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ПРИ ПРОИЗВОДСТВЕ ПОСТОЯННЫХ МАГНИТОВ 

ИЗ СПЛАВОВ СИСТЕМЫ Sm-Co

Экспериментально доказана возможность и�целесообразность применения атомно-эмиссион-
ного спектрального анализа в�серийном производстве постоянных магнитов на основе сплавов 
редкоземельных металлов (РЗМ). Обосновано применение микроволнового плазменного ме-
тода при анализе химического состава сплавов на основе РЗМ. Создан и�исследован опытный 
образец спектрометра. Разработана, аттестована и�внедрена в�производство АО «Спецмагнит» 
методика компонентного анализа сплавов системы Sm-Co. Изготовлены, исследованы и�атте-
стованы стандартные образцы химического состава сплавов системы Sm-Co. Выявлена зави-
симость магнитных параметров образцов магнитотвердого материала от химического состава 
исходного сплава на основе пятикомпонентной системы Sm-Co-Cu-Fe-Zr. Получены уравнения, 
описывающие зависимость магнитных свойств от химического состава сплава. На основе полу-
ченных уравнений разработана сетчатая номограмма, позволяющая прогнозировать магнитные 
свойства по результатам анализа химического состава.
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Введение

В практике атомно-эмиссионного спек-
трального (далее�— АЭС) анализа для получения 
точного компонентного результата наиболее 
широко используется метод, где в�качестве ис-
точника возбуждения спектров применяются 
высокочастотный индуктивно связанный плаз-
менный (далее�— ИСП) разряд и�значительно 
реже�— микроволновый плазменный (далее�— 
МП) разряд атмосферного давления.

АЭC методы на основе ИСП и�МП обладают 
универсальностью и�быстротой, что позволяет 
одновременно определять содержание свыше 
70�химических элементов в�различных матрицах. 
Они легко поддаются автоматизации и�не тре-
буют применения взрывоопасных газов, позво-
ляют определять содержание элементов с�гораз-
до большей точностью по сравнению с�другими 
вариантами АЭС и�других методов.

Наиболее широкую известность АЭС ИСП 
метод получил благодаря работам [1, 2]. При-
боростроительные компании многих стран мира 
серийно выпускают АЭС ИСП спектрометры, 
например «Agilent» или «PеrkinЕlmer».

Широкое применение АЭС ИСП метода 
в�отечественной науке и�промышленности огра-
ничивается высокой стоимостью оборудования 
(зачастую стоимость зарубежных приборов пре-
вышает 150�000�USD), его эксплуатационными 
издержками, которые связаны с� затратами на 
периодическое обслуживание и�ремонт, а�также 
на расходные материалы, например на высоко-
чистый аргон (средний расход от 20�до 25�л/мин).

В случае применения АЭС методов с� МП 
разрядом используют два типа микроволновых 
разрядов атмосферного давления: безэлектрод-
ный индукционный разряд в�кварцевой трубке 
волновода или резонатора и�емкостной разряд 
с�торца внутреннего электрода металлического 
плазмотрона [3].

В настоящей работе приведены результаты, 
полученные при создании опытного образца 
спектрометра (далее�— спектрометра), разработ-
ке методик анализа компонентного состава 
сплавов пятикомпонентной системы SmCо-Fe-
Cu-Zr и�апробации на производственной базе 
АО�«Спецмагнит».

Оборудование и%методики

В качестве источника возбуждения эмисси-
онных спектров атомов и�ионов элементов, вхо-
дящих в�исходный сплав, применен МП разряд 
тороидальной формы с� разделенными зонами 
энерговыделения и�возбуждения [4]. Разряд воз-
никает в�атмосфере молекулярного газа (азот), 
в�цилиндрическом металлическом плазмотроне, 
встроенном в�прямоугольную волноводную ли-
нию, по которой подается энергия от магнетрона. 
В�качестве плазмообразующего газа при МП раз-
ряде применяется технический азот с�расходом 
~10�дм3/мин, а�для введения раствора пробы�— 
технический аргон с�расходом ~1�дм3/мин.

