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Grain Size Dependence of the Processes of Remagnetization in Pure Iron

The Barkhausen-Spectra of pure iron have been measured for four recrystallized wire specimens
of different grain size. The pulse size distributions show a strong dependence on this parameter.
The number of the Barkhausen-pulses increases with decreasing grain size. The comparison of the
spectra measured at an external field in the vicinity of the coercive force with those measured at a
field where domain rotation begins shows that in the latter region the size and number of jumps is
larger. Measurements of the counting rate of the Barkhausen jumps versus the external magnetic
field show two maxima instead of normally one at the coercive force. This unusual behaviour could
be explained with the successive change of Bloch wall types in certain sections of the hysteresis loop

and their different interaction with dislocations.

1. Ziel der Untersuchung

Die Ummagnetisierungsvorgénge in einem Ferro-
magnetikum héingen in komplizierter Weise von
einer Reihe von Einflissen (wie z. B. innere Span-
nungen, Verunreinigungen, Korngrofle usw.) ab. Im
Fall von geglithtem und rekristallisiertem Reineisen
wurde eine unmittelbare Abhéngigkeit der Koerzi-
tivfeldstarke und der Anfangspermeabilitit von der
KorngroBe festgestellt!™3. Diese fiir die Magnet-
technologie sehr wichtigen Groflen allein erlauben
noch keine differenzierte Aussage iiber den speziel-
len Ummagnetisierungsmechanismus und seine Ab-
héngigkeit von der Korngrofle. Eine solche Aussage
kann man aus dem Barkhausen-Effekt gewinnen.
Orientierende Experimente zur KorngréBenabhéin-
gigkeit des Barkhausen-Effektes von technischem
Stahl wurden von Sidynijikangas und Mitarb. 3
angestellt, wobei hauptsachlich die Verwendung des
Barkhausen-Effektes zur Korngréenbestimmung ge-
prift wurde.

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war es, die
Grofenverteilung der Barkhausen-Spriinge von ge-
glithtem Reineisen hinsichtlich einer moglichen Korn-
groBenabhingigkeit zu untersuchen. Um Riick-
schliisse auf die mikroskopischen Ummagnetisie-
rungsprozesse ziehen zu konnen, wurde die Abhén-
gigkeit der Barkhausen-Spekiren vom jeweiligen
Magnetisierungszustand (Umgebung der Koerzitiv-
feldstiarke, Einmiindungsgebiet) gemessen. Dariiber
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hinaus wurde die Korngroflenabhingigkeit der Zzhl-
rate der Barkhausen-Spriinge als Funktion des dufe-
ren Magnetfeldes ermittelt.

2. MeBanordnung und Durchfiihrung
der Messungen

Zur Erzeugung eines homogenen, in der Stirke
verdnderlichen Magnetfeldes dient eine Feldspule
von 50 cm Lénge und 8,5 cm mittlerem Durchmes-
ser mit 580 Windungen. Den variablen Feldspulen-
strom (maximal 10 A) liefert ein Netzgerat der
Firma Heinzinger mit einer Langzeitkonstanz von
1075 vom Endwert. Im Zentrum der Feldspule be-
findet sich die Suchspule von 5 cm Linge und
30000 Windungen aus teflonisoliertem Kupferdraht
von 0,063 mm Durchmesser. Durch Parallelschal-
tung eines Kondensators von 10 nF und eines
Dampfungswiderstandes von 6,8 k2 wird eine Zeit-
konstante 73 von 200 us bei aperiodischer Damp-
fung erreicht. Die durch Wirbelstrome bedingte
Sprungdauer 7p der Barkhausen-Spriinge wurde ex-
perimentell zu < 70 us ermittelt. Fiir einen Teil der
Spriinge ist die ballistische Bedingung 75 < 7, die
zur Messung der magnetischen Momentenénderung
AM verwendet wird, nicht in Strenge erfiillt. Der
dadurch entstehende maximale relative Fehler in der
von der Suchspule abgegebenen Spannungsampli-
tude ist —2,2%. Die Suchspulenimpulse werden in
einem rauscharmen Vorverstarker (Verstarkung
46 dB, 3 dB-Bandbreite 8,5 Hz—570kHz) und an-
schliefend in einem Hauptverstirker um insgesamt
91 dB verstdrkt, um dann in 5 us breite Rechteck-
impulse analoger Hohe umgewandelt und schlieflich
im Vielkanalanalysator in Abhingigkeit von 4M ge-
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Tab. 1. Zusammenstellung der verwendeten Verformungsgrade, geometrischen Abmessungen, Korngrofle und charakteristi-
schen magnetischen Kennwerte.

