2 .

Ege, STVIRAWY

POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

67 693

Patent dodatkowy
do patentu

Pierwszenstwo:

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zgloszono: 18.VII.1969 (P 134 923)

Opublikowano: 15.VL.1973

Kl. 21g,31/03

MKP HO1f 1/34

|
BIBLIOTEK AT

wu Podentc v wa-
m Rsgpemini = . - |

Twoérca wynalazku: Fryderyk Foniok

Wtlasciciel patentu: Zaklad Materialow Magnetycznych ,,Polfer”, Warsza-

wa (Polska)

Sposéb wytwarzania ferrytow i granatow mikrofalowych
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia ferrytéw i granatéw mikrofalowych z masy
uzyskanej z przemiatu wtasnokulowego kul, wy-
konanych z masy ferrytowej o zdefiniowanym
skladzie chemicznym.

W technologii tlenkowych materialow magne-
tyoznych wilasnoéci ostateczne ksztattek po spiecze-
niu koncowym zalezg mnie tylko od proporcji katio-
néw poszczegolnych pierwiastkéw bioracych udziat
w reakcji w fazie stalej, ale ré6wniez i od tego,
w postaci jakiego zwigzku chemicznego wystepuja
poszczegbdlne reagenty oraz od historii technologicz-
nej tych reagentéw-temperatury spiekania wstep-
nego, stopnia rozdrobnienia itp.

Znane sa sposoby zabezpieczenia odpowiedniej
proporcji kation6w poszczegblnych reagentéw i za-
bezpieczenia w sktadzie masy prasowniczej tej pro-
porcji. Przy prowadzeniu proces6w mieszania tlen-
k6w i przemialu masy sferrytyzowanej w stalo-
wych mlynach kulowych z kulami stalowymi jako
produkt koncowy ofrzymuje sie mieszanine roz-
drobnionej masy sferrytyzowanej i drobnych cza-
stek metalicznego zelaza — do 5—6% wagowych,
pochodzacych z .domiatu ze $cian bebna miyna
i z kul stalowych stosowanych przy przemiale.

Przy wytwarzaniu mas z wykorzystaniem beb-
néw wylozonych wykladzing gumowsg z kulami
ferrytowymi o zdefiniowanym koncowym skladzie
chemicznym, obok czgstek masy mielonej — mnisko
spieczonej, wystepuja czastki masy pochodzace ze
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Scierania sie kul ferrytowych, w ilosci do 40% wa-
gowych, spieczonej bardzo wysoko. W obu wiec
przypadkach mamy do czynienia z niejednorodna
substancjg — z mieszaning czgstek o ré6znych whas-
no$ciach spiekalniczych i lub o ré6znych wlasnos-
ciach chemicznych, przy czym wilasnoSci krystali-
zacji materialu, a w efekcie i koncowe wlasnoéci
magnetyczne spieczonych z tych mas detali ule-
gajg do§¢ znacznym rozrzutom, co jest zjawiskiem
zdecydowanie- niekorzystnym w produkcji.

Celem wynalazku jest opracowanie metody wy-
twarzania ferrytéw i granatéw mikrofalowych, po-
zwalajgcej na uzyskanie masy prasowniczej o zde-
finiowanym skladzie chemicznym, jednorodnej za-
réwno chemicznie jak i co do wilasnoéci krystali-
zacyjnych, pozwalajacej ré6wnoczeSnie na przepro-
wadzenie syntezy ksztaltek w stosunkowo niskich
temperaturach, rzedu 1360°C—1420°C.

(Cel ten zostal osiggniety przez wykonanie masy
ferrytowej o zadanej proporcji kation6w poszcze-
goélnych reagentéw, wykonanie z tej masy kul,
ktore spieczone w temperaturze 1360°C—1420°C
stanowia material do wytwarzania jednorodnej,
pod wszystkimi uprzednio wspomnianymi wzgleda-
mi, masy ferrytowej. Samg mase uzyskuje sie
przez przemiat ,wiasnokulowy” ww kul ferryto-
wych w miynach planetarnych, ktérych $Sciany
wewnetrzne zabezpieczono warstwa materialu or-
ganicznego trudnoscieralnego. Przemiat witasny kul
ferrytowych odbywa sie w o$rodku wodnym,
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a produkt przemialu wlasnego kul suszy sie, pra-
suje na ksztaltki i spieka w zakresie temperatur,
zblizonym do temperatury spiekamia kul ferryto-
wych, przy przedtuzonym od 0 do 300% czasie
spiekania ksztaltek. KorzySci wynikajace z zasto-
sowania ‘technologii wytwarzania ferryt6w i grana-
t6w mikrofalowych sposobem wedlug wynalazku
obrazujg ponizsze przykiady. ‘

