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Sposéb wytwarzania ferrytow niklowo-cynkowych o duzej ggstosci pozornej '

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania ferrytéw niklowo-cynkowych o duzej gestosci pozornej
dla gtowic zapisu magnetycznego poprzez: dob6r odpowiedniej temperatury ferrytyzacji mieszaniny surowcéw,
przeprowadzenie bardzo skutecznego przemla’fu sferrytyzowanej masy |dobor odpowiedniej temperatury
spiekania sprasowanych ksztattek.

Ferryt na rdzenie do magnetycznych gtowic elektronicznych maszyn cyfrowych, magnetofonéw, magneto-
widow itp. urzadzenn zapisu magnetycznego musi odznacza¢ sie jak najmniejszaq porowatoscig, duzg indukcja
magnetyczng nasycenia, waska petlg histerezy magnetycznej, duzg rezystywnoscig oraz matymi stratami na
przemagnesowanie w zagdanym zakresie czestotliwosci. Ponadto wymaga si¢ do materiatu, aby byt on bardzo
jednorodny, wytrzymaty mechanicznie, odporny na scieranie, a jednoczesnie dajacy sie obrabia¢ mechanicznie,
umozliwiajgc wykonanie elementéw o zadanym ksztatcie i bardzo waskich tolerancjach wymiarowych, szczegdl-
nie w odniesieniu do powierzchni czotowej gtowicy i jej szczeliny niemagnetycznej.

Znane s sposoby otrzymywania klasycznych ferrytéw niklowo-cynkowych, w ktérych na drodze normal-
nej technologii ceramicznej — mieszania surowcoéw, ferrytyzacji mieszaniny w 700—1200°C, przemiatu sferryty-
zowanej masy i prasowania ksztattek ispiekania w zakresie temperatur 1250—1350°C — otrzymuje sie ferryt
stosunkowo dobrze zageszczony, jednak o gestosci pozornej nie wiekszej od 97% gestosci teoretycznej,
o niekontrolowanej wielkosci krystalitow, duzej nicjednorodnosci materiatu i o duzych stratach, a przy tym
wykazujacy niekorzystne cechy mechaniczne jak kruchos¢, scieralno$é oraz zta obrabialnosé szczegdlnie przy
szlifowaniu i polerowaniu ksztattek. Takie ferryty, zwane klasycznymi, nie nadajg sie na rdzenie gtewic
magnetycznych wyzszej jakosci, jakimi sg na przyktad gtowice do elektronicznych maszyn cyfrowych oraz
gtowice wizyjne, gdyz nie spetniajg wymienionych wyzej wymagari, stawianych dla materiatu na tego rodzaju
rdzenie. Wymagania takie spetniajag monokrystaliczne elementy z ferrytu Ni—Zn oraz polikrystaliczne ferryty
spiekane pod cisnieniem, czyli tak zwane prasowane na goraco, jak tez spiekane w wysokich temperaturach rzgdu
1250—1350°C w tlenie ksztattki sprasowane izostatycznie. Opis patentowy St. Zjed. Am nr. 3472780. W tym
ostatnirn przypadku trudno jednak uzyskaé kontrolowany wzrost ziarn materiatu, a jeszcze trudniej odpowiednia
statos¢ modutow zespolonej przenikalnosci magnetycznej w zagdanym zakresie czgstotliwosci.

Wszystkie opisane wyzej metody wytwarzania sa pracochtonne i kosztowne, w produkcji masowej nie do
zrealizowania bez ogromnych naktadéw inwestycyjnych. Cecha wspdlna dotychczasowych metod otrzymywania
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polikrystalicznych ferr\itéw niklowo-cynkowych o duzej gestosci jest stosowanie, jak to jest przyjete w klasycz-
nej technologii ceramicznej, wzglednie niskiej, od 850°C do 1030°C, temperatury ferrytyzacji mieszaniny -
sktadnikéw wyjsciowych, podczas gdy temperatura spiekania ksztattek jest o ponad 200°C od niej wyzsza patrz
np opis patentowy St. Zjed. Am nr 3472780, opisy patentowe NRF nr 2010761, nr 1696425. |

