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(57) Rezumat:

Inventia se referd la miezuri compozite magnetice moi
din fibre feromagnetice acoprite cu unul sau mai multe
straturi dielectrice organice, anorganice sau o combi-
natie a acestora si la un procedeu de obtinere a aces-
tora. Miezul compozit magnetic conform inventiei este
constituit dintr-un suport polimeric sau ceramic pe care
sunt infasurate fibre feromagnetice acoperite cu un
dielectric polimeric, hibrid (care contine nanoparticule
de feritd magneticd moale), sau ceramic, fibrele fiind
consolidate prin polimerizare respectiv prin sinterizare
la rece n autoclava. Procedeul conform inventiei are
urmatoarele etape:

a) atasarea fibrelor acoperite cu dielectric
ceramic de suportul polimeric/ceramic cu un adeziv,

b) tensionarea fibrei, prin atasarea unei greu-
tati, cu o tensiune cuprinsa intre 10...100 MPa care
depinde de diametrul fibrei si de materialul acesteia,

c) reglarea vitezei de rotatie a dispozitivului
care asigura infagurarea fibrei intre 0,1...100 m/minut si
infagurarea propriu-zisd pana la umplerea intregului
spatiu al suportului,

d) pe durata infasurarii, pe straturile infagurate
se pulverizeazd o suspensie care contine apa
deionizata cu acid acetic 1M si 10...80% nanoparticule
cu aceeasi compozitie chimica cu stratul dielectric care
acopera fibra,

e) fixarea capatului liber al fibrei de suportul
polimeric/ceramic cu un adeziv, si

f) consilidarea termica a miezului magnetic
prin sinterizare la rece in autoclava prin montarea unei
garnituri din cauciuc siliconic peste fibrele infagurate,
avand un diametru < 1...2 mm decét diametrul Tnfasu-
rarii, montarea suportului cu fibre intr-un suport din Al,
introducerea miezului magnetic intr-un sac de vid si
vidat pana la atingerea unei presiuni < 102 Torr, dupa

care sacul de vid cu miezul magnetic este introdus in
autoclava in care se introduce aer sub presiune intre
4..10 bari, se incalzeste autoclava cu o viteza cuprinsa
intre 50..100°C/oréd pana la o temperaturd de
100...200°C cu mentinere timp de 1...5 h.
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MIEZURI MAGNETICE COMPOZITE PE BAZA DE FIBRE FEROMAGNETICE $1
PROCEDEU DE OBTINERE

Inventia se referd la miezuri compozite magnetice moi din fibre feromagnetice acoperite cu unul
sau mai multe straturi dielectrice (organice, anorganice sau o combinatie a acestora) si procedeul de
obtinere a acestora prin infasurarea fibrelor pe un suport specific polimeric sau ceramic si aplicarea unui
tratament de consolidare a miezului magnetic prin polimerizare sau sinterizare la rece. Materialele
compozite magnetice moi (SMC — Soft Magnetic Composites) sunt realizate prin presarea in matrifd a
unor pulberi feromagnetice care au fost acoperite in prealabil cu un strat dielectric. Definim miezurile
compozite magnetice moi ca fiind alcituite dintr-o matrice dielectrica care inglobeazi particulele
feromagnetice, particulele feromagnetice fiind izolate electric intre ele [1, 2]. Pentru obtinerea
compozitelor magnetice moi pe baza de fibre (FSMC — Fibres based Soft Magnetic Composites), se
utilizeaza fibre feromagnetice in locul pulberilor feromagnetice [3-6]. Pand in acest moment, pentru
obtinerea FSMC-urilor s-au folosit fibre de Fe de diferite diametre, fibre amorfe cu baza Fe sau cu baza
Co si diferite tipuri de dielectrici polimerici si ceramici. Metodele cunoscute de obtinere a FSMC-urilor
sunt prezentate mai jos:

(i) presarea in matrita a fibrelor acoperite cu un dielectric ceramic [3, 6-9].

(i)  presarea in matritd a fibrelor acoperite cu un dielectric polimeric, urmatd de consolidarea

termicd a miezului magnetic prin polimerizare [3, 6].

(ili)  presarea in matritd a fibrelor acoperite cu un dielectric ceramic, urmatd de consolidarea
termicd a miezului magnetic prin sinterizare la rece [10].

(iv)  imprimarea 3D folosind fibre feromagnetice acoperite cu un strat dielectric polimeric [4-
5].

