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1. BEVEZETES, CELKITUZESEK
1.1. A kutatéomunka jelentéssége

Nanoszerkezetli anyagok eldéllitdsdra ma mar szdmos lehetéség kindlkozik az anyagtudomany
hagyomdnyos és/vagy djonnan kifejlesztetett technoldgidi koziil. Ezen eljardsok sordn a ,,szemcsék*
és/vagy a ,.fazisok® mérete, szerkezete, Osszetétele és morfolégiai sajitossdgai a technoldgiai
paraméterek célirdnyos megvdlasztasaval valtoztathatok. Az eldéllitasi lehetdségek kozé tartozik az
évtizedek Ota poranyagok gydrtdsdra alkalmazott mechanikai Orlés is. A kiilonboz6 tipusu
Orlémalmok fejlesztési eredményei (pl. a kordbbindl nagyobb energiabevitel lehetdsége) mdra
lehetdvé tették, hogy mechanikai Orléssel is elddllithassunk nanokristilyos por anyagokat. A
céltudatos Orlés és az elbéllitani kivant termékek mindségbiztositisa érdekében azonban
elengedhetetlen az 6rlési folyamat kordbbiakndl pontosabb szabalyozhatésdga. A malmok mikodési
elviiktdl fiiggden mds és mas mdédon idézik eld a szemcsék aprézédasat, ezért a folyamat kinetikdja
is eltérd. A dolgozatban alkalmazott bolygd golyésmalomban lejitszod6 folyamatok modellezésével
mar szdmos kutaté foglalkozott, azonban a folyamatot szabdlyozé 6rlési paraméterek és az 6rlendd
anyagnak dtadott energia kapcsolatdval foglalkoz6 szakirodalomban nem taldlni egyértelmi
inform4cidkat kiilonb6z6 Orlési feladatok pontos végzéséhez. E tényt figyelembe véve indokolt a
bolygé golyésmalomban lejdtsz6dé folyamatok tovédbbi tisztizdsa és az Orlési paraméterek
hatdsdnak pontosabb felderitése.

A miiszaki tudomdnyok teriiletén napjainkban kiilonds figyelmet forditanak a kiilonbozd
mdgneses anyagok fejlesztésére. A magneses kerdmidk egyik jelentds csoportja a ferritek, melyeket
kedvez6 magneses tulajdonsdgaik folytdn szdmos teriilleten haszndlnak. A ferrit dielektrikum
rendszereket milliméteres hulldimhosszon miikodd passziv hiradastechnikai alkatrészekhez
alkalmazzak. Ezek felhasznéldsa rendkiviil széleskord, ilyenek példaul: a szélessavu vezetéknélkiili
osszekottetések, a pont-pont Osszekottetésti mikrohullamid radidk, az {tzleti és lakossagi
felhaszndldsu pont-multipont Osszekottetések (mobil-kommunikacié), a mitholdas tavkozlés, az
aut6iparban hasznélatos radarok, stb.

A tavkozlés fejlddésével, azaz a frekvencia novekedésével csokken a ferrites eszkodz és igy a benne
1évo ferrit anyagok mérete, és megnd a kémiai és a morfologiai homogenitds szerepe. Csak kevés
ferrit anyagrendszer alkalmas a novekvd kovetelmények kielégitésére. Ez az oka annak, hogy 40
GHz felett a mikrohulldimui passziv eszkézokben csak egyetlen anyagrendszer, a hexagondlis
ferritek alkalmazhat6k. A hexaferritek nagy mégneses anizotrépidja nagy telitési magnesezettség
értékkel pdrosul, igy ezek az anyagok kivaléan alkalmasak 6nmdgnesezd (self-bias), miniatiirizalt
diszkrét elemek készitésére is. Ennél a konstrukciéndl azonban a hexaferritnek nemcsak jo
mikrohulldmu paramétereket kell mutatnia, hanem egyben kival6 dllandé magnesnek is kell lennie.
Ennek alapfeltétele, hogy nagy legyen a médgneses anizotrépidja, ami azonban csak egy jol orientalt
struktdraval érhetd el. Nagy mégneses anizotrépidval rendelkezd hexagonalis ferriteket viszont csak
egydoménes szemcseméretli eldszinterelt ferritporbdl lehet eldéllitani, ehhez pedig 1pum-nél kisebb
szemcseméretekre van sziikség. Ilyen szemcseméretet hagyomdnyos kerdmia technoldgidval
elddllitani gyakorlatilag lehetetlen. Erre a hagyomédnyos kerdmia technol6gidtdl eltérd, tigynevezett
,non-conventional" technikdkkal (pl. nagyenergidju Orléssel vagy szol-gél technolégidval, stb.) van
lehet8séglink, amelyeknek eredményeként varhatéan nagy mégneses anizotrépidval, kis magneses-
és dielektromos veszteségekkel, kis telitési mdgnesezettség-hOmérsékletfiiggéssel rendelkezd
hexagonadlis ferritanyagokat lehet eldallitani.

A nanotechnolégidk alkalmazdsa a ferritanyagok eléallitdsandl jelenleg még csak a laboratériumi
kisérletek szintjére szoritkozik. Az els6 tudomdnyos publikdcidk 1997-ben, Bordeaux-ban, a
Ferritek Nemzetkozi Konferencidjan lattak napvildgot. Az eldz8ekben emlitett, a felhaszndlds
szempontjdbol kritikus szemcseméret csokkentésén til a nanotechnolégidk masik gazdasédgi elénye,
hogy a szemcseméret csokkentésével nd az anyag reakcioképessége, és ezaltal varhatéan csokken a
szinterelés homérséklete, energiaigénye. Az egydoménes nanoszemcsék nagyobb magneses
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momentummal rendelkeznek, mint az ugyanolyan kémiai dsszetételll, de hagyomanyos porkohdszati
mddszerrel elddllitott anyagok. Jelenleg a kiilonb6zd nanotechnoldgiai eljardsok még egymdssal
versenyeznek.

1.2. A kutatomunka célKitiizései

Munkdm sordn a bolygd golyésmalomban végzett Orlési folyamat modellezését és a
meghatarozott Osszetételi W-tipusi barium-hexaferrit anyag, a hagyomanyos Orlésnél nagyobb
energidval végzett mechanikai 6rléssel megvaldsitott eldallitasat tliztem ki célul. Célom az volt,
hogy a mérnoki és anyagtudomdnyi gyakorlathoz (mechanikai 6rlés, mechanokémia, mechanikai
0tvozés) hozzdjaruljak az Orlési folyamat altaldnosan haszndlhat6 lefrdsdval, a nagyobb energidval
torténd Orlés megvaldsitdsdhoz, és ugyanakkor ezeket az ismereteket konkrét anyagrendszer, a
hexaferritek esetében alkalmazzam. Kutatomunkdm sordn a kovetkezd fObb feladatok
megvaldsitasat tliztem ki célul:

— egységes szemlélet alapjan értékelni és Osszefoglalni a bolygd golyésmalommal végzett
mechanikai 6rlés modellezésének eddigi f6bb tudoményos eredményeit;

— megéllapitani azokat az 6rlést befolydsold fobb jellemzdket, amelyek az 6rlés hatékonysagat
(kinetikus energia) befolydsoljak, és ezért a folyamat vezérld paraméterei lehetnek;

— olyan szdmitdsi modellt kifejleszteni a kinetikus energia meghatdrozdsara, amely matematikai
megjelenésében egységes, €s a bolygd golyésmalom Orlési folyamatat bizonyos értelmezési
tartomdnyban valésdghtien képes szimuldlni;

— mechanikai 6rlési kisérleteket végezni, amelyek az adott kerdmia anyagrendszer, azaz a W-
tipusi Ba-hexaferrit eldallitdsanak egyes Iépéseihez tartozd technoldgiai véltozasokat
korszerli anyagvizsgalati médszerek segitségével feltarjdk, az alabbiak szerint:

a) A ferrit el6allitdsahoz rendelkezésre bocsatott alapanyagok (Fe,O;, BaCO3, ZnO, NiCO;)
szisztematikus mechanikai 6rlése annak érdekében, hogy az Orlés sordn megallapitsam a
kiindulasi anyagok 6rolhetOségét és az egyes komponensek egymdsra gyakorolt hatdsét.

b) Annak megallapitdsa, hogy a kedvezotlen drlési koriilmények (pl. agglomeracié) milyen
Orlést segitd adalékkal illetve Orlési kozeg haszndlatdval javithatok, szem eldtt tartva,
hogy ezek az Orlést segitd adalékok a tombszerli hexaferrit késobbi eldallitasi 1épései
sordn miképpen befolydsoljdk a technologia egészét.

c) A végtermék kivdnatos szerkezete és sztdchiometridja alapjdn elOre Osszekevert, az
Osszes komponenst tartalmazé alapanyagok szisztematikus mechanikai 6rlése és abbdl
W-tipusu Ba-hexaferrit eldallitdsa, annak a kérdésnek a megvalaszoldsa érdekében, hogy
lehet-e a kiilonbozdé méretiire Orolt, esetleg ,,mikro" és/vagy ,,nano" drlemények kivant
mennyiségben valé keverésével ujszeri tulajdonsdgokat kialakitani. Ez a feladat
megkivanta az elkésziilt anyag kialakult mikroszerkezeti és magneses tulajdonsagainak
mindsitését (pl. szerkezet, morfoldgia, magneses- és dielektromos tulajdonsiagok), és a
szemcseméret és a kapott tulajdonsdgok kozotti 6sszefiiggések keresését.

Kutatémunkdmat egy, a Nemzeti Kutatdsi és Technoldgiai Hivatal 4ltal tdimogatott palyazat (NKFP-
3A/0004/2004) keretein beliill végeztem, melyben ipari véllalatok, akadémiai és mds
kutatéintézetek, és egy egyetem alkotta konzorciummal miitkédhettem egyiitt.
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2. ANYAG ES MODSZER
2.1. Bolygé golyosmalom érlési folyamatanak modellezése

A mechanikai 6rlési folyamat kinetikai modellezénél abb6l a megallapitasbdl indultam ki, hogy
az Orlégolyd akkor tud levélni a tégely falardl, amikor a rd hatd, a tégely sugdrirdnydba mutatd
kényszererd zérus. A bolygé golyésmalom modellezésénél a kovetkezokben felsorolt egyszeriisitd
feltételezéseket vettem figyelembe:

(a) A golyé és a tégely Uj taldlkozdsi pontja behatdsi pontként szerepel a golyé rugalmas
titkozésének figyelmen kiviil hagydsdval (a tégelyt és a golydt merev testnek tekintem).

(b) Nincs relativ mozgds (megcsuszds) a golyé és a tégely fala kozott az elvdldsi pontot
megelézden.

(c) Elhanyagolom a tégelyben 1év6 kozeg ellendllasat.
(d) Nem veszem figyelembe a golyéra haté (a vizsgalt sikra merdleges) gravitacids erot.
(e) Nem veszem figyelembe a golyo esetleges forgdsat.
(f) A modellt 65 mm belsé atméréji, 80 ml térfogatd tégely és 10 mm atmérdjii golydk
alkalmazasara dolgoztam ki.
A modellezés lépései a kovetkezok:
» mozgis- és er6viszonyok leirdsa
levélasi szog meghatarozasa
levalasi sebesség meghatdrozdsa
becsap6dasi pont meghatarozésa

becsapddasi sebesség meghatirozisa

behatdsi energia és teljesitmény meghatarozasa

YV V V V VY V

bolyg6 golydsmalom munkagorbéinek felvétele.
2.1.1. Az orlési folyamat kinetikai modellezése

A bolygd golyésmalomban az 6rlégolydéra haté erdviszonyok leirdsat Li és Lai 1998-as
munkdja alapjan végeztem. Ezt a szdmitdst ellendrzés utdn alkalmasnak taldltam arra, hogy az
altalam feldllitani kivant modellhez j6 kiindul6 pontot szolgéltasson.

