ferner ist die Untergrenze des Siliziumgehalts und die Obergrenze des
Borgehalts der Legierung so festgelegt, dass die Legierung in Gestalt eines Bandes unter einer Zugspannung in einem
Durchlaufofen hergestelltwerden kann, wobei die oben genannten magnetischen Eigenschaften erreicht werden. Folglich
kann mit diesem Herstellungsverfahren die Legierung trotz des niedrigeren Niobgehalts auch die gewlinschten weich-
magnetischen Eigenschaften fir Magnetkernanwendungen aufweisen.

[0011] Die Gestalt als Band ermdglicht nicht nur das Herstellen der Legierung unter Zugspannung in einem Durch-
laufofen, sondern auch das Herstellen eines Magnetkerns mit einer beliebigen Anzahl von Wicklungen. Folglich kann
die GroRe und die magnetischen Eigenschaften des Magnetkerns durch eine entsprechende Auswahl der Wicklungen
an die Anwendung einfach angepasst werden. Durch das nanokristalline Geflige mit einer Korngré3e von weniger als
100 nm in mindestens 50 Volumenprozent der Legierung wird eine niedrige Sattigungsmagnetostriktion bei hoher Sat-
tigungspolarisation erreicht. Durch die Warmebehandlung unter Zugspannung resultiert bei geeigneter Legierungsaus-
wahl eine magnetische Hystereseschleife mit einem zentralen linearen Teil, einem Remanenzverhéltnis von weniger
als 0,1 und eine Koerzitivfeldstarke von weniger als 10% des Anisotropiefeldes. Damit verknupft sind niedrige Umma-
gnetisierungsverluste und eine im linearen, zentralen Teil der Hystereseschleife in weiten Grenzen vom angelegten
Magnetfeld bzw. der Vormagnetisierung unabhangige Permeabilitat, die bei Magnetkernen fiir Anwendungen wie Strom-
wandler, Leistungsibertrdgern und Speicherdrosseln gewiinscht sind.

[0012] Hierin ist der zentrale Teil der Hystereseschleife definiert, als der Teil der Hystereseschleife, der sich zwischen
den Anisotropiefeldstarkepunkten liegt, die den Ubergang in die Sattigung kennzeichnen. Ein linearer Teil dieses zen-
tralen Teils der Hystereseschleife wird hierin durch einen Nichtlinearitatsfaktor NL von weniger als 3% definiert, wobei
der Nichtlinearitatsfaktor wie folgt errechnet wird:
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o\

NL (11’1 ) = 100 (5Jauf + 5Jab)/(2Js) (l)

[0013] Dabei bezeichnen oJ,; bzw. 8J,, die Standardabweichung der Magnetisierung von einer Ausgleichsgeraden
durch den auf- bzw. absteigenden Ast der Hystereseschleife zwischen Magnetisierungswerten von =75% der Satti-
gungspolarisation Jg.

[0014] Diese Legierungistsomitbesonders fiir einen Magnetkern geeignet, der eine reduzierte Gréf3e und ein kleineres
Gewicht bei niedrigeren Rohstoffkosten und gleichzeitig die gewlinschten weichmagnetischen Eigenschaften fiir die
Anwendung als Magnetkern aufweist.

[0015] In einem Ausfihrungsbeispiel betragt das Remanenzverhaltnis der Legierung weniger als 0,05. Die Hystere-
seschleife der Legierung ist somit noch linearer bzw. flacher. In einem weiteren Ausflihrungsbeispiel betragt das Ver-
héltnis von Koerzitivfeldstarke zu Anisotropiefeldstarke weniger als 5%. Auch ist in diesem Ausfiihrungsbeispiel die
Hystereseschleife noch linearer, so dass die Ummagnetisierungsverluste noch niedriger sind.

[0016] In einem Ausflihrungsbeispiel weist die Legierung ferner eine Permeabilitdt . von 40 bis 3000 oder 80 bis
1500auf. In einem anderen Ausfiihrungsbeispiel weist die Legierung eine Permeabilitdt zwischen etwa 200 und 9000
auf. In diesen und weiteren Beispielen wird die Permeabilitét primar durch Wahl der Zugspannung bei der Warmebe-
handlung bestimmt. Die Zugspannung kann dabei bis zu etwa 800 MPa betragen, ohne dass das Band reit. Man kann
somit mit einer vorgegebenen Zusammensetzung, ein Band mit einer Permeabilitdt innerhalb des gesamten Permea-
bilitatsbereichs von . = 40 bis etwa p = 10000 abdecken. Besonders lineare Schleifen ergeben sich dabei im Bereich
niedriger Permeabilitaten, d.h. in etwa p = 40 bis 3000.

[0017] Solchrelativ niedrige Permeabilitaten sind vorteilhaft fiir Stromtransformatoren, Leistungsubertrager, Speicher-
drosseln und weitere Anwendungen, bei dem der Magnetkern nicht ferromagnetisch gesattigt werden sollte, damit die
Induktivitat keine EinbuRen erleidet, wenn hohe elektrische Stréme durch Wicklungen um den Magnetkern flieRen.
[0018] Jeweils geeignete Permeabilitdtsbereiche ergeben sich aus den spezifischen Anforderungen der jeweiligen
Anwendung. Geeignete Bereich sind 1500 bis 3000, 200 bis 1500 und 50 bis 200. So ist beispielsweise flr gleichstrom-
tolerante Stromwandler eine Permeabilitét w. von etwa 1500 bis etwa 3000 vorteilhaft, wahrend fur Leistungsiibertrager
ein Permeabilitatsbereich von etwa 200 bis 1500 und fiir Speicherdrosseln eher ein Permeabilitatsbereich von etwa 50
bis 200 besonders geeignet ist.

[0019] Je niedriger die Permeabilitat, desto héher kdnnen die elektrischen Stréme durch die Wicklungen des Mag-
netkerns sein, ohne das Material zu sattigen. Ebenso kénnen bei gleicher Permeabilitat diese Strdme umso héher sein,
je héher die Sattigungspolarisation, Jg, des Materials ist. Andererseits nimmt die Induktivitat des Magnetkernes mit der
Permeabilitdt und der Baugrofie zu. Um Magnetkerne mit gleichzeitig hoher Induktivitdt und hoher Stromtoleranz zu
bauen ist es daher vorteilhaft Legierungen mithéherer Sattigungspolarisation einzusetzen. In einem Ausfiihrungsbeispiel
wird durch Reduktion des Niob-Gehaltes beispielsweise die Sattigungspolarisation von J, = 1.21 T auf J;=1.34 T, d.h.
um mehr als 10% erhéht. Dies kann letztlich dazu ausgenutzt werden ohne Einbuflen die Baugréfe und das Gewicht
des Kernes zu reduzieren.

[0020] Die Legierung kann eine Sattigungsmagnetostriktion von betragsmaRig kleiner als 5 ppm aufweisen. Legie-
rungen mit einer Sattigungsmagnetostriktion unterhalb dieser Grenzwerte weisen besonders gute weichmagnetische
Eigenschaften auch bei interner Spannung auf, besonders dann wenn die Permeabilitét nicht wesentlich gréRer als 500
ist. Fir héhere Permeabilitéten ist es vorteilhaft Legierungen mit kleineren Werten der Sattigungsmagnetostriktion aus-
zuwahlen.

[0021] Die Legierung kann ferner eine Sattigungsmagnetostriktion von betragsmaRig kleiner als 2 ppm, vorzugsweise
kleiner als 1 ppm aufweisen. Legierungen mit einer Sattigungsmagnetostriktion unterhalb dieser Grenzwerte weisen
besonders gute weichmagnetische Eigenschaften auch bei interner Spannung auf, insbesondere wenn die Permeabilitat
w grolRer 500 bzw. gréoRer 1000 ist. In einem Ausfiihrungsbeispiel ist die Legierung Niobfrei, d.h. b = 0. Dieses Ausfih-
rungsbeispiel hat den Vorteil, dass die Rohstoffkosten noch weiter reduziert sind, da das Element Niob vollstdndig
weggelassen ist.

[0022] In einem weiteren Ausflihrungsbeispiel ist die Legierung Kupferfrei, d.h. a = 0. In einem weiteren Ausflihrungs-
beispiel ist die Legierung Niob und Kupfer frei, d.h. a=0und b = 0.

[0023] In weiteren Ausfiihrungsbeispielen weist die Legierung Niob und/oder Kupfer auf, wobei 0 <a <0,5und 0<b
<0,5ist.

[0024] In weiteren Ausfihrungsbeispielen ist der Siliziumgehalt und/oder der Borgehalt weiter definiert, so dass die
Legierung 14 Atom% < x < 17 Atom% und/oder 5,5 Atom% <y < 8 Atom% aufweist.

[0025] Wie oben bereits erwdhnt, weist die Legierung die Gestalt eines Bandes auf. Dieses Band kann eine Dicke
von 10 pm bis 50 wm aufweisen. Diese Dicke ermdglicht das Wickeln eines Magnetkerns mit einer hohen Anzahl an
Wicklungen, der gleichzeitig einen kleinen Aullendurchmesser aufweist.

[0026] Ineinem weiteren Ausfiihrungsbeispiel weisen mindestens 70 Volumenprozente der Kérner eine mittlere GréRRe
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kleiner 50 nm auf. Dies ermdglicht eine weitere Steigerung der magnetischen Eigenschaften.

[0027] Die Legierung wird in Gestalt eines Bandes unter Zugspannung warmebehandelt, um die gewlinschten mag-
netischen Eigenschaften zu erzeugen. Die Legierung, d.h. das fertige warmebehandelte Band, ist somit auch durch ein
Gefluige gekennzeichnet, das durch dieses Herstellungsverfahren entstanden ist. In einem Ausfiihrungsbeispiel weisen
die Kristallite eine mittlere GréflRe von etwa 20-25 nm und eine remanente Dehnung in Bandlangsrichtung zwischen etwa
0.02% und 0.5% auf, welche proportional zu der bei der Warmebehandlung angelegten Zugspannung ist. Zum Beispiel
fuhrt eine Warmebehandlung unter einer Zugspannung von 100 MPa zu eine Dehnung von etwa 0.1%.

