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da, por:

"MELTODO DE FABRICACION OB CULRPOS »E
FERRITO MAGNETICAMENLE BLANDOS®

Es conocido febricar cuerpo. de ferrito poliovris-
talinos para usos electromagnéticos sinterizando una mez=-
cla finamente dividida e los Sxidos metdlicos meciante
calentamiento a temperaturas superiores a 1.000¢0. ILa

5 palabra "Ferrito" debe ser entendida en la presente como
significandotun materiel sdlido magnéticemente blando que
consiste substancimlmente de cristales cibidos con unn
composicidn quimica de acuerdo con le féraula 10.xFey0j,
o cristales cibicos mixtos con la composicién (HO.xFey0y

10 + 2n0.yFe,03), en que M es un metal bivalente, por ejem-
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plo, Ni (niquel) o M (mangeneso) y 0,8 = x £ 1,5 y 0,8
£y £ 1,5. Perritos conocidos en esta realizacién son, -
entre otros, aguellos que consisten substancialmente de
cristales mixtos de la clase Jjuatamente mencionada, gue
usualmente son llamados "ferritos de nigquel-zinc® y "fe-
rritos de manganeso-ginc® respectivamente. Ia presente -~
invencidn se refiere a cuerpos hechos de ferritos de ni-
guel-zine.

Como ya es sabido, las propiedades de los cuerpos
de ferritos correspondientes que determinan su adaptabi-
lidad para ser usados en la técnica de alte-frecuencisa,
dependen de varies condiciones de fabricecidn, tel como
el método de molido del material iniciel, la técnioca de
granulecidn, le presidén, la temperaturz y la duracidn del
proceso de sinterizacidn y el subsiguiente enfriamiento,
el contenido de ox{geno de la atmdsfera gaseosa en que -
tienen lugar le sinterizacidn y el enfriamiento, y tam-
bién sobre la presinterizacidén, si fuera deseable, del ~
material inicial, seguida por enfriemiento, molido del -
producto presinterizado, moldeado y resinterizacidn. El
proceso de presinterizacidn que puede ser repetido, con
enfriamiento y nuevo molido intermedios, usualmente se -
lleva a le préctice & temperaturas que son varios cien-
tos de 2C inferiores que zquellas a las cuales se reali-
za el procesc de sinterizacién final.

Cuerpos de ferrito de la clase mencionada estdn so
metidos a un intenso desgaste en ciertos usos (especial-
mente cuando son usados como cabezoles megnéticos para -
la grabacidn y/o reproduccidn de informacidn). De acuer-

do con la invencidn, se ha encontrado que wne porosidad
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baja es muy importante para una elevada resistencia al -
desgaste de los cuerpos de ferrito en dicho uso. Un cuer
PO que tiene "una porosidad baja" debe ser entendido en
la presente como significando un‘cuerpo que tiene un vo-
lumen de poros menor que 3% del volumen externo ¢n que -
el volumen de los poros estd incluido, naturalmente. Ia
porosidad de un determinado cuerpo de ferrito es determi
nada mediante la determinacidn, por un lado, de su densi
dad d; ( la as{ llomads "densidad eparente") asi{ como el
cociente $ de su psso, W, ¥y su volumen externo, v, y por
otro lado su densidad d,, { la as{ llemada "densidad de -
rayos X" o densidad "absoluta"), con la ayuda de rayos X.
1a porosidad,mg, expresada en porciento del volumen to-
tal del ouerpo, es asi:
dp - 4
de

De scuerdo con la invencidn una segunda condicidn

x 100.

p=

para una resistencia elevada al desgaste de los cusrpos
de ferrito es que el tamafio medio de los poros ( la pa-
labra "tamafio" debe ser entendida en la presenté como -
significando la dimensién mayor medida en cualquier di-
reccidn) es menor que 3 micrones. la tercera condicidn de
acuerdo con la invencidn es que los cuerpos de ferrito -
correspondientes no deben tener poros meyores gque 5 micro
nes.