Przykltad 1. Metodg konirolowanego domia-
lu wykonano w stalowych miynach kulowych
z bebnami, z wykladzing gumowag i kulami stalo-
wymi, poprzez mieszanie tlenk6éw, Wwysuszenie
i spieczenie wstepne tej mieszaniny oraz nastgpu-
jacym po tych operacjach przemiale w warunkach
jak przy mieszaniu — mase ferrytowa, w ktoére]
proporcje kationéw poszczegblnych reagentéw byly
nastepujace: Y :Fe:Al=3:396:1,04. Optymalne
wlasnosci materialowe ksztaltek wykonanych z tej
masy, ktére spiekano w temperaturze 1490°C przez
okres 10 godz. w atmosferze tlenu i ktére schio-
dzono po spiekaniu w atmosferze tlenu do tempe-
ratury 250°C byly nastepujace:
magnetyzacja nasycenia 4 Mg=426 Gs

szeroko$é linii rezonansowej AH = 58 Oe
skuteczny wsp. zyromagnety-

czny 8sk = 2,02
przenikalno$§é elekitryczna e= 12,56

tangens kata strat dielektrycz-
nych tgd = 14,3-10—4

Z masy tej normalng technologia ceramiczng
mieszania z plastyfikatorem i ksztattowania wyko-
nano kule ferrytowe, kt6ére nastepnie spieczono
w temperaturze 1410°C przez okres 30 godzin
w atmosferze tlenu i schiodzono do 250°C w tejze
atmosferze. Kule te oczyszczano z malecialosci po-
wierzchniowych i umieszczano w bebnie planetar-
nego miyna kulowego, ktérego wewnetrzna $ciana
wylozona byla wyktadzing gumowa, a nastepnie
beben miyna  wypelniono woda destylowang do
3M jego objetosci. Przy uruchomieniu miyna prze-
prowadzono przemial , wltasnokulowy” kul uzysku-
jac wydajno§é procesu okolo 6% masy calkowitej
kul/l godzine przemialu — przy zaladunku kul
réwnym 300 g, po 10 godzinach przemiabu uzyska-
no 180 g masy ,wlasnokulowej”. Zdjecia masy
wiasnokulowej” z mikroskopu elekironowego przy
powiekszeniu 4500X wykazaly wysoka jakoS¢ prze-
mialu wlasnokulowego — rozdrobnienie bylo do-
skonale — ziarna masy mialy wymiary od 0,2 do
0,8 wum, Z tak wuzyskanej masy ,wlasnokulowej”
wykonano wypraski, ktére spiekano w temperatu-
rze 1410°C przez okres 30 godz. w atmosferze tlenu
i studzono w tlenie do 300°C.

Wtasno$ci materiatlowe spieczonych ksztaltek by-
ly nastepujace:

magnetyzacja nasycenia 4 © Mg=428 Gs

szeroko§é linii rezonansowej AH = 45 Oe
skuteczny wsp. Zyromagnety-

czny gk = 2,01
przenikalno§é elektryczna e= 12,0

tangens kata stratdielektrycz-

nych tgd=(3—4) - 10—
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Widaé stad zdecydowanie korzystne oddzialtywa-
nie sposobu wytwarzania materiatu sposobem we-
diug wynalazku.

Przykltad 2 Wytworzono mase ferrytowg
i kule ferrytowe o nastepujgcej proporcji kationéw
poszczegblnych reagentow: Y :Gd:Fe:Al=1/585:
1 1,415:4,76 : 0,24. Ksztabtki z tej masy spieczone
w optymalnych warunkach, tj. w temperaturze
1420°C przez okres 30 godzin w atmosferze tlenu
i schlodzone 'do 250°C w tejze atmosferze wykaza-
1y nastepujace wiasno$ci materiatowe:

magnetyzacja nasycenia 4 = Mg=1728 Gs

szerokos§é linii rezonansowej AH =218 Oe
skuteczny wsp. Zyromagnety-

czny gsk= 1,975
przenikalno§é elektryczna e= 14,3

tangens kata stratdielektrycz-

nych tgd= 29,0 10—+

Kule ferrytowe w iloéci 300 g umieszczono w wy-
lozonym guma bebnie mityna planetarnego, beben
wypelniono wodg destylowang do 3/4 jego objetos-
ci i przeprowadzono przemial ,wlasnokulowy” kul
przez okres 12 godzin, uzyskujgc po tym okresie
187 g masy ,wiasnokulowej” — czyli wydajnos§é
5,2% wagi kul/l godz. przemialu. Z masy tej po
jej wysuszeniu sprasowano ksztaltki cylindryczne
i pastylki, ktére spiekano nastepnie w tempera-
turze 1400°C przez okres 30 godzin w atmosferze
tlenu i studzono w tejZie atmosferze do 250°C.
Wykazaly one nastepujace wlasnosoi:

magnetyzacja nasycenia 4 Mg=1762 Gs

szeroko§é linii rezonansowej AH =172 Oe
skuteczny wsp. Zyromagnety-

czny 8sk = 2,00
przenikalno$é¢ elektryczna e= 123
tangens kata strat dielektrycz-

nych tgd= 9,7-10—4

I w tym przypadku uzyskano znaczng poprawe
parametréw materiatowych prébek.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania ferrytéw i granatéw mikro-
falowych w ktéorym z masy ferrytowej, w ktorej
zachowana jest zgdana proporcja kationéw po-
szczegblnych reagentéw, wytwarza sie na drodze
normalnej technologii ceramicznej kule ferrytowe,
znamienny tym, ze kule te spieka sie w warun-
kach zblizonych do optymalnych dla danego ro-
dzaju materiatu, a mastepnie kule te poddaje si¢
przemiatowi ,,wltasnemu” w mlynach kulowych, ko-
rzystnie w planetarnych miynach kulowych, kit6-
rych bebny wylozone sg warstwa materialu orga-
nicznego trudnoScieralnego, a z uzyskanej w taki
spos6b masy wykonuje sie znanymi sposobami
ksztattki, ktére spieka sie w warunkach optymal-
nych dla danego rodzaju materiatu ferrytowego,
korzystnie w temperaturze zblizonej do temperatu-
ry spiekania kul ferrytowych z ktérych wykonano
te mase.
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