Goly6s malomban az 6rlétégely bolygémozgast végez. A

két (vagy esetenként négy) r, sugari Orld tégely a M
fékorongon helyezkedik el élland6 r, sugarnyi tidvolsigra
az O ponttdl, amely koriil o, szdgsebességgel forognak,
ahogy az a 2.1. abran lathatd. A tégelyeknek az O, pont a
kozéppontjuk és w, szogsebességgel forognak a sajit
tengelyeik korill az w, forgdssal ellentétes irdnyban. Az
aldbbi matematikai egyenletben az ,abszolit” és a
wrelativ’ kifejezések azokra a paraméterekre vonatkoznak,
amelyeket megfelelden az XOY abszolut és az xO,y
relativ koordindta rendszerek alapjan hatdroztam meg.
Ebbdl kovetkezden az m, tomegli golyd mozgdsit az
Orldtégely fala mentén a kdvetkezokben ismertetem.

fékorong

A<
e
e

<

orlétégely

2.1. abra Er6- és mozgésviszonyok bolygé golyésmalomnal
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Az 6rl8 tégelyben a golyodra hat6 erdk a szallito erd, a relativ erd, amelyek a fékorong kozepébdl és
a tégely kozepébdl kifelé hatnak, F, és F, jeloléssel. Kényszereré az N és F, normdl és surlédasi
erd, ami a golyo és a tégely kolcsonhatdasabol keletkezik, valamint a Coriolis hatdsbdl eredd F, erd,
és a graviticiés er6. A D’Alembert-elv felhaszndldsdval a golydkat statikai egyensulyi
egyenletekkel leirhatjuk, ha a gyorsuldsokat inerciaerdkként vesszilk figyelembe, amelyek
egyenldek a golyd tomegének és gyorsuldsainak a szorzatdval. Ebbol adédéan az O feldl kifelé hato
szallité erd, az O, feldl kifelé hat6 relativ erd, valamint az O, felé haté Coriolis-erd felirhato.

A 2.1. dbra alapjdn felirhat6 a rendszerben 1év6 erdk ereddje:

SF=m, (au+a+a.) @2.1)
N=F -F —F, -cos(n—0) (2.2)
ahol N a tégely feliiletére haté normal erd, amely a goly6t a tégely faldhoz nyomja.

Levdldsi sz0g meghatdrozdsa

Feltételezem, hogy amikor N=0, akkor a goly6 onmagitdl elvilik a tégely faldnak feliiletétdl.
Ez a kritikus feltétel az aldbbiak szerint frhat6 le:

, I, +r,-cosQ, 2
m o ——————-cos(n—-0)+2-m, -1, r0 0, =m, T, -0 2.3)
cosP
ahol g, a golyd, tégely falatdl torténd elvaldsanak a szoge (2.1. dbra).
Legyen a tégely és a fOkorong szégsebességének az ardnya (attétel):
=2 (2.4)
®

P

A (2.3) egyenletet rendezve és a megfeleld 4talakitdsok elvégzése utdn, valamint a (2.4) egyenletet
felhaszndlva a goly6 tégely falardl torténd levdldsdnak szoge meghatdrozhat6. (Lii és Lai 1998) Ha a
fékorong és a tégely ellentétes irdnyba forog a levélasi szog az aldbbi lesz:

no(1-i)?

T
P

¢, = arccos(—

) (2.5)

Az dttétel (i) hatdsa a levdldsi szogre, és a golyo roppdlydjdra

A levalasi és a behatdsi pozicidk a tégely méretének (r,), a tégely helyzetének a fékorongon
(r,), valamint a forgési sebességek ardnydnak, azaz az attételnek (i) a fiiggvénye. Amikor r, és r,
rogzitettek, a levdlds csak az i-tdl fiigg, ezért célszerlinek latszik meghatdrozni azokat az 4ttétel
értékeket, amelyek alatt, kozott illetve f6lott eltérd palyat ir le az 6rlégolyo.

Az attétel hatarértékeinek a meghatdrozdsandl a 2.5 0Osszefiiggésbdl indultam ki. A attétel
hatdrértékei rogzitett geometriai paraméterek (r, r,) esetén, a levezetést mellézve az aldbbiak
szerint adédnak:

. ’r . ’r .
Limie = 1- r_p Sisl+ r_p = Liitikus (26)

A (2.4) és a (2.6) OsszefiiggésekbOl megallapithatd, hogy egy adott malom szerkezeti felépitése (7,,)
€s adott Orl6tégely (r,) alkalmazdsa esetén a f6korong (w,) és a tégelyek (w,) forgdsi sebességét gy
kell a legjobb drlési teljesitmény elérése érdekében bedllitani, hogy a (2.6) feltétel teljesiiljon,
ugyanis ekkor valik le az 6rldgoly6 a tégely falar6l. Ha ez a feltétel teljesiil, azaz iy, < i < ks »,
akkor az 6rlés a behatdsi és a strl6ddsi méd szerint megy végbe, amikor a legnagyobb az 6rlégolydk
altal a pornak atadott kinetikus energia.
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Behatési €s strléddsi médban (ijim; £ 1 < igrgkus €5€t€n) a golyd roppdlydjat a dinamika alapelvei
nagyon jol leirjdk, amint az a 2.2. dbrdn is latszik. Az energia a behatds pillanatdban lebonthat6 két
komponensre. Nevezetesen a normdl komponensre, ami a porrészecskékhez jutd effektiv behatdsi
energia novekedését eredményezi, és az érintd irdnyd komponensre, ami pedig surlédasi energiaként
jelenhet meg.

becsapodas

i

[

2.2. abra A goly6 mozgésa levalds utdn, amikor i < 1 < dggiikus

A levdldsi sebesség (vq) meghatdrozdsa

Ahhoz, hogy a levdlast kovetéen a golyé becsapdddsa sordn felszabadulé energia
meghatdrozhaté legyen, sziikséges az elvdldsi pontban ismerniink a golyd sebességét és annak
irdnyéat. Miutdn a levaldsi szoget meghatdroztam (2.5), a levalds abszolit pontja A’ (2.1 4bra) és a
levalasi sebesség meghatdarozhatd, feltételezve, hogy egyiitt mozog a golyd és a tégely a levilas
pillanatdban. A levélasi sebességet az A’ pontban a fékorong keriileti sebességének és a tégely
keriileti sebességének az osszege adja.

2.1.2. Az o6rlégolyé kinetikus energiaja a becsapodas pillanataban

A modellezés ett6l a pontjatél kezdve (ideértve az el6zéekben meghatdrozott levalasi
sebességet is) a modellt sajat algoritmusommal épitettem tovabb. Az ismert és rendelkezésre all6
szakirodalmi forrdsokban mdsok munkdjat nem tudtam kdvetni, mert:

» nem mutatjak a becsapddési pont meghatarozasara vonatkoz6 szamitdsokat, annak ellenére,
hogy ez a modell egyik legnehezebb és legmeghatarozébb 1épése,

> abolygd golyésmalmokra vonatkozé modellekben elhanyagoljdk a goly6 méretét, azaz azt
pontszertinek tekintik. Ezt az egyszertisitést én nem tartom megengedhetének. A 2.3. dbran
latszik, hogy a valésdgos becsapddasi ponthoz (B) tartozé ¢, szog akar tobbszorose is lehet
annak az értéknek, amelyet pontszerli goly6 esetén hatdroznank meg (B’ pont, ¢, sz0g).

Tehdat az 4ltalam feldllitani kivdnt modellel pontosan meg kivdnom hatdrozni a golydk
becsapdddsdnak helyét dgy, hogy a golydk kiterjedését is figyelembe veszem, amelynek
eredményeképpen a behatdsi energia is pontosabban becsiilhetd.

A goly6 val6s kinetikus energidjanak a meghatarozdsdhoz ismerniink kell a becsap6das pontjanak
abszolut sebességét. A becsapdddsi pontban szdmitott sebesség és a levaldsi sebesség kiillonbsége
adja a tényleges becsapddasi sebességet. E sebesség a tégely sugdrirdnydra vett vetiilete lesz az a
sebességkomponens, amelyet a kinetikus energia meghatdrozasanal figyelembe kell venniink.

Amint a goly6 levdlik a tégely falarél, azt feltételezem, hogy a levélasi sebességével egyenes vonald
egyenletes mozgdssal halad. A gravitdcids gyorsulds a vizsgalt mozgasi sikra merdleges, igy csak a
kozegellendlds befolydsolja a golyé mozgdsi sebességét, ennek hatdsit viszont elhanyagolom. A
merev testek kinetikdjat alkalmazom a golyd szabad mozgisdnak leirdsdhoz, amig az ismét nem
taldlkozik a tégellyel. A 2.3. dbra szemlélteti a golyé mozgdsat a levalast6l a behatdsig, ahol a A’ és
’B’ pontok jelolik a leszakadds, valamint a becsapddas helyét.

A °B’ pontnak, azaz a behatds pontjdnak pontos ismerete alapvetd, hogy ott az abszolit
sebességeket meghatdrozzam. Ehhez meg kell hatdrozni, hogy rogzitett fékorong (w,) — és tégely
(w,) forgasi sebességek, valamint a mar ismert levalasi sebesség esetén milyen tégely szogallasnal
(Q,) és a tégelyhez viszonyitva milyen szogértéknél (¢p.) kovetkezik be a goly6 becsapddasa.
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A becsapdddsi pont abszolut sebességét kozvetett médon hatdroztam meg, amelyet vdzlatosan a
kovetkezdkben ismertetek.
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2.3. abra A goly6 mozgésa a levalastdl a behatdsig és a golyd becsapddasdnak geometriai viszonyai
A becsapoddsi pont paramétereinek meghatdrozdsa gradiens-modszerrel

A becsapddds pontjdnak meghatirozdsidhoz a golyé illetve a tégely mozgdsdnak
torvényszeriiségeibdl, valamit a szerkezet geometriai jellemzdibdl indultam ki. Tekintsiik a 2.3.
abrat, amely a goly6 becsapdddsdnak geometriai viszonyait szemlélteti. A golyé mozgdsanak illetve
a tégely mozgdsdnak a viszonydra a becsapddasi pont tekintetében igaz, hogy amennyi idd alatt a
goly6 a becsapdddsi ponthoz ér a levdldsi sebességgel (v,) indulva a levélds pillanatétél, a tégely az
alatt w, szogsebességgel Q.-Q, szbgelfordulast végez az 'O’ pont koriil. Osszefiiggésben:

CC, Q. -Q,

12
v, Q)

2.7

P

Mivel a C,C; tavolsag és az Q, szbg is ismeretlen, ezenkiviil sziikség van még a ¢. sz6g ismeretére
is, tovabbi Osszefiiggéseket kell keresnem. A 2.3. dbra alapjdn az OC,0, hidromszogre felirhat
geometriai torvényszerliségek:
sino, 1, -1, 2.8)
sin(Q, —a,) r '

OCZ2 = rp2 +(r,—-1,) =2 r - (r,—1,)-cos(m—Q,) (2.9)
Szintén a 2.3. dbra alapjdn igazak az OC,;C, hdromszdg esetén az aldbbi Osszefiiggések:

sin(m—y—(Q, +0,)) _ OC,
sin(Q, —Q, +a,+B,) CC,

(2.10)

CC, =0C, +0C, —2-0C,-0C, -cos(Q, -Q, + o, +P,) 2.11)

Annak ellenére, hogy elemi matematikai és fizikai Osszefliggésekr6l van sz6, a (2.7-2.11)
Osszefliggések egyiitt egy Ot ismeretlenes, nem linedris egyenletrendszert alkotnak, melyekben az
ismeretlen paraméterek a becsapddds szoge (¢.), a tégely szogpozicidja a becsapddds pillanatdban
(Q,), a golyd kozéppontjanak tdvolsdga a fokorong forgistengelyétdl (OC,) és a levalasi ponttdl
(C,Cy), valamint az OC, és 0O, éltal bezart szog (a;). A "¢, és 'Q.’ paraméterek meghatdrozasa
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kozvetleniil, mig a tobbi el6bb emlitett paraméter csak kozvetve sziikséges a becsapdddsi pont
abszolit sebességének a meghatdrozdsdhoz. A probléma megolddsiat tovdbb neheziti, hogy a
becsap6dasi pont OO, —tdl jobbra és balra is eshet (+ a,). Tovabbi figyelmet kivan a megoldas
sordn, hogy a véltozék a mozgds egyezd fazisaiban mds és mds intervallumokban vehetnek fel
értékeket.

