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ABSTRAKT

Diplomové prace je zaméfena na zkoumani vlivu uvoliiovani zinku pfi slinovani ferit
na permeabilitu/indukénost feritové keramiky. Teoretickd ¢ast pojednava o postaveni feritl
mezi ostatnimi keramickymi materidly. Jsou zde popsany zakladni charakteristické
vlastnosti feritl, jejich krystalova struktura a nakonec problémy, které se bezprostiedné poji
S jejich vyrobou a které zasadné ovliviiuji magnetické vlastnosti ferit.

Ve druhé ¢asti prace byl u piipravenych testovacich téles z primyslovych surovinovych
smési zkouman vliv teploty a Casu slinovani a polohy jader v peci pti vypalu na ztratu zinku
ze vzorku a nasledné na elektromagnetické vlastnosti. Jednd se o prvotni experimenty,
na které bude navazovat dal$i vyzkum, jehoz snahou bude odstranéni problému ztraty zinku
pii vyrobé Mn-Zn ferit.

ABSTRACT

The diploma thesis is focused on the investigation of the effect of zinc release during ferritic
sintering on the permeability/inductance of ferrite ceramics. The theoretical part deals with
the position of ferrites among other ceramic materials. It describes the basic characteristics
of ferrites, their crystal structure and finally the problems that are directly related to their
production and which fundamentally affect the magnetic properties of ferrites.

In the second part of the work, the influence of the temperature and time of sintering and
the position of the cores in the furnace during firing on the loss of zinc from the sample and
subsequently on the electromagnetic properties of the prepared test specimens from
industrial raw material mixtures was investigated. These are initial experiments, which will
be followed by further research aimed at eliminating the problem of zinc loss
in the production of Mn-Zn ferrites.

KLICOVA SLOVA

Ferit, zinek, slinovani, vypafovani zinku, permeabilita
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1. UVOD

Ferity jsou inovativni magnetické materialy, které byly vynalezeny v Japonsku ve 30. letech
20. stoleti a pied 70 lety byly pfedstaveny jako nova kategorie magnetickych materiala.
Jiz od svého predstaveni ziskaly ferity pfedni postaveni mezi konkurenénimi materialy
a to diky svym specifickym vlastnostem, které nemcly ekvivalenty v existujicich
materialech. Béhem jejich vyvoje probéhla cela fada plnohodnotnych vyzkumnych ¢innosti,
ktera vedla k objeveni mnoha vysoce vykonnych produkti. Zpocatku mély ferity pouze
omezené vyuziti. S rozkvétem elektronického priimyslu po 50. letech 20. stoleti vSak ferity
rozsitily Skalu svych aplikaci a v dnesni dobé€ jsou povazovany za materidly s neomezenym
potencialem. Pouzivaji se v mnoha oborech komunika¢niho a elektronického inzenyrstvi —
od transformatorti, ptes indukéni snimace, komponenty pro vysokofrekvenéni stinéni
az po bezdratovy pienos energie. Diky své Siroké rozmanitosti kompozic a vlastnosti
zasadné podpofily rozvoj elektronického pramyslu [1-3].

Ferity jsou keramické materialy, tmavé Sedého nebo ¢erného vzhledu. Jsou velmi tvrdé
a kiehké. Patii mezi materialy se spinelovou strukturou. Obecny vzorec spinelovych ferita
je zapisovan jako MeFe20s, kde Me obvykle ptedstavuje jeden (ve smisenych feritech vice
nez jeden) z dvojmocnych piechodovych kovii — Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Mg nebo Cd.
Na zaklad¢ interakci mezi kovovymi ionty zaujimajicimi ur¢ité pozice vzhledem k iontim
kysliku v krystalové struktute vznikaji uzitecné magnetické vlastnosti. Ty lze obecné fidit
volbou kationtli a jejich distribuci mezi A a B pozicemi a také podminkami pftipravy,
chemickym slozenim, teplotou slinovani a dal§imi [1-3].