Celem wynalazku jest opracowanie prostej, ceramicznej metody wytwarzania ksztattek z pollkrystallcznego
ferrytu Ni—Zn na rdzenie do gfowic zapisu magnetycznego — ktéra swa prostota doréwnywataby technolqgn
ferrytow klasycznych, a jednoczesnie umozliwiata otrzymanie materiatu o wtasnosciach uzytkowych réwnorzed-
nych do wiasnosci ferrytu spiekanego pod cisnieniem. Cel ten osiagnigto przez zastosowanie znacznie wyzszej niz
dotad stosowano temperatury ferrytyzacji mieszaniny sktadnikow wyjsciowych, a wynoszacej zaleznie od sktadu

i przeznaczenia ferrytu od 1120°C do 1280°C; bardzo doktadne zmielenie sferrytyzowanej masy, gwarantujace

" otrzymanie $redniej Srednicy ziarn mniejszej od 1 um; odpowietrzenie masy i prasowanie z niej ksztattek

w warunkach uniemozliwiajgcych zapowietrzenie, a nastgpnie spiekanie tych ksztattek przez dostatecznie diugi
czas w temperaturze od 1100°C do 1270°C, jednakze nizszej lub co najwyzej rownej od temperatury ferrytyzacji
mieszaniny sktadnikéw wyjsciowych. Dzieki temu, ze w wyniku wysokiej temperatury ferrytyzacji otrzymana
masa stanowi przereagowany ferryt, zawierajacy ponad 95% fazy spinelowej — podczas spiekania ksztattek
zachodzg juz tylko procesy zageszczania si¢ materiatu i wzrostu krystalitbw; w zwigzku z tym, dobierajgc
odpowiednio czas spiekania procesy te mozna kontrolowaé wcelu uzyskania materiatu jednorodnego, bez
naprezeri wewnetrznych, o dobrze wyksztattowanych ziarnach krystalicznych, a co za tym idzie — korzystnych
uzytkowo wiasnosciach magnetycznych i mechanicznych; osiggniecie tego jest szczegdlnie tatwe, gdy doboru
czasu spiekania dokonuje sie przy zatozeniu najnizszej mozliwej do przyjecia temperatury spiekania. Obnizenie
temperatury spiekania ksztattek, zwiekszenie wielkosci ziarn krystalicznych materiatu oraz zmniejszenie strat jak
réwniez uzyskanie korzystniejszego ksztattu petli histerezy mozna osiggna¢ przez wprowadzenie do mieszaniny
wyijsciowej lub sferrytyzowanej masy — niewielkich ilosci takich tlenkéw jak CoO, CuO, MnO, SiO, i podobnych
dodatkdéw uszlachetniajgcych i topnikowych. :

Technologia wedtug wynalazku jest prosta i wydajna i moze byé prowadzona z wykorzystaniem klasycz-
nych urzadzeri technologicznych — jest wiec réwniez bardzo tania. Zalety technologii wytwarzania ferrytow
gestych” Ni—2Zn, sposobem wedtug wynalazku widoczne sg z ponizszego przyktadu.

Przyktad l. Mieszaning tlenkdw zelaza, niklu, cynku i kobaltu wzietg w proporcji

F32 03 - 48,8% mol.