A fenti egyenletrendszer megolddsdt numerikusan, az un. gradiens-mddszerrel oldottam meg. A
szamitasokat szerkesztéssel meghatdrozott hatarartékek kozott végeztem el. A szerkesztésekhez a
Pro/ENGINEER mérndki szoftvercsomagot alkalmaztam.

A becsapoddsi pont sebességének (v,) meghatdrozdsa

Miutén az el8z6 pontban meghatdroztam a becsapddds helyét (2,) és szogét (¢.), a becsapddasi
pontban B’ szdmithat6 a pont abszolut sebessége. A becsapdddsi pont sebességét a B’ pontban a
fokorong keriileti sebességének és a tégely keriileti sebességének az Osszege adja. Az abszolut
behatdsi sebesség sebességkomponenseit a levdldsi sebesség és a becsapdddsi pont megfeleld
sebességkomponenseinek a kiilonbsége adja.

A behatdsi energia (E},) és az orlés teljesitményének (P) meghatdrozdsa

A goly6 kinetikus energidja, azaz a behatdsi energia meghatirozdsdhoz meg kell hatdrozni az
abszolit behatdsi sebesség normdlirdnyd komponensét. Az a szog, amelynél a golyé behatdsa a
tégely faldra torténik (¢.), meghatdrozza azt az energiamennyiséget, amely atadédik a goly6tdl a
porrészecskékre. Az effektiv behatdsi sebesség (v;,), ami a behatdsi energidt 1étrehozza, a behatdsi
sebesség normdl irdnyd komponense, az 6rl6tégely sugdr irdnyiba lebontva.

A fentiek meghatdrozédsa utdn a mechanikai 6rlési folyamat sordn egyetlen iitkozéskor felszabaduld
effektiv behatdsi energia az aldbbiak szerint szdmithat6:

1
E, :E-mb -v,” [J/becsapédas] (2.12)
A behatdsi sebesség érintd irdnyu alkotdja (v;) adja annak a mozgdsi energidnak (E;) a novekedését,
mely szintén az 6rlési folyamat sordn képzddik.

1
E =E m,-v,” [J/becsapédas] (2.13)
A (2.12) és (2.13) osszefiiggésekkel meghatarozott energidk annyiszor adédnak 4t az 6rlégoly6tdl a
porrészecskékhez, ahdnyszor a golydk a tégely faldval iitkznek. A behatdsi frekvencia a golyd a
tégelyhez val¢ iitkozése masodpercenként, amely a kdvetkezOképpen szamithato:

1 1
= [s7] 2.14
"T+T, @19
ahol T,: az az id6, amely alatt a goly6 az elsd elvaldsi ponttdl az elsé behatdsig eljut,

T,: az az id8, amely a masodik elvélasig az elsd becsapddds utdn bekovetkezik.

A gyakorlatban azonban az 6rlést nem egy golydval végezziik, azaz a tégelyben 1évé golydk
szdmanak figyelembe vételével az effektiv behatdsi frekvencidt, f,;-et meghatdrozhatjuk:

fo=f, N, [s™] (2.15)
ahol N,: a golydk szdma a tégelyben.

A becsapddaskor felszabadul6 energia (Ej) és az effektiv behatdsi frekvencia (f,;) ismeretében
meghatdrozhat6 az érlési folyamat teljesitménye (P).
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P=f -E [W] (2.16)

eff b

Az el8bb ismertetett teljesitmény alkalmas lehet kiilonb6z6 behatdsi energidkkal végzett Orlések
Osszehasonlitdsdra. A goly6tdl a szemcsék felé dtadott nagyobb teljesitmény azt jelenti, hogy
rovidebb Orlési idOre van sziikség az 6rlési folyamathoz.

Tekintettel arra, hogy az Orléseket meghatdrozott ideig (f) végezziik adott mennyiségli (m,,)
Orldtégelybe bemért poron, meghatdrozhaté az 6rlés sordn bevitt, az Orolt anyag mennyiségére
normalizalt kumulativ energia (Ey,,):

_E £, -t

off [J/g, Whig] 2.17)
m

E

kum

p

Ebben az alfejezetben bemutatott szamitasi metédus alapjdn a golyd behatdsi energidja és a golyd
behatdsi frekvencidja szamithatéak, és lathatd, hogy fiiggetleniil szabdlyozhaték egymadstdl, ha az
Orlési paramétereket helyesen allitjuk be. A golydk szdmdnak valtoztatdsdval a goly6 behatdsi
frekvencia (f,y) véltoztathat, mikdzben a goly6 behatdsi energidja (E,) nem valtozik. Mdsrészrdl a
goly6 atmérdjének és stirliségének valtoztatdsdval a golyd behatdsi energidja véltoztathaté anélkiil,
hogy a goly6 behatdsi frekvencidja megvaltozna. Fontos megjegyezni, hogy a bemutatott modell
abban az esetben igaz és érvényes, ha a f8korong és az Orlétégelyek fordulatszdmdnak ardnyara
(azaz az attételre (7)) igaz, hogy ijimir < 1 < iisitikus

2.2. Ba-hexaferrit eléallitasanak Kisérleti eszkozei és médszerei
2.2.1. A kisérletek helyszinei

A 1. fejezetben megfogalmazott célkitlizések megvaldsitdsdhoz sziikséges kisérleteket és
méréseket szdmos helyszinen, tobb kutatdintézetben és ipari véllalatndl részben személyesen,
részben kiilonb6z6 kutatdk segitségével végeztem.

Az Orlési kisérleteket a Bay Zoltdn Alkalmazott Kutatdsi Kozalapitvany Anyagtudomdnyi és
Technolégiai Intézetében (BAYATI) végeztem, mivel itt dlltak rendelkezésre a kutatds feltételei.
Szintén itt végeztem a Ba-hexaferrit alapanyag eldallitdsit is nagyenergidju Orléssel. A ferrit
elddllitdsdnak kovetkezd technoldgiai 1épése az 6rolt por eldszinterelése. Kezdetben ezt a miiveletet
a TKI-Ferrit Kft.-ben (Budapest) végeztettem. Késébb a BAYATI-ban lehet8ségiink nyilt egy 4j
csbkemence beszerzésére, amely 1500 °C-ig képes heviteni vdkuumban vagy éppen inert gézos
kozegben. Ettdl kezdve az eldszinterelési munkdkat is a BAYATI-ban végezhettem. A hexaferrit
technoldgiai sordt kovetve, a préselést és a végsd szinterelést a TKI-Ferrit telephelyén és a TKI
munkatarsai végezték.

Az Orlemények és elkésziilt mintdk szerkezetének (XRD)- és morfolégidjanak (SEM, TEM)
vizsgalatat a MTA Kozponti Kémiai Kutaté Intézet munkatarsai segitségével végeztem.

Az elkésziilt Ba-hexaferrit tombi anyagok mdagneses tulajdonsdgainak mindsitése a Magyar
Tudomédnyos Akadémia Szilardtestfizikai és Optikai Kutatéintézetben, a mikrohulldmu paraméterek
meghatdrozdsa a Budapesti Miiszaki és Gazdasdgtudomdnyi Egyetem Mikrohulldimi Tanszékén
tortént.

A fent leirtakbdl 14that6, hogy tobb neves kutatdintézettel kellett kapcsolatokat kiépitenem, ami
ugyan iddigényes volt, de jelentds segitséget adott munkdm sikeres elvégzéséhez.

2.2.2. Kisérleti berendezések bemutatasa

Az alapanyagok kimérése, mintavétel

A kisérletekhez felhasznélt anyagokat ,,EXPLORER” tipusu digitalis labormérlegen mértem ki.
A mérleg leolvasdsi pontossidga 0,001 g. Az anyagok prepardldsa sordn kotelezd az egyéni
védoeszkozok alkalmazdsa. Ezért minden esetben gumikesztylit, pordlarcot és véddszemiiveget
viseltem.
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Az alapanyagokbdl és az drléssel eldallitott anyagokbdl a kémiai analitikdban szokdsos modszerrel
vettem ki az 6rléshez és az anyagvizsgalatokhoz sziikséges mennyiségeket.

Az orlések sordn alkalmazott berendezés

Az Orlési kisérleteket egy német gyartmanyu Fritsch ,,pulverisette 4” Vario-Planetary Mill
tipusu bolygé golyésmalommal végezetem (2.4. dbra).

e —
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2.4. abra Fritsch Vario-Planetary Mill ,,Pulverisette 4” bolygé golyésmalom

Ez a malomtipus a kordbbi hasonlé malmokhoz képest (az Orlési paraméterek kivalasztdsdban
elérhetd nagy valtozatossidga kovetkeztében) azonban nagyobb energidval végzett Orlést tesz
lehetdvé. A berendezés idedlis kiilonféle anyagok mechanikai aktivdldshoz és o6tvozéshez. F6
hasznélati teriilete az anyagkutatas.

A malom hasznos térfogata a 80 ml-es Orlétégelyek haszndlata esetén 2x30 ml. A berendezés
lehet8séget adott arra, hogy az 6rlendd anyaghoz az idedlis 6rl6tégely és golyd anyagot valamint az
Orlégolyok méretét és mennyiségét kivdlasszam, tovdbb4d az Orlési folyamatot befolydsold
paramétereket is pontosan bedllithassam.

Az eloszinterelésnél alkalmazott csokemence

Az altalam végzett eldszinterelési miivelethez K-1550 °C Vakuum/Argon tipusi 1500 W-os
csOkemencét haszndltam. A kemence névleges hevitési hdmérséklete max. 1550 °C. A bels6
hasznos tér mérete P65x150 mm. A bedllitott hdmérséklet pontossiga kozépen, egyensilyi
allapotban +0,5%. A kemence szabdlyozdsa szabadon konfigurdlhaté digitélis kijelzésti PID
szabdlyozéval torténik. Ez. a HAGA KDA48P tipusi vezérld egység miikodteti és szabdlyozza a
hémérsékletet, a felfiitési sebességet valamint a gdzfeltdltést és a vakuumozaist is.

2.2.3. Kisérletek soran alkalmazott alap- és segédanyagok

Az Orlési kisérletek sordn elddllitani kivant W-tipusi Ba-hexaferrit kémiai Osszetétele a
Ba(ZnysNi 5),Fe 60,7 képlettel irhat6 le. Az imént emlitett 6sszetételii mintdkat BaCO; (Reanal) és
ZnO (Reanal), tovdbbda NiCO;-bdl (Riedel) és Fe,O; (Bayferrox) alapanyagokbdl kiindulva
allitottam el6. Ezek az anyagok kereskedelmi forgalomban is kaphat6, mindsitett termékek.
Segédanyagok kozé azokat az 6rlés soran alkalmazott adalékokat sorolom, melyeket legféképpen a
kedvez0 Orlési koriilmények elérése szempontjabdl alkalmaztam. Ezek a desztillalt viz, az aceton, az
etanol és az olajsav voltak.