Спектрометр представляет собой многока-
нальный автоматизированный атомно-эмисси-
онный спектроанализатор, предназначенный 
для анализа сложнолегированных сплавов, пред-

Рис.�1.�Функциональная схема спектрометра:
1�— проба; 2�— распылитель и�камера; 3�— плазмотрон МП разряда; 4�— система подачи аргона 
и�азота; 5�— волновод; 6�— СВЧ-генератор и�магнетрон; 7�— блок питания; 8�— спектроанализатор 

и�ПЗС-детекторы; 9�— ПК

1 9

8
3

4

7

6 5

2



221

Металлургия и материаловедение

варительно переведенных в� раствор. На 
рис.�1�приведена его функциональная схема.

Спектрометр комплектуется микроволно-
вым генератором МП разряда атмосферного 
давления, системой подачи и�регулирования по-
токов газов, оптическим дифракционным спек-
троанализатором средней дисперсии, системой 
регистрации спектров на основе линейных фо-
тодиодных детекторов с�поверхностно-зарядо-
вой связью и� персональным компьютером 
с�адаптированным программным обеспечением.

Оптическая схема спектроанализатора со-
брана по схеме Пашена–Рунге на едином чугун-
ном основании для диапазона длин волн 250–
450� нм с� фокусом 500� мм и� дифракционной 
решеткой 3600�штр/мм.

На рис.�2�приведена схема плазмотрона.
Принцип действия плазмотрона: СВЧ-

энергия посредством грушевидного переходни-
ка 3�передается от магнетрона 1�в�цилиндриче-
ский коаксиальный плазмотрон 4,�где благодаря 
закручиванию потока газа в�нижней части ка-
меры возникает МП разряд в� зазоре между 
внешним проводником и�торцом центрального 

закороченного электрода 9.�МП разряд стаби-
лизируются в� виде плазмоида, отделенного от 
холодной стенки камеры, и�из-за аксиально на-
правленного потока газа, транспортирующего 
аэрозоль пробы, приобретает форму тороида.

Исследования пространственного распреде-
ления интенсивности излучения различных 
компонентов плазмы показали, что формируе-
мая плазма пространственно неоднородна. Воз-
буждение элементов, вводимых в�плазму, про-
исходит в�узкой центральной области диаметром 
4�мм на расстоянии 12�мм от среза электрода.

Измерения температуры возбуждения Твозб 
были выполнены по атомным линиям железа, 
меди, по ионным линиям ванадия и�др. элемен-
тов. Была также измерена эффективная темпе-
ратура Тэфф, измеренная по отношению атом-
ного поглощения линий FeI� 358,120� нм 
и�FeI�371,994�нм, характеризующая температуру 
соответствующих атомов в�плазме. Эти исследо-
вания показали, что Твозб ~�5000�K.

Тэфф атомов и�ионов в�плазме ниже Твозб., 
и� особенно эта разница существенна в� при-
электродной области факела МП разряда. 

Рис.�2.�Схема плазмотрона тороидальной плазмы:
1�— волноводный тракт прямоугольного сечения; 2�— магнетрон; 3�— 
грушевидный переход прямоугольного волновода в�коаксиальный; 
4�— цилиндрическая разрядная камера; 5�— отверстие для вывода 
излучения плазмы к�спектрометру; 6�— отверстие для искрового 
поджига; 7�— завихритель; 8�— патрубок тангенциальной подачи 
плазмообразующего газа (азота); 9�— центральный полый электрод; 
10�— патрубок подачи потока аргона, транспортирующего аэрозоль 
пробы в�плазму; 11�— герметичное уплотнение коаксиальной части 

плазмотрона; 12�— кварцевое окно
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С� увеличением высоты факела разница этих 
температур нивелируется, и� значения Твозб 
и�Тэфф практически совпадают на высоте факела 
25–30�мм от среза центрального электрода и�со-
ставляют ~� 3800� K. Более низкая температура 
МП разряда по сравнению с� ИСП разрядом 
(Твозб ИСП разряда� — примерно� от 6000� до 
10000�К) значительно упрощает спектр плазмы, 
так как при этих температурах не возбуждаются 
атомы и�ионы элементов с�высокими потенци-
алами возбуждения. Это является основной от-
личительной особенностью МП разряда в�каче-
стве источника возбуждения.