[0028] Die kristallinen Kérner kénnen eine Dehnung von mindestens 0.02% in eine Vorzugsrichtung aufweisen.
[0029] Ein Magnetkern aus einer Legierung nach einem der vorherstehenden Ausfiihrungsbeispiele wird auch ange-
geben. Der Magnetkern kann die Gestalt eines gewickelten Bandes aufweisen, wobei zum Bilden des Magnetkerns,
abhangig von der Anwendung, das Band in einer Ebene oder als Solenoid um eine Achse gewickelt werden kann.
[0030] DasBand des Magnetkerns kann mit einer Isolierschicht beschichtet sein, um die Wicklungen des Magnetkerns
voneinander elektrisch zu isolieren. Die Schicht kann zum Beispiel eine Polymerschicht oder eine keramische Schicht
sein. Das Band kann vor und/oder nach dem Wickeln zu einem Magnetkern mit der Isolierschicht beschichtet werden.
[0031] Wie bereits erwahnt, kann der Magnetkern nach einem der vorherstehenden Ausfiihrungsbeispiele bei ver-
schiedenen Bauteilen verwendet werden. Es wird auch ein Leistungstransformator, ein Stromtransformator und eine
Speicherdrossel mit einem Magnetkern nach einem dieser Ausfiihrungsbeispiele angegeben.

[0032] Ein Verfahren zum Herstellen eines Bandes wird auch angegeben, das Folgendes aufweist: Ein Band aus
einer amorphen Legierung mit einer Zusammensetzung wird bereitgestellt, die aus Feg9_g.p-c.d-x-y-zCUaNPM TSi,B Z,
und bis zu 1 Atom% Verunreinigungen besteht, wobei M eines oder mehrere der Elemente Mo, Ta oder Zr, T eines oder
mehrere der Elemente V, Mn, Cr, Co oder Ni und Z eines oder mehrere der Elemente C, P oder Ge und 0 Atom% < a
< 1,5 Atom%, 0 Atom% < b < 2 Atom%, 0 Atom% < (b+c) < 2 Atom%, 0 Atom% < d < 5 Atom%, 10 Atom% < x <18
Atom%, 5 Atom% <y < 11 Atom% und 0 Atom% < z < 2 Atom% ist. Dieses Band wird unter Zugspannung in einem
Durchlaufofen bei einer Temperatur T, warmebehandelt, wobei 450°C < Ta < 750°C betragt.

[0033] Diese Zusammensetzung lasstsich mit einer Warmbehandlung zwischen 450°C und 750°C unter Zugspannung
mit geeigneten magnetischen Eigenschaften fir die Anwendung als Magnetkern herstellen. Die Warmebehandlung flhrt
zum Bilden eines nanokristallinen Gefliges, bei dem zumindest 50 Volumenprozent der Kérner eine mittlere GroRRe
kleiner als 100 nm aufweisen. Insbesondere kann diese Zusammensetzung mit weniger als 2 Atomprozent Niob mit
diesem Verfahren so hergestellt werden, dass sie eine Hystereseschleife mit einem zentralen linearen Teil, ein Rema-
nenzverhaltnis, J,Jg, < 0,1, und ein Verhaltnis von Koerzitivfeldstérke, H., zu Anisotropiefeldstarke, H,, < 10% aufweist.
[0034] Das Band wird im Durchlauf wédrmebehandelt. Folglich wird das Band mit einer Geschwindigkeit s durch den
Durchlaufofen gezogen. Diese Geschwindigkeit s kann so eingestellt werden, dass eine Verweildauer des Bandes in
einer Temperaturzone des Durchlaufofens mit der Temperatur, die innerhalb 5% der Temperatur T, liegt, zwischen 2
Sekunden und 2 Minuten liegt. Dabei liegt die Zeitdauer um das Band auf die Temperatur T, aufzuwarmen in vergleich-
barer GréRenordnung wie die Dauer der Warmebehandlung selbst. Entsprechendes gilt fir die Zeitdauer der anschlie-
Renden Abkiihlung. Diese Verweildauer fihrt bei diesem Anlasstemperaturbereich zu dem gewiinschten Geflige und
den gewilinschten magnetischen Eigenschaften.

[0035] In einem Ausflihrungsbeispiel wird das Band unter einer Zugspannung zwischen 5 und 160 MPa durch den
Durchlaufofen gezogen. In einem weiteren Ausfiihrungsbeispiel wird das Band unter einer Zugspannung von 20 MPa
bis 500 MPa durch den Durchlaufofen gezogen. Es ist ferner méglich das Band auch mit einer héheren Zugspannung
bis zu etwa 800 MPa durch den Ofen zu ziehen, ohne dal} es reilt. Dieser Bereich der Zugspannung ist geeignet, die
gewinschten magnetischen Eigenschaften bei den oben genannten Zusammensetzungen zu erzielen.

[0036] Der Wertder erzielten Permeabilitat w ist umgekehrt proportional zu der bei der Warmebehandlung angelegten
Zugspannung o, Um einen vorbestimmten Wert der relativen Permeabilitéat p zu erzielen ist somit wahrend der War-
mebehandlung eine Zugspannung o, erforderlich, welche der Beziehung o, = o/ genuigt. In einem Ausflihrungsbeispiel
hat dabei a einen Wert von o ~ 48000 MPa. In einem anderen Ausfiihrungsbeispiel hat o einen Wert von beispielsweise
o~ 36000 MPa. So kénnen Werte im Bereich o.» 30000 MPa bis . » 70000 MPa fir die erfindungsgemafien Legierungen
und den entsprechenden Warmebehandlungsprozess verwendet werden. Der genaue Wert von o héngt im Einzelfall
von der Zusammensetzung, der Anlasstemperatur und in gewissem Umfang von der Anlasszeit ab.

[0037] Die Zugspannung, die zu den gewtiinschten magnetischen Eigenschaften fihrt, kann also abhdngig von der
Zusammensetzung der Legierung und von der Anlasstemperatur als auch der Anlasszeit sein. In einem Ausfihrungs-
beispiel wird die fur eine vorgegebene Permeabilitat . erforderliche Zugspannung o, aus der Permeabilitat pres einer
Testgllihung unter einer Zugspannung o1, 9emaf der Beziehung

Oa® Orest UTest/u
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ausgewahlt.

[0038] Die gewiinschten magnetischen Eigenschaften kdnnen auch abhangig von der Anlasstemperatur T, sein und
folglich durch die Auswahl der Anlasstemperatur eingestellt werden. In einem Ausfihrungsbeispiel wird die Temperatur
T, abhangig von dem Niobgehaltb gemaf der Beziehung (T, + 50°C) < T, <(T,, + 30°C) ausgewahlt. Dabei entsprechen
T,q und T,, den durch das Maximum der Umwandlungswérme definierten Kristallisationstemperaturen, welche mittels
thermischer Standardmethoden wie z.B. DSC (differential scanning calometry) bei einer Aufheizrate von 10 K/min be-
stimmt werden.

[0039] Ineinem weiteren Ausfiihrungsbeispiel wird ein gewlinschter Wert der Permeabilitat oder Anisotropiefeldstarke,
sowie ein erlaubter Abweichungsbereich vorbestimmt. Um diesen Wert Giber die Ldnge des Bandes erreichen zu kénnen,
werden magnetische Eigenschaften des Bandes beim Verlassen des Durchlaufofens laufend gemessen. Wenn Abwei-
chungen von den erlaubten Abweichungsbereichen der magnetischen Eigenschaften festgestellt werden, wird die Zug-
spannung an dem Band entsprechend eingestellt, um die gemessenen Werte der magnetischen Eigenschaften wieder
innerhalb der erlaubten Abweichungsbereiche zu bringen. Dieses Ausfilihrungsbeispiel verringert die Abweichungen der
magnetischen Eigenschaften Uber die Ldnge des Bandes, so dass die magnetischen Eigenschaften innerhalb eines
Magnetkerns homogener sind und/oder die magnetischen Eigenschaften mehrerer Magnetkerne, die aus einem einzigen
Band hergestellt sind, weniger abweichen. Somit kann die GleichmaRigkeit der weichmagnetischen Eigenschaften der
Magnetkerne, insbesondere bei kommerzieller Herstellung, verbessert werden.

[0040] Ausfiihrungsbeispiele werden nun anhand der folgenden Beispiele, Tabellen und Zeichnungen naher erlautert.

Figur 1 zeigt ein Diagramm von Hystereseschleifen von Vergleichsbeispielen nanokristallinem
Fe;7.xCu4Nb,Si 5 5Bg 5 mit unterschiedlichem Niobgehalt nach Warmebehandlung in einem Magnetfeld
quer zur Bandrichtung,

Figur 2 zeigt ein Diagramm von Hystereseschleifen von nanokristallinem Fe,;_,CuNb,Si;5 sBg 5 nach Warmebe-
handlung unter einer Zugspannung langs der Bandrichtung flr unterschiedliche Niobgehalte,

Figur 3 zeigt ein Diagramm des Remanenzverhaltnisses von nanokristallinem Fe;;_,Cu4Nb,Si;5 sBg 5 nach War-
mebehandlung im Magnetfeld und nach Warmebehandlung unter Zugspannung als Funktion des Nb-Ge-
haltes,

Figur 4 zeigt ein Diagramm der Sattigungspolarisation von Fe;7_,Cu4Nb,Si,5 5sBg 5 als Funktion des Nb-Gehaltes,

Figur 5 zeigt ein Diagramm von Séttigungsmagnetostriktion A, Anisotropiefeld H,, Koerzitivfeldstarke H,, Rema-

nenzverhéltnis J,/Jg und Nichtlinearitatsfaktor NL von Fe;5 sCu4Nb, 5Si45 5Bg 5 nach Warmebehandlung
unter einer Zugspannung bei unterschiedlichen Anlasstemperaturen,

Figur 6 zeigt ein Diagramm von Remanenzverhdltnis Jy/J; und Koerzitivfeldstarke H, der Legierung
Fe;;Cu,Siy5 5Bg 5 nach Warmebehandlung unter einer Zugspannung,

Figur 7 zeigt das mittels Differential Scanning Calometry mit einer Aufheizrate von 10 K/min gemessene Kiristalli-
sationsverhalten der Legierung Fe;;Cu,Si,5 5Bg 5 und die Definition der Kristallisationstemperaturen T4
und T,

Figur 8 zeigtdie Réntgenbeugungsdiagramme fiir die Legierung Fe;7CuSi45 5B 5im amorphen Ausgangszustand

und nach Warmebehandlung unter Zug bei verschiedenen Anlasstemperaturen entsprechend unterschied-
lichen Kristallisationsstufen.

