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Sposób mieszania surowców i mielenia mas ferrytowych

Przedmiotem wynalazku jest sposób mieszania
surowców i mielenia mas ferrytowych stosowanych
do wytwarzania magnetycznych rdzeni ferryto¬
wych, pozwalający na utrzymanie ściśle określo¬
nego składu chemicznego mieszanin surowców
i mas ferrytowych, zdefiniowanego jedynie wiel¬
kością naważek surowców wyjściowych.

,W technologii ceramicznej tlenkowych materia¬
łów maignetycznych — ferrytów — podstawowymi
operacjami są: mieszanie, odważonych w ściśle
określonych proporcjach wagowych, surowców
wyjściowych oraz przemiał sferrytyzowanej masy
dla uzyskainia określonego stopnia rozdrobnienia
produktu przemiału, decydującego w znacznej mie¬
rze o spiekalności kształtek uformowanych z masy
ferrytowej.

Operacje mieszania surowców i mielenia mas
sferrytyzowanych odbywają się najczęściej w sta¬
lowych młynach kulowych z kulami stalowymi
„na sucho" lub częściej „na mokro" w ośrodku
wody destylowanej lufo też w ośrodku innej cieczy
obojętnej. Operacjom tym towarzyszy jdomiał" me¬
talicznego żelaza z Ikul i foejbna młyna, (którego
wielkość jes-t zależna od szeregiu czynników, ta¬
kich jak: czas przemiału, stopień spieczenia masy
ferrytowej oraz ilość zanieczyszczeń w surowcach
tworzących z ośrodkiem przemiału substancje ata¬
kujące chemicznie powierzchnię kul i bębna młyna,
Wielkość domiału żelaza przy normalnej techno¬
logii dochodzi narwet do 5^©]% wagowych.
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Ilościowe określenie „apriori" wielkości „domia¬
łu" jest trudne i w wielu przypadkach niemożliwe.
Dla materiałów szczególnie wrażliwych na końco¬
wy skład chemiczny, takich jak ferryty mikrofa¬
lowe o strukturze krystalicznej granatu, czy też
ferryty manganowo-cynkowe o dużej początkowej
przenikalnośici magnetycznej np. 3000 Gs/Oe, na-
ważki surowców wyjściowych zawierają pewien
niedobór surowca żelazowego (tlenku żelaza) a prze¬
miał końcowy masy odbywa się etapami czaso¬
wymi, po zakończeniu których dokonuje się ana¬
lizy ^chemicznej produktu przemiału aż do chwili
uzyskania odpowiedniej proporcji kationów Fe
i reszty składników. Sposób ten jest uciążliwy
i pracochłonny a w dodatku blokuje na znaczne
okresy czasu urządzenia mielące.

Domielone w czasie tych operacji metaliczne że¬
lazo zostaje co prawda w czasie syntezy kształtek
utlenione do tlenku żelaza, jednak oddziałuje
ono jako obca domieszka zmieniająca własności
krystalizacji materiału, powodującanierównomierne
(lokalnie) zagęszczenia kształtek a przede wszyst¬
kim pogarszającą własności magnetyczne rdzeni.
Również zastosowanie młynów i kul z materiałów
itrudmościeralnycih, takich jak agat lub korund nie
poprawia sytuacji. Domielony, co prawda w znacz¬
nie mniejszej ilości, tlenek krzemu Si02 luJb glinu
Al203 pogarsza znacznie własności magnetyczne
i dielektryczne detali tak, że nawet wprowadzenie
W czasie przemiału dodatków,' komipensujących
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wpływ tych składników jest nieefektywny a sama
kompensacja trudna do ilościowego opanowania,
podobnie jak to miało miejsce w przypadku do-
miału 'metalicznego żelaza.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu mie¬
szalnia surowców i miielenda mas ferrytowych, poz¬
walającej na opanowanie ilościowe i jakościowe
„domdału", tak by końcowy skład chemiczny i włas¬
ności użytkowe spiekanych detali ferrytowych
zależne były głównie od składu wyjściowego mie¬
szaniny surowców i od warunków syntezy kształ¬
tek.

