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Sposéb mieszania surowcéw i mielenia mas ferrytowych
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b mieszania
surowcOéw i mielenia mas ferrytowych stosowanych
do wytwarzania magnetycznych rdzeni ferryto-
wych, pozwalajgcy na utrzymamie S$ciSle okreslo-
nego skladu chemicznego mieszanin surowcéw
i mas ferrytowych, zdefiniowanego jedynie wiel-
kosciag nawazek surowcow wyjSciowych.

W technologii ceramicznej tlenkowych materia-
16w magnetycznych — ferrytéw — podstawowymi
operacjami s3: mieszanie, odwazonych w S$cisle
okresSlonych proporcjach wagowych, surowcéw
wyjSciowych oraz przemiat sferrytyzowanej masy
dla uzyskania okre§lonego stopnia rozdrobnienia
produktu przemiatu, decydujacego w znacznej mie-
rze o spiekalnosci ksztalttek uformowanych z masy
ferrytowsej.

Operacje mieszania surowcéw i mielenia mas
sferrytyzowanych odbywajg sie najczesSciej w sta-
lowych mlynach kulowych z kulami stalowymi
»na sucho” lub czeSciej ,na mokro” w osSrodku
wody destylowanej lub tez w o§rodku innej cieczy
obojetnej. Operacjom tym, towarzyszy ,jdomiat” me-
talicznego zelaza z kwul i bebna mlyna, ktérego
wielko§é jest zalezna od szeregu czynnikéw, ta-
kich jak: czas przemialu, stopien- spieczenia masy
ferrytowej oraz [loS¢ zanieczyszczen w surowcach
tworzgcych z ofrodkiem przemialu substancje ata-
kujgce chemicznie powierzchnie kul i bebna mityna.
Wielko$é domialu zelaza przy normalnej techno-
logii dochodzi nawet do 5—6% wagowych.
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Iloéciowe okreflenie ,apriori” wielkosci ,,domia-
u” jest trudne i w wielu przypadkach niemozliwe.
Dla material6w szczegélnie wrazliwych na konco-
wy skiad chemiczny, takich jak ferryty mikrofa-
lowe o strukturze krystalicznej granatu, czy tez
ferryty manganowo-cynkowe o duzej poczatkowej
przenikalno$ci magnetycznej np. 3000 Gs/Oe, na-
wazki surowcéw wyjsciowych zawieraja pewien
niedobdr surowca zelazowego (tlenku zelaza) a prze-
miat koficowy masy odbywa sie etapami czaso-
wymi, po zakoriczeniu ktérych dokonuje sie ana-
lizy chemicznej produktu przemiatu az do chwili
uzyskania odpowiedniej proporcji kationéw Fe
i reszty skladnikéw. Sposéb ten jest wcigzliwy
i pracochlonny a w dodatku blokuje na znaczne
okresy czasu urzgdzemia mielgce.

Domielone w czasie tych operacji metaliczne zZe=
lazo zostaje co prawda w czasie syntezy ksztaltek
utlenione do tlenku zelaza, jednak oddziatuje
ono jako obca domieszka zmieniajgca wilasnosci -
krystalizacji materiatu, powodujaca nieré6wnomierne.
(lokalnie) zageszczenia ksztaltek a przede wszyst- .
kim pogarszajacg wihasnosci magnetyczne rdzeni.
Rowniez zastosowanie miynéw i kul z materiaté6w
trudno$cieralnych, takich jak agat lub korund nie
poprawia sytuacji. Domielony, co prawda w znacz-
nie mniejszej iloéci, tlenek krzemu 1SiO, lub glinu
Al,O, pogarsza znacznie Wwhasnosci magnetyczne
i dielektryczne detali tak, ze nawet wprowadzenie
W czasie przemialu dodatkéw, kompensujgcych
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wplyw tych skladniké6w jest nieefektywny a sama
kompensacja trudna do iloSciowego opanowania,
podobnie jak to mialo miejsce w przypadku do-
mialu metalicznego zelaza.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu mie-
szania surowcéw i mielenia mas ferrytowych, poz-
walajgcej na opanowanie iloSciowe i jakoSciowe
,,domiatu”, tak by koncowy skiad chemiczny i wtas-
noSci uzytkowe spiekanych detali ferrytowych
zalezne byly gléwnie od sktadu wyjSciowego mie-
szaniny surowcéw i od warunkéw syntezy ksztai-
tek.

