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PULBERI COMPOZITE DE TIPUL Fe SAU ALIAJ FEROMAGNETIC/FERITA
MAGNETIC MOALE CU STRUCTURA DE TIPUL PSEUDO ,,CORE-SHELL” SI
PROCEDEU DE OBTINERE

Inventia se referd la pulberi compozite de tipul Fe sau aliaj feromagnetic/ferita
magneticd moale care au o structurd de tip pseudo ,,core-shell” si totodati, la procedeul de
sintezd a acestora. Pulberile compozite au un miez de fier sau aliaj feromagnetic de granulatie
mare, miez care este acoperit partial sau total de catre un strat de ferita magneticad moale.
Acest tip de pulberi sunt obtinute prin omogenizare umeda si/sau uscatd a unor cantitdti de
ferita magnetic moale cu structura spinel si pulberi de fier sau aliaj feromagnetic si tratament
termic aplicat ulterior omogenizarii in conditii specifice. Pentru omogenizarea umeda se
utilizeaza un solvent organic (acetona, alcoolul etilic etc.). Aceste pulberi compozite compuse
dintr-un miez de fier sau aliaj cu bune caracteristici magnetice (permeabilitatea si inductia) si
cu un strat exterior dintr-un component cu o rezistivitate electricd foarte mare (caracteristica
feritelor magnetice moi) sunt destinate utilizarii lor in fabricarea miezurilor magnetice ce ar
putea functiona in regimuri de frecventd medie si inalta.

La ora actuald, in general, miezurile magnetice cu inductie de saturatie mare si
permeabilitate magnetica sporita sunt pe baza de fier si aliajele acestuia (ex. Fe-P, Fe-Si, Fe-
Ni) si pot fi utilizate intr-o gama de frecventd redusd ca urmarea a rezistivitatii electrice
scazute. Rezistivitatea electrica scizuta a miezurilor pe baza de Fe si aliaje ale acestuia le face
inutilizabile la frecvente inalte, de aceea la frecvente inalte sunt utilizate feritele magnetice
moi. Feritele magnetice moi sunt materiale dielectrice cu o structurd cubica de tip spinel,
structurd care le defineste caracteristicile electrice si magnetice, in functie de distributia
cationilor in cele doud pozitii, tetraedrice si octaedrice [1].

Fierul si aliajele sale, Fe-P, Fe-Si si Fe-Ni, au o inductie de saturatie mare, respectiv o
magnetizare de saturatie mare si o permeabilitate magnetica sporitd [1, 2]. Pentru toate aceste
aliaje magnetice rezistivitatea electrica este scdzuta, de ordinul 10° Q-cm. Pentru a putea fi
utilizate Tn curent alternativ la frevente medii si inalte se produc pulberi din Fe sau aliaje
magnetice moi care sunt acoperite cu un strat de dielectric (organic sau anorganic), rolul
dielectricului fiind de a consolida mecanic miezul magnetic si de a izola electric particulele
feromagnetice unele de altele, crescand n acest fel cu citeva ordine de marime rezistivitatea
electricdi a miezului magnetic, ceea ce are ca rezultat scaderea in acelasi raport a pierderilor
energetice prin curenti turbionari. Aceasta idee este deja brevetata [3, 4]. Intrucét dielectricul

nemagnetic are ca efect secundar si reducerea semnificativd a proprietdtilor magnetice ale
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miezului magnetic (permeabilitatea magnetica, inductia remanenta si inductia de saturatie),
autorii au propus spre brevetare o solutie in care stratul izolator de la suprafata particulelor
feromagnetice este un strat de aliaj Rhometal creat prin difuzie intre particule de Fe si
particule de Permalloy (Supermalloy) [5]. In cazul de fatid ideea este de a izola electric
particulele feromagnetice printr-un strat dielectric care si aibd in acelasi timp si proprietti
magnetice. Comparativ cu aliajele, feritele magnetic moi au o magnetizare de saturatie mult
mai micd. in acelasi timp aceste ferite magnetice moi posedi rezistivititi electrice net
superioare, 103-10° Q-cm [6]. Astfel, realizarea unor particule cu o structurd de tip pseudo
»core-shell” poate sd ducd la obtinerea de material magnetic care sd posede o magnetizare de
saturatie si o permeabilitate magnetica apropiatd de cea a Fe si a aliajelor sale si totodatd o
rezistivitate electricd mult crescutd comparativ cu cea a fierului, apropiata de cea a feritei
utilizate.