Cel ten został osiągnięty przez zastosowanie w
operacjach mieszania surowców i mielenia masy
ferrytowej kul uformowanych z masy ferrytowej
wykonanej technologią „kontrolowanego domiału",
które spiekano w warunkach zbliżonych do stoso¬
wanych dla kształtek użytkowych z tej .masy oraz
przez wyłożenie ścian młyna związkiem organicz¬
nym w postaci 1—2 mm warstwy żywicy epoksy¬
dowej lub gumy truidinościeralnej, czynnik ten, na¬
wet gdy przechodzi do produktu przemiału zostaje
już w niskich temperaturach wypalony. Prowa¬
dzone w tych warunkach procesy mieszania su¬
rowców i mielenia mas ferrytowych pozwoliły na
uzyskanie końcowego składu chemicznego kształtek
prawie identycznego ze składem chemicznym na-
ważki surowców * wyjściowych (w przeliczeniu na
100 °/o czystości surowców) a własności użytkowe
kszitałtek wykonanych technologią „własnodomiało-
wą" były znacznie korzystniejsze od własności
kształtek z mas wykonanych dotychczasowymi
technologiami mieszania i mielenia.

Jeszcze korzysitiniejsze wyniki uzyskano przy za¬
stąpieniu stalowego bejbna z wykładziną gumową
i kulami jak wyżej, bębnem z masy wykonanej
technologią „własnodomiałową" i kulami wykona¬
nymi z. tej samej masy. Bęben wykonano na drodze
wytoczenia z bloku cylindrycznego spieczonego w
900°C odpowiedniej kształtki, którą spiekano na¬
stępnie w warunkach zbliżonych do warunków
spiekania kształtek użytkowych z masy „własno-
domiałowej', jednak przez okres 3—4, razy dłuższy.
Korzyści wynikające z zalstosowania technologii
mieszania i mielenia sposobem według wynalazku
obrazują poniższe przykłady.

Przykład 1- Naważone w proporcji wagowej
53,0:45,9 tlenki żelaza i itru (w przeliczeniu na
100% czystości surowców) mieszano na mokro w
stalowym młynie kulowym przez okres 24 godzin
przy zachowaniu proporcji wagowej surowce: kule:
woda destylowana i=! 1:2: 2; mieszaninę po wy¬
suszeniu spieczono wstępnie w 100iO°C przez okres
5 godzin w elektrycznym piecu komorowym i w
wanunkach identycznych jak podczas mieszania
poddano sferrytyzowahą masę procesowi mielenia,
kontrolując okresowo jej skład chemiczny. Proces
mielenia przerwano po 36 godzanach — w chwili
uzyskania składu masy o stosunku wagowym
Fe 37,834

36,148
co odpowiada wagowemu stosunkowi

przeliczeniowemu
Fe2°3
Y2°,

54,1

45,9*
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Z wysuszonej a następnie zgranulowanej, po do¬
daniu plastyfikatora, masy wyprasowano szereg
pastylek i kształtek cylindrycznych a z reszty masy
uformowano kształtki kuliste o średnicy 10—11 mm.
Pastylki i cylindry spiekano następnie w różnych
temperaturach od 1i360°C do 1460°C przez okres
10 godzin w elektrycznym piecu murowym na pod¬
kładkach platynowych przy kontrolowanym prze¬
pływie tlenu podczas całego procesu spiekania.
Optymalne własności próbek uzyskane dla tempe¬
ratury syntezy 1420PC wynosiły:

Magnetyzacja nasycenia 4* Ms= 1730 Gs
Gęstość postaciowa
Szerokość linii rezonans.
Skuteczny współcz.

żyromagnetyczny
Przenikainiość elektr.

Tangens kąta strat
dielektrycznych

W identycznych warunkach
kształtek kulistych, odrzucając po wypale kształtki
z odpryskami d pęknięciami wgłębnymi. W wyko¬
nanym uprzednio bębnie stalowym określonego
kształtu naniesiono wewnątrz warstwę grubości
1—"1,5 mm z gumy trudnościeralnej.

Do bębna tego naważono tlenki żelaza i itru
w proporcji wagowej (odniesionej do 100% czy-

dr= 5,02 G/cm3
AH= 57 Oe

gsk= 2,01
e= 13,5

tgBe= 25,10^
spieczono całość

stości surowców) Fe»Q8 _ 54,1 oraz wprowadzo-
Y203 45,9

no kule ferrytowe i wodę destylowaną w proporcji
wagowej surowce: kula: woda = 1:2:1. Mieszanie
surowców przeprowadzono przez okres 2 godzin
wykorzystując młyn planetarny.