Figur 9 zeigt ein Diagramm von Permeabilitat «, Anisotropiefeld H,, Koerzitivfeldstarke H,, Remanenzverhaltnis
Ji/Jg und Nichtlinearitatsfaktor NL von nanokristallinem Fe;5 sCu4Nb, 5Siy5 5Bg 5 nach Warmebehandlung
unter der angegebenen Zugspannung o,

Figur 10 zeigt die untere und obere optimale Anlasstemperatur T,4 und T, fur verschiedene Legierungszusam-
mensetzungen als Funktion Kristallisationstemperaturen T,, und T,,.

Figur 11 zeigt ein Diagramm von Koerzitivfeldstérke H, und Remanenzverhéltnis J,/Jg der Legierung FeggSi;1Bg
und eine Vergleichszusammensetzung Fe,g 5SioB14 5 nach einer Warmebehandlung unter einer Zugspan-
nung,



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 2 697 399 B1

Figur 12 zeigt ein Diagramm von Hystereseschleifen einer Legierung Feg;Si 4Bg und eine Vergleichszusammen-
setzung Fe;g 5Si;oB 115 Nnach Warmebehandlung unter unterschiedlichen Zugspannungen, und

Figur 13 zeigt eine schematische Ansicht eines Durchlaufofens.

Tabelle 1 zeigtden Nichtlinearitatsfaktor NL fiir verschiedene Nb-Gehalte der Legierung Fe,_,Cu4Nb,Si;5 5Bg 5 nach
Warmebehandlung im Magnetfeld (Vergleichsbeispiel)und nach Warmebehandlung unter einer mechani-
schen Zugspannung (erfindungsgemaRes Verfahren),

Tabelle 2  zeigt gemessene Kristallisationstemperaturen und geeignete Anlasstemperaturen T fir Anlasszeiten von
etwa 2s bis 10s fiir verschiedene Nb-Gehalte der Legierung Fe,;_,Cu Nb,Si,5 5Bg 5,

Tabelle 3  zeigtmagnetische Eigenschaften einer Legierung Fe;5CuNb, 5Si; 3 sBgnach Warmebehandlungim Durch-
lauf bei 610°C unter einer Zugspannung von ca. 120 MPa als Funktion der Anlasszeit ¢,

Tabelle 4  zeigt magnetische Eigenschaften einer Legierung Fe;gCuq sNb4 5Si;5 5Bg 5 nach Warmebehandlung mit
der angegebenen Zugspannung o,

Tabelle 5  zeigt im Herstellzustand gemessene Sattigungspolarisation Jg, nach Warmebehandlung bei unterschied-
lichen Anlasstemperaturen T, gemessene Werte von Nichtlinearitat NL, Remanenzverhéltnis J,/Js, Koer-
zitivfeldstarke H, Anisotropiefeldstarke H, und relative Permeabilitat « verschiedener Legierungszusam-
mensetzungen,

Tabelle 6  zeigtim Herstellzustand gemessene Sattigungspolarisation Jg, nach Warmebehandlung gemessene Werte
von Nichtlinearitat NL, Remanenzverhaltnis J,/J;, Koerzitivfeldstarke H;, Anisotropiefeldstérke H, und re-
lative Permeabilitét p verschiedener Legierungszusammensetzungen, und

Tabelle 7 zeigt die Sattigungsmagnetostriktion A4 verschiedener Legierungszusammensetzungen gemessen im Her-
stellzustand und nach Warmebehandlung unter Zug bei der angegebenen Anlasstemperatur T,.

[0041] Figur 1 zeigt ein Diagramm von Hystereseschleifen von nanokristallinen Legierungen in Gestalt eines Bandes.
[0042] Die Untersuchungen wurden beispielhaft an 6 mm und 10 mm breiten und typischerweise 17 pm bis 25 pm
dicken Metallbandern durchgefiihrt. Der erfinderische Gedanke ist jedoch nicht auf diese Abmessungen beschrankt.
[0043] Die Bénder weisen eine Zusammensetzung von Fe;;_,Cu4Nb,Si45 5Bg 5 auf. Die Hystereseschleifen sind nach
Warmebehandlung im Magnetfeld gemessen, wobei eine Warmebehandlung von 0.5h bei 540°C in einem Magnetfeld
von H = 200 kA/m quer zur Bandrichtung durchgefiihrt wird. Figur 1 zeigt, dass mit abnehmendem Nb-Gehalt die
Hystereseschleifen nichtlinearer werden. Diese nichtlineare Hystereseschleife ist bei manchen Magnetkernanwendun-
gen nicht gewlinscht, da die Ummagnetisierungsverluste erhdht sind.

[0044] Tabelle 1 zeigt die Nichtlinearitatsfaktoren NL der in den Figuren 1 und 2 dargestellten Hystereseschleifen fur
verschiedene Warmebehandlungen und verschiedene Nb-Gehalte. Insbesondere zeigt Tabelle 1 den Nichtlinearitats-
faktor von nanokristallinem Fe,;_, CuNb, Si;5 sBg 5 nach Warmebehandlung im Magnetfeld fir 0.5h bei einer Temperatur
von 540°C und nach einer Warmebehandlung unter Zugspannung von 100 MPa fiir 4s bei 600°C fiir verschiedene Nb-
Gehalte.

[0045] Figur 3 zeigt ein Diagramm vom Remanenzverhaltnis J,/J; warmebehandelter Proben als Funktion des Nb-
Gehaltes. Insbesondere zeigt Figur 3 das Remanenzverhaltnis von nanokristallinem Fe,;_,CuNb,Si;5 5sBg 5 nach War-
mebehandlung im Magnetfeld von 0.5h bei Temperaturen von 480°C bis 540°C und nach einer Warmebehandlung unter
Zugspannung von 4s bei Temperaturen zwischen 520°C und 700°C als Funktion des Nb-Gehaltes.

[0046] Fireine Warmebehandlung im Magnetfeld, die mit offenen Kreissymbolen in der Figur 3 dargestellt ist, werden
besonders lineare Schleifen mit einem Remanenzverhaltnis kleiner als 0.1 und einem Nichtlinearitatsfaktor kleiner als
3% zuverlassig nur fir Nb-Gehalte gréRRer als 2 at% erreicht. Im Gegensatz dazu kénnen fiir eine Warmebehandlung
unter einer Zugspannung lineare Schleifen mit einem Remanenzverhaltnis kleiner als 0.1 und einem Nichtlinearitatsfaktor
kleiner als 3% zuverlassig fir Nb-Gehalte kleiner als 2 at% und sogar fiir Zusammensetzungen ohne Niob erreicht werden.
[0047] Ausden Ergebnissen der Figuren 1 und 3 kann entnommen werden, dass ein Mindest-Nb-Gehalt von vorzugs-
weise grofer als 2 at% gefordert wird, um ein Band mit geeigneten magnetischen Eigenschaften fir Magnetkernan-
wendung herzustellen, wenn die Warmebehandlung in einem Magnetfeld durchgefiihrt wird.

[0048] Die Tabellen 1 bis 6 und die Figuren 2 bis 12 zeigen, dass lineare Schleifen mit kleinem Remanenzverhaltnis
bei Zusammensetzungen mit einem Niobgehalt von weniger als 2 Atom% erreicht werden kénnen, wenn die Warme-
behandlung unter einer mechanischen Zugspannung in Bandlangsrichtung erfolgt. Diese Zusammensetzungen haben
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den Vorteil, dass die Rohstoffkosten reduziert sind, da Niob ein relativ teures Element ist.

[0049] Figur 2 zeigt ein Diagramm von Hystereseschleifen von Bandern nach Warmebehandlung im Durchlauf mit
einer effektiven Anlasszeit von 4s bei einer Temperatur von 600°C und unter einer Zugspannung von etwa 100 MPa.
[0050] Als Anlasszeit im Durchlauf wird hierein diejenige Zeit definiert, bei welcher das Band die Temperaturzone
durchlauft, bei welcher die Temperatur innerhalb 5% der hier angegebenen Anlasstemperatur entspricht. Dabei liegt
die Zeitdauer um das Band auf die Anlasstemperatur aufzuwarmen in vergleichbarer GréRenordnung wie die Dauer der
Warmebehandlung selbst. Entsprechendes gilt fir die Zeitdauer der anschlieRenden Abkihlung.

[0051] Figur 2 zeigt, dass fir Nb-Gehalte kleiner 2 at% Hystereseschleifen mit einem zentralen linearem Teil und
kleinem Remanenzverhaltnis erhalten werden kénnen. Die Zusammensetzung mit Nb 3at% ist ein Vergleichsbeispiel
und die Zusammensetzungen mit Nb < 2at% sind erfindungsgemafe Beispiele. Der Pfeil zeigt exemplarisch die Definition
der Anisotropiefeldstarke H,,.

[0052] Figur 3 zeigt ein Diagramm eines Vergleichs des Remanenzverhaltnisses fiir solch zugspannungsgetemperte
Proben, die in der Figur 3 mit gefiillten Rauten dargestellt sind, und fir magnetfeldgetemperte Proben, die mit offenen
Kreissymbolen gezeigt sind, als Funktion des Nb-Gehaltes. Legierungen mit Nb-Gehalten unter 2 at% weisen ein kleines
Remanenzverhaltnis von weniger als 0,05 auf, nur wenn sie unter Zugspannung warmebehandelt werden. Wenn diese
Zusammensetzungen unter einem Magnetfeld getempert werden, ist jedoch das Remanenzverhéltnis deutlich héher,
so dass diese Legierungen fir manche Magnetkernanwendungen nicht geeignet sind. Selbst fir die Legierung
Fe,;;Cu,Si;5 5B 5 d.h. ohne Nb-Zusatz, ergibt sich noch eine weitgehend lineare Schleife miteinem Remanenzverhéltnis
von weniger als 0,05, wenn sie unter einer Zugspannung warmebehandelt wird.

[0053] Figur 4 zeigt ein Diagramm von der Sattigungspolarisation von Legierungen mit einer Zusammensetzung von
Fe;7.xCu4Nb,Siy5 5Bg 5 als Funktion des Nb-Gehaltes. Die Legierungen mit reduziertem Nb-Gehalt weisen eine deutlich
erhohte Sattigungspolarisation auf. Dies kann vorteilhaft in eine entsprechende Gewichts- und Herstellungskostenre-
duktion des Magnetkerns umgesetzt werden. Somit ergibt sich zusatzlich zu verminderten Rohstoffkosten ein weiterer
Vorteil, da die Magnetkern aufweisende Vorrichtung kleiner gebaut werden kann.

