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(54) Zpasob vyroby ferita

Vyndlez se t¥kd zp&sobu viroby feritd nikl-zinek systému vietn¥ pPfised s uzavienym
typem porézity, vhodnych pro vyrobu izostaticky dohutn&nych feritl zatepla se zbytkovou
porézitou pod 0,1 %, Zihanych postupem podle ésl AQ &. 219 825 (PV 2977-81) =& urlenych
pro vyrobu magnetlckych hlev. ' C o

N . T

Metody piipravy hutnych ferltﬁ Jjsou Jednoosé horké Llsovéni kontlnuélni nebo dis-
kontinudlnf s rezniky a metrici-z ohnlvzdornych materidld, nebo izostatické horké lisovéni
s inertnfm plynem jako médiem pFfendSejicim tlek pfes tenky a plynot¥sny povlak u materidld
sypkych nebo s otevienou porézitou, nebo pfimo na povrch feritd. '

Metode pifmého izostatického dohuthovénf feritd zatepla je nejvyhodn&j3f z hlediska
ekonomiky a produktivity préce. U této metody se nepoufivajil %4dné Zdrupevné lisovaci
néstroje a ochrannd pouzdra, kterd jsou ndkladnd & ddle odpedaji komplikujicl reakce mezi
feritem e néstroji zatepla. Ferity urdené pro p¥imé izostatické dohuthovéni viak mus{ byt
pPfipraveny s uzevienym typem porézity. Za uzavienou porézitou se povaZuji ty pory, které
nejsou spojeny s povrchem a do kterych v prib&hu izostatického dohuthovéni zatepla
nepronikne inertn{ plyn poufity jako tlakové médium.

Ostatn{ pdry se pove¥uji za oteviené s sniZujf miru izostatického dohutndni. MnoZstv{
e typ porézity pi*ftomné ve vychozich feritech ovlivhuji technologické operace jejich
pripravy od poufitych vstupnich surovin a¥ po vypal feritd urdenych pro izostatické
dohutnéni a tim nevratn¥ ovliivhuj{ mnoZstvi zbytkové porézity izostaticky dohutné&nych
feritd, pripadnd rozptyl porézity mezi jednotlivymi vsdzkemi meteridlu. Nerovnomdrnéd nebo
zvy$end porézita feritu pak ovlivhuje jeho pouZit{ a %ivotnost magnetickych hlav,.zejména
s tzkou stopou zdznemu nebo vicestopych hlev, tedy v okemZiku, kdy bylo do vyroby hlev
vlioZeno mnoho daldf kvalifikované préce.
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Uvedené nevyhody odstrenuje zpisob feritd nikl-zinek systému v¥etn¥ pfisad s uzavienym
typem porézity, vhodnych pro vyrobu izostaticky dohutn¥nych feritd zatepla se zbytkovou
porézitou pod G,! %, Zfhanych a urdenych pro vyrobu megnetickych hlev podle tohoto vyndle-
zuy JjehoZ podstata spo&ivd v tom, %#é se k pP¥fprave feritd pouZivajf vstupni suroviny
s m&rnym povrchem sm&si nad 3 mz/g, misenf se provéddi postupy prédkové metelurgie, kalci-
nace sm¥si p¥i teplotd od 700 do 1 000 °C po dobu 1 a% 5 h, mlet{ kalcindtu na prédSek
s m&rnym povrchem nad 2 m /g, lisovénf kalcindtu hydrosteticky bez pojiva tlakem 100 e
400 MPa s délkou lisovacfho cyklu od 3 do 30 min, spékénf vyliskd se provédi pfi teplotédch
do 1 250 °C na vzduchu, pfléemz nédrdst teploty do 800 %¢ je rychlostf 2 °¢/min 8 pFi
teplot® nad 800 °c Je a% 4 Oc/idin a izostatické dohutndni je provedeno p¥i teplotd 1 100
a% 1 250 °C tlekem 10 a% 35 MPa s vydrif na teplot® 0,5 a% 2 hodiny.

Vyhodou zplsobu vyroby feritd pro pPimé izostatické dohutn&ni podle tohoto vyndlezu
je, %e se zajist{ co nejniZ3f zbytkové porézita izostaticky dohutnd3nych feritd pou%{ivenych
pro vyrobu jader magnetickych obvodd zdzneamovych hlav. Meximdlni sniZeni porézity Je
ddlezité zejméns u megnetickych hlev s velmi dzkou zédznemovou stopou a'vicenésobnych
hlav, protoZe jejich vyroba je ndkladnd a porézita negativng ovlivhuje jejich pouZitf
a ¥ivotnost. Elektromagnetické vlastnosti dohutn¥nych feritd odpovideji jejich sloZeni,
hustotd a &istot® pouZitych surovin.