Problema tehnicd pe care o rezolvi inventia este de a realiza un material magnetic care
sa posede o magnetizare de saturatie, 0 magnetizare remanentd si o permeabilitate magnetica
ridicate, asigurand in acelasi timp si o rezistivitate electricd foarte mare.

Pulberea compozita de tipul pseudo ,,core-shell”, conform inventiei, constd intr-un
miez din fier sau din aliaj ce contine Fe (Fe-Ni, Fe-Si, Fe-P) care este acoperit partial sau total
de catre un strat de feritd magnetica moale, MeFe,Qs, in functie de temperatura tratamentului
termic aplicat. Pulberea de fier sau aliajul acestuia poate si fie in stare nanocristalind, amorfa
etc. Ferita magnetic moale, MeFe,O,, utilizatd pentru acoperirea pulberii de fier sau aliaj poate
sd fie 1n stare nanocristalind sau sub forma de nanoparticule de feritd. Ferita magnetici moale
utilizata poate sa fie o feritd 1n care avem un singur tip de cationi (Me = Ni, Zn, Cu, Mn, Mg,
Fe etc.) sau feritd mixta in care avem Me cu doi sau mai multe tipuri de cationi (Me = Cu-Zn,
Ni-Cu-Zn, Ni-Zn, Ni-Cu-Zn-Mn etc). Totodata, in functiec de temperatura tratamentului termic
aplicat la interfati se poate forma o fazd wustite-FeO, fazd care prezintd de asemenea
rezistivitate electrica ridicata.

Procedeul de sintezd a pulberilor compozite de tipul pseudo ,,core-shell” cu miez de
fier (sau aliaj ce contine fier, ex: Fe-Ni, Fe-Si, Fe-P, Fe-Ni-Mo-X, Fe-Si-B etc) si strat
exterior de feritd constd, conform inventiei, din urmitorul itinerar tehnologic: calcul
compozitie amestec de pulberi de Fe (aliaj al acestuia - Fe-Ni, Fe-Si, Fe-P ) si feritd magnetic
moale de tip spinel, cernerea pulberii de fier/aliaj si selectarea fractiilor granulometrice mari
(> 80 um), omogenizarea amestecului de pulberi cu surfactant si fard surfactant, tratament
termic al amestecurilor de pulberi la temperaturi de 400-900 °C timp de 30-600 de minute in

argon, caracterizare pulberi.
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In cele ce urmeaza inventia va fi prezentata in mod detaliat:

Ca materii prime se utilizeaza pulberi de Fe sau aliaj al acestuia si pulberi de ferita cu
structura spinel MeFe;O4 (unde Me este un element sau mai multe elemente cu valenta totala
2%). Pulbere de Fe sau aliaj a fost sitatd si pentru realizarea compozitelor s-au folosit doar
sorturile mai mari de 80 pm. Pulberea de feritd a fost de diverse puritati mai mari de 95 % si
de o granulatie fina, dimensiunea particulelor fiind mai mica de 10 pm. Raportul masic intre
cele doui faze, Fe (aliaj feromagnetic)/MeFe,Oy4, a variat intre 70/30 si 98/2. Pentru cantérirea
cantitdtilor de pulberi s-a utilizat o balanté analiticd precisa. Omogenizarea s-a facut uscat sau
umed, cu ajutorul mojarului cu pistil (ambele confectionate din agat) utilizdnd un surfactant:
acetond, alcool etilic etc. S-a amestecat incontinuu, s-a omogenizat pana la evaporarea totald
a surfactantului. Dupa evaporarea completd a surfactantului pulberile mixte de Fe (aliaj
feromagnetic)/MeFe,O4 au fost introduse pentru tratament termic intr-un cuptor. Tratamentul
termic s-a efectuat in atmosfera de argon (pentru evitarea aportului suplimentar de oxigen dat
de catre aer si astfel a oxidarii totale a fierului si a celorlalte elemente din aliajele
feromagnetice) la temperaturi ce au variat intre 400 si 900 °C cu un timp de mentinere la
temperatura tratamentului termic de 30-600 de minute.

Testele tehnologice au aratat obtinerea de pulberi compozite cu miez de fier sau aliaj
de fier si un strat exterior de feritd magnetic moale pentru toate raporturile masice utilizate si

pentru toate temperaturile tratamentelor termice utilizate.

Exemplul 1.