Cel ten zostatl osiggniety przez zastosowanie w
operacjach mieszania surowcéw i mielenia masy
ferrytowej kul uformowanych z masy ferrytowej
wykonanej technologia ,kontrolowanego domialu”,
ktére spiekano w warunkach zblizonych do stoso-
wanych dla ksztaltek uzytkowych z tej masy oraz
przez wylozenie §cian miyna zwigzkiem organicz-
nym w postaci 1—2 mm warstwy zywicy epoksy-
dowej lub gumy trudnoscieralnej, czynnik ten na-
wet gdy przechodzi do produktu przemialu zostaje
juz w niskich temperaturach wypalony. Prowa-
dzone w tych warunkach procesy mieszania su-
rowcOéw i mielenia mas ferrytowych pozwolilty na
uzyskanie koncowego skiadu chemicznego ksztattek
prawie identycznego ze skladem chemicznym na-
wazki surowcéw ' wyjSciowych (w przeliczeniu na
100% czystoSci surowcow) a wiasnoSci uzytkowe
ksztattek wykonanych technologia ,,wlasnodomiato-
wa” byly znacznie korzystniejsze od wlasnosci
ksztattek z mas wykonanych dotychczasowymi
technologiami mieszania i mielenia.

Jeszcze korzystniejsze wyniki uzyskano przy za-
stapieniu stalowego bebna z wykladzing gumowsg
i kulami jak wyzZej, bebnem z masy wykonanej
technologig ,wlasnodomialowa” i kulami wykona-
nymi z tej samej masy. Beben wykonano na drodze
wytoczenia z bloku cylindrycznego spieczonego w
900°C odpowiedniej ksztattki, ktérg spiekano na-
stepnie w warunkach zblizonych do warunkéw
spiekania ksztaltek uzytkowych z masy ,,wlasno-
domialowej” jednak przez okres 3—4 razy diuzszy.
Korzy$ci wynikajace z zastosowania technologii
mieszania i mielenia sposobem wediug wynalazku
obrazujg ponizsze przykiady.

Przyktad 1. Nawazone w proporcji wagowej
53,0:45,9 tlenki Zzelaza i itru (w przeliczeniu na
100%p czystoSci surowcéw) mieszano na mokro w
stalowym miynie kulowym przez okres 24 godzin
przy zachowaniu proporcji wagowej surowce: kule:
woda destylowana i=! 1:2:2; mieszaning po wy-
suszeniu spieczono wstepnie w 1000°C przez okres
5 godzin w elekirycznym piecu komorowym i w
warunkach identycznych jak podczas mieszania
poddano sferrytyzowang mase procesowi mielenia,
kontrolujgc okresowo jej sklad chemiczny. Proces
mielenia przerwano po 35 godzinach — w chwili
uzyskania skiadu masy o stosunku wagowym
Fe _ 37,834

Y 36,148

co odpowiada wagowemu stosunkowi

Fe,O4 _ 54,1

. przeliczeniowemu .
Y,0, 459
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Z wysuszonej a nastepnie zgranulowanej, po do-
daniu plastyfikatora, masy wyprasowano .szereg
pastylek i ksztattek cylindrycznych a z reszty masy
uformowano ksztaltki kuliste o srednicy 10—11 mm.
Pastylki i cylindry spiekano nastepnie w réznych
temperaturach od 1360°C do 1460°C przez okres
10 godzin w elektrycznym piecu murowym na pod-
ktadkach platynowych przy kontrolowanym prze-
plywie tlenu podczas calego procesu spiekania.
Optymalne wlasnoéci prébek uzyskane dla tempe-
ratury syntezy 1420°C wynosily:

Magnetyzacja nasycenia 4m Mg= 1730 Gs

Gestosé postaciowa d.= 5,02 G/cm?
Szeroko§é linii rezonans. AH= 57 Oe
Skuteczny wspotcz.

zyromagnetyczny gsk'= 2,01
Przenikalno$é elektr. e=. 135
Tangens kata strat

dielektrycznych tgd. = 25.10—¢

W identycznych warunkach spieczono catosé
ksztalttek kulistych, odrzucajac po wypale ksztattki
z odpryskami i peknieciami wglebnymi. W wyko-
nanym wuprzednio bebnie stalowym okreslonego
ksztatbu naniesiono wewngtrz warstwe grubosci
1—1,5 mm z gumy trudnoscieralnej.

Do bebna tego nawazono tlenki zelaza i fitru
W proporcji wagowej (odniesionej do 100% czy-
Fe,Oy _ 54,1
Y,0, 45,9
no kule ferrytowe i wode destylowang w proporcji
wagowe]j surowice: kula: woda = 1:2:1. Mieszanie
surowcOw przeprowadzono przez okres 2 godzin
wykorzystujagc miyn planetarny.