2.2.4. Orlési kisérletek

A nanokristdlyos hexaferritek nagyenergidju Orléssel torténd kisérleti eldallitdsat tobb irdnybodl
kozelitettem meg, és minden esetben vizsgiltam az Orlés és az anyag egymadsra gyakorolt hatdsat.
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El8szor azt tanulmdnyoztam, hogy a kiinduldsi alapanyagok kozott lejatszodik-e mar az 6rlés sordn
valamiféle szildrdfdzisi reakcié. A mdsodik részben a teljes Osszetételli homogenizdlt és Orolt
alapanyagokbdl kiindulva, a teljes technoldgiai sort kovetve (eldszinterelés, Orlés, préselés, végso
szinterelés) készitettem W-tipusi Ba-hexaferritet. A harmadik részben a kiilonb6z6 6rlé kozegek
(levegd, desztilldlt viz, etanol, aceton, olajsav) hatdsit vizsgdltam elsésorban az 6rlokészlet
igénybevétele és a kialakult szemcsenagysag szempontjabol. A kovetkezékben e harom vizsgalati
részt ismertetem, de el6tte sziikséges tisztdznunk, hogy az Orlés kiillonbozd technoldgiai
paramétereit milyen szempontok szerint és hogyan valasztottam meg.

Az orlési kisérletek paraméterei

Az 06rlési folyamatot befolydsold legfontosabb paramétereket szemléltetem a 2.5. dbran.

. Malom .
Orlégolyok jellemzéje OrlGtegely
jellemzdi jellemzéi

d r, h.m,

Orlési
folyamat
jellemzéi

2.5. abra Goly6s bolygémalom 6rlési folyamatat befolydsold tényezok

Az Orlési kisérletek megkezdése eldtt az Osszes olyan paramétert és koriilményt szdmba vettem,
amelyek a kisérletben részt vesznek. Minden Orlési miiveletr6l mérési jegyzdkonyvet készitettem,
amelyben minden fontos vizsgdlati koriilményt, bedllitott paramétert, 6rolt- és segédanyagot,
mintaazonositot, stb. rogzitettem, hogy a kisérlet sziikség esetén késdbb is reprodukdlhaté legyen.

A meghatdrozand6 Orlési paraméterek a kdvetkezOk voltak:

> fokorong fordulatszama (ny)
> fékorong és a tégelyek kozti attétel (i)
» az Orlési ciklus meghatarozdsa (Orlés és sziinet ideje egy ciklusban)

» az Orlés idGtartamdnak meghatdrozasa

Az Orléseket rozsdamentes Orldkészlettel végeztem, ahol a tégely 2x80 ml térfogatd, a golydk
atmérdje pedig 10 mm. A kisérleteimben, figyelembe véve azt a tényt, hogy 80 ml-es tégelyeket
haszndltam, a bemért por mennyisége m,=20 g volt, és 25 db 6rl6goly6t alkalmaztam, a por és a
goly6k tomegardnya 1:5-re adddott. A fékorong fordulatszamat és az 4ttételt a 2.1. fejezetben
ismertetett elméleti szdmitdsok eredményei alapjan hatdroztam meg dgy, hogy a bedllitott értékek a
goly6 becsapddasi energidjdnak és annak teljesitményének szempontjabdl is optimdlisak legyenek.
Ennek megfeleléen a f6korong fordulatszamat n,=400 min'-re az 4ttételt i=2,25-re hatdroztam meg.
Az 8rlés paramétereinek pontos bedllitdsardl illetve a malom vezérlésérdl a malom gyartdja altal
rendelkezésre bocsatott szoftver gondoskodik. A program grafikus felhasznalo-feliilettel
rendelkezik, melynek kovetkeztében az Orlési miivelethez kivdnatos paraméterek konnyen és
gyorsan bedllithatéak, és tarolhatdak.
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Kiilonboz6 sorrendben hozzdadott alapanyagok Srlése

Annak érdekében, hogy a kiinduldsi anyagok egymadsra gyakorolt hatdsat megvizsgdlhassam, az
Orléseket a kutatémunka els6 fazisdban ugy végeztem el, hogy az alapanyagokat kiilonb6zd
sorrendben és id6ben tettem az Orldtégelybe.

A Ba(NigsZng5),Fe 0,7 képletli W-tipusu Ba-hexaferrit el6éllitdsdhoz a sztochiometriai szabalyok
szerint az alapanyagokbdl az alabbi mennyiségeket mértem ki:

2.1. tablazat A kiindulési anyagok kimért mennyiségei

Alapanyag Fe,0; ZnO NiCO; BaCO;
Gyarté Bayferrox Reanal Riedel Reanal
Molekulatomeg [g] 159,6922 81,3894 118,7026 197,3362

100g hexaferrit eléallitasahoz

. B . 76,272 4,859 7,087 11,782
bemérendé mennyiség [g]

Az O6rlési paramétereket minden varidciéban azonos értéken tartottam az Osszehasonlithatésdg
érdekében. Az elddrlések és végleges Orlések sordn keletkezett anyagokat sorban vizsgdltam XRD,
SEM és TG/DTA mddszerekkel. Az Orléseket a 2.2. tdbldzatban lathatd varidcidk szerint végeztem
el.

2.2. tablazat Orlési variaciok az alapanyagok Orlésére

Variaciok Alapanyagok
Minta szima orlés modja Fe,05 ZnO NiCO; BaCO;
el6orlés 4 oran keresztiil + + - -
L. tovabbi egyiitt 6rlés még 4 6ran
N + + - +
keresztiil
eléorlés 4 o6ran keresztiil + - + -
2. tovabbi egyiitt 6rlés még 4 6ran
i + - + +
keresztiil
el66rlés 4 oran keresztiil + + + -
3. tovabbi egyiitt 6rlés még 4 Gran
. + + + +
keresztiil

homogenizalds* 0,5 6rdn keresztiil

Orlés 8 6ran keresztiil +

el66rlés 4 6ran keresztiil -

6. tovabbi egyiitt 6rlés még 4 Gran
. + + + +
keresztiil
el60rlés 4 oran keresztiil - - + +
7. tovabbi egyiitt 6rlés még 4 6ran
-« + + + +
keresztiil
el606rlés 4 oran keresztiil - + - +
8. tovabbi egyiittes 6rlés még 4 6ran
. + + + +
keresztiil

* A homogenizélds alatt egy olyan 6rlési eljarast értek, amikor a paramétereket gy vélasztottam meg, hogy az
eljaras lehetdleg az anyagot csak keverje

+ az adott anyag jelen van az 6rlési folyamatban

- az adott anyag nincsen jelen az 6rlési folyamatban
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W-tipusii  Ba-hexaferrit elddllitdsa az 0Osszes komponens egyidejii homogenizdldsdval és
nagyenergidji orlésével

Két osszetétel varidcié esetében (lasd 2.2. tablazat, 4. és 5.) a teljes technoldgiai miiveletsort
elvégeztem. A 4. varidcid esetén a hagyomdnyos kerdmia technolégidt modellezve nem
nagyenergidju Orléssel (,,homogenizdldssal”) allitottam eld W-tipusu hexaferritet. Az 5. varidcid
pedig a nagyenergidju Orléssel létrehozott kisérleti W-hexaferrit el6éllitdsdra irdnyult. A
technolégiai sor a 4. és 5. varidcidéji minta esetében a 2.6. dbran lathaté 1épésekbdl all.

E technoldgiai sort kdvetve sikeriilt a W-tipusi Ba-hexaferritet elddllitanom. A eldallitott anyagok
jellemzdit a 3.2.2. fejezetben ismertetem.

Hagyomanyos keramia Nagyenergiaju 6rléses
technolégia technolégia

1. Alapanyagok bemérése
(NiCO,, ZnO, BaCO,, Fe,0,)
o 1R 2. Nagyenergiaju golyos
2. Golyés orlés rlés (HEBM)
3. El8szinterelés 3. Elszinterelés
(1100 °C / 4 6ra) (1100 °C / 4 6ra)
4. Homogenizalas 4. Homogenizalas
golyos orléssel nagyenergiaju rléssel
PRy 5. Préselés
HEC A
6. Szinterelés 6. Szinterelés
(~1400 °C / 4 ¢ra) (~1300 °C / 4 6ra)

2.6. abra A hagyomdnyos (balra) és az j eljirds (jobbra) technolégiai 1épései

1. Alapanyagok bemérése
(NiCO,, ZnO, BaCO,, Fe,0;)

Kiilonboz6 kozegekben végzett orlési kisérletek

Ebben a kisérleti részben az 6rlendé anyagokat kiilonb6z6 mértékben nedvesitd kozegek és
adalékok segitségével Oroltem. A kozegek megvdlasztasdban ipari tapasztalatok és szakirodalmi
adatok voltak segitségemre. Az Orléseket minden esetben teljes alapanyag Osszetételli (5. variacio,
lasd 2.2. tablazat) mintan végeztem, az alabbi kozegekben:

» etanol (25 ml)
» aceton (25 ml)
»  desztillalt viz (25 ml)

> olajsav (adalék) (0,045 ml azaz 0,2 tomegszazalék)
A kiilonboz6 kozegekben végzett Orlési kisérletek elsddleges céljaként a szarazon (levegd
kozegben) végzett 6rlés koriilményein (agglomeracid, por feltapaddsa az Orldkészletre) kivantam
javitani.
2.2.4. A mintak ellendrzésére és jellemzésére alkalmazott anyagvizsgalati modszerek

Az drlési kisérletek sordn eldallitott mintdk szerkezetének vizsgdlatat rontgen por-diffrakciéval

(XRD), a morfologidt pdsztdzé elektronmikroszképiai (SEM) illetve transzmisszids
elektronmikroszkoépiai (TEM) vizsgdlatokkal elemeztem. A hexaferrit kialakuldsit valamint az
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M—W-tipusii 4talakuldsi folyamatot termogravimetrids mérésekkel probéltam kovetni. A
technoldgiai sor végén a W-tipusi Ba-hexaferrit mintdk magneses paramétereinek mérését Foner
tipusd rezgdmintds magnetométerrel (VSM) végeztiikk. Végiil a mikrohulldmi méréseket a BME
mikrohullamu tanszékén fejlesztett eszkozokkel végeztiik.

Mintdim rontgendiffrakcids vizsgélatait Sajé Istvin (MTA-KKKI) végezte Philips PW 105
goniométerrel, CuK, sugdrzassal, 40 kV, 35 mA paraméterek mellett, grafit monokromator,
proporciondlis szdmladlé alkalmazdsaval. Az atlagos krisztallitméreteket Scherrer-médszerrel
hatdroztuk meg. Az éltala az adott anyag krisztallitméretére megadott adat a koherensen sz6rd
tartomdnyok méretének atlagira jellemzd érték. Ez az adat nem kiilonbozteti meg a nagyszogil
szemcsehatdrral elvélasztott szemcsék méretét az 6ndlldan 1étezd szemcsék méretétdl.

A pasztazé elektronmikroszképos felvételekkel foleg az Orlés és szinterelés hatdsat vizsgiltam a
mintdk morfolégiai valtozdsdnak nyomonkdvetése érdekében. A felvételekrdl pontos informdciét
kapok a szemcsék alakjardl és hozzavetlegesen meghatdrozhaté azok méretei is. Mintdimr6l Dr.
Papp Katalin (MTA-KKKI) készitette a képeket, Hitachi S-570-es mikroszképpal.