S-a preparat un amestec de compozitie 7,5 % pulbere de NiFe,O4 (granulatie < 10 pm)
si 92,5 % pulbere Fe NC100.24 cernut (s-au utilizat doar fractiile granulometrice mai mari de
80 pum). Acest amestec a fost omogenizat umed utilizdnd acetona ca surfactant cu ajutorul
mojarului si a pistilului (confectionate din agat). S-a omogenizat incontinuu panid la
evaporarea totald a acetonei. Apoi, amestecul de pulberi a fost supus tratamentului termic in
argon timp de 60 de minute la 700 °C in cuptor.

fn urma tratamentului termic particule fine de ferita aderi la particulele grobe de fier
prin micro-reactie la nivelul interfetei. In figura 1 se poate remarca morfologia pulberilor
compozite de tipul fier/feritd de nichel. Se pot observa particulele compozite de dimensiuni
mai mari 80-90 um obtinute prin reactie la nivelul interfetei, o microreactie intre cele doua
faze utilizate ca materie prima. in figura 2 este prezentata o particuld compozita Fe/ferita de

nichel si sunt indicate cele trei zone, miezul de fier, interfata si stratul exterior de ferita.
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Buna acoperire a particulelor de fier cu un strat de feritd este evidentiatd prin analiza
chimicd elementald a suprafetei particulelor prezentatd in figura 3. Se poate observa o
distributie relativ omogena a elementului chimic oxigen pe toate suprafata particulei
compozite. Elementul chimic oxigen este prezent doar in feritd. Se evidentiaza astfel o buna
acoperire a particulelor de fier cu un strat pseudo-continuu de feritd de nichel si formarea
particulelor de tip pseudo ,,core-shell”.

Formarea interfetei prin reactie in faza solida pe durata tratamentului chimic la nivelul
interfetei la aceastd temperaturd a tratamentului termic este evidentiatd si prin analiza prin
difractie de raze X prezentata in figura 4. Se observa prezenta feritei de nichel, ferita mixta de
nichel-fier si totodatd formarea unui aliaj Ni-Fe, in jurul compozitiei de Fe0,64Ni0,36, pentru
aceastd temperatura a tratamentului termic. Faza Fe0,64Ni0,36 este benefica pentru cd si ea
prezintd rezistivitate ridicatd, cu efecte pozitive la frecvente de utilizare ridicate ale
compozitului magnetic moale. Prezenta fazei wiistite - FeO prezentd la interfatd se poate de
asemenea observa in difractograma. Fazele se formeaza prin reactie intre ferita de nichel si
fier la interfata particulelor de fier acoperite cu ferita.

Formarea interfetei, a fazei wiistite, este pusa in evidentd si cu ajutorul investigatiilor
termice diferentiale prezentate in figura 5. Se remarcd un maxim endoterm fin jurul
temperaturii de 680 °C.

Pulberea compozitd de tipul Fe/feritd de nichel cu o structurd de tipul pseudo “core-
shell” formata dintr-un miez de fier si un strat exterior format din feritd de nichel sau ferita
mixtd de nichel-fier are o granulatie ce poate fi controlatd prin alegerea corespunzitoare a
granulatei pulberilor de start. Acest tip de pulberi permite realizarea de miezuri magnetice
compozite de tipul metal-ferita in care particulele de fier sau aliaj al acestuia sunt distribuite
intr-o matrice rezistiva de feritd cu foarte bune caracteristici magnetice (inductie magnetica si
permeabilitate magneticd) si o rezistivitate electrica ridicata.

Itinerariul tehnologic este simplu si usor de implementat, nu necesitd o aparaturi
complexd. Se poate realiza un control al dimensiunii particulelor prin cernerea initiala a
particulelor de fier din materia prima si de asemenea, se poate controla tipul de feritd de care

avem nevoie, feritd simpla de nichel sau feritd mixta de nichel-fier.

Exemplul 2
Acelasi amestec prezentat la exemplul 1 supus tratamentului termic la temperatura de
400 °C face ca particulele sa fie de aceeasi forma si dimensiune precum cele obtinute in urma

tratamentului termic efectuat la 700 °C dupa cum se poate observa in figura 6 si figura 7.
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Distributia pseudo-continua a elementului chimic oxigen pe suprafata particulelor compozite
indica clar o buna acoperire a particulelor de fier cu un strat de ferita de nichel. Pentru aceasta
temperatura a tratamentului termic nu se evidentiazd formarea fazei wiistite si formarea unei

ferite mixte de nichel-fier.