[0054] Figur 5 zeigt ein Diagramm von Séttigungsmagnetostriktion Ag, Anisotropiefeld H,, Koerzitivfeldstarke H,, Re-
manenzverhaltnis J,/Jg und Nichtlinearitatsfaktor NL von einer Zusammensetzung Fe;5 5Cu;Nb, 5Si;5 5Bg 5 nach War-
mebehandlung von ca. 4 Sekunden Dauer unter einer Zugspannung von ca. 50 MPa als Funktion der Anlasstemperatur.
Das Anisotropiefeld H, entspricht dabei demjenigen Feld bei dem der lineare Teil der Hystereseschleife in die Sattigung
Ubergeht, der in der Figur 2 dargestellt ist.

[0055] Die Anlasstemperaturen, zwischen denen die gewlinschten Eigenschaften erreicht werden kdnnen, liegen im
Bereich von ca. 535°C bis 670°C, welcher in der Abbildung schraffiert hervorgehoben ist.

[0056] Der schraffierte Bereich zeigt den Bereich in welchem sich lineare Schleifen mit kleiner Sattigungsmagneto-
striktion, hohem Anisotropiefeld und kleinem Remanenzverhaltnis ergeben. Dies ist auch der Bereich, in dem die Le-
gierungen besonders lineare Schleifen aufweisen. Im Ausfihrungsbeispiel der Figur 5 liegt somit die geeignetste An-
lasstemperatur zwischen 535°C und 670°C.

[0057] Diese Temperaturgrenzen sind weitgehend unabhangig von der GréRe der Zugspannung. Sie hangen jedoch
von der Dauer der Warmebehandlung und dem Nb-Gehalt ab. So nehmen sie beispielsweise mit sinkendem Nb-Gehalt
bzw. mit langer andauernder Warmebehandlung ab, wie in der Figur 6 und der Tabelle 2 dargestellt.

[0058] Figur 6 zeigt hierzu das Anlassverhalten einer Niob-freien Legierungsvariante, bei welcher die optimalen An-
lasstemperaturen im Bereich von ungefahr 500°C bis 570°C, also deutlich niedriger als die Zusammensetzung der Figur
5 liegen. Insbesondere zeigt Figur 6 ein Diagramm vom Remanenzverhéltnis J/Jg und der Koerzitivfeldstarke H, der
Legierung Fe;7Cu,Si5 5Bg 5 nach Warmebehandlung fir 4 Sekunden bei T, = 613°C unter einer Zugspannung von ca.
50 MPa. Die optimalen erfindungsgemafRen Anlasstemperaturen liegen hier im Bereich von ca. 500°C bis 570°C. Hier
ergibt sich, wie durch das Inset schematisch angedeutet, eine flache lineare Hystereseschleife mit einem Remanenz-
verhaltnis kleiner 0.1.

[0059] Figur 7 zeigt das mittels Differential Scanning Calometry (DSC) mit einer Aufheizrate von 10 K/min gemessene
Kristallisationsverhalten am Beispiel der Legierung Fe;;Cu,;Si 5 sBg 5. Man erkennt zwei Kristallisationsstufen welche
durch die Kristallisationstemperaturen T,, und T,, charakterisiert werden. Der in der DSC Messung durch T,; und T,
eingrenzte Temperaturbereich entspricht dabei dem Bereich optimaler Anlasstemperaturen welcher entsprechend Figur
6 fur die Legierung zwischen 500°C und 570°C liegt.

[0060] Figur 8 zeigt die Réntgenbeugungsdiagramme fir die Legierung Fe;7Cu4Siy5 5Bg 5 im amorphen Ausgangs-
zustand und nach Warmebehandlung unter Zug bei verschiedenen Anlasstemperaturen entsprechend den durch T4
und T, definierten unterschiedlichen Kristallisationsstufen. Insbesondere zeigt Figur 8 das Réntgenbeugungsdiagramm
nach einer Warmebehandlung unter Zug fiir 4s bei 515°C, also im Anlassbereich, wo erfindungsgemafle Magneteigen-
schaften erreicht werden, und bei 680°C, also im ungulinstigen Anlassbereich wo keine linearen Hystereseschleifen mit
kleinem Remanenzverhaltnis mehr erzielt werden kénnen.

[0061] Aus der Analyse der Beugungsmaxima folgt, dass bei Anlasstemperaturen, wo sich lineare Hystereseschleifen
mit kleinem Remanenzverhaltnis ergeben, sich als kristalline Phase im wesentlichen nur kubische Fe-Si Kristallite bilden,
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welche in eine amorphe Minoritatsmatrix eingebettet sind. Im Fall der Legierung Fe;;Cu4Si 5 5Bg 5 liegt die mittlere
GroRe dieser Kristallite etwa im Bereich 38-44 nm. Fihrt man eine analoge Analyse mitder Legierungszusammensetzung
Fe;5 5CuqNb,4 5Sii5.5B6 5 durch so erhalt man bei den entsprechenden optimalen Anlasstemperaturen eine mittlere
KristallitgréRe im Bereich 20-25 nm.

[0062] In der zweiten Stufe der Kristallisation kristallisieren aus der amorphen Restmatrix Boridphasen, welche die
Magneteigenschaften ungiinstig beeinflussen und zu einer nichtlinearen Schleife, mit hohem Remanenzverhaltnis und
hoher Koerzitivfeldstarke fihren.

[0063] In Tabelle 2 sind weitere Beispiele, sowie erganzende Daten in Form der mittels Differential Scanning Calori-
metry (DSC) bei 10K/min gemessenen Kristallisationstemperaturen T, 4, die der Kristallisation von bcc-FeSi entspricht,
und T,,, die der Kristallisation von Boriden entspricht, dargestellt. Die geeignete Anlasstemperatur liegt ungefahr zwi-
schen T, 4 und T,, und flihrt zu einem Geflige von nanokristallinen Kérnern mit einer mittleren Korngréf3e kleiner 50 nm,
die in einer amorphen Matrix eingebettet sind, und den gewlinschten magnetischen Eigenschaften.

[0064] Allerdings hdngen T,, und T,, bzw. die Anlasstemperaturen T, von der Aufheizrate und der Dauer der War-
mebehandlung ab. Deshalb liegen bei einer Warmebehandlungsdauer von kleiner als 10 Sekunden die optimalen An-
lasstemperaturen bei héheren Temperaturen als die mittels Differential Scanning Calorimetry (DSC) bei 10K/min ge-
messenen Kristallisationstemperaturen T, und T,, der Tabelle 2. Entsprechend liegen fiir langere Anlasszeiten von
zum Beispiel 10 min bis 60 min Dauer die optimalen Anlasstemperaturen T, typischerweise 50°C bis 100°C niedriger
als die in Tabelle 2 aufgelisteten Werte von T, fiir eine Warmebehandlungsdauer von wenigen Sekunden.

[0065] Entsprechendkénnendie Anlasstemperaturen T, je nach Zusammensetzung und Dauerder Warmebehandlung
nach der Lehre von Figur 5 und anhand der im DSC gemessenen Kristallisationstemperaturen nach der Tabelle 2
gegebenenfalls angepasst werden.

[0066] Tabelle 3 zeigt den Einfluss der Anlasszeit am Beispiel der Legierungszusammensetzung
Fe,sCuyNb, 5Siy 3 5Bg. Fur Anlasszeiten im Bereich weniger Sekunden bis weniger Minuten wird kaum ein signifikanter
Einfluss auf die resultierenden Magneteigenschaften aufgezeigt. Dies gilt solange die Anlasstemperatur T, zwischen
den anhand von Tabelle 2 diskutierten Grenztemperaturen liegt. Letztere betragen im vorliegenden Ausfiihrungsbeispiel
Ty1 =489°C und T,, = 630°C aus der DSC-Messung bei 10 K/min bzw. T 4 =540°C und T,, = 640°C fur eine Warme-
behandlung von 4 s Dauer.

[0067] Die Anlasstemperatur betrégt im vorliegenden Ausfiihrungsbeispiel T, = 610°C und liegt somit zwischen den
unteren und oberen Werten beider Definitionen von Grenztemperaturen. Die bei einer Aufheizrate von 10 K/min gemes-
senen Kristallisationstemperaturen entsprechen in etwa dem optimalen Anlassbereich fiir eine isotherme Warmebe-
handlung von einigen Minuten Dauer.

[0068] Figur 9 zeigt die Abhangigkeit der Permeabilitat, des Anisotropiefeldes, der Koerzitivfeldstarke, des Rema-
nenzverhaltnisses und des Nichtlinearitatsfaktors von der bei der Warmebehandlung angelegten Zugspannung. Insbe-
sondere zeigt die Figur 9 ein Diagramm der Permeabilitat, des Anisotropiefeldes, der Koerzitivfeldstarke, des Rema-
nenzverhaltnisses und des Nichtlinearitatsfaktors von nanokristallinem

Fes5 5CuyNb, 5Siy5 5Bg 5 nach Warmebehandlung fiir 4 Sekunden bei 613°C unter der angegebenen Zugspannung o,.
In allen Féllen ergab sich hierbei ein Remanenzverhéltnis von typischerweise weniger als J,/Js < 0.04 und ein Nichtli-
nearitatsfaktor kleiner als 2%.

[0069] Tabelle 4 zeigt ein weiteres Beispiel fir die Abhangigkeit der Permeabilitat, des Anisotropiefeldes, der Koer-
zitivfeldstarke, des Remanenzverhaltnisses und des Nichtlinearitatsfaktors von der bei der Warmebehandlung angeleg-
ten Zugspannung. Insbesondere zeigt die Tabelle die Permeabilitdt, das Anisotropiefeldes, die Koerzitivfeldstarke, das
Remanenzverhéltnis und den Nichtlinearitatsfaktors von nanokristallinem Fe;gCug sNb 5Si;5 5Bg 5 nach Warmebehand-
lung fiir 4 Sekunden bei 605°C unter der angegebenen Zugspannung o,. In allen Féllen ergab sich hierbei ein Rema-
nenzverhéltnis von typischerweise weniger als J,/Jg < 0.1 und ein Nichtlinearitatsfaktor kleiner als 3%.