Presiunile de compactizare folosite pentru obtinerea FSMC-urilor variazi intre 500 MPa si 800

MPa [6-11]. Dezavantajele metodelor cunoscute de obtinere a FSMC-urilor sunt:

. presarea in matritd conduce la deteriorarea stratului izolator de pe suprafata fibrelor, cu
efecte privind scaderea rezistivitatii electrice a miezului magnetic si implicit cresterea
pierderilor magnetice prin curenti turbionari;

o presarea in matritd conduce la inducerea de tensiuni mecanice si defecte cristalografice in
fibrele feromagnetice si implicit la deteriorarea proprietafilor magnetice ale miezurilor
magnetice, in special scaderea permeabilitatii magnetice, cresterea cAmpului coercitiv §i
cresterea pierderilor prin histerezis magnetic [6, 12-14];

. presarea in matritd nu permite obtinerea unui grad ridicat de aliniere/orientare a fibrelor in
miezul magnetic [8];

o productivitate scdzutd in cazul in care consolidarea compactului se realizeaza prin
sinterizare la rece;
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o metoda imprimarii 3D conduce la obtinerea de miezuri compozite magnetice cu densitate
scazutd [5].
Fafi de metodele cunoscute de obtinere a FSMC-urilor, care constau in presarea fibrelor in matrifa
[3, 6-11] sau imprimarea 3D [4, 5], procedeul propus se diferentiaza prin aceea ci obtinerea FSMC-urilor
nu implicA operatia de presare in matrifd, ci obtinerea miezului magnetic prin infasurarea fibrelor
feromagnetice pe un suport polimeric sau ceramic si aplicarea unui procedeu de consolidare termicd a
miezului magnetic prin polimerizare sau sinterizare la rece.

Una din problemele tehnice pe care o rezolvi inventia este obtinerea miezurilor compozite magnetice
moi pe baza de fibre feromagnetice fara presarea in matrita a fibrelor, ceea ce conduce la obtinerea unor
miezuri magnetice cu rezistivitate electrica ridicatd, ca urmare a evitdrii deteriorarii stratului dielectric ce
acopera fibrele feromagnetice.

O alta problemi rezolvatd de inventia propusi este posibilitatea evitarii deteriorarii caracteristicilor
magnetice intrinseci ale fibrelor (nu se induc tensiuni mecanice si defecte cristalografice in fibre) ca
urmare a faptului c¢a procedeul de obtinere a miezurilor magnetice nu implica presarea fibrelor in matrifa.

in cazul miezurilor compozite pe baza de fibre, pentru obtinerea caracteristicilor magnetice optime,
este necesar ca fibrele si fie orientate intr-o directie paraleld cu directia de aplicarea a cimpului magnetic
care magnetizeazi miezul magnetic. Procedeul propus conduce si la rezolvarea tehnicd a orientdrii fibrelor
in miezul magnetic.

Varianta clasica a sinterizarii la rece presupune: imersarea fibrelor acoperite cu dielectric intr-o solutie
de acid acetic, presarea in matrita a fibrelor acoperite cu dielectric, mentinerea constanti a presiunii si
incdlzirea simultand a ansamblului matriti-poansoane-miez magnetic. Asadar, metoda de sinterizare la
rece consacratd permite obtinerea unui singur miez magnetic in cadrul unui ciclu de sinterizare la rece,
ceea ce conduce la o productivitate scizuti.

Metoda de sinterizare la rece in autoclava, descrisd mai jos (exemplele 3, 4 si 5) permite realizarea
simultand a unui numir foarte mare de miezuri magnetice, numdirul acestora fiind limitat doar de
dimensiunea/numarul sacilor de vid disponibili si de dimensiunile autoclavei folosite.

Solutia tehnica propusd inlitura efectele negative induse de presarea fibrelor in matrita si permite
obtinerea miezurilor compozite magnetice moi din fibre feromagnetice acoperite cu unu sau mai multe
straturi dielectrice prin infisurarea acestor fibre pe un suport specific polimeric sau ceramic, urmati de
consolidarea termicd a miezului magnetic printr-un tratament de polimerizare sau sinterizare la rece.

Figura 1 prezintd schematic procedeul de obtinere a miezului magnetic prin infasurarea fibrei
feromagnetice pe suportul rotitor. Pe suportul rotitor (1) se infagoard fibra feromagnetica acoperitd cu
dielectric (2), aceasta este ghidatd de dispozitivul de ghidare (3) fiind impiedicatd sa se balanseze
necontrolat de cétre tubul de ghidare (4) si este tensionata cu ajutorul unei greutiti (5). Rotirea suportului

polimeric sau ceramic se face cu ajutorul unui motor cu turatie variabila (6) asezat pe un suport (7).




RO 137538 A0

%4

{n figura 2 este prezentati o sectiune printr-un miez compozit magnetic moale realizat prin infagurarea
pe un suport polimeric (1) a unor fibre feromagnetice acoperite cu dielectric (2).

in figura 3 este prezentat suportul rotitor realizat din material polimeric (teflon).