Verformungs- Ausgangs- Probenlinge Korngrifle He Ng . Maximale
grad [%] durchmesser [mm] [mOe] (I{) -10 reversible
[mm] Permeabilitit
9 0,524 35 353 200 7.5 520
20 0.559 36 250 329 7,3 595
52 0,722 37 43 645 6,8 495
96 2,500 38 30 724 6,6 474

speichert zu werden. Zur Aufzeichnung der Zahl-
raten dV/dt der Barkhausen-Spriinge in Abhiingig-
keit vom &dufleren Magnetfeld H werden die 5 us
breiten Rechteckimpulse einem Zahlratenmef3gerat
mit angeschlossenem Zweikoordinatenschreiber zu-
gefiithrt. Die dabei erreichte untere Nachweisemp-
findlichkeit betrdgt 1,15-107% magnetische cgs-Ein-
heiten und ist mit derjenigen bei der Messung der
Barkhausen-Spektren erreichten identisch. Die An-
derungsgeschwindigkeit des &ufleren Magnetfeldes
dH/d¢ bei der Aufnahme der Barkhausen-Spektren
betrug 11,6 mOe/s. Bei den untersuchten Proben
handelt es sich um Dréhte aus Reineisen VACOFER
S 2 der Vakuumschmelze Hanau AG (Drahtdurch-
messer 0,5 mm, 0,0050% C, 0,0015% S, 0,0100%
Mo, Ni). Um Drahtproben unterschiedlicher Korn-
grofle zu erhalten, wurde das Ausgangsmaterial zu-
nichst verschiedener Dicke auf jeweils 0,5 mm
Durchmesser kalt gezogen und anschliellend bei
630 °C drei Stunden in reiner Wasserstoffatmo-
sphire geglitht. Fiir jeden Verformungsgrad wurden
je vier Drihte gleicher Linge hergestellt, wobei, um
Verwechslungen auszuschlieflen, fiir verschiedene
Verformungsgrade die Proben unterschiedlich lang
zugeschnitten wurden. Tabelle 1 gibt eine Ubersicht
tiber die verwendeten Verformungsgrade, Ausgangs-
durchmesser, Probenldangen, Korngréflen und einige
charakteristische magnetische Kenngroflen. Die
Hystereseschleifen wurden zu jeder Probe nach einer
von Férster beschriehenen Methode ermittelt 6.

3. Experimentelle Ergebnisse

In Abb. 1 sind die Hysteresiskurve einer rekristal-
lisierten Drahtprobe und die zur Messung der Korn-
groflenabhingigkeit des Barkhausen-Spektrums ver-
wendeten gleich groflen Magnetisierungsintervalle
A, B und C dargestellt. Die fiir das Magnetisierungs-
intervall A, B und C erhaltenen Barkhausen-Spek-
tren mit der Korngrofle als Parameter zeigt Abbil-
dung 2. Die gemessenen Sprunggroflen wurden auf
den Einfluf} des Entmagnetisierungsfaktors N, kor-

rigiert. Gemaf} Parzeval und Stierstadt” gilt fiir die
korrigierte Sprunggroflenverteilung n (AM)

ng (74 {M;r )

n(AM) = 7N (1)

mit n, (4M;) gemessene Zahl der Barkhausen-
Spriinge pro cm® und AM-Einheit, AM, =AM/
(14+%N,) gemessene Momenteninderung, AM
wahre Momentendnderung, 7 reversible Suszeptibi-
litat (gemittelt iiber das jeweilige Magnetisierungs-
intervall).
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Abb. 1. Hysteresekurve von Reineisen VACOFER S 2 (Draht-
durchmesser 0,5 mm, Korngréfie 30 x). A, B und C sind die
bei der Messung der Abhéngigkeit der Barkhausen-Spektren
vom Magnetisierungszustand gewéhlten gleich grofien Ma-
gnetisierungsintervalle.