[0070] Figur 9 und Tabelle 4 zeigen, dass die Anisotropiefeldstérke H, und die Permeabilitdt w durch Anpassen der
Zugspannung o, gezielt eingestellt werden konnen. Um einen vorbestimmten Wert der Anisotropiefeldstarke H, bzw.
Permeabilitét x zu erzielen ist bei der Warmebehandlung eine Zugspannung o, = a pugH,/Jg bzw. o, = of u erforderlich,
wobei pg = (41 10-7 Vs/(Am)) die magnetische Feldkonstante bezeichnet. Dabei bezeichnet « einen Materialparameter
der primar von der Legierungszusammensetzung, aber auch von der Anlasstemperatur und der Anlasszeit abhangen
kann. Typische Werte liegen im Bereich o ~ 30000 MPa bis « ~ 70000 MPa. Insbesondere ergibt sich fiir das Beispiel
in Figur 9 ein Wert von « ~ 48000 MPa und fir das Beispiel in Tabelle 3 ein Wert von « = 36000 MPa.

[0071] Die Ausflihrungsbeispiele in Figur 9 und Tabelle 3 machen ferner deutlich, dass sich um so linearere Schleifen
erreichen lassen, je kleiner die eingestellte Permeabilitat ist. So ergeben sich fir Permeabilitdten kleiner als etwa p =
3000 besonders lineare Schleifen mit einer Nichtlinearitat kleiner als 2% und einem Remanenzverhaltnis J,/J;<0.05.
[0072] Die Bander der vorherstehenden Ausfiihrungsbeispiele weisen einer Legierung mit der Zusammensetzung
Fe100-a-b-c-d-x-y-2CUaNDpMT¢Six B, Z, auf, wobei

Cu 0<acx<15
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Nb 0<b<2,

M eines oder mehrere der Elemente Mo, Ta, oder Zr mit 0 < b+c
<2 ist,
T eines oder mehrere der Elemente V, Mn, Cr, Co oder Ni mit 0 < d < 5 ist,

Si 10<x<18
B 5<y<11

Z eines oder mehrere der Elemente C, P oder Ge mit 0 <z < 2,

wobei die Legierung bis zu 1 Atom% Verunreinigungen aufweisen kann. Typische Verunreinigungen sind C, P, S, Ti,
Mn, Cr, Mo, Ni, und Ta.

[0073] Die Zusammensetzung kann einen Einfluss auf die magnetischen Eigenschaften bei bestimmten Warmebe-
handlungen ausiiben. Um die gewtlinschten magnetischen Eigenschaften bei einer Zusammensetzung zu erreichen,
kann die Warmebehandlung und insbesondere die Zugspannung eingestellt werden.

[0074] Tabelle 5 zeigt Legierungsbeispiele, welche etwa 4 Sekunden lang unter einer Zugspannung um 50 MPa bei
einer fiir die jeweilige Zusammensetzung optimalen Anlasstemperatur T, warmebehandelt wurden, und ein Vergleichs-
beispiel mit einer Zusammensetzung mit einem Niobgehalt von oberhalb 2 Atom%. Die Gbrigen, mit 1 bis 10 durchnum-
merierten Beispiele stellen erfindungsgemale Zusammensetzungen mit einem Nb-Gehalt kleiner 2 at% dar. Figur 10
zeigt ergénzend die optimalen Anlasstemperaturen und die Kristallisationstemperaturen der Legierungsbeispiele 1 bis
10. Insbesondere zeigt Figur 10 die untere und obere optimale Anlasstemperatur T,; und T, fuir eine Anlasszeit von
4s als Funktion der im DSC bei 10 K/min gemessenen Kiristallisationstemperaturen T,; und Ty,.

[0075] DieseBeispiele belegen, dassfirerfindungsgemafie Legierungen die Zusammensetzung innerhalb bestimmter
Grenzen variiert werden kann. Dabei kdnnen innerhalb der vorhin aufgezeigten Grenzen (1) anstelle von Nb weitere
Elemente wie Mo, Ta und/oder Zr (2) anstelle von Eisen andere Ubergangsmetalle wie V, Mn, Cr, Co und oder Ni bzw.
(3) Elemente wie C, P und/oder Ge hinzulegiert werden, ohne dass sich die Eigenschaften nennenswert &ndern. Um
dies zu untermauern wurde als weiteres Ausfiihrungsbeispiel die Legierungszusammensetzung

Fe71.5C0, 5Nig 5Crg 5V sMng 5Cuq 7Nbg sMog 5Tag 4Sis5 5B 5Cq 2

in 20 um Banddicke und 10 mm Bandbreite hergestellt. Die Legierung weist eine Séattigungspolarisation von Jg = 1.25
T auf und reagiert auf Warmebehandlung unter Zugspannung &hnlich wie z.B. die Legierungsbeispielen 2 - 5 aus Tabelle
3. So ergibt sich bei einer etwa 4 s dauernden Warmebehandlung bei 600°C unter einer Zugspannung von 50 MPa ein
Nichtlinearitatsfaktor von 0.4%, ein Remanenzverhaltnis J,/Js = 0.01, eine Koerzitivfeldstarke von H; = 6 A/m, ein Ani-
sotropiefeld von H, = 855 A/m und ein Permeabilitatswert von . = 1160.

[0076] Aus Tabelle 5 geht hervor, dass sich auch ohne Cu-Zusatz wiinschenswerte Magneteigenschaften ergeben.
[0077] Tabelle 6 zeigt deshalb weitere Legierungsbeispiele bei welchen systematisch der Cu-Gehalt variiert wurde
und eine Warmebehandlung von etwa 7 Sekunden Dauer bei 600°C unter einer Zugspannung von etwa 15 MPa durch-
gefuhrt wurde. Insbesondere wurde in Tabelle 6 das Element Fe schrittweise durch Cu ersetzt, wobei die Ubrigen
Legierungsbestandteile unverandert blieben.

[0078] Aus Tabelle 6 ist fiir Cu-Gehalte unterhalb 1.5at% kein signifikanter Einfluss des Cu-Gehaltes auf die magne-
tischen Eigenschaften zu erkennen. Allerdings férdert der Zusatz von Cu die Versprodungsneigung der Bander bei der
Herstellung. Insbesondere zeigen Legierungen mit Cu-Gehalten gréRer als 1.5at% (wie z.B. die Legierung Nr. 15 aus
Tabelle 6) bereits im Herstellzustand eine starke Versprédung, so dass ein 20pum dickes Band der Legierung
Fe;4 sCu,Nby 5Siq5 5Bg 5 bei einem Biegedurchmesser von etwa 1 mm brechen kann.

[0079] Ein derart sprédes Band kann aufgrund der hohen Bandgeschwindigkeiten bei der Herstellung (25-30 m/s)
nach Verlassen der Kihlwalze nicht oder nur mit hohen Schwierigkeiten wahrend des GielRprozesses gefangen und
direkt aufgewickelt werden. Dies macht die Bandherstellung unwirtschaftlich. Auch reiRen solche, bereits von Anfang
an sproden Bander bei der Warmebehandlung in erhdhtem Male, insbesondere auch bevor sie in die Zone mit erhéhter
Temperatur eintreten. Bei solch einem Abriss wird der Warmebehandlungsprozess unterbrochen und das Band muss
erneut durch den Ofen gefadelt werden.

[0080] Hingegen lassen sich Legierungen mit einem Cu-Gehalt kleiner 1.5at% auf einen Biegedurchmesser von zwei-
mal der Banddicke, also typischerweise kleiner 0.06 mm knicken, ohne dass sie brechen. Dies gestattet, das Band beim
GieRen direkt aufzuhaspeln. Ferner ist die Warmebehandlung solcher anfangs duktiler Bander wesentlich einfacher.
Legierungen mit einem Cu-Gehalt kleiner als 1.5 at% versprdden erst durch die Warmebehandlung, aber erst nach dem
sie den Ofen verlassen haben und wieder abgekihlt sind. Die Wahrscheinlichkeit fir einen Bandriss wahrend der
Warmebehandlung ist somit deutlich geringer. Auch kann in den meisten Féllen der Bandtransport durch den Ofen trotz
Abriss weiterlaufen. Insgesamt lassen sich somit anfangs duktile Bander problemloser und somit wirtschaftlicher her-
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stellen, als auch warmebehandeln.

[0081] Beidenin Tabelle 5und 6, gezeigten Zusammensetzungen handelt es sich um nominale Zusammensetzungen
in at%, welche im Rahmen einer Genauigkeit von typischerweise +0.5 at% mit den in der chemischen Analyse gefun-
denen Konzentrationen der einzelnen Elementen tbereinstimmt.

[0082] Der Siliziumgehalt und der Borgehalt iiben auch einen Einfluss auf die magnetischen Eigenschaften dieser Art
von nanokristalliner Legierung mit einem Niobgehalt von weniger als 2 Atom%, wenn sie unter Zugspannung hergestellt
ist, aus.

[0083] Die Beispiele aus den Tabellen 3 bis 6 weisen die folgende gewilinschte Kombination von Eigenschaften auf,
also eine im zentralen Teil lineare Magnetisierungsschleife mit einem Remanenzverhaltnis J,/Jg < 0.1 und einer kleinen
Koerzitivfeldstarke H; welche typischerweise nur wenige Prozente der Anisotropiefeldstérke H, betragt.

[0084] Die Figuren 11 und 12 vergleichen die magnetischen Eigenschaften der Zusammensetzungen Feg;Si;1Bg und
Fe,g5Si10B44 5. Figur 11 zeigt ein Diagramm vom Verlauf von Koerzitivfeldstarke H, und Remanenzverhéltnis J,/Jg
beider Legierungen nach Warmebehandlung unter einer Zugspannung von etwa 50 MPa als Funktion der Anlasstem-
peratur T,. Die Koerzitivfeldstarke H; und das Remanenzverhaltnis J,/Jg der erfindungsgemaflen Legierung FegySiq4Bg
wird durch gefiillte Kreissymbole dargestellt und der Vergleichszusammensetzung Fe,g 5Si;gB 11 5 durch offene Drei-
ecksymbole dargestellt, nach einer Warmebehandlung von 4 Sekunden Dauer bei der Anlasstemperatur T, unter einer
Zugspannung von etwa 50 MPa.

[0085] Figur 12 zeigt ein Diagramm von Hystereseschleifen der beiden Legierungen nach Warmebehandlung fir 4s
bei etwa 565°C unter Zugspannungen von 50 MPa (gestrichelte Linie) bzw. 220 MPa (durchgezogene Linie). Die Hys-
tereseschleife der erfindungsgeméfien Legierung FegySij1Bg ist links und die der Vergleichszusammensetzung
Fe;g 55i410B11 5 ist rechts dargestellt.