Los cuerpos de ferrito de acuerdo con la invencidn
son notebles no solamente por su elevada resistencia al
desgaste, sino también por una buena adaptacidn al traba
jado mecdnico, lo que naturalmente es muy importante en

la fabricacién de un cabezal magnético con un entrehierro
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comparativamente pequefio, por ejemplo, menor que 10 mi-~
crones, como = utiliza ususlmente en la técnica de gra-
bacidn y reproduceién moderna. Ellos tampoco son infe-
. riores, en relacidn a su adaptabilidad para usos de al-
2 ta frecuencia en general, a los cuerpos de ferrito de =~
una composicidn quimica correspondiente que son utiliza-
dos ususlmente en ingenieria.
" De acuerdo a los métodos conocidos de fabricacidén
de los cuerpog de ferrito correspondientes, la masa que
10 puede ser presinterizade, si fuera deseable, es pulveri-
zada en estado humedecido, el producto molido es granula
do ( para hacer la masa mds fdcilmente compresible) en -
la mayorie de los casos el producto molido que ain estd
himedo es hecho pasar a través de un tamiz de malla fina),
15 comprimido en el molde y sinterizado. Cuando se usan los
métodos de molienda convencionales ( con el uso de moli-
nos deo bolas o molinos vibrantes ) se ha encontrado, sin
embargo, que despuds del secado se forman aglomerados du
ros en el producto molido que impiden la formacidén de un
20 producto sinterizado homogéneo con pocos poros. Ademds,
los métodos de granulacidén convencionales da lugar a la
formacidén de poros comparativamente grandes en el produc
t0 sinterizado.
La presente invencidn se refiere a un método que -
25 pernite la fabricacidén de cuerpos de ferrito policrista-
linos que satisfacen las condiciones precedentemente men
cionadas de resistencia al desgaste y facilidad de trabg
jado mecenico bajo las condiciones previamente descrip-
tas y que no son inferiores, en relacidén a su adaptabili
30 dad pare usos de slta frecuencia en general,a los cuerpos
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de ferrito de una composicidn quimica correspondiente -
fabricados por los métodos convencionales. En el método
de ecuerdo con la invencidn se parte de la manera cono-
cida de wuna mezcla de 6xidos de niquel, dxido de zinc -
y éxido de hierro (déxidos que, como tembidén es conocido,
pueden ser cade uno reemplazado total o parcialmente si
fuera Adeseable, por otros compuestos de los metales co-
rrespondientes cuando son intensamente calentados). Di-
che mezcla es presinterizada primero, si fuera deseable,
por ejemplo a una temperatura de 900 a 1.100 2C seguido
por enfriamiento del producto presinterizado. Ia mezcla
de oxidos o su producto presinterizado es puesta ahors,

de acuerdo con uno de los métodos de molienda convencio
nales, en contacto con agua ¢ cualquier otro liquido -
adecuado de molido, por ejemplo, etanol, y pulverizada

hasia un tamafic promedio de perticula de como mdximo 0,5
micrones. Dicho polvo es secado y tratado posteriormen-
te durante algin tiempo en un dispositivo mezclador g -
hélice, de modo que es desaglomerado,es decir, que los

aglomerados duros formados durante el secado de la sus-
pensién molida son intensamente desmenuzados. Ia granu-
lacidn usualmente empleade en los métodos de fabricacidn
normeles es omitide en este caso. El polvo seco, desa-

glomerado es comprimido & une presidn de al menos 0,2 -
ton/cm®. De acuerdo con la invencidén dicha compresién -
usualmens se realize "isostdticamente", preferentemente
a une presidn de &l menos 1 ton/bmz. Ia expresidn come

presidn "isostdtioca" del polvo debe ser entendida en la
presente como significando que se ejerce presidn desde

todos los lados sobre el polve, por ejemplo, sumergien-
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1‘ do un saco de goma gue contiene el polvo, en agua y -
comprimiendo le masa de agua { la as{ llemada compresidn
hidrostatica). Preferentemente el polvo es precomprimi-

. do en un molde de presidn antes de la presidn isostdti-

5 ca. la masa pulverizade comprimida es eventualmente sin
terizada por calentamiento a una btemperature de 1.200 =~
a 1.350 9C, preferiblemente de 1.250 a 1.300 £C.