Exemplul 3

S-a preparat un amestec de compozitie Fe - 91,6 % de granulatie mai mare de 80 de
micrometri si NiFe;O4 - 9,4% de granulatie sub 10 micrometri. Amestecul este obtinut prin
dispersia particulelor fine de ferita de nichel in acetona. Dupa ce s-a obtinut o buna dispersie a
particulelor fine de feritd in acetond, prin majorare continua utilizdnd mojar si pistil din agat,
se adauga treptat pulberea groba de fier si se omogenizeaza incontinuu pana la evaporarea
completa a acetonei. Pulberile omogenizate astfel obtinute sunt supuse tratamentului termic
in argon la urmatoarele temperaturi: 400, 450, 500, 550, 600 si 700 °C. Tratamentele termice
au fost realizate in argon, iar mentinerea la temperatura tratamentului termic a fost efectuata
pentru 60 de minute. In figura 9 sunt prezentate difractiile de raze X efectuate pe probele
tratate termic la temperaturile mentionate mai sus pentru aceastd compozitie. Se poate observa
faptul ca faza wiistite este evidentiatd pentru temperaturi de depasesc 600 °C. Totodatd, se
poate remarca faptul ca ferita mixta de nichel-fier se formeaza pentru temperaturi ce exceed
500 °C. Printr-un control just al temperaturii, al duratei acestuia si a pulberilor de pornire se

poate controla compozitia pulberilor compozite.
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REVENDICARI

Pulberi compozite de tipul Fe (aliaj feromagnetic)/ferita magnetica moale cu o
structura de tip pseudo “core-shell”, caracterizate prin aceea ci au un miez din fier
sau din aliaj feromagnetic si un strat exterior de feritda magnetic (MeFe;Oy, In care
Me?* reprezintd un cation bivalent sau o combinatie de cationi bivalenti) care sunt
obtinute prin tratamente termice in argon dupd o omogenizare speciald care implica
utilizarea de surfactanti. Miezul asigurd o magnetizare de saturatie, 0 magnetizare
remanentd si o permeabilitatea magnetica ridicatd, iar stratul exterior, fiind dielectric,
asigurd o rezistivitate electrica foarte ridicata.
. Pulberi compozite, conform revendicérii 1, caracterizate prin aceea ca, miezul de
fier contine 92,5 % pulbere Fe NC100.24, iar strat exterior de feritd moale contine
7,5 % pulbere de NiFe;O4.
Pulberi compozite, conform revendicidrii 1, caracterizate prin aceea ci, miezul de
fier contine 91,6 % pulbere Fe, iar strat exterior de feritd moale contine 9,4% pulbere
de NiFe,0;.
. Pulberi compozite, conform revendicérii 1, caracterizate prin aceea ci, materialele
de pornire sunt pulberi de precursori care reactioneaza pe durata aplicarii tratamentului
termic pentru a forma fazele compozitului.
. Pulberi compozite, conform revendicarii 1, caracterizate prin aceea ci, particulele
compozite de tip pseudo ,.core-shell” sunt formate particule de fier (aliaj magnetic
moale) acoperite cu unul sau mai multe straturi de ferita, obtinute prin aplicarea de
tratamente termice succesive.
. Pulberi compozite, conform revendicérii 1, caracterizate prin aceea ci, aliajul care
este utilizat ca miez pentru producerea pulberii de tipul pseudo ,,core-shell” este aliaj
monofazic, bifazic sau polifazic.
Procedeu de obtinere a pulberilor compozite de tipul Fe (aliaj feromagnetic)/ferita
magneticd moale cu o structuré de tip pseudo “core-shell”, caracterizat prin aceea ca
presupune parcurgerea urmatoarelor operatii:

a. calculul si stabilirea compozitiei amestecului;

b. cernerea pulberii de fier sau de aliaj feromagnetic si retinerea fractiilor cu

granulatia mare;
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c. cernerea pulberii de feritd moale MeFe;O4 (in care Me?* reprezintd un cation
bivalent sau o combinatic de cationi bivalenti) si refinerea fractiilor cu
granulatia mai micéd de 10 um;

d. amestecarea componentelor si omogenizarea umeda in prezenta unui surfactant
(acetona, alcoolul etilic etc.) pana la vaporizarea completd a surfactantului;

e. aplicarea unui tratament termic la o temperaturd cuprinsa intre 400 - 900 °C
timp de 30 - 600 de minute.

8. Procedeu de obtinere a pulberilor compozite, conform revendicirii 7, caracterizat
prin aceea cii, pe lingd surfactanti, se utilizeaza si lianti organici (araldit, rasini

epoxidice, fenolice etc.), lianti care pot si fie eliminati sau nu ulterior.
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PULBERI COMPOZITE DE TIPUL Fe SAU ALIAJ FEROMAGNETIC/FERITA
MAGNETIC MOALE CU STRUCTURA DE TIPUL PSEUDO ,,CORE-SHELL” SI
PROCEDEU DE OBTINERE
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