[0086] Obwohlsich die in den Figuren 11 und 12 gezeigten Legierungen in ihrer chemischen Zusammensetzung nur
relativ geringfligig unterscheiden, ergeben sich so groRe Unterschiede in den magnetischen Eigenschaften beider Le-
gierungen.

[0087] So weistdie erfindungsgemafie Zusammensetzung Feg,Si;1Bg nach Warmebehandlung zwischen etwa 530°C
und 570°C eine lineare Magnetisierungsschleife mit einem kleinen Remanenzverhéltnis J,/Jg < 0.1 und einer geringen
Koerzitivfeldstarke auf, welche deutlich unter 100 A/m liegt und letztlich nur wenige Prozente der Anisotropiefeldstarke
H, betragt.

[0088] Hingegen weist die Zusammensetzung Fe;g Si B4 5 im gesamten Warmebehandlungsbereich ein hohes
Remanenzverhaltnis auf. Selbst die niedrigsten Werte des Remanenzverhalinisses, welche bei Anlasstemperaturen
zwischen 540°C und 570°C erreicht werden, betragen noch um J,/Jg = 0.5 (vgl. Fig. 11). Ferner ergibt sich bei diesen
niedrigsten Werten von J,/Jg eine ungiinstig hohe Koerzitivfeldstarke von etwa H; = 800 - 1000 A/m. Dadurch verliert
der zentrale Teil der Magnetisierungsschleife an Linearitdt und die starke Aufspaltung der Hystereseschleife fiihrt zu
nachteilhaften hohen Ummagnetisierungsverlusten (vgl. Fig. 12).

[0089] Diese Ausfiihrungsbeispiele zeigen, dass sich bei Legierungszusammensetzungen mit einem Si-Gehalt von
mehr als 10 at% und einem B-Gehalt von weniger als 11 at% nach Warmebehandlung unter Zugspannung, eine flache,
weitgehend lineare Hystereseschleife mit einem Remanenzverhéltnis J,/Js < 0.1 und einer geringen Koerzitivfeldstéarke
ergibt, welche deutlich unter 100 A/m liegt und nicht mehr als 10% des Anisotropiefeldes betragt. Bei einem niedrigerem
Siliziumgehalt und einem héheren Borgehalt als bei diesen Grenzwerten, sind die gewlinschten magnetischen Eigen-
schafen bei dieser Warmebehandlung unter Zugspannung nicht erreicht.

[0090] Die Obergrenze fur den Si-Gehalt und die Untergrenze fiir den Bor-Gehalt werden auch untersucht. Wahrend
die Legierungszusammensetzung Fe,5Cu, sNb, 5Si;7 5B5 5 (siehe Legierung Nr. 5 aus Tabelle 5) problemlos als amor-
phes, duktiles Band herstellbar war und nach Warmebehandlung wiinschenswerte Eigenschaften aufwies, wies die
Legierungszusammensetzung Fe;5Cuq sNb 5SijgBs nach Warmebehandlung nur noch grenzwertige Magneteigen-
schaften auf und die Legierungszusammensetzung Fe;5Cuq sNb4 5Siqg 5B4 5 lieR sich nicht mehr als duktiles amorphes
Band herstellen.

[0091] Diese Ausfiihrungsbeispiele zeigen, dass sich bei Legierungszusammensetzungen mit einem Si-Gehalt von
weniger als 18 at% und einem B-Gehalt von mehr als 5 at% nach Warmebehandlung unter Zugspannung, eine flache,
weitgehend lineare Hystereseschleife mit einem Remanenzverhéltnis J,/Js < 0.1 und einer geringen Koerzitivfeldstéarke
ergibt, welche deutlich unter 100 A/m liegt und nicht mehr als 10% des Anisotropiefeldes betragt. Bei einem héheren
Siliziumgehalt als 18 at% und einem kleineren Borgehalt als 5at%, sind die gewlnschten magnetischen Eigenschafen
bei dieser Warmebehandlung unter Zugspannung nicht erreicht bzw. lasst sich kein amorphes und duktiles Band mehr
herstellen.

[0092] Tabelle 7 zeigt die Sattigungsmagnetostriktionskonstante A, verschiedener Legierungszusammensetzungen
gemessen im Herstellzustand und nach 4s Warmebehandlung unter einem Zug von 50 MPa bei der angegebenen
Anlasstemperatur T,. Insbesondere wurde eine Anlasstemperatur gewahlt, welche nicht mehr als 50°C von der maximal
mdoglichen Anlasstemperatur T, entfernt ist, da man so fiir eine gegebene Zusammensetzung besonders kleine Werte
der Magnetostriktion erhalt (vergleiche Figur 5), welche letztlich durch die Legierungszusammensetzung bestimmt wer-
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den. Der Effekt der Si-Gehalt der Legierung wird gezeigt.

[0093] Tabelle 7 belegt ergdnzend zu Figur 5, dass sich nach Warmbehandlung unter Zugspannung eine deutliche
Absenkung der Sattigungsmagnetostriktion ergibt, was zu reproduzierbareren Magneteigenschaften fihren kann. Ins-
besondere ergibt sich bei kleiner Magnetostriktion kein oder nur ein geringer Einfluss mechanischer Spannungen auf
die Hystereseschleife. Solche mechanische Spannungen kénnen auftreten, wenn das warmebehandelte Band zu einem
Magnetkern gewickelt wird oder wenn der Magnetkern in der weiteren Verarbeitung zu seinem Schutz in einen Trog
oder in eine Kunststoffmasse eingebettet oder anschlieRend mit Windungen aus Draht versehen wird. Hieraus kénnen
besonders vorteilhafte Zusammensetzungen, namlich solche mit kleiner Magnetostriktion abgeleitet werden.

[0094] Wie durch die Beispiele aus Tabelle 7 belegt wird, lassen sich besonders vorteilhafte Magnetostriktionswerte
von betragsmaRig kleiner als 5 ppm erreichen, wenn der Si Gehalt gréRer als 13 at% ist und die Warmebehandlungs-
temperatur nicht mehr als 50°C unterhalb der oberen Grenze T, des optimalen Anlassbereichs liegt. Noch kleinere
Werte der Sattigungsmagnetostriktion, welche betragsmaRig kleiner als 2 ppm lassen sich erreichen, wenn der Si Gehalt
groRer als 14 at% und kleiner als 18 at% ist und die Warmebehandlungstemperatur nicht mehr als 50°C unterhalb der
oberen Grenze T,, des optimalen Anlassbereichs liegt. Noch kleinere Werte der Sattigungsmagnetostriktion, welche
betragsmaRig kleiner als 1 ppm lassen sich erreichen, wenn der Si Gehalt gréRer als 15 at% und ist und die Warmebe-
handlungstemperatur nicht mehr als 50°C unterhalb der oberen Grenze T,, des optimalen Anlassbereichs liegt.
[0095] Ein betragsmaRig kleiner Wert der Magnetostriktion ist um so wichtiger, je hdher die Permeabilitatist. So weisen
Legierungen mit einer Permeabilitat groRer 500, bzw. groBer als 1000 eine vergleichbar geringe Abhangigkeit von
mechanischen Spannungen auf, wenn die Sattigungsmagnetostriktion betragsmaRig kleiner 2 ppm bzw. kleiner als 1
ppm ist.

[0096] Die Legierung kann auch eine Sattigungsmagnetostriktion von betragsmafig kleiner als 5 ppm aufweisen.
Legierungen mit einer Sattigungsmagnetostriktion unterhalb dieser Grenzwerte weisen noch gute weichmagnetische
Eigenschaften auch bei interner Spannung auf, wenn die Permeabilitat kleiner 500 ist.

[0097] Der Wert der Sattigungsmagnetostriktion kann noch geringfiigig von der wahrend der Warmebehandlung an-
gelegten Zugspannung o, abhéngen. So ergeben beispielsweise sich flr Legierung Fe;5 sCuNb, 5Si;55Bg 5 bei einer
Warmebehandlung von 4s bei 610°C in Abhéngigkeit der Anlasszugspannung folgende Werte: A, ~ 1 ppm bei o, = 50
MPa, 45 = 0.7 ppm bei o, = 260 MPa und 44 = 0.3 ppm bei o, = 500 MPa Dies entspricht einer geringen Abnahme der
Magnetostriktion von ALg~-0.15 ppm/100 MPa. Die anderen Legierungszusammensetzungen zeigen ein vergleichbares
Verhalten.

[0098] Figur 13 zeigt eine schematische Ansicht einer Vorrichtung 1, die geeignet ist, die Legierung mit einer Zusam-
mensetzung nach einem der vorherstehenden Ausfiihrungsbeispiele in Gestalt eines Bandes herzustellen. Die Vorrich-
tung 1 weist einen Durchlaufofen 2 mit einer Temperaturzone 3 auf, wobei diese Temperaturzone so eingestelltist, dass
die Temperatur im Ofen in dieser Zone innerhalb 5°C von der Anlasstemperatur T, ist. Die Vorrichtung 1 weist ferner
eine Spule 4, auf der die amorphe Legierung 5 aufgewickelt ist, und eine Aufnahmespule 6, auf der das warmebehandelte
Band 7 aufgenommen wird. Das Band wird mit einer Geschwindigkeit s von der Spule 4, durch den Durchlaufofen 2 bis
zur Aufnahmespule 6 gezogen. Dabei steht das Band 7 in Laufrichtung von der Vorrichtung 9 bis zur Vorrichtung 10
unter einer Zugspannung c,.

[0099] Die Vorrichtung 1 weist ferner eine Vorrichtung 8 zum laufenden Messen der magnetischen Eigenschaften des
Bandes 6, nachdem es warmebehandelt ist und aus dem Durchlaufofen 2 gezogen ist, auf. Im Bereich dieser Vorrichtung
8 steht das Band 7 nicht mehr unter Zugspannung. Die gemessenen magnetischen Eigenschaften kdnnen verwendet
werden, um die Zugspannung ca, unter der das Band 7 durch den Durchlaufofen 2 gezogen wird, einzustellen. Dies ist
mit den Pfeilen 9 und 10 in der Figur 13 schematisch dargestellt. Durch dieses Messen der magnetischen Eigenschaften
und das laufende Einstellen der Zugspannung kann die GleichmaRigkeit der magnetischen Eigenschaften lber die
Lange des Bandes verbessert werden.