Vétsinu soucasné produkce tvoii ferity na bazi Mn-Zn a Ni-Zn (zastupci mékkych feriti).
Jedna se o materialy, které se vyuzivaji pro aplikace s vysokou permeabilitou a nizkymi
ztratami. Rozdilnym pomérem zinku k manganu nebo niklu, popiipadé jinym zpisobem
mohou byt oba druhy feritl vyrabény v riznych jakostnich tfidach, pfi¢emz kazda jakostni
tiida ma vlastnosti, které ji vyhovuji pro urcitou t¥idu pouziti [1-3].

Stejné tak jako i v ostatnich odvétvich, je v elektrotechnickém primyslu, v oblasti
specidlni technické keramiky na bazi feritli nutnou podminkou dosazeni co nejvyssi kvality
produktii a soucasné efektivni proces jejich vyroby. Vyroba feritl je zalozena na technologii
praskové metalurgie, kterou v dnesni dobé mtizeme nalést témét ve vSech primyslovych
odvétvich. Mezi vyhody praskové metalurgie patii rychlost vyroby, piesnost hotového
vyrobku a také umoznuje vyrabét produkty velmi hospodarné diky sériovosti vyroby [1-3].



2. CiL PRACE

Cilem teoretické casti diplomové prace bylo vypracovani literarni reSerSe zamétené
na feritovou keramiku. Cilem experimentalni casti byla pfiprava testovacich téles
Z prumyslovych surovinovych smeési, fizeny vypal feritové keramiky a stanoveni pribchu
uvoliiovani zinku pii vypalu v zavislosi na podminach, stanoveni miry a hloubky tbytku
zinku ve feritové keramice a stanoveni vlivu ubyku zinku na permeabilitu/indukénost
feritovych jader.



3. TEORETICKA CAST

3.1. KERAMIKA

Keramika zahrnuje Sirokou Skalu materiald, které se od sebe lisi svym chemickych slozenim,
strukturou a vlastnostmi. Lze ji definovat z riznych uhli pohledu. Z pohledu historika,
chemika, fyzika nebo vyrobce. NeeXistuje proto jedina definice, na které by se vSichni
shodli. Z chemického hlediska se jedna o material anorganicky, nekovovy, ve vodé prakticky
nerozpustny a prevazné krystalicky. Vyroba keramiky je zalozena na tepelném
zpracovani vychozi, piredem vysusené, praSkové suroviny, kterd béhem kroku slinovani
ziskava typické vlastnosti jako je tvrdost, pevnost, nizka elektricka vodivost a kiehkost.
Keramiku miizeme v nejjednodussim piipad¢ rozdélit na keramiku tradicni a pokrocilou
[4, 5].

3.1.1. Tradiéni keramika

K vyrobé tradi¢nich keramickych materidll se vyuzivaji bézné se vyskytujici ptirodni
suroviny, jako jsou jilové mineraly a kiemenné pisky. Slozeni pouzitych jilt, typy piisad
a teploty vypalu uréuji povahu koneénych produktl, které se bézné pouzivaji k vyrobé
tepelnych a elektrickych izolatort, nebot’ po vypaleni obsahuji velky podil skelné faze
a pord. Mezi tradi¢ni keramiku fadime zdravotnickou keramiku, kameninu a porcelan [5, 6].

Zdravotnicka keramika

Ze zdravotnické keramiky se vyrabi vyrobky, které splituji zékladni pozadavky hygieny
a Vv podstaté je nemozné bez nich bydlet. Jedna se 0 zachody, umyvadla, vylevky, diezy,
bidety a dal$i. Vyrobky se pouzivaji nejen pro chod domécnosti, ale také pro vetejna socialni
zafizeni. Stfep zdravotnické keramiky je slinuty, jemnozrnny, bily, vzdy glazovany,
s vysokym obsahem skelné faze a nizkou hmotnostni nasakavosti [7].