In figura 4 este prezentat modul de obtinere a miezului magnetic infasurat prin trecerea in prealabil a
fibrei printr-o solutie care contine dielectric dizolvat gi/sau in suspensie. Pe suportul rotitor (1) se infasoara
fibra feromagnetica acoperita cu dielectric (2), aceasta este ghidatd de dispozitivul de ghidare (3) fiind
trecutd prin solutia care contine dielectricul suplimentar (4) cu ajutorul rolelor de ghidare (5, 6,7, 8). Fibra
este tensionati cu ajutorul unei greutiti (9) iar rotirea suportului polimeric sau ceramic se face cu ajutorul
unui motor cu turatie variabila (10) asezat pe un suport (11).

Figura 5 prezintd schematic procedeul de obfinere a miezului magnetic prin infasurarea fibrei
feromagnetice pe suportul rotitor cu addugarea prin pulverizare a unei cantitdti suplimentare de dielectric.
Pe suportul rotitor (1) se infisoard fibra feromagnetica acoperita cu dielectric (2), aceasta este ghidati de
dispozitivul de ghidare (3) fiind impiedicati si se balanseze necontrolat de catre tubul de ghidare (4) si
este tensionata cu ajutorul unei greutati (5). Rotirea suportului polimeric sau ceramic se face cu ajutorul
unui motor cu turatie variabila (6) asezat pe un suport (7). Adaosul de dielectric suplimentar se realizeaza
cu dispozitivul de pulverizare (8).

in figura 6 sunt prezentate etapele consolidarii miezurilor magnetice obtinute prin infasurarea fibrelor
pe suportul rotitor prin metoda de sinterizare la rece in autoclava.

In figura 7 este prezentat suportul rotitor realizat din material ceramic (alumina).

Procedeul de obtinere a miezurilor compozite magnetice moi pe baza de fibre, conform inventiei,
constd in parcurgerea urmétoarele faze:

a) Atasarea unui capat al fibrei/fibrelor acoperite cu dielectric de suportul polimeric/ceramic prin
mijloace mecanice sau chimice;

b) Tensionarea fibrelor prin atasarea de capitul liber al fibrei a unei greutati. Greutatea folositd pentru
tensionarea fibrelor se alege in functie de diametrul fibrelor si caracteristicile mecanice ale
materialului, astfel incét tensiunea indusa sa fie cuprinsa in intervalul 10 -100 MPa;

¢) Seregleazi viteza de rotatie a dispozitivului care asigurd infasurarea fibrei pe suportul ceramic sau
polimeric. Viteza de infasurare poate fi controlata si variazd de la 0,1 m/min. la 100 m/min., in
functie de caracteristicile fibrei de infasurat si a suportului pe care aceasta este infasurat;

d) infasurarea propriu zisa a fibrei acoperite cu stratul dielectric pe suportul rotitor. Pentru a asigura
o umplere cat mai uniforma a suportului rotitor, fibra feromagnetica acoperita cu dielectric este
ghidata cu ajutorul unui dispozitiv mecanic care executd miscari oscilante a caror amplitudine
depinde de dimensiunile suportului rotitor. Rola care ghideaza fibra se roteste liber (cu frecare
redusd) pentru a nu deteriora stratul de dielectric depus pe fibre;

e) Procedeul de infasurare este oprit manual/automat atunci cdnd intreg spatiul suportului destinat

infasurarii fibrei este umplut cu fibre agezate una langa cealalta;
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f) La finalul procesului de infisurare, celdlalt capit al fibrei se atageaza mecanic sau chimic de
suportul polimeric/ceramic pe care s-a facut infasurarea sau de fibrele deja infasurate;

g) Dupi finalizarea operatiei de infasurare, in functie de tipul dielectricului folosit (polimeric,
ceramic sau hibrid), miezul magnetic pe bazi de fibre va fi supus unei operatii de consolidare prin:

i. Polimerizare — se aplicd miezurilor magnetice realizate din fibre acoperite cu polimeri sau
fibrelor acoperite cu strat hibrid (polimer si nanoparticule de feritd);

ii. Sinterizare la rece (cold sintering) — se aplica miezurilor magnetice realizate din fibre
acoperite cu straturi dielectrice ceramice a caror compozitie chimica permite sinterizarea
la rece (ZnO, 0-ALO3;, BaTiOs;, ZnMoQOs, W03, V205, V203, TiOz, SrTiOs, SnO,
Pb(Zr,Ti)Os, NaxZrOs;, Na,WQs, NaxMo0,0O7, MoS;, MoOs3;, MnO, Mg:P,0;, MgO,
Li2M00Os, Ca3Co40s, etc).

Sinterizare la rece propusa difera fata de metoda clasica prin aceea ca sinterizarea nu are loc in
matritd ci intr-o autoclava, presiunea nu se aplica cu ajutorul poansoanelor, ci prin vidarea sacului de vid
ce contine piesele si prin presurizarea autoclavei.