Patentanspriiche
1. Legierung, die

aus Feqgp_a-b-c-d-x-y-zCUaNbpMcT¢SiyByZ, und bis zu 1 Atom% Verunreinigungen besteht, wobei M eines oder
mehrere der Elemente Mo, Ta oder Zr, T eines oder mehrere der Elemente V, Mn, Cr, Co oder Ni und Z eines
oder mehrere der Elemente C, P oder Ge ist und 0 Atom% <a < 1,5 Atom%, 0 Atom% <b < 2 Atom%, 0 Atom%
< (b+c) < 2 Atom%, 0 Atom% < d < 5 Atom%, 10 Atom% < x < 18 Atom%, 5 Atom% <y < 11 Atom% und 0
Atom% < z < 2 Atom% ist,

in Gestalt eines Bandes ausgebildet ist,

ein nanokristallines Geflige, bei dem zumindest 50 Vol% der Kérner eine mittlere Gréfie kleiner als 100 nm
aufweisen,
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eine Hystereseschleife mit einem zentralen linearen Teil,
ein Remanenzverhéltnis, J,Jg, < 0,1, und
ein Verhaltnis von Koerzitivfeldstarke, H., zu Anisotropiefeldstarke, H,, < 10% aufweist,

wobei das Band durch Wérmebehandeln unter Zugspannung in einem Durchlaufofen bei einer Temperatur T,
wobei 450°C < Ta < 750°C betragt und Ziehen mit einer Geschwindigkeit s durch den Durchlaufofen, so dass eine
Verweildauer des Bandes in einer Temperaturzone des Durchlaufofens mit der Temperatur T, zwischen 2 Sekunden
und 2 Minuten liegt, herstellbar ist.

Legierung nach Anspruch 1, wobei das Remanenzverhéltnis, J,Js, < 0,05 betrdgt und/oder das Verhaltnis von
Koerzitivfeldstarke zu Anisotropiefeldstérke < 5% betragt und/oder die Legierung ferner eine Permeabilitat . zwi-
schen 40 und 3000 aufweist und/oder ferner eine Sattigungsmagnetostriktion von kleiner als 2 ppm, vorzugsweise
kleiner als 1 ppm, aufweist und/oder die Legierung eine Permeabilitat kleiner als 500 und eine Sattigungsmagne-
tostriktion von kleiner als 5 ppm aufweist.

Legierung nach Anspruch 1 oder Anspruch 2, wobei b < 0.5 und/oder a < 0.5 istund/oder 14 Atom% < x < 17 Atom%
und 5,5 Atom% <y < 8 Atom% liegt.

Legierung nach einem der Anspruche 1 bis 3, wobei zumindest 70% der Kdérner eine mittlere GroRRe kleiner 50 nm
aufweisen und/oder die kristallinen Kérner eine Dehnung von mindestens 0.02% in eine Vorzugsrichtung aufweisen.

Magnetkern aus einer Legierung nach einem der Anspriiche 1 bis 4.
Magnetkern nach Anspruch 5, der die Gestalt eines gewickelten Bandes aufweist.
Magnetkern nach Anspruch 5 oder Anspruch 6, wobei das Band mit einer Isolierschicht beschichtet ist.

Gleichstromtoleranter Stromtransformator aus einem Magnetkern nach einem der Anspriiche 5 bis 7, welcher eine
Permeabilitat zwischen 1500 und 3000 aufweist

Leistungstbertrager aus einem Magnetkern nach einem der Anspriiche 5 bis 7, welcher eine Permeabilitdt zwischen
200 und 1500 aufweist.

Speicherdrossel aus einem Magnetkern nach einem der Anspriiche 5 bis 7, welcher eine Permeabilitdt zwischen
50 und 200 aufweist.

Verfahren zum Herstellen eines Bandes, das Folgendes aufweist:

Bereitstellen eines Bandes aus einer amorphen Legierung mit einer Zusammensetzung, die aus
Fe100-a-b-c-d-x-y-z2CUaNDbyM:TSi,ByZ, und bis zu 1 Atom% Verunreinigungen besteht, wobei M eines oder meh-
rere der Elemente Mo, Ta oder Zr, T eines oder mehrere der Elemente V, Mn, Cr, Co oder Ni und Z eines oder
mehrere der Elemente C, P oder Ge und 0 Atom% <a < 1,5 Atom%, 0 Atom% <b <2 Atom%, 0 Atom% < (b+c)
<2 Atom%, 0 Atom% < d < 5 Atom%, 10 Atom% < x < 18 Atom%, 5 Atom% <y < 11 Atom% und 0 Atom% <
z <2 Atom% ist,

Warmebehandlung des Bandes unter Zugspannung in einem Durchlaufofen bei einer Temperatur T,, wobei
450°C < Ta < 750°C betragt,

wobei das Band mit einer Geschwindigkeit s durch den Durchlaufofen gezogen wird, so dass eine Verweildauer
des Bandes in einer Temperaturzone des Durchlaufofens mit der Temperatur T, zwischen 2 Sekunden und 2
Minuten liegt.

Verfahren nach Anspruch 11, wobei das Band unter einer Zugspannung von 5 MPa bis 800 MPa durch den Durch-
laufofen gezogen wird.

Verfahren nach Anspruch 11 oder Anspruch 12, wobei die Zugspannung ¢, abhéangig von der Zusammensetzung

gemaRl dem Verhéltnis o, ~ oegt MTest/ #AUSgeWahIt wird, wobei u die gewlinschte Permeabilitdt und ureq die
Permeabilitét ist, welche sich bei einer Testspannung ot ergibt.
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14. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis 13, wobei die Temperatur T, abh&ngig von dem Niobgehalt b gemaf

dem Verhaltnis (T, + 50°C) < T, < (T, + 30°C) ausgewahlt wird.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis 14, wobei

ein gewuinschter Wert der Permeabilitdt oder des Anisotropiefeldes, ein maximaler Wert eines Remanenzver-
haltnisses, J,Jg, von weniger als 0,1, und ein maximaler Wert eines Verhaltnisses von Koerzitivfeldstarke zu
Anisotropiefeldstarke, H./H,, von weniger als 10% sowie einen erlaubten Abweichungsbereich jedes dieser
Werte vorbestimmt werden,

magnetische Eigenschaften des Bandes beim Verlassen des Durchlaufofens laufend gemessen werden, und
wenn Abweichungen von den erlaubten Abweichungsbereichen der magnetischen Eigenschaften festgestellt
werden, die Zugspannung an dem Band entsprechend eingestellt wird, um die gemessenen Werte der mag-
netischen Eigenschaften innerhalb der erlaubten Abweichungsbereiche wieder zu bringen.

Claims

Alloy, consisting of

Fe100-a-b-c-d-x-y-z2CuaNPpM:T¢SiyByZ, and up to 1at% impurities, M being one or more of the elements Mo, Ta
or Zr, T being one or more of the elements V, Mn, Cr, Co or Ni, Z being one or more of the elements C, P or
Ge, 0at% < a < 1.5at%, 0at% < b < 2at%, 0at% < (b+c) < 2at%, 0at% < d < 5at%, 10at% < x < 18at%, 5at% <
y < 11at% and 0at% < z < 2at%,

is configured in tape form,

comprising a nanocrystalline structure in which at least 50%vol of the grains have an average size of less than
100 nm,

a hysteresis loop with a central linear part,

a remanence ratio Jr/Js < 0.1 and

a ratio of coercive field strength H_ to anisotropic field strength H, of < 10%,

wherein the tape is producible by heat treatment under tensile stress in a continuous furnace at a temperature T,
wherein 450°C < Ta < 750°C, and pulling through the continuous furnace at a speed s such that the period of time
which the tape spends in a temperature zone of the continuous furnace with a temperatur T, is between 2 seconds
and 2 minutes.

Alloy according to claim 1, wherein the remanence ratio Jr/Js is < 0.05 and/or the ratio of coercive field strength to
anisotropic field strength is < 5% and/or the alloy further comprises a permeability . of between 40 and 3000 and/or
further comprises a saturation magnetostriction of less than 2 ppm, preferably less than 1 ppm and/or the alloy
comprises a permeability of less than 500 and a saturation magnetostriction of less than 5 ppm.

Alloy according to claim 1 or claim 2, wherein b < 0.5 and/or a < 0.5 and/or 14at% < x < 17at% and 5.5at% <y <
8at% and/or the tape commprises a thickness of 10 um to 50 um.

Alloy according to one of claims 1 to 3, wherein at least 70% of the grains comprise an average size of less than
50 nm and/or the crystalline grains comprise an elongation of at least 0.02% in a preferred direction.

Magnetic core made of an alloy according to one of claims 1 to 4.
Magnetic core according to claim 5, having the form of a wound tape.
Magnetic core according to claim 5 or 6, wherein the tape is coated with an insulating layer.

DC-tolerant current transformer comprising a magnetic core according to one of claims 5 to 7 comprising a perme-
ability of between 1500 and 3000.

Power transformer comprising a magnetic core according to one of claims 5 to 7, comprising a permeability of
between 200 and 1500.
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Storage choke comprising a magnetic core according to one of claims 5 to 7, comprising a permeability of between
50 and 200.

Process for producing a tape comprising the following:

providing a tape made of an amorphous alloy with a composition consisting of Fe40_g.p-c-gox-y-zCUaNP,Mc T4
SiXByZZ and up to 1at% impurities, M being one or more of the elements Mo, Ta and Zr, T being one or more
of the elements V, Mn, Cr, Co or Ni, Z being one or more of the elements C, P or Ge, 0at% being < a < 1.5at%,
Oat% < b < 2 Atom%, 0at% < (b+c) < 2at%, 0at% < d < 5at%, 10at% < x < 18at%, 5at% <y < 11at% and Oat%
<z < 2at%,

heat treating the tape under tensile stress in a continuous furnace at a temperature T,, wherein 450°C < Ta <
750°C,

wherein the tape is pulled through the continuous furnace at a speed s such that the period of time which the
tape spends in a temperature zone of the continuous furnace with the temperatur T, is between 2 seconds and
2 minutes.

Process according to claim 11, wherein the tape is pulled through the continuous furnace under a tensile stress of
5 MPa 800 MPa.

Process according to claim 11 or claim 12, the tensile stress o, is selected dependent on composition according to
the ratio o, = oregibTest/ts 1 DeiNg the desired permeability and wree being the permeability achieved at a test
stress orest-

Process according to one of claims 11 to 13, wherein the temperature T, is selected dependent on the niobium
content b according to the ratio (T,4 + 50°C) < Ta < (Tx, + 30°C).