Пределы обнаружения элементов, мг/дм3, на 
спектрометре следующие:

Элемент
Предел

обнаружения,
мг/дм3

Элемент
Предел

обнаружения,
мг/дм3

Алюминий 0,50 Ниобий 0,50

Бор 0,30 Празеодим 0,30

Бериллий 0,10 Палладий 0,10

Ванадий 0,10 Ртуть 0,50

Висмут 1,00 Родий 0,12

Гадолиний 0,10 Рений 0,50

Гольмий 0,20 Рутений 0,15

Германий 8,00 Молибден 0,05

Гафний 0,50 Олово 1,00

Диспрозий 0,05 Свинец 0,03

Европий 0,05 Скандий 0,05

Железо 0,10 Самарий 0,20

Иттрий 0,05 Стронций 0,02

Иттербий 0,05 Тантал 1,00

Натрий 0,03 Титан 0,10

Марганец 0,02 Тербий 0,20

Кальций 0,02 Тулий 0,20

Кобальт 0,10 Уран 0,50

Лантан 0,10 Хром 0,02

Лютеций 0,10 Церий 0,30

Магний 0,02 Цинк 0,50

Медь 0,02 Цирконий 0,50

Никель 0,10 Цезий 0,05

Неодим 0,20 Сурьма 0,50

В 2014–2016�годы в�АО «Спецмагнит» была 
разработана, аттестована и�внедрена методика 
измерений массовых долей самария, кобальта, 
железа, меди и�циркония в�слитках, порошках 
и� спеченных магнитах из сплавов серий КС 

(сплавы системы самарий-кобальт в� соответ-
ствии с�требованиями ГОСТ�21559–76�[5]). Ме-
тодика прошла производственную апробацию 
и�применяется в�целях штатного производствен-
ного контроля. Изготовлены и�аттестованы стан-
дартные образцы химического состава сплавов 
серии КС. Разработаны и� проходят производ-
ственную апробацию методики примесного ана-
лиза сплавов серии КС.

Метрологические характеристики опытного 
образца спектрометра при проведении компо-
нентного анализа сплавов серии КС25�приведе-
ны в�таблице.

Экспериментальная часть

Влияние химического состава магнитотвер-
дого материала на его свойства очевидно и�под-
тверждается результатами исследований [6–10].

При традиционном производстве постоян-
ных магнитов часто применяется так называе-
мая «аттестация»* сплава вместо анализа хими-
ческого и/или фазового состава. Среди 
исследователей и�производственников бытует 
мнение, что оценить магнитные свойства по 
результатам анализа химического состава не-
возможно. Ввиду дифференциации постоянных 
магнитов по сферам их применения разнятся 
также и�предъявляемые к�ним требования. Де-
факто отказ от «аттестации» сплава позволит 
производителю экономить колоссальные де-
нежные средства, тем самым существенно сни-
жая производственные издержки.

В качестве исследуемого материала исполь-
зовались образцы магнитов из сплавов системы 
Sm-Co-Cu-Fe-Zr (серия сплавов КС25�в�соот-
ветствии с�требованиями ГОСТ�21559–76�[5]).