Kamenina

Typ keramiky, ktery mad pevny neprihledny stiep Sedé az hnédé barvy. Vyrabi
se z ptirodnich surovin, do kterych se ptidavaji Iépe tavitelné piimési, jako jsou vapence,
kaoliny ¢i zivce. Kameninu mizeme rozdélit na jemnou a hrubou. Lisi se od sebe slozenim
vychozi surovinové smési, technologii pfipravy, tvarovanim, vypalem a pouZitim. Jemna
kamenina se pouZiva pro vyrobu slinutych dlazdic, zatimco hruba pro vyrobu kameninovych
troub ¢i kominovych vlozek [8].

Porcelan

Dtive oznacovany jako porculan. Jedna se o zastupce jemné keramiky. Vyrdbi se ze smési
kaolinu, kfemene a zivce. Stiep porcelanu je bily, homogenni, transparentni, prakticky
s nulovou nasakavosti a s relativné dobrou mechanickou a chemickou odolnosti. Typicky
se pouziva pro vyrobu nadobi, sanitarni keramiky, elektrickych izolatort a dlazdic [8].



3.1.2. Pokrocila keramika

Pokrocila keramika, rovnéZz znama pod pojmem technickd keramika nebo high-tech
keramika, je material, ktery se zdsadné¢ lisi od keramiky tradi¢ni. Vyrabi se ze syntetickych,
vysoce rafinovanych surovin s pifevladajicim obsahem anorganickych nekovovych fazi,
které¢ vyslednému materialu poskytuji piesné definované atributy. Pfi vyrobé je nezbytna
pfisna kontrola vyrobnich postupt. Dulezité je i planovani a kontrola mikrostruktury —
velikost zrn, tvar zrn, porovitost, fazové distribuce. Diky peclivému zpracovani a kontrole
kvality nabizeji tyto materialy jedine¢né a neuvétitelné silné fyzikalni, tepelné a elektrické
vlastnosti, které oteviraji vyrobcim v Siroké Skale primyslovych odvétvi zcela novy sveét
moznosti vyvoje. Uplatituji se ve strojirenstvi, metalurgii, slévarenstvi, robotice, chemii,
energetice, automobilovém priimyslu, ale také tieba v mediciné a leckdy jsou i vybornou
alternativou tradi¢nich materialti jako jsou kovy, plasty, sklo. Pokroc¢ilou keramiku mizeme
rozd¢lit podle riznych kritérii — dle chemického slozeni, dle pouziti atd. Obecné dé€leni
keramiky je uvedeno v tabulce 3.1 [5, 9, 10].

Tabulka 3.1 Obecné déleni pokrocilé keramiky

KONSTRUKCNI BIOKERAMIKA FUNKCNI
oxidova opticka
neoxidova elektricka
magneticka

a) Konstrukéni keramika

Je vhodna pro Sirokou Skélu aplikaci nejenom diky schopnosti udrzovani mechanické
pevnosti a rozmérove tolerance pii vysokych teplotach, ale také diky chemické odolnosti,
otéruvzdornosti a tvrdosti. Specifické vlastnosti u téchto materiali jsou zapfiCinény
charakterem vazeb, chemickym slozenim a fazovym slozenim. Konstrukéni keramika

zahrnuje keramiku oxidovou a neoxidovou [5, 11].
Oxidova keramika

Oxidové keramické materialy jsou tvofeny jednim oxidem, popiipadé smési nékolika malo
oxidii, které¢ disponuji urcitymi vlastnostmi a jsou zpravidla syntetické. Vyznacuji
se vysokymi teplotami tani, vysokou odolnosti proti opotiebeni, Sirokou $kalou elektrickych
vlastnosti a odolnosti vii¢i korozi. Uplatiuji se jako fezné desti¢ky k obrabéni kovu, jako
konstruk¢éni materidly pro soucasti vysokoteplotnich zatizeni, tavici kelimky ¢i pfi obrabéni
litiny. Z hlediska konstrukéniho ma nejvétsi vyznam keramika na bazi oxidu hlinitého
a oxidu zirkonicitého [5, 6].