Man erkennt eine ausgeprigte Korngroflenfolge
im gemessenen AM-Bereich. Dabei weisen die stirker
verformten Proben wesentlich mehr Spriinge auf als
die geringer verformten. Dariiber hinaus nimmt mit
steigender Verformung die Zahl der grofleren
Spriinge zu. Im Bereich A bzw. C kann die Abhén-
gigkeit der fiir eine bestimmte Momentendnderung
AM gemessene Anzahl dN/dAM der Barkhausen-
Spriinge von der Korngrife d durch dN/dAM ~d~*
mit 0,80 < x < 1,25 im Intervall A und 0,50 <«



P. Deimel, B. Réde und R. Wislaug - Ummagnetisierungsvorginge im Reineisen 165

0 0 20 30 40 50
AM[107%cgs] —

Abb. 2. Barkhausen-Spektren (gemittelt iiber jeweils meh-
rere Messungen) von rekristallisiertem Reineisen fiir die
Magnetisierungsintervalle A, B und C mit der Korngrofle als
Parameter. Aufgetragen ist dV/d4M, die Anzahl der Bark-
hausen-Spriinge pro cm® und AM-Einheit als Funktion von
AM, gemessen in magnetischen cgs-Einheiten. (X... 30 u,
O...43u, +...250u, @ ...353 u).

< 0,62 im Intervall C beschrieben werden. Im In-
tervall B ist es nicht in dieser einfachen Form mog-
lich, da die hier ablaufenden Ummagnetisierungs-
vorginge komplizierterer Natur sind (siehe Ab-
schnitt 4).

Beim Vergleich der Sprunggréflenverteilungen,
die fiir das Magnetisierungsintervall A erhalten wur-
den, mit den fiir B gemessenen, ist festzustellen, dafl
die Sprungzahl im Intervall A fiir alle Korngréflen
geringer ist als fiir dieselben Korngréfien im Inter-
vall B. Ein solches Verhalten ist recht ungewohnlich
und es erschien notwendig, die Abhangigkeit der
Zihlrate dN/dt der Barkhausen-Spriinge als Funk-
tion des ummagnetisierenden dufleren Feldes H so-
wohl fiir hartgezogenes als auch geglithtes Rein-
eisen gleichen Verformungsgrades festzustellen.

0 30 20 10 0 0 20 30 )
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Abb. 3. Zihlraten dN/d¢ der Barkhausen-Spriinge fiir 96%

kaltverformtes Reineisen (Drahtdurchmesser 0,5 mm, Koerzi-

tivfeldstirke 3,8 Oe) gemessen lings eines ganzen Hysterese-

astes. Die Pfeile geben die Richtung an, in der die Hysterese-
kurve durchlaufen wurde.

~ Abbildung 3 zeigt das mit einer Feldidnderung
H =23 mOe/s geschriebene Zihlratenspektrum der
Barkhausen-Spriinge gemessen entlang eines ganzen
Hystereseastes fiir einen 96% kaltverformten Rein-
eisendraht. Die maximale Zahlrate tritt in der Um-
gebung der Koerzitivfeldstarke auf. Nach Rekristal-
lisation des gleichen Drahtes bei den im Abschnitt 2
angegebenen Bedingungen stellt sich eine Korngrofle
von 30 u ein. Das zugehérige Zihlratenspektrum
(H =46 mQOe/s) besitzt nun zwei weit von der Ko-
erzitivfeldstiarke entfernte Maxima und ist in Abb. 4
gezeigt. Eine Zusammenstellung der Zahlratenspek-
tren fiir verschiedene Korngroflen erfolgt in Abbil-
dung 5. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit sind in
Abb. 5 nicht die direkt geschriebenen Zahlraten-
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spektren dargestellt, sondern die durch graphische
Mittelung aus denselben gewonnenen Kurven.
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Abb. 4. Zihlraten dN/d¢t der Barkhausen-Spriinge von rekri-

stallisiertem Reineisen (Drahtdurchmesser 0,5 mm, Korn-

groBle 30 u) gemessen lings eines ganzen Hystereseastes.
Sonst wie Abbildung 3.
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Abb. 5. Zdhlraten dN/dt¢ der Barkhausen-Spriinge von Rein-

eisen (Drahtdurchmesser 0,5 mm) gemessen lings eines gan-

zen Hystereseastes mit der Korngrofle als Parameter; sonst
wie Abbildung 4.

Die schon bei den Barkhausen-Spektren festge-
stellte Korngroflenfolge ist hier ebenfalls deutlich
erkennbar. Qualitativ ergibt sich fiir die vier Korn-
groflen ein dhnliches Bild, bei groflem Korn er-
scheint jedoch das Minimum ausgeprigter.