Для установления возможной связи между 
химическим составом исходного сплава (в соот-
ветствии со стехиометрической формулой 
Sm(CoaFebCucZrd)

z
) и�магнитными свойствами 

полученных образцов магнитотвердого матери-

* Термин «аттестация сплава» обозначает под-
тверждение предъявляемым к�конечной продукции 
технических требований, в�частности�— по магнит-
ным свойствам. Традиционно «аттестация сплава» 
заключается в� прохождении всей технологической 
цепочки небольшого объема плавки с�последующим 
получением образца постоянного магнита с� целью 
оценки конечных магнитных свойств. По результатам 
испытаний образца принимается решение о�запуске 
в�производство всего объема выплавленного сплава.
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ала (остаточная индукция Br и� максимальное 
энергетическое произведение (BH)max) был про-
веден корреляционный анализ по результатам 
80-ти плавок, полученных на производственной 
базе АО�«Спецмагнит» в�2014�году. Анализ вы-
явил наличие «сильной» (корреляционный ко-
эффициент от 1� до 0,75) связи между парами 
Sm�— a,�a�— z,�Br�— (BH)max. Получены уравне-
ния, описывающие зависимость магнитных 
свойств постоянных магнитов от химического 
состава исходного сплава:

 (BH)max = −0,93a + 81,05;  (1)

 (BH)max = −4,31z + 58,57;  (2)

 a = 4,64z + 24,19,  (3)

где (BH)max� — максимальное энергетическое 
произведение, a и�z�— коэффициенты в�стехио-
метрической формуле Sm(CoaFebCucZrd)

z
 исход-

ного сплава.
С целью создания инструмента прогнозиро-

вания магнитных свойств в�соответствии с�ре-
комендациями [11] была разработана сетчатая 
номограмма (рис.�3).

Для оценки применимости номограммы 
и�достоверности полученных результатов про-
веден регрессионный анализ по следующим 
данным: результатам анализа химического со-
става исходного сплава,�значениям магнитно-
го произведения (BH)max образцов магнитов 
по 81� плавке, которые были выполнены на 
производственной базе АО� «Спецмагнит» 
в�2015�году, и�прогнозным значениям магнит-
ного произведения (BH)max в� соответствии 
с�номограммой (см. рис. 3).

Полученная математическая модель досто-
верна и� значима (F� = 4,27∙10–161), прогнозные 
значения обладают достаточной надежностью 
(R2�= 0,99).

Заключение

Создан опытный образец спектрометра, поз-
воляющий осуществлять контроль химического 
состава исходного сплава и�полуфабрикатов при 
производстве постоянных магнитов системы 
Sm-Co. Разработана, аттестована и� внедрена 
в�производство АО�«Спецмагнит» методика ком-
понентного анализа сплавов системы Sm-Co. 
Изготовлены и� аттестованы стандартные об-
разцы химического состава сплавов системы 
Sm-Co. Методами статистического анализа дан-

Характеристики погрешности измерений массовых долей компонентов в%сплавах 

КС25ДЦ (Р%= 0,95)

Определяемый 
элемент

Диапазон 
измерений 

массовых долей,
�%

Повторяемость 
параллельных 
определений

σr ,�%

Относительная 
погрешность 
измерений,�%

Самарий от�20,0�до�40,0 0,4 ± 1,0

Кобальт от�45,0�до�55,0 0,3 ± 1,0

Цирконий от�0,1�до�4,0 0,8 ± 4,0

Медь от�0,1�до�8,0 0,6 ± 3,0

Железо от 0,2�до�20,0 0,9 ± 4,0

Рис.�3.�Сетчатая номограмма: 
1�— 239,4�кДж/м3�(30�МГсЭ); 2�— 231,4�кДж/м3�(29�МГсЭ); 
3�— 223,4�кДж/м3�(28�МГсЭ); 4�— 215,5�кДж/м3�(27�МГсЭ); 
5�— 207,5�кДж/м3�(26�МГсЭ); 6�— 199,5�кДж/м3�(25�МГсЭ); 
7�— 191,5�кДж/м3�(24�МГсЭ); 8�— 183,5�кДж/м3�(23�МГсЭ)
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ных получены уравнения, описывающие зави-
симость магнитных свойств постоянных магни-
тов от химического состава исходного сплава 
(стехиометрических коэффициентов). Получен-
ные уравнения позволяют прогнозировать маг-

нитные свойства конкретной партии магнитов 
по результатам анализа химического состава ис-
ходного сплава, что подтверждено производ-
ственными данными в�2015–2016�гг. на предпри-
ятии АО «Спецмагнит».
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