Procedeul propus poate fi aplicat pentru obtinerea miezurilor compozite magnetice moi utilizind
fibre cu lungimi diferite (de la cativa centimetri la zeci/sute de metri). Diametrul fibrelor poate sa varieze
in limite foarte largi, de la 10 um la 1000 um. Procedeul se poate aplica pentru obtinerea miezurilor
compozite magnetice moi din fibre cu o singurd compozitie chimica, amestec de fibre cu diferite
compozitii chimice, fibre cu un singur tip de acoperire sau mai multe tipuri de acoperiri, fibre cu acelasi
diametru sau fibre cu diametre diferite, etc.

Procedeul propus se poate aplica pentru obtinerea de miezuri magnetice compozite dintr-o gama
variatd de fibre feromagnetice (fibre policristaline de Fe, Ni, Co, aliaje pe baza acestora, fibre
amorfe/nanocristaline din aliaje cu baza Fe, Co, Ni sau combinatii ale acestora). De asemenea, procedeul
propus se preteazd pentru realizarea miezurilor magnetice compozite din fibre acoperite cu diferite tipuri
de straturi izolatoare:

e ceramice (diferite tipuri de oxizi precum SiO2, Fe304, Al203, ZnO, BaTiO;3, fosfati, etc.);

e polimerice (diferite tipuri de rasini epoxidice (mono si bicomponente), rasini acrilice,
diverse tipuri de elastomeri si polimeri termoreactivi si termoplastici);

e straturi hibride/mixte (strat polimeric care contine dispersie de particule/nanoparticule
ceramice, strat ceramic-strat polimeric, strat ceramic-strat ceramic).

Grosimea stratului/straturilor dielectrice poate varia de la 100 nm la 10 pm.

Realizarea straturilor dielectrice se poate face prin diverse metode fizice sau chimice cunoscute.
Astfel, pentru acoperirea fibrelor se poate utiliza depunerea din stare de vapori, metoda hidrotermala,
metoda coprecipitdrii, sol-gel, oxidare superficiala, fosfatare, brunare, galvanizare, imersie in solutii care
contin diferiti polimeri, imersie in solutii care contin nanoparticule, implantare de nanoparticule pe
suprafata (sonocoating) etc.
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Dupi obtinerea miezurilor magnetice compozite pe baza de fibre infasurate, acestora li se poate
aplica unu sau mai multe tratamente termice (polimerizare, sinterizare la rece, detensionare, cristalizare,
recristalizare, etc) pentru cresterea rezistentei mecanice si/sau a caracteristicilor magnetice.

Avantajele rezultate in urma aplicarii inventiei sunt:

e Procedeul propus permite obtinerea de miezuri magnetice compozite cu caracteristici magnetice
superioare, prin aceea ci permite o mult mai buni conservare a integritatii stratului dielectric i nu
induce tensiuni mecanice si defecte cristalografice in fibrele feromagnetice.

e Procedeul propus (infasurarea fibrei feromagnetic pe suport ceramic sau polimeric) este un
procedeu cu productivitate crescuti in comparatie cu procedeul clasic de presare in matrifa.

o Sinterizare la rece in autoclava aduce o imbunititire semnificativd in ceea ce priveste
productivitatea operatiei de sinterizare la rece conventionald permitand sinterizarea simultand a
unui numir mare (zeci sau sute) de piese, numarul acestora fiind limitat doar de dimensiunea
autoclavei folosite.

Exemplu 1

Intr-un exemplu de aplicare a inventiei, se utilizeaza fibre de Fe cu diametrul de 100 pm §i lungime
de 5 m. Fibrele sunt acoperite cu un strat de ragind epoxidica de tipul Araldite (grosimea stratului de
Araldit este de 0.5 pm) prin imersia acestora intr-o solutie care contine rasina dizolvata in acetona. Pentru
infasurare se utilizeaza un suport de teflon (politetrafluoroetileni) cu urmitoarele dimensiuni (figura 3):
diametrul exterior de 15 mm, diametrul interior (pe care se realizeaza infagurarea) 12 mm, diametrul alezaj
de 10 mm, latime de 4 mm, latimea pe care se realizeazi infagurarea de 2 mm. Un capit al fibrei a fost
lipit de suportul din teflon (politetrafluoroetilena) cu ajutorul unui adeziv comercial pe baza de
cianoacrilat. Fibra este introdusa intr-un tub metalic de cupru (dimetrul interior al tubului este de 30 mm)
cu rol de ghidare si apoi tensionata cu o tensiune de 60 MPa (figura 1). S-a utilizat o viteza de infasurare
de 2 m/min. iar pentru umplerea uniforma si completa a spatiului suportului s-a folosit dispozitivul de
ghidare. La finalul operatiei de infasurare, capatul liber al fibrei a fost atasat de suportul din teflon prin
lipire cu acelasi tip de adeziv utilizat pentru atasarea primului capat. Dupa scoaterea suportului de teflon
ce contine fibrele infasurate din dispozitivul de infagurare, miezul magnetic compozit este introdus in

autoclava la temperatura de 180 °C si mentinut timp de 60 de minute in aer pentru polimerizare.