Oxid hlinity Al2Os, neboli slinuty korund je nejzndméjsim a nejcastéji vyuzivanym
keramickym materidlem. Je vynikajicim elektrickym izol4torem a navic je extrém¢ odolny
proti opotiebeni, korozi a proti vysokym teplotam. Komponenty z oxidu hlinitého
se pouzivaji zejména pro konstrukci zafizeni pouzivanych za vysokych teplot a také
se uplatiuji jako izolatory zapalovacich svicek [5, 6, 8].
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Druhou nejrozsifenéj$i keramikou je keramika na bazi oxidu zirkoni¢itého ZrOa.
ZrSiOg4. Teplota tani oxidu zirkoni€itého je 2 710 °C a pouziva se jako zarovzdorny material.
Ptestoze je pouziti ZrOz vyznamné ovlivnéno polymorfismem, je mezi oxidovymi
keramickymi materialy nezastupitelny. Vyskytuje se ve tfech krystalickych modifikacich —
kubické, tetragondlni a monoklinické. Pfechod mezi modifikaci monoklinickou
a tetragonalni je doprovazen velkou objemovou zménou, a proto se vyrobky z ¢istého ZrO>
nepouzivaji. Pfeména se také oznacCuje jako martenziticka, nebot’ se podoba pieméné
martenzitu v ocelich [4, 5, 8].

Neoxidova keramika

Zahrnuje Sirokou $kalu materiald s vysokymi teplotami tani — 1800 °C, vysokou tvrdosti,
dobrou tepelnou a elektrickou vodivosti a s dal$imi neobvyklymi kombinacemi vlastnosti,
vyuzivanych v rliznych technickych aplikacich. Mezi nejznaméjsi neoxidovou keramiku
patii materialy na bazi karbidu, nitridt, boridi a silicidu [5, 8].

Karbidy jsou materialy s nejvysSimi teplotami tani, dale se vyznacuji extrémni tvrdosti,
dobrou tepelnou a elektrickou vodivosti a pomérné vysokou stabilitou. Nejznaméjsim
a nejhojnéji vyuzivanym karbidem je karbid kiemiku SiC. Extrémni tvrdost a stalost
mechanickych vlastnosti 1 pfi teplotach okolo 1400 °C patii mezi jeho vyhody. Uplatiuje
se jako brusny material, pouziva se vSak i1 v elektrotechnice nebo pii vysokoteplotnich
konstruk¢nich aplikacich [5, 8].

Skupinu s druhymi nejvyssimi teplotami tani oznacCujeme jako nitridy. Z technického
hlediska ma vyznam keramika na bazi nitridu boru BN. Kubicka modifikace
BN je oznac¢ovana jako borazon a ma po diamantu nejvyssi tvrdost. Hexagonalni modifikace
je vybornym izolantem s vysokou odolnosti proti nahlym zménam teplot [5, 8].

b) Biokeramika

Specialni tfida materiald, ktera se pouziva v klinické mediciné k vypliiovani vad zubt
a kosti, k fixaci kostnich §tépti, zlomenin nebo k nahrazovani kostni tkané. VSechny tyto
materialy musi byt pro lidské t€lo biokompatibilni, antitrombogenni, netoxické a nesmi byt
karcinogenni ¢i teratogenni. BéZnymi biokeramikami jsou oxid hlinity, oxid zirkonicity
a forma fosfore¢nanu vapenatého znama jako hydroxyapatit [12, 13].