Wysuszoną mieszaninę spiekano wstępnie w
1000°C przez okres 5 godzin w elektrycznym piecu
komorowym a sferrytyzowaną masę poddano pro¬
cesowi mielenia przez okres 7 godzin w warun¬
kach identycznych jak podczas mieszania. Z tej
jywłasnodomiałowej" masy sprasowano następnie
próbki,, które spieczone w l400|OC przez okres 10 go¬
dzin w warunkach gazowych identycznych jak
spiekanie próbek z masy o kontrolowanym do-
miale, wykazały one doskonałe własności materia¬
łowe:

•Magnetyzacja nasycenia4 « Ms= 1760 Gs
Gęstość postaciowa dr= 5,08 G/m*
Szerokość linii rezonans. AH = 35—42 Oe
Skuteczny współczynnik

żyromaginetyczny
iPrzenifcainość elektr.
Tangens kąta strat

dielektrycznych
Widać stąd korzystne oddziaływarnie przemiału
„własnodomiałowego", szczególnie gdy chodzi o
wartości AH i tg&£.

Przykład 2. Wykonano dwie identyczne na-

Ssk= 2,0>00-h2,'OQ5
e= 13,3

tg8E= (6—10).1.0—4

ważki tlenków Y203,
Y2CL + Gd20,

sunku molowym * * ■

Gd2Os, Fe2Os d AlgOg o sto-

Fe203 + A1202 5
Pierwszą naważkę umieszczono w bęjbnie agatowym
z kulami agatowymi i wodą destylowaną w pro¬
porcji wagowej surowce: kule: woda = 1:1:1,
drugą w zastosowanym w przykładzie 1 bębnie
z wykładziną gumową, kulami ferrytowymi i wodą
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destylowaną w proporcji wagowej surowce: kule:
woda = 1:2:1. Naważki te mieszano kolejno wy¬
korzystując opisany w przykładzie 1 planetarny
młyn kulowy a następnie po ich wysuszeniu pod¬
dano je procesowi feirytyzacji w elektrycznym
piecu komorowym w temperatiurze 1000°C przez
okres 5 godzin. Sferrytyzowane masy mielono w
identyczny sposób jak podczas mieszania surowców
przedłużając jednak w obu przypadkach czas prze¬
miału do 7 godzin.,

Z obu mas wyprasowano próbki, które spiekano
w zakresie temperatur 1360—140O°C w warunkach
identycznych z opisanymi w przykładzie 1. Opty¬
malne własności materiałowe próbek z obu mas
podaje poniższe zestawienie:

Magnetyzacja
nasycenia 4

Gęstość
postaciowa

Szerokość linii

rezonansowej
Skuteczny wsp.

żyromagin.
Przeniikalńość

elektryczna
Tangens kąta

strat dielektr.

* Ms =

dr =

AH =

gsk =

£ =

tg&£ =

Masa

z bębna
agatowego

1130 Gs

5,27 G/cm*

68 Oe

2,02

13,9

44.10-4

Masa

„własmodo-
mdałowa"

1180 Gs

5,26 G/cm*

45 Oe

2,01

13,2

8.10—ł
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Widać stąd korzystne oddziaływanie przemiału
„własnodomiałowego", szczególnie gdy chodzi o
wartości AH i tg<5e.

5

Zastrzeżenie patentowe

Sposób mieszania surowców i mielenia mas fer¬
rytowych, bez niezamierzonego wprowadzania soib-

10 stancji szkodliwych i odchyleń od składiu zamie¬
rzonego, niekorzystnych dla własności gotowego
wyrobu, który przeprowadza się w młynach kulo¬
wych, na których ścianki wewnętrzne naniesiono

15 warstwę gumy trudnościeralnej lub warstwę inne¬
go związku organicznego, znamienny tym, że kule
stosowane do mieszania i przemiału wykonuje się
z masy ferrytowej o składzie chemicznym, w któ¬
rym -proporcja kationów dwu- i trójwartościowych,

20 lub kationów pierwiastków ziem rzadkich do po¬
zostałych kationów, jest bliska proporcji tych ka¬
tionów w żądanym składzie końcowym danego ma¬
teriału ferrytowego, korzystnie z masy ferrytowej
o składzie chemicznym identycznym z żądanym
składem końcowym mielonej imasy ferrytowej,
a które to kule spieka się w warunkach zbliżonych
do optymalnych warunków spiekania materiału
ferrytowego, z którego kule wykonano, a sam pro-

30 ces mieszania surowców i mielenia mas ferryto¬
wych odbywa się w znany sposób stosowany w'
normalnej technologii ceramicznej.
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