Exemplul 2

Intr-un alt exemplu de aplicare a inventiei, se utilizeazi fibre de Fe cu diametrul de 90 pm si
lungime de 6 m. Fibrele sunt acoperite cu un strat de risini epoxidica de tipul Araldite (grosimea stratului
de Araldit este de 0.5 pm) prin imersia acestora intr-o solutie care contine rigina dizolvata in acetona.
Pentru infasurare se utilizeazd un suport de teflon (politetrafluoroetilend) cu urmatoarele dimensiuni

(figura 3): diametrul exterior de 15 mm, diametrul interior (pe care se realizeazi 1 : mm,
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diametrul alezaj de 10 mm, litime de 4 mm, latimea pe care se realizeaza infagurarea de 2 mm. Un capat
al fibrei a fost lipit de suportul din teflon (politetrafluoroetilena) cu ajutorul unui adeziv comercial pe baza
de cianoacrilat. Fibra a fost tensionati cu o tensiune de 50 MPa. S-a utilizat o viteza de infasurare de 1,5
m/min. iar pentru umplerea uniforma si completa a spatiului suportului s-a folosit dispozitivul de ghidare.
Diferit fatd de Exemplul 1 este faptul ¢, inainte de a fi infasurata, fibra trece printr-o solutie care contine
ragina dizolvati in acetona si nanoparticule de feritd de MnZn (Mno sZno sFe204) 1n suspensie (figura 4).
Concentratia de nanoparticule de ferita in solutie este de 25 % (raportat la masa solutiei). La finalul
operatiei de infasurare, capatul liber al fibrei a fost atagat de suportul din teflon prin lipire cu acelasi tip
de adeziv utilizat pentru atagarea primului capat. Dupa scoaterea suportului de teflon ce contine fibrele
infagurate din dispozitivul de infasurare, miezul magnetic compozit este introdus in autoclava la
temperatura de 180 °C si mentinut timp de 60 de minute in aer pentru polimerizare.

Exemplul 3

In al treilea exemplu de aplicare a inventiei, se utilizeazi fibre amorfe cu baza Co
(Coss.2sFeq sSii225B1s % atomice) cu diametrul de 120 um si lungime de 5,5 m. Fibra este acoperitd cu un
strat ceramic de BaTiO3 prin metoda hidrotermala, iar stratul are o grosime de 1-2 pm. Se utilizeaza acelasi
tip de suport ca in exemplul 1. Un capat al fibrei a fost lipit de suportul din teflon (politetrafluoroetilena)
cu ajutorul unui adeziv comercial pe bazi de cianoacrilat. Se tensioneazi fibra cu o tensiune de 45 MPa.
Viteza de infasurare este de | m/min. Pe durata infasurdrii, pe straturile infasurate este pulverizatd o
suspensie care contine apa deionizata cu acid acetic (concentratie 1 M) si 10 % nanoparticule de BaTiO3
(raportat la masa solutiei) (figura 5). La finalizarea operatiei de infasurare, capétul liber al fibrei este atasat
de suportul polimeric cu ajutorul unui adeziv comercial pe baza de cianoacrilat. Miezul magnetic astfel
obfinut este supus unei operatii de consolidare prin sinterizare la rece astfel (figura 6): (i) pe diametrul
exterior al suportului, peste fibrele infagurate se monteaza o garnitura din cauciuc siliconic (14 x 2,5 mm).
(i1) suportul ce contine fibrele se monteaza intr-un suport din aluminiu. (iii) miezul magnetic este introdus
intr-un sac de vid si vidat pana la atingerea unei presiuni de 10 Torr. (iv) ansamblul compus din sacul de
vid i miezul magnetic compozit este introdus in autoclava. (v) se introduce aer sub presiune in autoclava
pana la atingerea presiunii de 4 bari. (vi) se incilzeste autoclava cu o viteza de 50 °C/ ord péna la
temperatura de 180 °C si se mentine temperaturd timp de 2 ore. Pe durata mentinerii in autoclava vidul
din sacul de vid este mentinut prin pompaj continuu.