Princip zplsobu vyroby feritd podle tohoto vyndlezu je bli¥e vysvitlen ns p¥iloZenych
vykresech, ptifem? nes obr. ! je znézorndn vliv m&rného povrchu sm&si surovin na hustotu
klasicky spékaného feritu, ne obr. 2 je zndzorn&n vliiv mérného povrchu sm&si surovin na
hustotu izostaticky dohutn¥ného feritu pii teplotd 1 200 C tlekem 22 MPa po dobu 1 ho-
diny na vydr#Zi, na obr. 3 je zndzorn¥n vliv teploty %1hédn{ ne m¥rny povrch kalcindty %4~
hanych p¥i riznych teplotéch a na obr. 4 je zndzorndn vliv hustoty Ni-Zn feritu ilzostatic-
ky dohutn¥nych pfi pouzit{ rdznych technologif lisovénf kalcindtu.

Na obr, 1 a obr, 2 je bliZe zobrazen rozdil vlivu m¥rného povrchu sm&si surovin
14,5 m /g, 4,5 m /g a 2,5 m2/g ve vztehu hustota (g/cm ) - teplota spéként (°C). V obr, 3
je zobrazen vztah doby mlet{ (h) na m&rny povrch (m /g) pPi rﬁznjch teplotdch Z{héni.
V obr, 4 jsou graficky znézorn¥ny hustoty feritd a to k¥ivka | je hustote vychoziho feritu
lisoveného z granuloveného kalcindtu s polyvinylalkoholem, kiivka 2 Jje hustota vychoziho
feritu lisoveného na hydrostatickém lisu bez pouzitl polyvinylalkoholu, kfivka ‘3 Je hus-
tota izostaticky dohutndného feritu lisoveného z granuldtu pdi teploid 1 200 C tlekem
19,6 MPa a kiivka 4 je hustota izostaticky dohutn&ného feritu hydrostaticky lisovaného
bez polyvinylalkoholu p¥i teploté I 200 %G/t h & tleku 19,6 MPs,

V1iv technologickych operacf na vyrobu feritu s uzavienym typem porézity lze roz-
d&lit na &tyPi dlle#ité momenty, & to pouZitf vhodnych vychozfich surovin, optimélnt kal-
cine&n{ proces a mleti, 1isovdn{ pomletych kalcindtd bez pojiva a spékéni vylisovenfch °
tvard s pomalym nérdstem teploty.

Pou#it{ suroviny pro vyrobu vstupnf{ho feritu pro izogtatické dohuthovédni p¥fmou
metodou mus{ mit krom¥ vysoké &istoty i velky mé&rny povrch. $isté suroviny nebo jejich
sm¥si s velkym m&rnym povrchem splhujf zékladnl p¥edpoklad pro vjrobu vatupnfiho feritu
s uzevFenym typem porézity vhodnym pro izostatické dohutninf. Na obr. ! Je grefické vy-
jéarent dosafené hustoty vstupnich feritd na teplot® spékéni pii pouzitf{ sm&si vstupnich
surovin s riznym m&rnym povrchem. M&rné povrchy surovin a jejich sm&si byly m¥feny meto-
dou tepelné desorpce 2z plynné smdsi vodiku (80 %) a dusfku (20 %) pPi teplotd ksepslného
dustku s pPednostf X 5 % relativnl. 2 obr. 1 vyplyvé, Ze suroviny s v&t3{m povrchen
maji poddtek spékdnf posunuty k niZ3im teplotém, Proto¥e m¥feni mno¥stvi porézity uzavie-
ného a oteviendho typu u feritl je problemstické, bylo ne wnofstvi porézity uzavieného
typu z celkové porézity usuzovéno podle miry izostetického dohutn¥ni. Na obr. 2 fisou
graficky uvedeny hustoty stejnych vzorkﬁ jek ne obr, 1, ale po jejich 1zogtetickém do-
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hutngni p¥imou metodou. Porovnénim diagremd obou obrézkd vyplyvé, Ze pii pouZit{ surovin
s v&tsim m¥rnym povrchem se vyrobi jzostaticky dohutn¥né ferity s v&t3f hustotou a s nizi{
zbytkovou porézitou. Ne metalografickych vybrusech izostaticky dohutndnych feritd, u kte-
rych bylo pro vyrobu pouZiito sm&si s m&rnym povrchem:

14,5 m2/g byle dosa¥ena porézite 0,01 %
4,5 mz/g byla dosa¥ena porézite 0,1 %
2,5 m2/g byle dosaZena porézita 0,2 %

Pro m&Peni porézity byle pouZits optickd metoda pomoci obrazového analyzétoru\ve
spojeni se stolnim kelkuldétorem pro sutomatické m&Feni plodné porézity na metalograficky
vyle§tdnych vzorcich. Z4klednim predpokladem pro vyrobu izostaticky dohutn¥nych Ni-Zn
feritd s porézitou mendi, nei 0,1 % je pouzit{ ¥istych surovin 2 jejich sm&si s m¥rnym
povrchem v&t3im ne% 3 mz/g. Mald ¥4st surovin nebo pf¥fsad miZfe mit men¥{ mdrny povrch ze
predpokladu poufiti intenzivniho mletd pPl michdn{ surovin, aby se doséhlo po%adovaného
m&rného povrchu & homogenity slofenf. Suroviny a smé&si s m&rnym povrchem mendim nejsou
pro vyrobu izostaticky dohutn¥ného feritu pfimym zplisobem vhodné. Bistote surovin je v3ak
hlavng podminéne elektromegnetickymi vlastnostmi, reprodukc{ vyroby a homogenitou feritu.

Ne nejvy$s1 miru se izostaticky dohuthujf pffmou metodou ty ferity, které jsou
pripraveny z pomletych kelcinétd s nejvdtdim m¥rnym povrchem. Na velikost m&rného povrchu
pomletych kalcindtd meji z technologickych operaci vliv teplota kslcinace, zpisob a doba
jejich mleti., Rozhodujici vliv méd vy3ka teploty, pou¥itd p¥i kelcinaci. Nejvy&sich hustot
bylo dose¥eno u feritd vyrobenych z materidld kalcinovanych p¥i 850 %c. Tyto kalcindty
zadaly spéket pPi nejniZifch teplotdch & jsou tedy nejvhodn¥j¥{ pro p¥ipravu vstupnich
feritd pro izostatické dohuthovéni pi¥imou metodou. Ne obr. 3 je grafické vyjédteni zm&ny
m&rného povrchu pomletych kalcindtd po prezfhén{ p¥i riznych teplotéch. Z grofd je vidét,

%e u pomletych kalcindtl, které byly kelcinovdny p#i rdznych teplotéch, dochdz{ po jejich
dodete¥ném preif{hdnf nejen k riznému poklesu jejich m¥rnych povrch, sle p¥i teplotéch

%ihdn{ vy%sich ne% 750 O¢ i ke zm¥n¥ pofedf po¥dtkd spékéni mezi jednotlivymi kelcindty
pFiprevenymi p¥i rdznych teplotdch. Grafy na obr. 3 rovn¥% ukazujf, Ze prekelcinovany mate-
ridl ji% nelze mletim "oprevit". Aby kalcinace provdd&nd pFi nizkych teplotéch splnila svij
48el, tj. del¥f zvy¥eni homogenity materidlu e prob¥hnutf v&t8iny reaskcl mezi vstupnimi
surovinemi za tvorby spinelu, je nutné, aby kalcinace probthele deldf dobu ne%. u b¥ind vy-
rébényeh feritd piipravovenych z kelcindtd pri vy3sfch teplotdch. Optimélnf podminky pPipra-
vy kalcindtu pro vyrobu Ni-Zn feritd s uzevienym typem porézity jsou.s teplotou niz¥i neZ

1 000 OC, nejlépe 8.0 OC, trvejicf déle ne? 1 hodinu na teplotd kedcinace. Doba mlet{ keleci-
nétt je zdvisld na pouZitém za¥fzeni. Doba mletf kalcindtu ovliviuje materidlové. cherakteris-
tiky feritu citlivé ne homogenitu meteridlu. M&rny povrch pomletého kelcindtu pro p¥ipravu
vstupntho feritu pro izostatické dohutfiovén{ p¥{mou metodou musi bft vitéL nes 2 m2/g
nejlépe 5 mz/g.iKalcinéty 8 m3rnym povrchem men3fm, nejsou pro vfrebu izostaticky dohutndnych
feritd pfimou metodou vhodné.