Eine Verinderung des in Abb. 5 dargestellten
Kurvenverlaufs durch Variation der unteren Nach-
weisempfindlichkeit wurde nicht festgestellt. Um wei-
terhin sicherzustellen, ob die Lage der beiden Zihl-
ratenmaxima beziiglich der Hysteresiskurve weit-
gehend unabhingig von den geometrischen Abmes-
sungen der Drahtproben ist, wurde das Zahlraten-
spektrum fiir zwei verschieden lange Drahtstiicke ein
und desselben Drahtes gemessen. Die als Funktion

von J/I; aufgetragenen Zihlratenverteilungen zeigt
Abbildung 6. Die Zahlratenmaxima der kiirzeren
Probe sind gegen die Maxima der lingeren Probe
nur geringfiigig verschoben, obwohl bei Kiirzung
der Probe von 36 mm auf 28 mm der Entmagneti-
sierungsfaktor um 58% zunimmt.
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Abb. 6. Zihlraten dN/d¢ der Barkhausen-Spriinge von Rein-
eisen (Durchmesser 0,5 mm) gemessen lings eines ganzen
Hystereseastes fiir zwei Probenldngen ( 36 mm,
——— 28 mm) als Funktion von J/Js (J = Magnetisierung,
Js=Sittigungsmagnetisierung).

4. Diskussion der Ergebnisse

Bei der Rekristallisation hinterldafit die bewegte
Korngrenze ein Gebiet mit einer Versetzungsdichte
von etwa 10 cm™28. Die Wechselwirkung zwischen
Blochwinden und Versetzungen, deren Burgers-Vek-
tor senkrecht zur Blochwand steht, ist proportional
zur Zahl der Versetzungen > %. Da die Korngrenzen
eine wesentlich hohere Versetzungsdichte haben als
das Korninnere, sind die Blochwéinde hauptsichlich
in den Korngrenzen verankert. Diese Annahme wird
im Fall von feinkornigen Proben durch Untersuchun-
gen von Globus und Duplex 10 bestitigt.

Nach Untersuchungen von Bloor 1! an polykristal-
linem Reineisen nimmt die Anzahl der Doménen
pro Korn selbst bei einer Verzehnfachung des Korn-
durchmessers lediglich um den Faktor 1,5 zu. Es soll
daher im folgenden die Anzahl der Doménen pro
Korn als anndhernd konstant angesehen werden.
Vergleicht man feinkorniges Material mit grobkér-
nigem, so ist also eine Zunahme in der Zahl der
Bloch-Winde pro Volumeneinheit festzustellen. Eine
weitere Bestdtigung dafiir sind die Ergebnisse von
Mager!2. Diese haben eine Zunahme der Bloch-
Wandfliche bei Ubergang zu kleinerem Korn er-
geben. Die Zunahme der Zahl der Bloch-Wande mit
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abnehmendem Korndurchmesser bedingt ein An-
wachsen der Zahl der bei der Ummagnetisierung
auftretenden Barkhausen-Spriinge (siehe Abbil-
dung 2).

Betrachtet man den bei der Messung der Bark-
hausen-Spektren iiberstrichenen AM-Bereich, so er-
hilt man unter Zugrundelegung der Annahme von
180°-Wandverschiebungen, was im Gebiet geringer
Magnetisierung der Probe sicher erlaubt ist, gemdf
der Beziehung

AM =2 1,4V (2)

fiir die GroBe der Ummagnetisierungsvolumina AV
einen Bereich von (0,2—11,5)-1071% cm3.
Dariiber hinaus sollen aber Ummagnetisierungs-
volumina, die wesentlich groBer als 11,5-10710 cm3
sind, existieren 2. Diese Volumina kann man sich
schlauchartig in Richtung der Drahtachse ausgedehnt
und aus einzelnen Kérnern, die etwas gegeneinander
verschwenkt sind, aufgebaut denken. Die Quer-
schnittsfliche des Schlauchs wird dabei durch den
jeweiligen Kornquerschnitt bestimmt, d. h. AV ist
proportional zum Quadrat des Korndurchmessers d.
Damit wiare aber gemidfl Gl. (2) die Momenten-
anderung AM positiv mit der Korngrofe korreliert.
Da diese makroskopischen Sprungvolumina grofle
Momentendnderungen bewirken, die weit oberhalb
des erfallten AM-Bereiches liegen, konnte eine solche
Korngroenabhingigkeit nicht festgestellt werden.