Exemplul 4
Intr-un alt exemplu de aplicare a inventiei, se utilizeaza fibre amorfe cu baza Fe (Fer75Si7sBis

at.%) avand diametrul de 110 um si lungime de 6 metri care au fost acoperite in prealabil cu ZnO prin

metoda depunerii din stare de vapori. Grosimea stratului de ZnO este de 500 nm — 2 pm. Pentru infisurare
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diametrul interior (pe care se realizeazi infasurarea) 18 mm, diametrul alezaj de 16 mm, ldfime de 8 mm,
lifimea pe care se realizeazi infisurarea de 6 mm. Un capit al fibrei a fost lipit de suportul ceramic cu
ajutorul unui adeziv comercial pe bazi de cianoacrilat. Se tensioneazi fibra cu o tensiune de 45 MPa.
Viteza de infasurare este de 3 m/min. Inainte de a fi infisurata fibra trece printr-o solutie care contine apa
deionizata cu acid acetic (concentratie 1 M), 15 % nanoparticule de ZnO (raportat la masa solutiei) si 10
% nanoparticule de ferita de Ni-Zn (Nio sZno sFe;O4) (raportat la masa solutiei). La finalizarea operatiei de
infasurare, capitul liber al fibrei este atasat de suportul ceramic cu ajutorul unui adeziv comercial pe baza
de cianoacrilat. Miezul magnetic astfel obfinut este supus unei operatii de consolidare prin sinterizare la
rece astfel (figura 6): (i) pe diametrul exterior al suportului, peste fibrele infasurate, se monteaza o
garniturd din cauciuc siliconic (24 x 2,5 mm). (ii) suportul ce contine fibrele se monteaza intr-un suport
din aluminiu. (iii) miezul magnetic este introdus intr-un sac de vid i vidat pana la atingerea unei presiuni
de 102 Torr. (iv) ansamblul compus din sacul de vid si miezul magnetic compozit este introdus in
autoclava. (v) se introduce aer sub presiune in autoclavd pand la atingerea presiunii de 6 bari. (vi) se
incdlzeste autoclava cu o viteza de 100 °C/ ora péna la temperatura de 160 °C si se menfine temperatura

timp de 2 ore. Pe durata mentinerii in autoclava vidul din sacul de vid este mentinut prin pompaj continuu.

Exemplul 5

In ultimul exemplu de aplicare a inventiei, se utilizeaz fibre amorfe cu baza Fe avand compozitia
Fers 5Si13.sBsCuiNb; (% atomice) avand diametrul de 120 um si lungime de 6.5 metri care au fost acoperite
in prealabil cu ZnO prin metoda depunerii din stare de vapori. Grosimea stratului izolator este de 200 nm
— I pm. Pentru infasurare se utilizeazi un suport ceramic cu urmatoarele dimensiuni (figura 7): diametrul
exterior de 25 mm, diametrul interior (pe care se realizeaza infasurarea) 18 mm, diametrul alezaj de 16
mm, lafime de 8 mm, latimea pe care se realizeaza infasurarea de 6 mm. Un capat al fibrei a fost lipit de
suportul ceramic cu ajutorul unui adeziv comercial pe bazi de cianoacrilat. Se tensioneazd fibra cu o
tensiune de 55 MPa. Viteza de infasurare este de 3 m/min. Pe durata infasurdrii, pe straturile infasurate
este pulverizatd o suspensie care confine apa deionizatd cu acid acetic (concentratie 1 M) si 20 %
nanoparticule de ZnO (raportat la masa solutiei). La finalizarea operatiei de infasurare, capitul liber al
fibrei este atagat de suportul polimeric cu ajutorul unui adeziv comercial pe bazi de cianoacrilat. Miezul
magnetic astfel obtinut este supus unei operatii de consolidare prin sinterizare la rece astfel (figura 6): (i)
pe diametrul exterior al suportului, peste fibrele infasurate se monteaza o garnitura din cauciuc siliconic
(24 x 2,5 mm). (ii) suportul ce confine fibrele se monteazi intr-un suport din aluminiu. (iii) miezul
magnetic este introdus intr-un sac de vid si vidat pani la atingerea unei presiuni de 102 Torr. (iv)
ansamblul compus din sacul de vid si miezul magnetic compozit este introdus in autoclava. (v) se
introduce aer sub presiune in autoclava pana la atingerea presiunii de 5 bari. (vi) se incilzeste autoclava
cu o viteza de 100 °C/ ord pand la temperatura de 180 °C si se mentine temperatura timp de 2 ore. Pe

durata mentinerii in autoclava vidul din sacul de vid este mentinut prin pompaj continuu. La finalizarea
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operatiei de sinterizare la rece, miezul magnetic sinterizat este scos din sacul de vid, se inlatura suportul
de aluminiu §i garnitura din cauciuc siliconic si este supus unui tratament termic de cristalizare la
temperatura de 550 °C/30 min. in atmosfera protectoare de argon obtindndu-se o structurd nanocristalina
de o-Fe(Si) inglobatd intr-o matrice amorfa care conferd proprietdti magnetice superioare miezului
magnetic.

Miezul magnetic compozit obtinut prin procedeul prezentat in exemplul 1 are avantajul ca
procedeul de obtinere este relativ simplu, iar caracteristicile magnetice ale acestuia (cdmp coercitiv,
permeabilitate magneticd, pierderi magnetice, etc) sunt net superioare compozitelor magnetice moi pe
bazi de fibre obtinute prin procedeele clasice ca urmare a conservarii integritatii stratului dielectric.