Transzmisszids elektronmikroszképidval elsésorban a kialakult szemcsék morfoldgiai jellemzdinek
vizsgalata volt a célom. A felvételeket Takdcs Rézsa (BAYATI) és Németh Péter (MTA-KKKI)
készitette Jeol 200A valamint MORGAGNI 268D tipust berendezésen.

Kutatdsom sordn a termogravimetrids méréseket Trif Laszl6 végezte a BAY ATI-ban Setaram Setsys
16/18 késziilékkel. A mérésekhez szintetikus levegd (80%N,, 20% O,) kozeget, 20-1500 °C
hémérsékleti tartomdnyban, 10 K/min felfiitési sebességet, 100ul-es Al,O;5 tégelyeket alkalmaztunk.
A Mossbauer spektroszképids mérésekben Németh Zoltdn (ELTE) volt segitségemre. A mérésekkel
az Orlési kisérletek sordn elddllitott W-tipusu hexaferrit fizis jelenlétének igazoldsa volt a célom.

Az elkésziilt mintdim méigneses tulajdonsdgainak (telitési mignesezettség, koercitiv erd) mérését
Dr. Kiss Laszl6 (MTA-SZFKI) és Hosszi Sandor (BME) végezte egy rezgOmintds
magnetométerrel. Kiss Laszl6 udtmutatdsai alapjan azonban jonéhdny mintdmat magam is
megmérhettem.
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3. EREDMENYEK
3.1. A bolygo golyésmalomra felallitott modell alkalmazasa és szamitasi eredményei

A 2.1.1. és 2.1.2. fejezetekben ismertetett szamitdsi mddszerrel az Orlési kisérletekhez is
alkalmazott FRITSCH P4 bolygd golyésmalom Orlési energidit hatiroztam meg, kiilonbozd
bedllitdsi paraméterek mellett. A szdmitdsokndl kiilonb6z6 fékorong fordulatszdmokat és éttételeket
vettem figyelembe dgy, hogy a malom teljes fordulatszdm-tartomdnyéat vizsgdljam, valamint a
golydk mozgaspalydja a behatdsi és surlédasi médnak azaz ij,; <i < iy —Nak megfeleljen. A
szamitdsokat i = 1; 1,5; 2; 2,5; 2,96 értékekre végeztem el.

A szamitasok elsd részében, azaz a levdldsi szog- és sebesség meghatdrozasandl azt tapasztaltam,
hogy rogzitett geometriai viszonyok (r, r, r,) és dattétel (i) esetén, novekvd fOkorong
fordulatszdmhoz azonos levalasi szog értékek tartoznak, mig a levélasi sebesség értéke a flkorong
fordulatszdmadval egyenes ardnyban novekszik.

A becsap6dasi szog- és sebesség kiszdmitdsa utdn az egyes fékorong fordulatszdmokhoz tartozé
elméleti behatdsi energidkat hatdroztam meg, egyetlen goly6 esetére. A szamitdsi eredményekbdl
szerkesztett gorbéket 3.1. dbra mutatja.

35

30 /)

25 /
& i=1

20 1 :
/ m =15
15 i=2
/ / —o—i=25
10 —*—i=2,96

Behatasi energia (Eb) [mJ/becsapodas]

0 - 4 ¢ ,g
0 100 200 300 400

R

Fékorong fordulatszama (np) [min'1]

3.1. abra A behatdsi energia (E,) vdltozasa a f6korong fordulatszamanak (n,) és az attétel (i)
fiiggvényében (Ey(n,))

A 3.1. dbrabdl az latszik, hogy a fékorong fordulatszdmét novelve, a behatdsi energia értéke egy
bizonyos attétel eléréséig négyzetesen ndvekszik. Lathatd, hogy az i=2,96-os sebességarany mellett
a behatdsi energia gorbéje az i=1,5 és az i=2 gorbék kozott helyezkedik el. Ebbdl az kovetkezik,
hogy az i=2 és i=2,96 értékek kozott valdszintileg 1étezik egy optimum, melynél a legnagyobb a
behatdsi energia.

Ezt a feltevést igazolja a 3.2. 4brdn bemutatott gorbesereg. A gorbék a behatdsi energia véltozasat
mutatjdk az Aattétel novelése mellett, kiilonbozd fékorong fordulatszdmokhoz tartozéan. A
diagrambol megéllapithatd, hogy az adott geometriai viszonyok és bedllitott paraméterek mellett
koriilbeliil i=2,5-nél érhetd el a legnagyobb behatési energia. Ha a golydk behatdsi frekvencidjat is
figyelembe veszem, ami féleg a levdldsi- és behatdsi szogek fiiggvénye, akkor a (2.16)
Osszefiiggéssel meghatdrozhaté az 6rlési folyamat teljesitménye.
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35

% PN

25

20 / 400 min’’
15 //\\\ 350 min’”
10 / /\\ 300 min’’

1

Behatasi energia (Eb) [mJ/becsapodas]

250 min’
5 200 mi -1
% 150 min’’
0 % >~ * :
1 15 2 2,5 3 35

Attétel (i)

3.2. abra A behatasi energia (E,)valtozésa az attétel (i) novelésének fliggvényében (Ey(i))
kiilonboz6 fordulatszimokon (n,)

Ha a kiilonbozd fOkorong-fordulatszimokhoz és sebességardnyokhoz tartozé elméleti
teljesitményeket vizsgéljuk (3.3. dbra), akkor 14thatjuk, hogy a névekvd fordulatszimokhoz egyre
nagyobb teljesitményértékek tartoznak. A szamitott gorbék jellege harmadfoku.

1800 /
1600
S 1400
£
& 1200
> i=
£ 1000 it
£ —=—i=15
@ 800 i=2
2
% oo o =25
D /// ——i=2,96
0
‘O 400 /
200
0
0 100 200 300 400

Fékorong fordulatszama (np) [min'1]

3.3. abra Az 6rlési teljesitmény (P) valtozdsa a f6korong fordulatszdma (n,) és az 4ttétel (i)
fiiggvényében (P(ny))

A 3.1. dabrdn bemutatott behatdsi energia valtozdsaval ellentétben, a 3.3. dbran megfigyelhetd, hogy
itt az i=2,5-hoz tartozé gorbe értékei alacsonybbak az i=2 és i=2,96-ndl. Az eredmény azért
meglepd, mert a legnagyobb behatdsi energiat eredményezd sebességardnyhoz kisebb teljesitmény
tartozik. Ez azzal magyardzhat6, hogy ennél az Aattételnél (i=2,5) viszont kisebb a behatdsi
frekvencia, azaz a goly6k tobb id6t toltenek a tégely faldn.

— 18 —



EREDMENYEK

Ha az Orlési

teljesitményt az attétel fiiggvényében dbrazolom, kiilonb6zé fékorong
fordulatszdmokon (3.4. dbra), akkor meghatdrozhat6 az 6rlési teljesitmény szempontjabdl optimélis
sebességarany. A 3.4. dbran ez i=2,96 érték koriil van.

1800
400 min’*
— 1600
=
E 1400
£ 1200 1
z 350 min’
S —
2 1000 \/
2 800 -
2 4
S g U /' 300 min
.E \./
N .1
:8 400 % 250 min
e |
200 / 200 min
e |
. i/// ; A 150 min
1 15 2 2,5 3
Attétel (i)

3,5

3.4. abra Az 6rlési teljesitmény (P) valtozésa az attétel (i) novelésének fiiggvényében (P(i))

kiilonb6zd f6korong fordulatszamokon (n,)

A 3.2. és 3.4. abrak segitségével kijelolhetd egy olyan optimdlis ttétel tartomdany, amely mind a
behatdsi energia, mind pedig az 6rlési teljesitmény szempontjab6l maximalis. Ez a tartomény a fent
meghatarozott geometriai paraméterek mellett egyértelmiien az i=2-2,5 kozott van.

A (2.17) osszefiiggés alapjan az Orolt por mennyiségére vonatkoztatott, az Orlés sordn bevitt
Osszenergia valtozdsat lathatjuk a fékorong fordulatszdmdnak (3.5. dbra) és az attétel (3.6. dbra)
fiiggvényében kiilonbozo 4ttételek és fékorong fordulatszdmok mellett. A diagrammok a kordbban
bemutatott abrdkkal (3.3. és 3.4. dbrdk) jellegiiket tekintve teljesen megegyeznek, ellenben a
feltiintetett Orlési Osszenergia értékek mar a ténylegesen 8rolt por mennyiségére szdmitott értékek.

55000
50000 ~

/

45000

/

40000
35000 +
30000 ~

25000

20000
15000 -
10000

Kummulativ energia (Exum) [J/g]

5000

0

100 200 300
Fékorong fordulatszama [1/min]

—— =1
—=—i=1,5
i=2
——i=2,5
—>—i=2,96

3.5. abra Az 6rlés sordn bevitt, tomegre vonatkoztatott energia (Ey,,,) véltozasa a fékorong
fordulatszdma (n,,) és az attétel (i) fliggvényében (Ey,m(n,))
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55000
]
50000 400 min
45000
5
S, 40000
H 35000
ij 350 min”'
£ 30000 1
2
S 25000 -
‘-; ]
E 20000 | 300 min
£ /,\
E 15000 —
X 250 min™'
10000 hw/
]
5000 / 200 min
/ 150 min™
0 7 v -
1 15 2 25 3 35

Attétel (i)

3.6. abra Az 6rlés sordn bevitt, tomegre vonatkoztatott energia (Ey,,,) véltozasa az attétel (i)
novelésének fiiggvényében (Eyun(i)) kiilonbdz6 f6korong fordulatszdmokon (ny)

Az éltalam feldllitott modell szdmitdsi eredményeit (diagramjait) ugyan adott kiinduldsi
paraméterekre hatdroztam meg, bemutatva ezzel a moddszer alkalmazhat6sdgit, de alkalmas
tetsz6legesen kivdlasztott mds bedllitdsi és geometiai paraméterek esetén is az Orlési folyamat
jellemzésére bolygd golyésmalom esetében.

Az orlogolyo- és orlotégely méretvdltozdsdnak valamint 6rlégolyok szdmdnak hatdsa

A fent bemutatott eredményeket rogzitett golyd- és tégelyméret esetében hatdroztam meg.
Annak érdekében, hogy megvizsgaljam az Orldkészlet (golyd, tégely) méretvaltozdsanak hatdsat a
behatdsi energidra- és teljesitményre, Ujabb szamitdsokat végeztem.

El6szor csak a tégely méretvaltozdsat vizsgdltam ugyanolyan golyéméret esetén, majd a golyd
méretét noveltem, és a tégely méretét valtozatlanul hagytam, végiil pedig mind a golyé méretet,
mind a tégelyméretet a kétszeresére vettem. A kapott eredményeket az n,=400 1/min és i=2
bedllitdsi paraméterekhez tart6zé esettel hasonlitottam Ossze. A behatdsi energia valtozdsat
bemutat6 diagramot a 3.7. dbrdn szemléltetem.

Az abran 14thatd, hogy a szdmitasi eredmények jol visszaadjdk és tiikrozik az elére remélt behatdsi
energia novekedését. Az eredményekbdl lathatd, hogy a tégely méretének ndvelése nincs akkora
hatdssal a behatdsi energia ndvelésére, mint a golyé méretének megvéltozdsa. Az 6rlékészlet (golyo,
tégely) méretének egyiittes novelésével érhetd el a legnagyobb behatdsi energia.

Az Orlési teljesitmény valtozdsdban mar valamivel kisebb mértékii novekedés volt tapasztalhatd
(3.8. abra).