¢) Funkéni keramika

Neboli také elektrokeramika je skupina pokrocilych keramickych materiald,
které se pouzivaji v Siroké Skale elektrickych, optickych a magnetickych aplikacich. Jedna
se relativné o novy fenomén, ktery se zacal vyvijet od druhé svétova valky. Béhem své kratké
historie vSak m¢l zasadni dopad na takzvanou elektronickou revoluci a na kvalitu zivota
ve vyspélych zemich. V dnesni dob¢ je elektrokeramika téméf vSudypiitomna a v nasem
zivote hraje dulezitou roli. M4 stale vétsi vyznam v mnoha klicovych technologiich vcetné
komunikace, pfemény a skladovani energie, elektronice a automatizaci. Materialy
pro takové aplikace se obvykle piipravuji ze specificky formulovanych kompozic
a zpracovavaji se za prisn¢ kontrolovanych podminek. Navrh takové keramiky musi

11



byt ucelny a prakticky, méné zaméfeny na estetiku. Nejvetsi vyhodou této tiidy materialt
jsou kombinace elektrickych vlastnosti s vlastnostmi, jako jsou mechanicka sila, teplotni
odolnost, odolnost proti teplotnim Sokim, tepelna vodivost a odolnost proti
korozi [5, 14, 15].

Keramika pro optické aplikace

Je extrémné odolna, krystalicka a pramyslové vyspéla skupina material s vynikajici
optickou transparentnosti v ultrafialovém, viditeIném a infraéerveném spektru. Pro dosazeni
transparentnosti musi mit keramika vysoce symetrickou krystalovou strukturu, coz vyzaduje
ptisnou kontrolu nad zpracovanim. Po¢inaje syntézou prasku pies zhutnéni az po koneéné
vylesténi povrchu keramiky. Opticka transparentnost keramiky zavisi také na cistoté
a hustot¢ keramiky. Mezi bézné transparentni materialy patii skla, polymery a alkalické
hydridy, které jsou vSak mechanicky slabé a chemicky nestabilni. Pravé opticka keramika
se ukazala jako slibny kandidat na nahrazeni svych prot&jski kvili jejich vynikajicim
vyhodam, které zahrnuji nizké néklady, velkovyrobu, tvarnost a vysokou mechanickou
pevnost. Oblast pouziti transparentni keramiky je velmi Siroka — optoelektronické lasery,
¢ocky, scintila¢ni aplikace a dokonce i aplikace biomedicinské. Transparentni keramické
systémy, které jsou v soucasné dobé zkoumany, zahrnuji transparentni oxid hlinity jako
polykrystalicky submikronovy oxid hlinity a monokrystalicky safir Al2O3, oxynitrid hlinity
AION, spinel MgAl»O4 a keramiku na bazi sulfidu zine¢natého ZnS. VSechny tyto materialy
nachazi diky své jedineéné kombinaci mechanickych a ptenosovych vlastnosti riznorodé
uplatnéni ve strategickych i civilnich odvétvich [16, 17, 18, 19].

Keramika pro elektrické aplikace

Je skupina materialu, ktera ma schopnost reagovat na vnéjsi elektrické pole. Nejcastéji
se tento typ keramiky pouziva pro tvorbu elektrickych izolatorti (dielektrik). Urcitym
kompozi¢nim ladénim lze pfipravit i keramiku polovodivou a vodivou. V poslednich letech
je vénovana pozornost také keramice supravodivé. O tom zda je keramika vodiCem,
polovodi¢em nebo izolantem rozhoduje hodnota mérné elektrické vodivosti. Materialy
s mérnou elektrickou vodivosti G > 10° S:‘m™ se oznaduji jako vodice, za polovodice
se povazuji latky, jejichz méma elektricka vodivost je 108 < G < 10° S:m™ a za izolanty
(dielektrika) latky s mérnou elektrickou vodivosti G < 10° S-m™ [4].