Miezul magnetic compozit obtinut prin procedeul prezentat in exemplul 2, pe langd avantajele
prezentate mai sus (in cazul exemplului 1), are si avantajul cd adaugarea de nanoparticule de ferita
magneticd moale conduce la cresterea rezistivitatii electrice a miezului magnetic si la obginerea unui strat
dielectric care nu mai este un simplu strat polimeric, fara proprietati magnetice, ci este un strat care contine
nanoparticule magnetice deci un strat dielectric cu proprietiti magnetice.

Miezul magnetic compozit obtinut prin procedeul prezentat in exemplul 3, are avantajul ca
rezistenta lui mecanica este mare fiind format dintr-o matrice ceramici sinterizata care inglobeaza fibrele
feromagnetice.

Miezul magnetic compozit obtinut prin procedeul prezentat in exemplul 4 are avantajul cd combina
rezistenta mecanicd a miezurilor magnetice obtinute prin sinterizare la rece cu plusul de proprietati
magnetice dat de utilizarea unor straturi dielectrice cu proprietdti magnetice.

Miezul magnetic compozit obtinut prin procedeul prezentat in exemplul 5 are avantajul ca prin
aplicarea tratamentului de cristalizare se obtine, in fibrele feromagnetice, o structurd nanocristalina de a-
Fe(Si) inglobatd intr-o matrice amorfa care conduce la diminuarea anizotropiei magnetocristaline a
fibrelor si deci la caracteristici de material magnetic moale exceptionale.

Subliniem faptul ca brevetul propune un sigur procedeu de obtinere a miezurilor compozite
magnetice pe baza de fibre, diferentele prezentate in exemplele 1 — 5 constand doar in modul de addugare
a dielectricului suplimentar (prin imersie sau pulverizare) si metoda de consolidare a miezului magnetic
(prin polimerizare sau sinterizare la rece in autoclava).
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MIEZURI MAGNETICE COMPOZITE PE BAZA DE FIBRE FEROMAGNETICE $§I
PROCEDEU DE OBTINERE

Revendicari
1. Miez magnetic compozit pe baza de fibre feromagnetice acoperite cu un dielectric polimeric, hibrid
(strat polimeric care contine nanoparticule de feritdi magnetici moale) sau ceramic caracterizat prin
aceea ca fibrele sunt infisurate pe un suport polimeric sau ceramic si consolidate prin polimerizare
respectiv sinterizare la rece in autoclava.

2. Procedeu de obtinere a miezurilor compozite magnetic moi pe bazi de fibre feromagnetice acoperite cu
un dielectric ceramic, caracterizat prin aceea ca presupune parcurgerea urmatoarelor etape:

a) Atasarea fibrei/fibrelor acoperite cu dielectric ceramic de suportul polimeric/ceramic cu un adeziv;

b) Tensionarea fibrei (prin atasarea de aceasta a unei greutafi) cu o tensiune cuprinsa in intervalul 10
MPa — 100 MPa. Tensiunea aplicatd depinde de diametrul fibrei si de caracteristicile mecanice ale
materialului din care este facuti fibra.

¢) Reglarea vitezei de rotatie a dispozitivului care asigura infasurarea fibrei pe suportul ceramic sau
polimeric. Viteza de infasurare a fibrei se incadreaza in domeniul 0,1 m/min. la 100 m/min.

d) Infasurarea propriu zisi a fibrei acoperite cu stratul dielectric pe suportul rotitor pana la umplerea
intregului spatiu al suportului destinat infasurarii fibrei.

€) Pe durata infasurarii, pe straturile infasurate este pulverizata o suspensie care contine api
deionizata cu acid acetic (concentratie 1 M) si 10 - 80 % nanoparticule avand aceiasi compozitie
chimica cu stratul dielectric ce acoperi fibra.

f) Atasarea cu un adeziv de suportul polimeric/ceramic a capatului liber al fibrei.

g) Consolidarea termica a miezului magnetic prin aplicarea metodei de sinterizare la rece in autoclava
prin parcurgerea urmatorilor pasi:

pl. Pe diametrul exterior al suportului, peste fibrele infasurate, se monteaza o garniturd din
cauciuc siliconic al carei diametru interior este mai mic decat diametrul exterior al
suportului pe care s-au infasurat fibrele cu 1-2 mm.

p2. Suportul polimeric sau ceramic ce contine fibrele se monteazi intr-un suport din aluminiu.

p3. Miezul magnetic este introdus intr-un sac de vid si vidat pana la atingerea unei presiuni de
10 Torr sau mai mica.

p4. Ansamblul compus din sacul de vid si miezul magnetic compozit este introdus in autoclava.

pS. Se introduce aer sub presiune in autoclava pani la atingerea unei presiuni ce se incadreaza
in domeniul 4 bari — 10 bari.

p6. Se incilzeste autoclava cu o viteza de incélzire cuprinsi intre 50 °C/ora si 100 °C/ ora pana

aceastd temperatura.
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p7. Ricirea pani la temperatura ambianti a autoclavei §i scoaterea miezurilor magnetice din

autoclava si din sacul de vid.