331,81 6759,59
350 7000+
5626,10
%01 236,03 % 60007
2501 E 5000
E 200 § 4000
& E
s 150 @ 30007 1942,79
5 76,14 3 1494,10
2 100 Z 20007
; B
£ 50l 2 S 10007
szimpla tégely-és  duplatégelyméret  dupla golyéméret  dupla tégely- és szimpla tégely- _ dupla dupla golyoméret  dupla tégely- és
golydméret golyomeéret és golyoméret tégelyméret golydméret
3.7. abra A behatési energia alakulésa az 3.8. abra Az 6rlési teljesitmény alakuldsa az
6rlégolyo- és Brlbtégely méretének véltozdsa 6rlégoly6- €s Orlbtégely méretnek valtozdsa
kovetkeztében kovetkeztében
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A szamitott adatokbdl és diagramokbdl kijelolhetéek azok az optimalis Orlési paraméterek, amelyek
a hatékony munkavégzést lehetové teszik. A szdmitdsi eredményeket ugyan egy konkrét
malomtipusra (Fritsch Pulverisette 4) és geometriai viszonyokra hatdroztam meg, illetve mutattam
be, de a modell barmilyen bolygé golyésmalomra alkalmazhaté, az &ltalam is megadott
peremfeltételek betartdsa mellett.

Az 0Orlégoly6- és tégely méretének a becsapddasi energidra és teljesitményre vonatkozé hatdsdra
Osszességében megdllapithatd, hogy ha rendelkezésiinkre dllnak tovdbbi Orlékészletek, akkor azok
haszndlatdval tovabbi energidkat nyerhetiink ki a bolygé golyésmalmunkbdl (ugyanolyan fékorong-
fordulatszdm és attétel mellett), novelve ezzel az 6rlés hatékonysadgit, és csokkentve az 6rlés idejét.
A szamitasi eredmények illetve a nomogramok (3.2. és 3.4. dbra) alapjan kijelolhetd az az optimdlis
malombedllitds, amely az Orlési feladat szempontjabdl a leghatékonyabb munkavégzést teszi
lehetdvé. Kutatdsi munkdm sordn ilyen vagy ehhez hasonlé nomogrammokkal a bolygd
golyésmalmok modellezésével foglalkozé szakirodalomban eddig nem taldlkoztam. Ilyen médon
példaul egy kisebb keménységii anyag Orlése esetén, a kisebb behatdsi energia is gyors
munkavégzést tehet lehet6vé, kimélve ezzel az 6rldkészlet és a malom terhelését.

3.2. Ba-hexaferrit eléallitasi kisérleteinek eredményei
3.2.1. Kiilonb6z6 sorrendben hozzaadott alapanyagok drlése

A 2.2. tdbldzatban bemutatott Orlési kisérletek el66rolt és végleges anyagait sorban vizsgéltam
XRD, SEM és TG/DTA mdédszerekkel, melyek eredményeit a kovetkez8kben foglalom Ossze.
A pordiffrakcids rontgenvizsgilat (XRD) alapjan az dsszes eld0rolt és végleges minta tekintetében
100 nm alatti 4atlagos krisztallitméretet értem el. A rontgenvizsgilatok eredményeinek
tanulmanyozdsa sordn megdallapitottam, hogy csak egy, a 2. varidcié esetében mutathaté ki az
el6orlés hatasara uj fazis (NiFe,O,) keletkezése (3.9. dbra). A tobbi esetben a rontgen
szerkezetvizsgalat Uj fazisok jelenlétét nem mutatta ki.

Intensity [Arbitrary units]

Wavelen Tube
Sa186 C
.54136

ate K

3.9. abra A 2. minta rontgendiffrakcids felvétele

A termogravimetrids mérések alapjdn bizonyos folyamatok egyértelmiien beazonosithatéak
voltak (pl. kotott viz eltdvozdsa, komponensek bomldsa), azonban a ferritképzddés hdmérsékletét
nem sikeriilt egyértelmiien meghatdrozni. Csak a teljes Osszetételek esetében (4. és 5. variicid)
figyeltem meg, hogy kb. 1300°C koriil valamilyen féazisitalakulds kovetkezik be (3.10. dbra). Ez
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nagy valdsziniséggel a ferritképzddést jelenti, az dbran a fekete kor jelzi az dltalam vélt
ferritképzodés kezdetének helyét. Az irodalom alapjan az elééllitasi technoldgidtél fiiggden a
ferritképz6dés hémérséklet-tartomanya 900 — 1450 °C kozott van. A termogravimetrids mérések
jelentdsége az volt, hogy ezekbdl kiindulva meghatiarozzam a késébb elvégzett teljes technoldgiai
sor szinterelésének hdmérsékletét.

T T T T T T T T
Heat Flow € - MILLED/mW Heat Flow € - HOMOGENIZED/mW
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3.10. abra A “homogenizalassal” (4. variaci6 (1)) €s a nagyenergidja 6rléssel (5. variaci6 (2))
eldéllitott mintdk DTA gorbéinek 6sszehasonlitdsa.

A kiilonbozé sorrendben és iddben adalékolt komponensenkénti Orlési kisérletsorozat
eredményeképpen megdllapitottam, hogy a bedllitott 6rlési paraméterek kovetkeztében sikeriilt az
Orlemények datlagos krisztallitméretét 100 nm ald vinni, és egy esettdl (2.2. tablazat, 2. Orlési
varidcid) eltekintve az 6rlés nem eredményezte Uj fazis 1étrejottét. A kialakitott nanoszemcsés (azaz
megnovelt fajlagos feliiletll) dérleményektdl vart, egymdssal nagyobb reakcidképességre vald
hajlamot egy eset kivételével nem sikeriilt bizonyitani. Ezen kiviil még azt is sikeriilt megmutatni,
hogy a W-hexaferrit kialakuldsa az ©Osszes komponens jelenlétében megy vdrhatéan végbe. A
tovabbi W-hexaferrit el6éllitasat célzé Orlési kisérleteimben ezért mar csak az 6sszes komponens
egyidejli és egyiittes Orlésével foglalkoztam.

3.2.2. W-tipusi Ba-hexaferrit eléallitasa az Gsszes komponens egyidejii homogenizalasaval és
nagyenergiaja orlésével

A 2.6. dbran ismertetett technoldgiai lépéseket kovetve sikeriilt W-tipusi Ba-hexaferritet
elééllitanom, mely a 4. varidcidju esetben, azaz a hagyomanyos technolégiai sort kovetve 80%-os
fazistisztasagu anyagot, mig az 5. varidcié esetében 90%-os fazistisztasdgu anyagot eredményezett
rontgen szerkezetvizsgalat alapjan (3.11. és 3.12. dbrak). Minden technolégiai 1épés utan a kialakult
szerkezetet és fazisokat rongen-diffrakcids vizsgalattal ellendriztem.
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3.11. abra A ,,homogenizalaséeﬂ” (4. variécio) eléallitott W-tipusu Ba-hexaferrit XRD és SEM
vizsgalatainak eredménye

Az 3.11. 4bra diffraktogramjdn lathatd, hogy a 80 % W-fazis mellett 10 % M-fazis maradt, amely
nem alakult 4. Ez a nagyobb 4atlagos szemcsemérettel és az ezzel jaré kisebb reakcidhajlammal
magyardzhat6. A minta morfol6gidjat tekintve (3.11. dbra jobb felsd sarok) elmondhatd, hogy a
hagyomanyos technoldgiat kovetve lazdbb szerkezetet sikeriilt kialakitani, mely kb. 1 um —es
szemcsékbdl all.

Chemical Research Centre - Laboratory & :

SUM Bzfx
Phase% 90.00 90.00

Intensity [Arbitrary units]
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3.12. abra Nagyenergidja Orléssel (5. variacio) eléallitott W-tipust Ba-hexaferrit XRD és SEM
vizsgalatainak eredménye

A nagyenergidjui Orléssel elddllitott minta kozel fazistisza anyagot eredményezett (3.12. dbra). A
morfolégidt vizsgilva, a homogenizalassal elddllitott anyaghoz képest kisebb mértékii pérusossagot
mutat az 5. varidcidban elddllitott anyag (bar azt pérusméret analizissel nem vizsgéaltam), az atlagos
krisztallitméret szintén 1 pm koriil van. A SEM toreti felvételek alapjan a szemcsék alakjara
mindkét esetben az jellemz6, hogy dltaldban hatszogletii lemezek. A mintdk tovéabbi ellenérzése
céljabol lehetdségem nyilt Mossbauer-spektrometridval is méréseket végezni, melyek szintén
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megerdsitették a rontgen vizsgalatok eredményét. Mind az XRD mind a Mossbauer vizsgalatoknal,
a kereskedelemben is kaphatd, az orosz Ferrite Domen Co. altal forgalmazott H-6-os W-tipusu Ba-
hexaferritet is felhaszndltam a hitelesitéshez.

3.2.3. Kiilonbo6z6 kozegekben végzett orlési kisérletek
A kiilonbozd kozegben végzett Orlési kisérletek mintdirdl késziilt XRD eredmények alapjin

megdllapitottam, hogy az azonos 6rlési paraméterek mellett, kiilonboz6 kozegben végzett 6rlések
mds és mds 4dtlagos krisztallitméretet eredményeztek (3.1. tdblazat).

3.1. tablazat A kiilonb6z6 kézegekben 6rléssel elért krisztallitméretek [nm]

Kiinduldsi s%ér’az Az orlokozegek ill. adalék tipusa
. orlés
méretek . B
utan etanol deszt. viz aceton olajsav

2 | Fe0 >1000 25 494 247 110 29
£ | Zno 987 52 197 197 110 34
=

8 | NiCO; 2,5 52 110 110 52 25
<

= | BaCO; 247 25 41 76 41 25

Ahogyan a tdbldzatbdl kitiinik, a legfinomabb szerkezetet az olajsavas 6rlés eredményezte. Ebben
az esetben a Scherrer-egyenlettel szamitott dtlagos szemcseméretek a kovetkezOképpen adddtak:
Fe,O3; = 29 nm; ZnO = 34 nm; NiCO; = 25 nm; BaCO; = 25 nm. A diffrakciés spektrumokbdl
megallapithaté volt még, hogy a desztillalt vizes Orlés kovetkeztében Zn-OH keletkezett, amely
karos lehet a késdbbi technoldgiai 1épések sordn.

A kiilonbozd kozegben (desztilldlt viz, aceton, etanol) illetve additiv (olajsav) jelenlétében végzett
Orlési kisérletek sordn jelentds valtozdsokat tapasztaltam, melynek sordn az aldbbi megallapitasokat
tettem:

»> A folyadék kozegben illetve a megfeleld adalék alkalmazasaval végzett Orlések esetén
megszint az 6rlemény feltapaddsa a tégely faldra és a golydkra. Ennek eredményeképpen
kedvezobb 6rlési koriilményeket alakithattam ki.

> Jelent6sen csokkent az érlokészlet (tégelyek, golyok) kopasa.

> Az olajsavas Orlés esetében figyelemre mélté az adalék hatékonysdga, ugyanis mar 0,2
tomegszazaléknyi mennyiség hozzdaddsa esetében is — kvdzi szdraz koriilményeket
teremtve — rendkiviil hatdsosnak bizonyult.