NiO . —18,0% mol.
Zn0 — 31,5% mol.
CoO — 0,5% mol.

w ktérej uwzgledniono domiat metalicznego zelaza, jaki zajdzie w czasie przemiatu masy sferrytyzowanej,
poddano procesowi ferrytyzacji w tunelowym piecu ptytkowym w temperaturze 1220°C przez okres 5 godzin,
otrzymujac po ferrytyzacji w petni przereagowany materiat, zawierajacy prawie 96% fazy spinalowej, wykazuja-

Gscm®

cy wartos¢ namagnesowania wtasciwego réwng 58 . Otrzymany produkt ferrytyzacji poddano przemiato-

g
wi na mokro w miynach kulowych typu Attritor, a sam proces przemiatu prowadzono tak dfugo, dopdki

_zmielony proszek nie wykazat 95% frakcji o srednicy ziarna mniejszej od 0,4 um — trwat on 4 godziny. Sktad

chemiczny tego proszku byt: 49,8% mol. Fe, 03, 18,2% mol. NiO, 31,5% mol. ZnO i 0,5% mol. CoO. Z tak
zmielonego proszku, na drodze prasowania na mokro odpowietrzonej zawiesiny wodnej proszku, wykonano
wypraski, ktére po powolnym i doktadnym wysuszeniu, spiekano w tunelowym piecu elektrycznym w tempera-
iurze 1200°C przez okres 24 godzin. Otrzymane ksztattki wykazaty pozorna gestosé postaciowg réwna
5,28 G/cm®, to znaczy gestosé réwna 0,99 wartosci gestosci rentgenowskiej oraz $rednia srednice ziarna réwna
20,3 um.

W{asnoscl magnetoelektryczne otrzymanych ksztattek byiy nastepujace:

przenikalno$é poczatkowa up - - =520 Gs/Oe

indukcja nasycenia przy H = 20 Qe, B, = 4260 Gs

natezenie powsciagajace Hc = 0,6 Oe

rezystywnos$¢ dla pradu stategopg . =10* Qcm

temperature punktu Curie T, =305°C :

zredukowany tangens kata strat 1q8 =100+ 107¢ przy f =1 MHz
: Mo =250+ 1075 przy f = 2 MHz

=300° 1076 przy f = 4 MHz
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z tak wykonanych ksztattek producenci gtowic _yyykonali gtowice magnetyczne do pamigci tasmowej e.m.c.
i glowice do magnetowidu telewizji czarno-biatej, ktére swymi wtasnosciami i Zywotnoscia nie ustgpowaty

gtowicom zawierajacym rdzenie wy konane technika prasowania na goraco.
I

1. Sposob wytwarzania ferrytow niklowo-cynkowych o gestosci pozornej bliskiej ggstosci teoretycznlj,
zawierajacych oprocz Fe, O3, NiO i ZnO w razie potrzeby dodatki CoO, CuO, MnO, SiO,, lub i podobne, ktéry
polega na mieszaniu sktadnikéw wyjsciowych, ferrytyzacji mieszaniny, mieleniu sferrytyzowanej masy, a nastep-
nie prasowaniu z niej ksztattek iich spiekaniu, znamienny tym, Ze proces ferrytyzacji mieszaniny
prowadzi sie w zakresie temperatur 1120—1280°C, zaleznie od skfadu chemicznego mieszaniny, przy ktérych
nastepuje petne przereagowanie ze soba sktadnikow wyjsciowych, a produkt ferrytyzacji, zawierajacy wiecej niz
95% fazy spinelowej, miele sie az do uzyskania sredniej Srednicy ziarna mniejszej od 1 um, korzystnie mniejszej
od 0,4 um, a nastepnie otrzymang mase odpowietrza sie i prasuje si¢ z niej ksztattki w warunkach uniemozliwia-
jacych zapowietrzenie praséwek, po czym spieka sig je w temperaturze w zakresie 1100—1270°C, zawsze jednak
nizszej, korzystnie o 20—30°C, lub co najwyzej réwnej, temperaturze ferrytyzacji mieszaniny sktadnikéw
wyjsciowych.

2. Sposéb wedtug zastrz.1, znamienny tym, Ze czas spiekania ksztattek dobiera sig¢ tak, aby
uzyskaé Zzadang srednig wielko$¢ ziarna spieczonego wyrobu, korzystnie przez okres wystarczajaco dtugi przy
najnizszej optymalnej temperaturze spiekania.

Zastrzezenia patentowe
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