La composicidn del material inicisl es elegida -

preferentemente de modo que en el cuerpo de ferrito -

10 cristelino de acuerdo con la invencidn la relacidn de -
las cantidades de niquel, zinc o hierro presentes, con-
vertida en mol, % de los Oxidos NiO, Zn0 y Fe,0,, estd
comprendida entre los limites siguientes:

de 15 a 35 mol. % de NiO
de 15 a 35 mol. % de Zn0, y
de 49 a 50 mol. % de F0203

15

Debe tenerse en cuenta la tolerancia derivade del
hecho que, debido el desgaste de los molinos durante la
20 moliends, los productos molidos pueden contener parti-
culags de hierro sueltas de modo que debe efectuarse una
correccidn del contenido de hierro del material.
Le invencidn serd explicada a continuacidn mds -
detalladamente con referencia a algunos Ejemplos con -
25 las miorofotografias asociadas. Las dltimas han sido to
madas con la ayuda d¢ un microscopio de metal (amplifi-
cacidn 400 x). Los puntos negros de las fotografias co-
rresponden a los poros presentes en las preparaciones.

Ejemplo I

30 Una mezola que consiste de 11,3% en peso de NioO,

o 82273
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¥ 21,8% en peso de Zn0 y 66,9% en peso de Fe, y es molide
con agua en un molino de bolas durante 4 horas. Despuéds
de filtrado y secado, la mezcla es presinterizada a wna
temperatura de 1.030 8C durante 4 horas. EL producto pre
5 sinterizado es pulverizado y luego molido con agua en un
molino de bolas durante 10 horas. El tamefio medio de par
ticulas del producto molido resultante es 0,6 micrones.
. Este producto molido es intensamente molido posteriormen
te en el molinc vibrante durante 48 horas., El taomafio me-
10 dio de particulas es entonces de solemente 0,4 micrones.
Para compensar las particulas de hierro desprendi-
das del molino agregadas al producto, la composicidn del
producto molido, después de andlisis, es corregide hasta
alcenzar el valor deseado, si fuers necesario siendo mez
15 cladas por moliends las componentes de reaccidn. Si fue-
re. deseable, la correcoidn puede efectuarse ya on la com
posicidn de la mezcla inicial.
Después de filtrado y secado del producto molido,
una determinada cantidad del polvo obtenido es post-tra
20 tade en un dispositivo mezclador & hélice y luego moldea
da en ung matriz de acero para formar une briqueta. Esta
briqueta es puesta en un saco de goma que es evacuado y
comprimido en un recipiente de compresidén hidrostdtica -
a una preaidn de 1 ton/bmz. La brigueta es luego sinteri
25 zada en ox{geno a una temperatura de 1.250 2C durante 24
horas. La densidad aparente del cuerpo sintérizado resile
tante es 5,263 g/em3. Esto significe que el cuerpo sinte-
rizado {eiendo la densidad absoluta de 5,33 g/cm3) tiene
un volumen de poros de 1,26%., De la microfotografis "KV
30 464 P* (ver el dibujo) puede verse gue el tamafio medio de

260223

-7 -




poros del cuerpo sinterizado es menor que 3 micrones y que

el cuerpo no tiene poros de mds de 5 micrones.

Ejemplo II

5~ Se parte de un polvo de ferrito obtenido por presin-
terizacidn, molienda en un molino de bolas y un ﬁolino vi-
brante, post~tratamiento en un dispositivo mezclador a hé-

i lice, filtrado y secado, todo ésto como se describe en el
Ejemplo I. El polvo secado es vertido en un saco de goma -
10 que es evacuado y luego comprimido hidrostdticemente & una
presién de 10 ton/em?. La briqueta resultante es sinteriza

da a una temperaturae de 1.230 £C durante 30 minutos.

Bl cuerpo sinterizado resultante tiene una densidad

aparente de 5,255 g/om3. Teniendo en cuenta que la densi-

15 dad absoluta 4, del cuerpo sinterizado es 5,33 g/cm3, esto
significa que la porosidad del cuerpo es 1,414, De la mi-
crofotografia PEV6l = T - 48 -~ 2 5 12 ( ver el dibujo) pue
de verse gque el tamafio medio de poros del cuerpo sinteriza

do es inferior a 3 micrones y que el cuerpo no tiene poros

20 nayores que 5 micrones.