A kordbban végzett adalékmentes Orlési kisérletek végén az drlemény jelentdsen agglomeralddott és
feltapadt a tégely faldra valamint a golydkra. Ez egyrészt az Orlemény tégelybdl valé nehézkes
kitiritésével jart, masrészt jelentds anyagveszteséggel is. Olajsavas Orléseknél ezek a hatrdnyos
jelenségek teljesen megsziintek. Az olajsav alkalmazdsit tovabb erdsitheti az a tény is, hogy a
folyadék kozegekkel ellentétben, Orlés utdn nincs sziikség az Orlemény szaritdsdra, mely tovabbi
id6- és energiamegtakaritdst eredményez az elddllitds folyamatdban. Ez a tény kiemelkedd
jelentdségti lehet az ipari adaptacié sordn, nagyobb mennyiségben eldéllitott anyagok esetében.
Ebben a kisérleti munkafdzisban azt is vizsgaltam, hogy az 6rlésnél egyébként hatékony adalékok
hogyan befolydsoljak a tovabbi technoldgiai 1épéseket illetve a kialakulé fazisokat. Az eredmények
szerint a szerves anyagokkal (aceton, olajsav) végzett orlések mintdi mind elészinterelt dllapotban,
mind pedig végso szinterelt dllapotban, nagyobb mennyiségben tartalmaztik az elddllitani kivant
W-ferrit fazist (3.13. dbra), mint az etanolban illetve a vizes kdzegben 6rolt mintdk.
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3.13. abra A W- ferrit fazis ardnya az egyes technoldgiai 1épések utdn az 6rlési kozegek tiikkrében

A szdrazon végzett 6rlések negativ hatdsainak kikiiszobolése érdekében a feliiletaktiv kézegben ill.
adalék alkalmazdsdval végzett Orlési kisérletek sordn megéllapitottam a szerves additiv — azaz az
olajsav — kedvezd hatdsait, melynek a tovébbi technoldgiai 1épésekre vonatkozélag sem volt kdros
hatdsa.

A kovetkez6d alfejezetben bemutatdsra keriild eredmények, egy ismételt teljes technoldgiai sor
végeredményeképpen eldéllitott anyag tulajdonsdgait mutatjdk. E folyamat sordn az O&rléseket
olajsav hozzdadasaval végeztem a fent emlitett elonyods tulajdonsdgai miatt.

3.2.4. Az orléssel eloallitott végtermék jellemzése

A teljes technoldgiai sort végigkovetve (2.6. dbra), immdron az el6zdekben emlitett olajsav

adalékkal végzett nagyenergidju Orléssel reprodukaltam a W-tipusd barium-hexaferrit eldallitasat.
Az elsd technoldgiai 1épés a nagyenergidji mechanikai 6rlés. Az 6rlés eredményeképpen minden
alkot6 tekintetében sikeriilt 100 nm ald (Fe,O5; 35 nm, ZnO 23 nm, NiCO; 55 nm, BaCO; 21 nm)
vinni az atlagos krisztallitméretet, amelynek igazoldsat rontgen-pordiffrakciés mérés eredményével
bizonyitottam.
Az Orlést eldszinterelés kovette, amelyet a TKI-Kft. végzett. A hdkezelést kamrds kemencében,
kerdmia csénakokban végezték 1100 °C-on 4 6ra hosszon, levegd atmoszféraban. Az eldszinterelési
miivelet hatdsdra az anyagban Uj fazisok keletkeztek, amelyet rontgen vizsgdlattal dllapitottam meg.
Az 3.14. dbran az el6szinterelt anyag XRD spektrumat lathatjuk. Az anyag az aldbbi fazisokbdl allt
a miivelet utdn:

» 8% hematit (Fe,03), atlagos krisztallitméret: 494 nm

»  24% magnetit (Fe;0,), atlagos krisztallitméret: 494 nm

» 65% M-tipusi Ba-hexaferrit (BaFe ,0,9), atlagos krisztallitméret: 247 nm

» 3% W-tipust Ba-hexaferrit (BaNiZnFe s0,;), dtlagos krisztallitméret: 165 nm
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3.14. abra Az eldszinterelt anyag XRD vizsgélatainak eredménye

A legnagyobb mennyiségben jelenlévé M-tipusi Ba-hexaferrit fazist nagyfelolddsu transzmissziés
elektronmikroszképpal (HRTEM) is sikeriilt beazonositani. A 3.15. dbran az errdl késziilt felvételt
lathatjuk.

a b
3.15. abra (a) HRTEM felvétel az M-ferrit szemcse [010] iranyérdl, (b) gyors-Fourier
transzformécidval szadmolt diffrakcids kép az (a)-rdl,
(c) sztirt hatter(i kép

Az el@szinterelést egy tjabb nagyenergidji homogenizadld Orlés kovette. A miivelet utdn késziilt
rontgen-pordiffrakcids vizsgélat szerint az eldszintereléshez képest djabb fazisok nem keletkeztek,
viszont ardnyuk és atlagos krisztallitméretiik kismértékben véltozott az aldbbiak szerint:

>
>
>
>

10% hematit (Fe,0;), dtlagos krisztallitméret: 123 nm

22% magnetit (Fe;0,), atlagos krisztallitméret: 82 nm

65% M-tipusu Ba-hexaferrit (BaFe ,0,9), dtlagos krisztallitméret: 43 nm

3% W-tipusu Ba-hexaferrit (BaNiZnFe cO,;), dtlagos krisztallitméret: 165 nm

A homogenizal6 6rlést a magnestérben torténd préselés és végso szinterelés kovette. A préselést 100
tonnds hidraulikus présen a TKI-ferrit munkatarsai végezték, a megfeleld méretii présszerszdmban 1
t/cm® nyomdssal, ~20 méasodpercig kb. 6,5 kOe mégneses térben. A vésé szinterelés 1300 °C-on,
oxigén dramban, négy Ordn keresztill tortént, szintén a TKI-ferrit telephelyén. Az igy elkésziilt
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anyag fazisosszetételét és a kristalyfazis-tisztasdgot szintén rontgen-diffrakciés mérésekkel
igazolom.

Az 3.16. abran lathat6 diffraktogram alapjan megallapithatd, hogy az elédllitott anyag kozel W-
hexaferrit fazistiszta, mindosszesen 3% M-hexaferrit fazist tartalmaz. Ezen kiviil semmilyen egyéb
vastartalmu oxidot vagy egyéb kristalyos illetve amorf komponenst nem tartalmaz. A W-hexaferrit
krisztallitmérete 247 nm.

1
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Fx Barium Zinc Irom Owide  BaZnl.2Fels.8027
E Oxide BaFel

ariun Iron Ox: 12019

3.16. abra A végtermék XRD vizsgélatanak eredménye

Pasztdz6 elektronmikroszképpal (SEM) végzett morfoldgiai vizsgalatok alapjan megéllapithatd,
hogy az elédllitott anyag szemcséi hexagondlis alakdak. A kristdlyok jellegzetes morfolégiaval
rendelkeznek, lapszeriiek, a hexagondlis lapokra merdleges c-tengely irdnydban tilnyomé
résziik mérete 200 nm koriili érték. A kristalylapok egyéb méretei néhdny szdz nanométeresek
(~225-400 nm). Az XRD méréssel meghatarozott nanokrisztallit méretek fenti, a c-tengelyre mért
adatokkal kozel azonosak. A végtermékrol késziilt pasztazé elektronmikroszképos felvételt az 3.17.
dbran lathatjuk. A felvétel alapjan megallapithatd, hogy ilyen finom szemcsék magnestérben t6rténd
préselése nem megoldott, hiszen nem kaptunk tomor szerkezetet. Ezért indokoltnak latszik a
magnestérben torténd préselési folyamatnak, mint a hexaferrit eldéllitdsdnak egyik jelentds
technolégiai 1épésének, a tovabbi optimalizalasa.

Dt e

EHT = 20.00 kv Slgnal A = SE1 Date 28 Mov 2007 ZEISS
File: Mame = 7061 55 8

WD = 13.0 mm Mag = 1000 K X
3.17. abra A végtermék pasztazé elektronmikroszképos felvétele
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Az eléallitott W-tipusi Ba-hexaferrit végtermék madagneses és mikrohulldimi paramétereit is
vizsgaltam. A rezgdmintds magnetométerrel (VSM) végzett magneses méréseket két irdnyban
(konnyt és nehéz magnesezési irdny) vizsgaltam. A mérés eredményét mutaté magnesezési gorbét

az 3.18. abran mutatom. A mérésbol

szamolt magneses tulajdonsagok:

> telitési magnesezettség: M;=046T
> anizotrépia 4llandé: K= 9,3 kI/m’
» koercitiv erd: H,.= 40560 A/m
0,5 1
=
— Tt e
= 04 o™
= oot P’
> 5
3 0,3 1 //'a'
= )
e &
o S » 70627ms1
" 021 &
o & » 70627ms2
=] $
2 o7
i
T O.': T T T T T T* T—* 1
02 0 02 04 06 08 1 12 14 16
-0,1 -

Kiilsé magneses tér (H) [10° A/m]

3.18. abra A végtermék magneses mérésének eredménye (70627ms1: konnyli magnesezési
irdnyban (parhuzamosan az anizotrépia térrel), 70627ms2: a nehéz magnesezési irdnyban
(merdlegesen az anizotropia térrel))

A végtermék dielektromos tulajdonsidgainak méréséhez a BME Mikrohulldimi Tanszéke éltal
fejlesztett mérdberendezést alkalmaztam. A méréseket kiilonboz6 frekvencidkon végeztiik, és
hataroztuk meg a végtermék dielektromos édllandéit (g) és veszteségeit (tg 6). Az 3.2. tdblazat a
végtermék mért értékeit mutatja, melyekbdl jol 1dthaté a dielektromos 4llandé és a dielektromos

veszteségek frekvenciafiiggése.

3.2. tablazat A dielektromos allandé (g) és a dielektromos veszteségek (tg ) frekvenciafiiggése

frekvencia € tg &
[GHz] [F/m]
8,7688 11,8635 0,0001
11,7016 12,7301 0,0002
14,1224 12,5581 0,0014
17,4500 14,4130 0,0021
18,9733 11,4958 0,0011
21,6010 12,1340 0,0034
24,4906 12,7242 0,0156
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3.3. Uj tudomanyos eredmények

A bolygé golyésmalomban torténd 6rlési folyamat kutatdsa alapjan eredményeim az aldbbiak:

1. tézis:

2. tézis:

3. tézis:

A klasszikus mechanika mozgastorvényeit alkalmazva redlis, kinetikus modellt
allitottam fel bolygé golyésmalmokra. Altaldnos érvényli Gsszefiiggéseket hatdroztam
meg az Orlés technoldgiai paraméterei €s a kinyerhetd energia, illetve teljesitmény
kozott, adott peremfeltételek mellett, figyelembe véve az 6rlgoly6 kiterjedését.

Meghatédroztam azokat az dltaldnosan is haszndlhat6 jelleggorbéket (Ey (i), P(i)), amelyek
segitségével Fritsch Pulverisette P4 bolygé golyésmalomban kijelolhetd az Orlési
paraméterek (n,, i) és az Orlési energia optimalis kombinacidja.

A rendelkezésre all6 bolygd golyésmalomra (Fritsch Pulverisette P4) és a hozzatartoz6
6rl6készlet (80 ml-es rozsdamentes tégely és dy=010 mm-es, Ny=25 db golyd)
alkalmazdsidra az 4j modszer segitségével meghatiroztam az optimdlis Orlési
paramétereket (n,=400 min”, n,=800 min’, i=2) Ba(ZnsNijs).Fes0y; kémiai
Osszetételli, my,=20 g mennyiségli W-tipusi Ba-hexaferrit kerdmia anyagrendszer
Orléséhez.