Je %4douci, aby hustota klesicky spékanych vstupnich Ni-Zn feritd byla co nejvy3s{
a porézita spojend s povrchem feritu nebyie pritomné vibec. Vznik oteviené porézity miZe
zapPi&init nevhodnd technologie lisovén{ i p¥i sou¥esnée~dosaZeni vysokych hustot vychozich
feritd. Vzhledem k tomu, Ze pii hydrostastickém lisovéni je dosshovéne hustota vyliskd
0 5 a% 1¢ % vy35i nei hustote vfliskd p¥i klasickém lisovéni pomoci pojiva, je metods
hydrostatického lisovéni v technologii p¥iprava hutnych feritd vyhodn¥&jsi. P¥i hydrosta-
tickém lisovéni kalcindtd se nepou?f{vd %4dné pojivo, &im% se vyluduje jeho negetivni vliv
na aktivitu lisovenych pr&3kd a na tvorbu porézity. Na obr. 4 je grafické porovndni hustot
klesicky slinutych feritd lisovanfch ob¥mi metodemi p#i stejném tleku 98,1 MPa, Vylisované
vzorky byly spékény soulesnd na leboratorni peci v atmosféfe vzduchu. Doba lisovéni na ‘
plném tlaku byle 60 sekund, aby se zmen¥il vliv rozdflngch rychlostf doseZeni plného
tlaku mezi obZmi technologiemi. Z grafu je vid¥t; Z%e hydrostatickym lisovénim kelcindtd
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se doséhlo nejen vy¥8ich hustot feritd, sle i po¥dtku slinovédni p¥i ni%¥fch teplotéch

8 s -fvorbou prevdind uzaviené porézity, jek vyplyvé ze srovnédn! hustot izostaticky do-
,4-=ﬂ-nhnfﬁénych stejnych feritd, Jjejich? kalcindty byly lisovény ob¥me metodsmi. P#fZinou

vy33ich hustot slinutych Ni-Zn feritd pfi pouZit{ hydrostatického lisovédni je vy¥5{ husto-

‘ta.vilisku o 0,2 g/cm3 a urdity vliv izostatického lisovdni ns resktivitu pomletych kal-

cindti. Vliv hydrostatického lisovéni na resktivitu pomletych kelcindtd se projevi jen

pfi lisovdni suchych a homogennich préskd.

y P¥i niZ%8{ch teplotdch slinovdni v3ak dochdzf dFffve ke spékdnf u vyliskd lisovanych
vy88im tlekem, coZ je %ddouci 2z hlediska tvbrby uzaviené porézity. PouZitf vy33fch liso-
vacich tlekd Jje vyhodn¥js{ i z hlediske del3iho mechenického zpracovédni vylisovanfch
tverd Fezdnim. ProdluZovdni doby lisovdni na plném tleku se projevi deldim zvyZenim
hustoty klasicky vypdlenych feritl., Prodloufeni &asového prim&ru ndrdstu tleku nea lisovaci
tlek mé deld{ kledny vliv ne ndrist hustoty & sniZenf poddtku slinovdcf teploty. Nejlep-
§ich vysledkt hydrostatickym lisovédnim bylo dosa¥eno za podminek s dobou néristu tlaku
deld{ neZ 3 minuty, nejlépe 8 minut na tlak vEt3{ ne¥ 100 MPa, nejlépe 200 MPa s vdrii
na plhém tlaku del¥{ ne¥ 10 sekund, nejlépe 30 sekund.

Vypal Ni-Zn feritd urlenych pro izostatické dohuthovdni se provddf na pecich ve
vzduchové atmosfé¥e. Pec musi umoZnit pomely ndrist teploty ne teplotu spékéni. Vylisky
o hmotnosti do 200 g se vypeluj{ na pecfch s meximdlnf rychlostf oh¥evu 2 °C ze minutu
aZ ddf teploty cca 800 ¢, Rychlost ohffevu p¥i teplotdch nad 800C °C se miZe zrychlit na
dvoqusobek. P¥1i vys3ich rychlostech ohfevu v3sk dochdzf{ % tverb¥ charekteristickych
trhliﬂ, zejména v hmotn¥j¥{ch vyliscich zpldsobenych pnutim po hydrostatickém lisovédni.

P¥i zy¥fSené rychlosti ohfevu dochdz{ ke zvy¥enému riziku vzniku oteviené porézity. Teplote
vypélu feritd urdenych pro izostatické dohuthovéni z d¥ive definovanych surovin a popsené
tec&@ologie ptipravy materidlu Je niZ3{ neZ 1 250 °C, nejlépe ni%¥f nei 1 200 °C, P¥i
vy§§ich teplotdch vypalu vstupnich vzorkd vznikd otev¥end porézita e ferity jsou izo-
staticky dohutndny na niZ$f hustotu, Usp&#nd lze izosisticky dohutfovat Ni-Zn ferisy s hus-
totou 5,10 aZ 5928 g/cm3 obsahujfc{ uzavieny typ porézity, .tedy pFiprevené podle p¥edcho-
zic¢h podminek,