Ejemplo III

Una mezcls gque consiste de 12,5% en peso de Ni0, 23,0%
en peso de Zn0 y 64,5% en peso de Fe,03 es molida humeds -
25 en un molino vibrante durante 72 horas y, despuds de fil-
trado, secada. El temefio medio de particulas del polvo asi
obtenido es 0,3 micrones. En la composicidn de la mescla ~
inicial se han tenido en cuenta las tolerancias pars lags -~
particulas del molino agregadss a los productos. El polvo ~
30 resultante es post-tratado en un dispositivo mezolador a -

240223
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nélice durante 60 segundos. Luezo, es comprimido sn una
matriz de acero para former una briqueta. Bsta brigqueta
es pueste en un saco Ge joma que es evacuado, ataldo y -
comprimido en un recipiente de compresidn hidrostdtica
a wna presidn de 1 ton/émz. El cuerpo moldeado es subse
cuentemente sinterizado a uno temperaturs de 1.250 80 -
durante 2 horas. El cuerpo sinterizado resultantc tiene
una densidad aparente d, de 5,20 g/me Y una densidad -
absoluta de 5,33 g/cm3; su porosidad es as{ 2,5%. Do le
microfotografia YKV 259 A" (ver el dibujo) puede verse
que el tamefio medio de poros del cuerpo sinterizado es
mucho menor que 3 microm s y que el cuerpo no tiene po-
TOS mayores que 3 micrones.

Bste solicitud, que corresponde 2 la presenitada en
Holenda, con fecha 25 de julio de 1.962, bajo el numero
281.410, se scoge a los beneficios del articulo 51 del

vigente Lstatuto sobre Propiedad Industriel.
NOoOTA

Loz puntos de invencidn, propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de ra-
tente de Invencidn en Espafia, por VEINDE afios, son log
sigunientes:

12.~ llétodo de febricacidn de cuerpos de ferri-
to magnéticamente blendos, caracterizado porque se -
prepara un cuerpo de ferrito de niquel-cine policrise
talino ¢on un volumen de poro menor de un 3% y un ta=-
maiio medio de poro menor de 3 micras, cuyo cuerpo no

tiene poros mayores de 5 micras, y en cuyo cuerpo la re
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lacidn de las centidsdes de niguel, cinc y hierro conver-
tidas en porcentsjes moleres de los dxidos Ni0, Z2n0 ¥y Fe,05)

estd comprendida entre

15 y 35 mol.y% de WiO
15 ¥y 35 mol.: de Zn0O

mulverizando hasta un tamaho de particuls medio de 0,5 mi

cras como mdximo, uns mezcla de éxido de niquel, dxido de

cine y dxido férrico, cuya mezcla, segin los casos, ha si

do presinterizada, desagloumerando le mezcla en un disposi

tivo amassdor de hélice y comprimiéndola a continuacidn -

igostdticamente a2 una presidn de ror lo menos 0,2 ton/bmz,
sinterizdndose a continuacidn el cuerpo moldeado a unz tem
peratura de 1.200 ¢C a 1.350 2C,

22, - Un método como se reivindica en el punto 19, ca
racterizado porque uno o mds de los dxidos metélicos del
material inicial es o son reemplezados por 0Hros compues-
tos de los mismos metales, cuyos compuestos pueden ser trang
formados en los dxidos por calentamiento.

32,« Un método como se reivindicz en cualruiera de
los puntos 1¢ y 22, caracterizado porque el polvo es com-
primido isostdticamente a una presidn de 1 ton/cm2 por lo
menocs.

42.- Un método como se reivindica en cualquiera de
los puntos 19 a 39, caracterizado porgue el polvo es pre-
comprimido en un molde de compresidn antes de ser comprimi
do isostdticamente.

52.- Un método como s reivindica en cualquiera de -
los puntos 12 & 42, caracterizado porque el proceso de sin

200223
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terizacidn tiene lugar e una temperatura de 1.250 £€C a =
1.35080
2.~ Un método como se reivindica en uno de los yun-—
t0s 12 g 5% caracterizado porgue el proceso de sinteriza-
5 cidn tiene lusar en una atmdsferz de oxigeno.
79,- Nétodo de fabricacidn de cuerpos de ferrito mag-
néticamente blandos.

Tal y como se ha descrito en la Memuria gque antecede

R

y con los fines que se han especificado.

10 Esta lMemorie conste de once hojas escritas a maquina

por una gola de sus caras.

30 DIC. 1963

P.A.
0 de. Efzzz/

Madrid,

90 (223
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