A W-tipusu bdrium-hexaferrit nagyenergidji Orléssel torténd eldéllitdsdra irdnyuld kisérleteim
alapjan az aldbbi megéllapitdsokat tettem:

4. tézis:

5. tézis:

6. tézis:

Orlési kisérletsorozattal megmutattam, hogy az alapanyagok (Fe,Os;, ZnO, NiCOs,
BaCoO;) kiilonbozé idékben és parositdsokban torténd 6rlése nem hozott olyan eldnyt a
szilardfazisu reakcié megvaldsuldsdban, amiért az kedvez8bb eredményre vezetett volna
az Osszes komponens egyiittdrlésével szemben. Az Osszes komponens egyidejli Orlése
szolgaltatja a legjobb eredményt.

A hagyomanyos hexaferritek eldallitasi technoldgidjaba beépitett, nagyenergidji bolygd
golyésmalomban  végzett Orlésen alapuld6 moédszerrel —sikeriilt eldallitanom
Ba(Zny sNij 5),Fe 60,7 kémiai 6sszetételtl W-tipust Ba-hexaferritet.

A hexaferrit porok nagyenergiaju Orléséhez egy uj adalék (olajsav) haszndlatit vezettem
be és annak kedvezd hatdsait igazoltam az adott anyagrendszer bolygd golyésmalomban
torténd szdraz Orlésénél. Az olajsav adalék mellett végzett Orlés az drleményben kisebb
szemcseméretet, a szinterelt végtermékben nagyobb fazistisztasdgot eredményezett, és
kikiiszobolte a kornyezetvédelmi szempontb6l karos, a hagyomdnyos eljardsban
alkalmazott szerves folyadékkozeg (aceton) hasznélatit.
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4. KOVETKEZTETESEK, JAVASLATOK

Az elvégzett kutaté munkdm alapjan a kovetkezOkben azokat az Osszefiiggéseket foglalom

Ossze, amelyek tovabb bovitik ismereteinket, és segitséget jelenthetnek a gyakorlati alkalmazasok
terén.

A bolygé golyésmalom 0Orlési folyamatainak vizsgélata az aldbbiakra engednek kovetkeztetni:

>

Felallitottam egy olyan szdmitdsi médszert, amellyel tetsz8leges bolygd golyésmalmokra adott
peremfeltételek mellett meghatdrozhaté az 6rlégolyé becsapdddsa sordn a porrészecskéknek
atadott energia és az Orlés teljesitménye.

A behatdsi energia ismeretében bizonyos anyagokra tn. Orlési térkép szerkeszthetd, melynek
segitségével elére meghatdrozhat6 az az energiamennyiség, amellyel a kivant fazis mechanikai
Orléssel eldallithato.

A kisérleti eredmények abba az irdnyba mutatnak, hogy a nagyenergidju Orléssel eldallitott
hexaferrit por nem csak tombi anyagok készitésére alkalmas, hanem nyomtatott dramkorok
vastagréteg technolégidihoz is alkalmazhaté. E célb6l az ilyen moédszerrel kombindlt
technol6giai sor alkalmazdsdval lehetdéség nyilik olyan ferritpor eldallitdsara, amelybdl
onmagnesezd, rendkiviil kisméretll (néhdny milliméteres nagysdgu) ferrites eszkozok
gyarthatok litografiai médszerekkel vastagréteg dramkorok eldéllitdsdhoz.

A téma 4ltal felvetett, tovabbi kutatési teriileteket érintd javaslataim a kovetkezdek:

>

A bolygé golyésmalom modellezése sordn peremfeltételként kotdttem ki, hogy az Orlemény
fékezd hatdsat nem veszem figyelembe a becsapddasi sebesség meghatarozasandl. Jovobeli
feladatként érdemes lenne megvizsgdlni nagyobb mennyiségben betoltott adott Orlemény
hatdsit a becsapdddsi sebesség véltozdsdra, amely lehetévé tehetné a becsapddds sordn a
porrészecskéknek atadott energia mennyiség pontositasat.

Az altalam feléllitott szamitdsi modell szdraz Orlések esetén alkalmazhaté. A gyakorlatban
azonban kiilonb6zé technoldgiai indokoltsdg miatt (pl. porzds csokkentése) bizonyos
anyagokndl alkalmaznak folyadék kozegben végezett Orléseket is. Jovdbeli feladatként egy
modositott modell kidolgozdsa javasolt, amely lehetdvé tenné a folyadék kozegben végzett
Orlések sordn a behatdsi energia meghatarozdsat.

A  W-tipusi Ba-hexaferrit nagyenergidji mechanikai Orléssel kombindlt eldallitasi
folyamatdnak és egyes technoldgiai 1épéseinek feliilvizsgdlata és tovabbi optimalizdldsa minden
bizonnyal a végtermék kedvezObb mdgneses- és dielektromos tulajdonsdgaihoz vezethet. Az
3.17. abran bemutatott végtermék igen pordzus szerkezetet mutat, amely kétség kivil a
magneses tulajdonsdgok romldsiat okozza. A termék tomorségének javitdsdra elsOsorban a
magnestérben torténd préselés technoldgiai paramétereinek kidolgozdsa volna kivadnatos. Ez a
feladat azonban a TKI-Ferrit Kft. programja szerint csak egy kovetkezd kutatdsi projektben
valik lehetdvé.
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A mechanikai 6rlés évtizedek 6ta alkalmazott eljards poranyagok eldallitdsara. A nagyenergidji
mechanikai 6rlés lehetdséget kindl az anyagok kutatdsdaval és fejlesztésével foglalkozo
szakembereknek arra, hogy djszerti valamint kedvezébb tulajdonsdgi anyagokat is eldallithassanak
(pl. nanoszerkezetli anyagok, amorf-, kvdzikristdlyos-, kristdlyos metastabil Gtvozetek, stb.).
Idesorolhaték kedvezd mégneses tulajdonsidgaik miatt a mdgneses kerdmidk egyik jelentds
csoportja, a hexaferritek is, melyek alkalmazdsa igen elterjedt a kiilonb6z6 hiradastechnikai
berendezésekben. A tdvkozlés dinamikus fejléddése azonban igényli a ferrites eszkozok és igy a
benniik 1év4 ferrit anyagok méretének csokkenését, amelynek kovetkezménye az, hogy az anyagban
a kémiai és morfoldgiai homogenitas szerepe megnd. A felmeriilé kovetelményeket hagyomanyos
keramia technoldgidval nem lehet teljesiteni, de a nagyenergidju 6rlést a technoldgiai sorba illesztve
lehetdség nyilik a kivant tulajdonsagok kialakitdsara. Nagyenergidju mechanikai 6rlést szamos
kiilonboz6 elven mikodd berendezésben végezhetiink, melyeknek a kutaték dltal egyik
legelterjedtebben haszndlt valtozata a bolygd golydsmalom. Az Orlési folyamat szabdlyozhatésaga
és tervezhetdsége igényli, hogy az Orlést befolydsold paraméterek és az érleménynek atadott energia
kozotti kolesonhatdsokat minél pontosabban megértsiik és feltarjuk.

Dolgozatom elsé részében megéllapitottam bolygé golyésmalom esetén azokat az Orlést befolydsold
fébb jellemzdket, amelyek az Orlés hatékonysdgat (kinetikus energia) befolydsoljdk, és a folyamat
vezérld paraméterei lehetnek. Ezzel parhuzamosan kifejlesztettem az 6rlési energia meghatarozdsdra
olyan szdmitdsi modellt, amely matematikai megjelenésében egységes és a bolygd golydésmalom
Orlési folyamatat adott koriilmények kozott valésaghlien képes szimuldlni. Munkdm mdsodik
részében, mechanikai 6rlési kisérleteket végeztem, amelyeknek célja adott kerdmia anyagrendszer, a
W-tipusi Ba-hexaferrit elédllitdsa volt. Az egyes lépéseihez tartozé technoldgiai valtozasokat
korszerti anyagvizsgélati modszerek segitségével ellendriztem.

A szakirodalom attekintése sordn tobb mint szdz, tobbségében kiilfoldi tudomdnyos cikket
dolgoztam fel. Osszefoglaltam a nanoszerkezetii anyagok, elsésorban a nanoporok gyartdsi
technol6gidit kiilonos tekintettel a mechanikai Orlésre, a hexaferritek tulajdonsdgait és az
eldéllitasukra irdnyulé kisérleteket valamint a bolygé golyésmalmok modellezésének teriiletén
eddig elért eredményeket, és értékeltem azokat. A fejezet végén Osszefoglald jelleggel utaltam az
adott teriilet hidnyossdgaira és a megolddsra varé feladatokra.

Szamitasi modellt dolgoztam ki bolyg6 golyésmalomra az érlés sordn az anyag felé tovabbitott
behatési energia és teljesitmény meghatdrozasdra. Osszefiiggéseket mutattam ki a fokorong és a
tégelyek forgdsi sebességei kozti attétel és a malom geometriai paramétereire vonatkozdlag. A
szamitasi eredményekre tdmaszkodva meghatdroztam a hexaferritek Orléséhez sziikséges
paramétereket, melyekkel a kisérleteket végeztem.

Az Orlési kisérletek sordn, eldszor a kiinduldsi alapanyagok (Fe,Os3, ZnO, NiCO;, BaCOs;) el66rlési
kisérleteit végeztem el. A bedllitott paraméterek eredményeképpen az Orlésekkel sikeriilt 100
nanométer alatti krisztallitméreteket elérni. A kisérleti munka madsodik féazisaban, kiilonbozo
kozegekben (etanol, desztillalt viz, aceton) és adalékkal (olajsav) végzett Orléseket végeztem, és
vizsgaltam azok hatdsit az drlésre, valamint a W-tipusi Ba-hexaferrit eld4llitds tovabbi technoldgiai
Iépéseire. A kisérletek elvégzése utdn megdllapitottam, hogy az alkalmazott drlést segité adalékok
koziil a legkedvezObbnek az olajsav bizonyult. Haszndlatdnak elénye, hogy megakadilyozza a
porrészecskék agglomerdcidjat, csokkenti az drlékészlet (tégely és golydk) kopdsat, valamint ezzel
az adalékkal a kornyezetiinket is kiméljiik, hiszen alkalmazdsa mdar igen kis mennyiség (0,2
tomegszazalék) mellett is hatdsos. A kutatdé munkdm utols6 részében a hagyomdnyos
keramiatechnoldgiat kovetve, de részben moédositva (azaz a kisenergidji golyés Orlések helyett
nagyenergidju Orlést és alacsonyabb szinterelési homérsékletet alkalmaztam) sikeriilt W-tipusu
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barium-hexaferritet eldédllitanom. Az eldallitott anyagot szerkezet, morfolégia, magneses- és
dielektromos tulajdonsdgok tekintetében jellemeztem, az el6éllitasi technol6giat dokumentaltam.

A vizsgdlataim alapjdn megfogalmaztam az U4j tudomdnyos eredményeimet, amelyeket kiilon
tézisfiizetben is Osszefoglaltam. Végezetiil javaslatokat tettem az elért eredmények gyakorlati
hasznositdsara, és tovabbi kutatdsi feladatok elvégzésére.

A bolygé golyésmalomban zajlé 6rlési folyamatra alkotott modell és az Orlési paraméterek kozotti
kapcsolat feltdrdsdval, valamint az elvégzett szdmitdsaim eredményeképpen Uj informécidkat
szereztlink az Orlési folyamat sordn az 6rleménynek atadott energidrdl, és az 6rlés hatékonysagarol.
Az anyagok kutatdsdval és az el64llitdsi technoldgidk fejlesztésével foglalkozé szakembereknek, az
dltalam feltdrt ismeretek egy tervezhetébb mechanikai Orlést tesznek lehetdvé, és a feldolgozds
konkrét kerdmia anyag esetében tj alkalmazasi lehetdségek felé is utat nyithat.
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