Vstupni Ni-Zn ferity vyrobené podle p¥edchozfho postupu se izostaticky dohutni za
tepla p¥imo tlakem inertnfho plynu (ergon, dusfk) na povrch feritu. Dohutn¥ni se provede
v rozsshu teplot ! 100 a2 1 250 °C pfi tlaku 20 a% 35 MPa, po dobu 0,5 e¥% 2 hodiny na
,Eeploté vydrZe. ProtoZe izostaticky dohutn&né ferity obsshujf ur¥ité pnut{, které ovliiv-
-huje jeho meteridlové vlestnosti, odstranf se ¥fhdnfm. %fhén{ dohutn&ného feritu se pro-
vede za podminek uvedenych v &sl, AO &. 219 825. (PV 2977-81).

LPFPLiklad 1

Sm¥s I: 49,5 mol % Fe203; 19,2 mol % NiO
31,3 wol % Zn0; Prim¥rny m&rny povrch smési 14,5 ne/g

II: 49,5 mol % Fe203; 17,2 mol % NiO
33,3 mol % ZnOj Prim&rny mdrny povrch sm¥si 14,7 mz/g.

Sm¥si se po smichéni v estritoru vysu¥f ztabletuji. Tablety se kalcinujf p¥i teplotd
850 °C, po dobu 1,5 h na teplot¥. Kalcindty se rozemelou v atritoru. Rozemleté kalcindty
majf{ m&rny povrch 5, a 5,2 mz/g. VysuSenymi pomletymi kalcindty se neplni{ gumové pundod-
ky o pram¥ru 80 mm a uzaviou se. Kalcindty se lisujf v komoPe hydrostatického 1lisu tlekem
260 MPa, s rychlost{ ndristu na plny tlek za 8 minut o vydrZ{ p¥i tlaku 20C¢ MPa dlouhou
! minutu. Vylisované vdlce se rozPefou ne hranolky 15 x 30 x 50 mm, Hranolky se vypdlf
p*i teplot® 1 180 °C v peci se vzduchovou atmosférou s rychlostf ndrdstu teploty 2 °C
za minutu. Vypdlené vstupni hranolky feritd mejf{ hustotu 5,25 g/cm3 s uzgvienym typem
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porézity. Feritové nrenolky se dohutni v izoststu p¥i teplotd 1 2(C ¢ po dobu 1 hodiny
na teplotd a tlaku 25 MPa, Dohutn¥né feritové hranolky se zbavi pnuti vyZihdnim p¥i
teplotd 1 OGO °C. NemZtené materidlové hodnoty jsou uvedeny v ndsledujfci tabulce.

Tabulka

.
laateridlové hodnoty I 11
pod. .permeabilita 1250 2 156
magnet. indukce B (1{ A/cm) €,36 T 0,31 T
koercitivni sfla H_ (4/cm) Ly15 0,1
elektricky odpor (Chm. m) 167 1c?
Curieho teplots (°C) 156 100
hustots (g/cmd) 5,32 5,32
porézita (%) 0,02 G,C1

PREDNMET VYNLLEZU

Zpisob vyroby feritl nikl-zinek systému vEetn¥ pP¥isad s uzavienym typem porézity,
vhodnych pro vyrobu izostaticky dohutndnych feritd zatepla se zbytkovou porézitou pod
0,1 %, Zfhanych a urdenych pro vyrobu magnetickych hlav, vyznaleny tim, Ze se k p¥ipravs
feritd pouZfvejfl vstupni suroviny s m&rnym povr-~hem sm&si nad 3 mz/g, miseni se provadi
postupy préddkové meteslurgie, kslcinece sm&si pfi teplot® od 700 do 1 00C ¢ po dobu
1 &% 5 h, mlet{ kalcindtu na prdSek s m&rnym povrchem nad 2 mz/g, lisovénf ksalcindtu
hydrosteticky bez pojiva tlekem 100 a% 40C MPa s délkou lisovaciho cyklu od 3 do 30 minut,
spékéni vyliskd se provédi p¥i teplotdch do 1 250 °¢ na vzduchu, pPrifem# ndrist teploty
do 800 °C je rychlostf 2 °C/min a p¥i teplot® nad 800 °C je a% 4 °C/min e izostatické
dohutn&ni je provedeno p¥i teplot¥ ! 100 aZ 1 250 °C, tlakem 10 a% 35 MPa s vydrZ{ na tep-
lot¥ 0,5 a% 2 hodiny.

3 vykresy
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