Terminem dielektrikum se oznaCuji materidly, které nevedou elektricky proud.
V technické praxi se vSak misto pojmu dielektrikum pouziva pojem izolant. Dielektrikum
aizolant se od sebe 1isi svou aplikaci. Pouzije-li se dielektrikum k izola¢ni aplikaci, oznacuje
se jako izolant. Pokud se ale pouzije pro akumulaci elektrické energie, jedna
se o dielektrikum [5, 21].

Pravé keramické materialy se osvéd¢éily jako vynikajici dielektrické materialy, které jsou
pro dané aplikace vhodnéj§i v porovnani s polymery ¢i skly. Navic dosahuji lepsich
izola¢nich vlasnostni, jsou odolné vici ionizujicimu zéfeni, chemickym ¢inidlt, prudkym
zménam teplot, jsou mechanicky stabilni a nehoflavé [4, 5, 22].
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Hlavnim parametrem diclektrika je relativni permitivita a hlavni vlastnosti dielektrika
je schopnost se v elektrickém poli zpolarizovat. Cim vy$$i hodnotu permitivity materil ma,
tim snadnéji se Vv elektrickém poli zpolarizuje. Polarizace je d¢j, pti kterém piisobi elektrické
pole urcité intenzity na atom nebo molekulu a tim dochazi k naruseni symetrie rozdéleni
elektrickych naboju v atomech dielektrika. Polarni dielektrika maji naboje v molekule
rozlozeny tak, ze i bez pisobeni vnéjsiho elektrického pole vykazuji permanentni elektricky
dip6lovy moment — obr. 3.1 a). Nepolarni diclektrika naopak permanentni dipolovy moment
nemaji a tvoii se az po pusobeni vné&jsiho elektrického pole — obr. 3.1 b). Dipdly
se puasobenim pfitazlivych a odpudivych sil orientuji. Kladné ndboje se orietuji ve sméru
pole a zaporné naboje proti sméru pole. EXistuji rizné typy polarizace jako napiiklad
polarize elektronova, iontova, mezivrstvova, spontanni (samovolna). Spontanni polarizace
je typicka pro feromagnetické materialy s doménovou strukturou, kterd nastava pii tuhnuti
taveniny latky bez ptitomnosti elektrického pole [21, 23, 24].
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Obr. 3.1: Dielektrika ve vngj$im elektrickém poli a) nepolarni dielektrikum
b) polarni dielektrikum [24]

Dielektrika se Siroce vyuzivaji v kondenzatorech, zafizenich, kterd se pouzivaji
k ukladani elektrického naboje v prostoru mezi dvéma oddélenymi, opacné nabitymi
elektrodami. Dielektrikum se ukladd do prostoru oddé€lujiciho elektrody a pfispiva tim
ke zvySeni kapacity. Kapacita je schopnost vodi¢e pojmout elektricky néboj. Pouziti
materidlu s vysokou kapacitou umoznuje ukladani velkého mnoZstvi ndboje na extréme malé
kondenzatory. Toho se vyuziva pfi miniaturizaci elektroniky — notebooktli, mobilnich
telefont, ale i sluchatek [21, 25].
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Dielektrick¢é materidly mizeme rozd¢€lit na materialy piezoelektrické, pyroelektrické
a feroelektrické. Obrazek 3.2 ukazuje vztahy mezi témito materialy. VSechna feroelektrika
jsou jak pyroelektricka, tak piezoelektrickd a vSechna pyroelektrika jsou
piezoelektricka [26].

piezoelektrika

pyroelektrika

feroelektrika

Obr. 3.2: Vztahy mezi materialy dielektrickymi, piezoelektrickymi,
pyroelektrickymi a feroelektrickymi [26]