Process according to one of claims 11 to 24, wherein

a desired permeability or anisotropic field value, a maximum remanence ratio Jr/Js value of less than 0.1, a
maximum values of the ratio of coercive field strength to anisotropic field strength H /H, of less than 10% and
a permitted deviation range for each of these values is predetermined,

magnetic properties of the tape are continuously measured as it leaves the continuous furnace, and

if deviations from the permitted magnetic properties deviation are observed, the tensile stress at the tape is
adjusted accordingly to bring the measured magnetic property values back within the permitted deviation range.

Revendications

Alliage qui est constitué de Feqgp_a.p-c-d-x-y-2CUaNDM TSIk B, Z, et jusqu’a 1 % atomique d'impuretés, M étant un
ou plusieurs des éléments Mo, Ta ou Zr, T étant un ou plusieurs des éléments V, Mn, Cr, Co ou Ni et Z étant un ou
plusieurs des éléments C, P ou Ge et 0 % atomique <a < 1,5 % atomique, 0 % atomique < b < 2 % atomique, 0 %
atomique < (b+c) < 2 % atomique, 0 % atomique < d < 5 % atomique, 10 % atomique < x < 18 % atomique, 5 %
atomique <y < 11 % atomique et 0 % atomique < z < 2 % atomique, est congu en forme d’'une bande et présente
une structure nanocristalline, dans laquelle au moins 50 % en volume des grains présentent une grosseur moyenne
inférieure a 100 nm, présente un cycle d’hystérésis avec une partie linéaire centrale, un rapport de rémanence,
J/Js < 0,1, et un rapport de la force de champ coercitif, H;, a la force de champ anisotrope, H,, < 10 %, la bande
pouvant étre fabriquée par traitement thermique par contrainte de traction dans un four a passage continu a une
température T, s’élevant a 450°C < T, < 750°C et par étirage a une vitesse s dans les fours a passage continu, de
maniére qu’une durée de séjour dans le four de la bande dans une zone de température du four a passage continu
a une température T, soit comprise entre 2 secondes et 2 minutes.

Alliage selon la revendication 1, le rapport de rémanence étant J,/J; < 0,05 et/ou le rapport de force de champ
coercitif a la force de champ anisotrope étant < 5 % et/ou I'alliage présentant en outre une perméabilité u comprise
entre 40 et 3 000 et/ou présentant en outre une magnétostriction a saturation inférieure a 2 ppm, de préférence
inférieure a 1 ppm, et/ou l'alliage présentant une perméabilité inférieure a 500 et une magnétostriction a saturation
inférieure a 5 ppm.

Alliage selon la revendication 1 ou la revendication 2, b étant < 0,5 et/ou a étant < 0,5 et/ou 14 % atomique < x <
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17 % atomique et 5,5 % atomique <y < 8 % atomique.

Alliage selon I'une quelconque des revendications 1 a 3, au moins 70 % des grains présentant une taille moyenne
inférieure a 50 nm et/ou les grains cristallins présentant une dilatation d’au moins 0,02 % dans une orientation
préférentielle.

Noyau magnétique en un alliage selon I'une quelconque des revendications 1 a 4.
Noyau magnétique selon la revendication 5, qui présente la forme d’'une bande enroulée.
Noyau magnétique selon la revendication 5 ou la revendication 6, la bande étant revétue d’'une couche isolante.

Transformateur de courant a tolérance vis-a-vis du courant continu constitué d’'un noyau magnétique selon l'une
quelconque des revendications 5 a 7, qui présente une perméabilité comprise entre 1 500 et 3 000.

Dispositif de transmission de puissance constitué d’'un noyau magnétique selon I'une quelconque des revendications
5 a7, qui présente une perméabilité comprise entre 200 et 1 500.

Bobine d’accumulation constituée d’'un noyau magnétique selon 'une quelconque des revendications 5 a 7, qui
présente une perméabilité comprise entre 50 et 200.

Procédé de production d’'une bande, qui comprend les étapes suivantes : préparation d’'une bande constituée d’'un
alliage amorphe au moyen d’'une composition qui est constituée de Feg9_g.p-c-d-x-y-zCUaNPMTSi,B,Z, et jusqu'a
1 % atomique d’impuretés, M étant un ou plusieurs des éléments Mo, Ta ou Zr, T étant un ou plusieurs des éléments
V, Mn, Cr, Co ou Ni et Z étant un ou plusieurs des éléments C, P ou Ge et 0 % atomique < a < 1,5 % atomique, 0
% atomique < b <2 % atomique, 0 % atomique < (b+c) < 2 % atomique, 0 % atomique < d < 5 % atomique, 10 %
atomique < x < 18 % atomique, 5 % atomique <y < 11 % atomique et 0 % atomique < z < 2 % atomique,
traitement de la bande par contrainte de traction dans un four & passage continu a une température T, s’élevant
a450°C < T,<750°C,

la bande étant étirée a une vitesse s dans les fours a passage continu de maniére qu’une durée de séjour dans le
four de la bande dans une zone de température du four & passage continu a la température T, soit comprise entre
2 secondes et deux minutes.

Procédeé selon la revendication 11, la bande étant étirée par contrainte de traction comprise entre 5 MPa et 800
MPa dans le four a passage continu.

Procédé selon la revendication 11 ou la revendication 12, la contrainte de traction o, étant sélectionnée en fonction
de la composition selon le rapport 6, ~Cyegt est/ s 1 €tant la perméabilité souhaitée et g €tant la perméabilité,
obtenue lors d’une tension d’essai Gyt

Procédé selon I'une quelconque des revendications 11 a 13, la température T, étant sélectionnée en fonction de
la teneur en niobium b selon le rapport (T,4 + 50°C) < T, < (T,, + 30°C)

Procédé selon I'une quelconque des revendications 11 a 14, une valeur souhaitée de la perméabilité ou du champ
anisotrope, une valeur maximale d’un rapport de rémanence, J,Jg, inférieure & 0,1, et une valeur maximale d'un
rapport de force coercitive par rapport & une force de champ anisotrope, H./H,, inférieure a 10 % et une plage
d’écart admissible de chacune desdites valeurs étant prédéfinies, des propriétés magnétiques de la bande a la
sortie du four a passage continu étant mesurées en continu, et sides écarts par rapport aux plages d’écart admissibles
des propriétés magnétiques sont constatés, la contrainte par tension sur la bande est réglée en conséquence pour
ramener les valeurs mesurées des propriétés magnétiques dans les plages d’écart admissibles.

15



EP 2 697 399 B1

Tabelle 1
Nb (at%) Nichtlinearitatsfaktor NL (%) |
0.5h 540°C 45 600°C
im Magnetfeld unter Zug (100MPa)
0.5 16" 1.8%
1.5 10(1) 0.4(2)
3 0.4 01"
(1) Vergleichsbeispiel
(2) erfindungsgemaRes Beispiel
Tabelle 2
Nb(at%) Ta (°C) T2 (°C) optimale Anlasstemperaturen T,
0 450 544 500°C bis 570°C
0.5 457 578 510°C bis 620°C
1.5 486 653 535°C his 670°C
10 c97 707 580°C bis 720°C
' (Vergleichsbeispiel)
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Tabelle 3
AnlaRzeit .Nich.t-“ Remanenz- Koerzitiv- Anisotropie- | Permeabilitat |
£, (sec) linearitdt verhdltnis feldstarke feld U
NL (%) 1.1, H, (A/m) H, (A/m)
3 0.03 <0.001 3 2970 363
4 0.04 <0.001 4 2860 377
6 0.04 <0.001 4 2870 376
13 0.04 <0.001 5 2950 365
32 0.08 <(0.001 4 2970 363
Tabelle 4
Anlallzug “:;;:;t Fi/eer:haér;fr:z_ Koerzitivfeld Anisotropie- Perme:bilitét
g, (MPa) (%) m H. (A/m) feld H, (A/m)
45 2.8 0.09 10 122 8730
7.2 1.7 0.05 8 168 6350
16 0.6 0.02 9 405 2630
27 0.3 0.01 9 781 1370
52 0.2 0.008 11 1490 715
105 0.07 0.004 12 3110 343
155 0.08 0.004 16 4560 234
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Tabelle 5
Zusammensetzung Js T, NL | H. | H,
(at%) M ca ey | wm | am |
(a) Fe75Cu;Nb3Si;s.sBs s 1.21 690 | 0.3 | 0.004 3 850 1130
1 FessCuiNb; sSii3sBs 1.35 610 0.5 0.005 5 950 1140
2 FesssCuiNbysSiissBgs 1.34 610 0.6 0.01 13 1240 780
3 Fez;5C03CuNb; sSiis sBss 1.33 600 1.2 0.016 11 680 1550
4 FezasCuiNb, sSite5Bes 131 630 0.4 0.007 6 950 1100
5 FesssCugsNby sSig75Bs s 131 645 1 0.02 22 1050 990
6 Fezs sCuiNbg sSits sBes 1.41 600 0.9 0.013 14 1020 1100
7 Fe7s sCuiNbg sSit6 sBe s 1.40 575 0.5 | 0.008 8 970 1150
8 Fe;7Cu;SiissBe s 1.46 525 1 0.016 17 1070 1080
9 FeysCu;Sii7sBes 1.41 510 15 0.017 23 1400 800
10 FegoSiiiBsg 1.54 565 0.5 0.013 12 925 1320

(a) Vergleichsbeispiel
1-10 erfindungsgemaRe Beispiele
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Tabelle 6
Zusammensetzung Js NL m H. H, p
(at%) (T) (%) (A/m) | (A/m)
11 Fes6sNb1sSiissBss 1.35 0.2 0.02 5 332 2990
12 Fe53CugaNb; sSiisBg s 1.35 0.3 0.02 6 371 2390
13 Fe,6CugsNb1 sSiss sBg s 1.34 0.8 0.03 10 374 2850
14 | Feys,Cui4NbysSizssBgs | 1.33 1.2 0.03 10 375 2820
ISJ FesssCuzNby sSiqs sBgs 1.32 kritisch in Herstellung und Verarbeitbharkeit
Tabelle 7
Zusammensetzung As {(ppm) T, Ta- T, As(ppm)
(at%) Herstellzustand (°C) (°C) nach Warmebe-
handlung bei T,
FegoSi11Bg 39 565 10 16
Fes6CuyNbsSii3sBs 29 610 40 35
FesssCuiNby SiyssBes 29 635 35 0.6
Fe,s5CuiNby sSite sBss 30 630 50 0.2
Fe;sCuqsNby sSitssBss 29 645 15 -1.8
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