Wysuszong mieszanine spiekano wstepnie w
1000°C przez okres 5 godzin w elekirycznym piecu
komorowym a sferrytyzowang mase poddano pro-
cesowi mielenia przez okres 7 godzin w warun-
kach identycznych jak podczas mieszania. Z tej
swihasnodomiatowej” masy sprasowano nastepnie
proébki, ktére spieczone w 1400°C przez okres 10 go-
dzin w warunkach gazowych identycznych jak
spiekanie prébek z masy o kontrolowanym do-
miale, wykazaty one doskonale wtasnosci materia-
lowe:

Magnetyzacja masyceniadr Mg= 1760 Gs
Gestoéé postaciowa d,= 5,08 G/m3
Szeroko$é linii rezonans. AH = 35—42 Oe
Skuteczny wsp6tczynnik
zyromagnetyczny
Przenikalno$é elektr.
Tangens kata strat
dielektrycznych tgd, = (6—10).10—4
Widaé¢ stad korzystne oddzialywanie przemiatu
,wlasnodomialowego”, szczegdlnie gdy chodzi o
wartosci AH i tgd,.

Przyktad 2. Wykonano dwie identyczne na-
wazki tlenkéw Y,04, GdyOs, Fe,O, i AL O4 0 sto-
Y,04 + Gd,0y 3

Fe,0p + ALO, 6

Pierwsza nawazke umieszczono w bebnie agatowym
z kulami agatowymi i woda destylowang w pro-
porcji wagowej surowce: kule: woda = 1:1:1,
drugag w zastosowanym w przykiadzie 1 bebnie
z wykladzing gumowa, kulami ferrytowymi i wodg

stofci surowcéw) oraz wprowadzo-

gsk = 2,000—2,005
e= 13,3

sunku molowym
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destylowang w proporcji wagowej surowce: kule:
woda = 1:2:1. Nawazki te mieszano kolejno wy-
korzystujac opisany w przykladzie 1 planetarny
mlyn kulowy a nastepnie po ich wysuszeniu pod-
dano je procesowi ferrytyzacji w elektrycznym
piecu komorowym w temperaturze 1000°C przez
okres 5 godzin. Sferrytyzowane masy mielono w
identyczny spos6b jak podczas mieszania surowcoéw
przedtuzajgc jednak w obu przypadkach czas prze-
mialu do 7 godzin,

Z obu mas wyprasowano probki, ktére spiekano
w zakresie temperatur 1360—1460°C w warunkach
identycznych z opisanymi w przykladzie 1. Opty-
malne wilasno$ci materiatowe prdbek z obu mas
.podaje ponizsze zestawienie:

Masa Masa
z bebna |, wlasnodo-
agatowego | mialowa”
Magnetyzacja
nasycenia 4t Mg= 1130 Gs 1180 Gs
Gestosé
postaciowa d; =] 5,27 G/cm3 | 5,26 G/cm3
Szerokos§é linii
rezonansowej AH = 68 Ce 45 Oe
Skuteczny wsp.
zyromagn. 8sk = 2,02 2,01
Przenikalnos¢
elektryczna e = 13,9 13,2
Tangens kata
strat dielektr. tgd. = 44,104 8.10—4
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Widaé stad korzystne oddzialywanie przemialu
,wilasnodomialowego”, szczegblnie gdy chodzi o
warto$ci AH i tg4¢.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b mieszania surowcéw i mielénia mas fer-
rytowych, bez niezamierzonego wprowadzania sub-
stancji szkodliwych i odchylen od skiadu zamie-
rzonego, niekorzystnych dla witasnoéci gotowego
wyrobu, ktéry przeprowadza sie w mlynach kulo-
wych, na ktérych S$cianki wewmnetrzne naniesiono
warstwe gumy trudno$cieralnej lub warstwe inne-
go zwiazku organicznego, znamienny tym, %e kule
stosowane do mieszania i przemiatu wykonuje sie
z masy ferrytowej o sktadzie chemicznym, w kt6-
rym proporcja kationéw dwu- i tréjwartosciowych,
lub kationéw pierwiastkéw ziem rzadkich do po-
zostatych kationéw, jest bliska proporcji tych ka-
tion6w w zgdanym skladzie koficowym danego ma-
teriatu ferrytowego, korzystnie z masy ferrytowej
o skladzie chemicznym identycznym z Zgdanym
skiadem koncowym mielonej masy ferrytowej,
a ktore to kule spieka sie w warunkach zblizonych
do optymalnych warunkéw spiekania materialu
ferrytowego, z ktérego kule wykonano, a sam pro-
ces mieszania surowcéw i mielenia mas ferryto-
wych odbywa sie w znany spos6b stosowany w'
normalnej technologii ceramicznej.
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