Piezoelektrika — tfida dielektrickych materialt, kterou Ize polarizovat vnéj$im
mechanickym namahanim — tahem, tlakem, ohybem nebo krutem. Vlivem mechanického
namahani dochazi u piezoelektrické latky K posunu kladnych a zapornych naboja
Vv krystalové miiZce tak, Ze se na povrchu krystalu vytvoii méftitelny elektricky ndboj — pfimy
piezoelektricky jev. Naopak ptisobenim elektrického napéti na povrch krystalu latky dojde
k posunu kladnych a zapornych naboju v krystalové miizce a krystal se deformuje — nepiimy
piezoelektricky jev. Na obr. 3.3 je znazornéno generovani elektrického naboje v disledku
sily vyvijené na materidl. Pfed vystavenim materidlu vnéjSimu namahani se stredy
zaporného a kladného néboje v kazdé molekule shoduji - vysledkem je elektricky neutralni
molekula, Gi¢inky naboji se presné vyrusi. V ptitomnosti vnéjsiho mechanického namahani
dochazi k deformaci krystalu a ionty se v krystalové miizce vychyluji. Dochazi k tvorbé
dip6l momentt, uc¢inky nabojli se nyni navzajem nevyrusuji a na protilehlych krystalickych
plochach se objevuji Cisté kladné a zadporné néboje. Velikost dip6l momentl je umérna
velikosti pisobiciho tlaku. Piezoelektrického jevu se da vyuzit v ultrazvukovych zatizenich,
mikrofonech ¢i gramofonech. Mezi nejznaméjsi piezokeramiku patii tzv. PZT keramika,
keramika na bazi tuhych roztokd oxidu zirkonu a titanu [23, 27, 28, 29].

) o - @
@ .90 &
5 © G-
® o 000 @
- @
o ° @ &)

#

Obr. 3.3: Polarizace piezoelektrického materialu vlivem mechanického namahani [28]
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Pyroelektrika — podobné jako piezoelektrika generuji elektricky naboj vlivem
mechanického namahani, tak pyroelektrika generuji elektricky naboj vlivem zmény teploty
materidlu. Zmena teploty materialu vede k objemové roztaznosti a ke zméné¢ polohy atomt.
naboji, coz zpusobuje spontanni polarizaci materialu a dochazi ke generovani elektrického
naboje. Jednéd se pouze o docasné napéti, které po ustaleni teploty zanikd. Pyroelektiina
se projevuje pouze Vv krystalickych nevodivych latkach, které maji alespon jednu
osu symetrie a které jsou polarni. Opacnym jevem jevu pyroelektrického
je jev elektrokaloricky, kdy latka méni svou teplotu po vloZeni do elektrického pole. Hlavni
aplikaci pyroelektrickych materiald je detekce infracerveného zafeni [26, 30, 31].

Feroelektrika — skupina dielektrickych latek, které jsou v jistém teplotnim intervalu
spontann¢ polarizovany bez pusobeni vné&jSiho elektrického pole. Elektrickym nebo
mechanickym napétim u nich l1ze ménit smér vektoru polarizace, diky cemuz se vyclenuji
naboji vzajemné posunuty a tvoii dip6l momenty, které jsou orientovany v urcitych
vyznaénych krystalografickych smérech. Cely krysral je rozdélen do nékolika domén. Kazda
doména ma sviij vlastni vysledny dipdl moment s urcitou orientaci. Zavislost vektoru
polarizace na intenzité pole znazoriiuje feroelektricka hysterezni smycka — obr 3.4,
ktera je pro feroelektrické latky charakteristicka. Ptilozi-li se ke krystalu vnéjsi elektrické
pole, budou se domény orientované ve sméru pole zvétSovat na tkor ostatnich. Pti urcité
intenzité pole budou vSechny vektory polarizace vSech domén rovnobézné s elektrickym
polem a krystal se stane jedinou doménou. Po odstranéni vn&jsSiho pole bude krystal
vykazovat remanentni (zbytkovou) polarizaci, kterou l1ze odstranit ptisobenim elektrického
pole opa¢ného sméru. Pii urcité teploté tzv. Curieové teploté, latka ztraci schopnost
sponntani polarizace, prestava byt feroelektrickou a stava se paraelektrickou. Diky
anomalnimu chovani v elektrickém poli a vysoké hodnoté permitivity se feroelektrika
vyuzivaji pii vyrobe kondenzatorti a pamét'ovych mediich pro uchovani dat. Svym chovanim
a vlastnostmi se podobaji feromagnetikim [21, 31, 32, 33, 34].