3. Procedeu conform revendicirii 2 caracterizat prin aceea ci inainte de a fi infasurata fibra (etapa ,,d”),
fibra este trecuta printr-o solutie care contine apa deionizata cu acid acetic (concentratie 1 M), 10 - 40 %
nanoparticule, avand aceeasi compozitie chimicad cu stratul dielectric ce acopera fibra si 10-60 %
nanoparticule de ferita magneticd moale (MeFe20O4, unde Me poate fi unul sau mai multi ioni bivalenti in
orice raport atomic) in suspensie si se elimind pulverizarea cu suspensia care contine apa deionizatd cu
acid acetic si dielectricul suplimentar (etapa ,,e”).

4. Procedeu conform revendicarii 2 caracterizat prin aceea ci se utilizeazi exclusiv suport ceramic
pentru infagurarea fibrelor, iar dupa etapa de consolidare prin sinterizare la rece in autoclava (etapa ,,g”)
se mai adauga o etapd in care se inlaturd suportul de aluminiu si garnitura din cauciuc siliconic, iar miezul
magnetic este supus unui tratament termic de cristalizare in atmosfera protectoare de argon la temperaturi

cuprinse intre 500 °C si 650 °C, durata de mentinere la aceastd temperatura fiind cuprinsa intre 10 min. §i
120 min.

5. Procedeu de obtinere a miezurilor compozite magnetic moi pe baza de fibre feromagnetic acoperite cu
un dielectric polimeric, caracterizat prin aceea ci presupune parcurgerea urmatoarelor etape:

a) Atasarea fibrei/fibrelor acoperite cu dielectric polimeric sau hibrid de suportul polimeric/ceramic
cu un adeziv;

b) Tensionarea fibrei, prin atasarea de aceasta a unei greutdti, cu o tensiune cuprinsi in intervalul 10
MPa — 100 MPa (tensiunea aplicatd depinde de diametrul fibrei si de caracteristicile mecanice ale
materialului din care este facuta fibra);

¢) Reglarea vitezei de rotatie (in domeniul 0,1 m/min. la 100 m/min) a dispozitivului care asigura
infasurarea fibrei pe suportul ceramic sau polimeric;

d) Infasurarea propriu zisa a fibrei acoperite cu stratul dielectric polimeric sau hibrid pe suportul
rotitor pana la umplerea intregului spatiu al suportului destinat infagurarii fibrei;

€) Atasarea capitului liber al fibrei de suportul polimeric/ceramic prin lipire cu un adeziv;

f) Aplicarea unui procedeu de polimerizare pentru consolidarea miezului magnetic la temperaturi
cuprinse intre 100 -200 °C si durati de mentinere de 30 — 120 min.

6. Procedeu conform revendicdrii 5 caracterizat prin aceea ci inainte de a fi infagurata, fibra este trecuta
printr-o solutie care contine dielectricul polimeric dizolvat in acetona si 5 — 75 % nanoparticule de ferita
magneticd moale (MeFe204, unde Me poate fi unul sau mai multi ioni bivalenti in orice raport atomic) in
suspensie.
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FIGURI

Figura 1

Legenda
1 — suport ceramic sau polimeric

2 — fibra feromagnetica

3 — dispozitiv ghidare fibra

4 — tub de ghidare

5 — greutate tensionare fibra
6 — motor cu turatie variabild
7 — suport
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Legenda
1 — Suport polimeric
2 - Fibre feromagnetice acoperite cu un strat de dielectric

Figura 2
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Legenda
1 — suport ceramic sau polimeric

2 — fibra feromagnetica

3 — dispozitiv ghidare fibra

4 - recipient cu dielectric suplimentar
5,6, 7,8 —role de ghidare

9 — greutate tensionare fibra

10 — motor cu turatie variabila

11 — suport
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Legenda
1 — suport ceramic sau polimeric

2 — fibra feromagnetica

3 — dispozitiv ghidare fibra

4 — tub de ghidare

5 — greutate tensionare fibra

6 — suport
n 7 —motor cu turatie variabila
-_T1[| 5 8 — pulverizare dielectric suplimentar

Figura 5



%

RO 137538 A0

Suport cu fibre
feromagnetice
infasurate

Montare garnituriy de
cauciuc siliconic si
suport de aluminiu

Introducere piese

in sacul de vid

Vidarea sacului de vid

cu plese in interior

Figura 6

Introducere in
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