Die Form der Zahlratenspektren 1a8t sich qualita-
tiv auf folgende Weise interpretieren. Seit den Ar-
beiten von Trauble!® und Dietz et al.* ist es als
gesichert zu betrachten, dal im Verlauf der Um-
magnetisierung eines Ferromagnetikums bestimmte
Wandtypen in gewissen Magnetisierungsintervallen
bevorzugt auftreten. Die Untersuchungen von Dietz!*
zeigen dariiber hinaus, daf} die erwdhnten Intervalle
durch scharf definierte Punkte voneinander getrennt
sind. Im Verlauf der reversiblen Permeabilitit sind
dieselben als deutlich unterscheidbare Kurvenstiicke
zu identifizieren. Nach Trauble !> muB die Auftei-
lung der Magnetisierungskurve in Bereiche mit
hauptsichlich 180°-Winden, 90°-Winden und Dreh-
prozessen, sowie nur mit Drehprozessen, unter dhn-
lichen Versuchsbedingungen auch bei anderen ma-
gnetischen Erscheinungen zutage treten, wie z. B. bei
Barkhausen-Spriingen. Eine Deutung der gemesse-
nen Abhéngigkeit der Barkhausen- und Zahlraten-
spektren vom Magnetisierungszustand durch die ver-
schieden starke Wechselwirkung von 180°- und 90°-

Blochwinden mit den jeweiligen Versetzungsnetz-
werken und der dadurch bedingten Aufteilung der
Magnetisierungskurve wird durch den Vergleich
einiger charakteristischer Meflkurven in Abb. 7 ge-
stiitzt. Der Punkt, an dem die Drehprozesse auf-
horen und die weitere Magnetisierungsanderung nur
noch von Wandverschiebungen verursacht wird, ist
im Verlauf des inneren Feldes H; deutlich ausge-
pragt als Knick zu erkennen (siehe Abbildung 7b).
Das &duflere Magnetfeld betrdgt in diesem Punkt
9,5 Oe.

Im Fall eines idealen Kristalls wiirde eine Wand-
bewegung schon von verschwindend kleinem inne-
rem Feld verursacht werden. Gemessen wurden je-

doch H;= —0,8 Oe. Diese Feldstirke wird benatigt,
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Abb. 7. Vergleichende Zusammenstellung charakteristischer

MeBkurven fiir Reineisen (Drahtdurchmesser 0,5 mm, Korn-

groBBe 30 ). a) Hysteresekurve, b) inneres Feld H; als

Funktion des duleren Feldes H (mit Hi=H—NgJ), c) Zihl-

rate dN/dt der Barkhausen-Spriinge gemessen lings eines

ganzen Hystereseastes, d) reversible Permeabilitit urev ge-
messen ldngs eines ganzen Hystereseastes.



168 P. Deimel, B. Rode und R. Wislaug - Ummagnetisierungsvorgﬁnge‘im Reineisen

um die Winde uber die Haftstellen im Polykristall
hinwegzutreiben, im Grunde also eine dauernde
Energiezufuhr, die durch die Wirbelstrome verursa-
chenden Barkhausen-Spriinge dissipiert wird.

Bei weiter abnehmender Magnetisierung erreicht
das &dullere Feld einen weiteren ausgezeichneten
Punkt bei H =6,6 Oe, der sich im Verlauf von ey
bemerkbar macht und das Einsetzen der Bildung
von 180°-Bloch-Winden auf Kosten von 90°-Bloch-
Winden markiert. Ob jetzt im gesamten Bereich von
+6,6 0e=HZ= — 6,6 Oe eine Koexistenz von 180°-
Winden und 90°-Winden vorliegt, oder ob nur
180°-Winde vorliegen, kann aus den vorliegenden
Mefdaten nicht bestimmt werden.

Betrachtet man den Verlauf der Zihlrate dV/d:
der Barkhausen-Spriinge im Intervall von H=9,5
Oe bis H=6,60e, so ist zu erkennen, dal} das
Maximum genau in das Intervall fallt, in dem iiber-
wiegend 90°-Winde verschoben werden. Da diese
infolge ihrer weitreichenden Wechselwirkung von
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einem relativ dichten Netz von Haltepunkten aufge-
spannt und in ihrer reversiblen Bewegung gehemmt
werden, miissen sie mehr irreversible Spriinge aus-
fiihren, um ein gegebenes Volumen umzumagneti-
sieren. Andererseits deutet das Anwachsen der re-
versiblen Permeabilitit darauf hin, dal gerade in
diesem Gebiet zusitzlich gehduft Ummagnetisie-
rungskeime sprungartig gebildet werden und sich
damit die gesamte Bloch-Wandfliche vergrofert. Da
der Prozel, der zur Bildung von Ummagnetisie-
rungskeimen fihrt, in wahrscheinlich komplizierter
Weise von der Korngrofle abhéngt, ist kein einfacher
Zusammenhang wie z. B. ein Potenzgesetz fiir die
Korngroflenabhingigkeit der im Intervall B gemes-
senen Barkhausen-Spektren zu erwarten.
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