A
polarizace (P) | nasycena polarizace

I neremanentni polarizace

/ : /"’ remanentni polarizace (Pr)
/
i o -
= / /,r +f elektrickeé pole (E)

Obr. 3.4: Hysterézni smycka feroelektrika [35]
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Keramika pro magnetické aplikace

Jednd se o skupinu materald, ktera ma schopnost reagovat na vné¢jsi magnetické pole.
U vSech magnetickych latek je dilezity tzv. thrnny magneticky moment, ktery je dén
vektorovym souctem orbitalnich a spinovych magnetickych momentt, které spolu interaguji
a navzajem se ovliviiuji. Orbitdlni magneticky moment vznikd pohybem elektroni
po uzavienych drahach kolem jadra obr. 3.5 a) a spinovy magneticky moment je zptisoben
rotaci elektronu kolem vlastni osy obr. 3.5 b). Dle velikosti magnetického momentu
a dle chovani latek ve vnéjSim magnetickém poli lze latky rozdélit na diamagnetické,
paramagnetické, feromagnetické, antiferomagnetické a ferimagnetické [20, 21].

a) b)

. m
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(spinovy pohyb)
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Obr. 3.5: Generovani atomovych magnetickych momenti: a) pohybem elektronti kolem
jadra b) rotaci elektronu kolem vlastni osy [36]

Diamagnetika — maji zcela vykompenzované spinové i orbitalni magnetické momenty.
V elektronové struktuie se nenachazeji Zadné neparové elektrony a vysledny magneticky
moment je nulovy. Vlozi-li se v§ak diamagnetikum do vné&jsiho magnetického pole, ziska
magneticky moment. Vytvoii se velice slabé indukované magnetické pole, které smétuje
proti vektoru vné&jstho pole a diamagnetikum bude =z magnetického pole
vypuzovano [20, 21, 24].

Paramagnetika — jedna se o latky, které maji permanentni atomovy magneticky moment,
jehoz nositelem je neparovy elektron. Kazdy atom ve struktufe mé sviij vlastni magneticky
atomovy moment, ktery je zcela ndhodné orientovany a to je diivod, pro¢ je vysledny
magneticky moment nulovy. Ve vnéj§im magnetickém poli se momenty neparovych
elektronit snazi orientovat ve sméru vnéjSiho plsobiciho magnetického pole.
Paramagnetikum ziskdva vysledny magneticky moment ve sméru piisobiciho pole
a je do vnéjsiho magnetického pole vtahovano [20, 21, 24].

Chovani feromagnetik bylo poprvé popsano P. Weissem, ktery pro jeho vysvétleni zaved|
dva poslulaty. Pod Curieovou teplotou Tc se feromagnetika déli do oblasti — domén, které
jsou spontann¢ zmagnetované. Uvnitf feromagnetickych domén pusobi na jednotlivé
magnetické momenty vyménné pole (Weissovo pole), které¢ vzajemné orientuje magnetické
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momenty. Dle orientace magnetickych momentt se latky déli na feromagnetické,
antiferomagnetické a ferimagnetické [20, 21, 24].

Feromagnetika — jsou latky u nichz i malé vnéj$i magnetické pole vyvola velkou
magnetizaci. Jsou obdobou paramagnetik, ovSem feromagnetické latky jsou rozd€leny
do mikroskopickych oblasti, domén. V doménach jsou magnetické momenty orientovany
souhlasné, nebot’ maji schopnost spolu siln¢ interagovat a jsou stejné velké. Kazdd doména
je v nezmagnetizovaném vzorku orientovana nahodile a vysledna magnetizace je nulova —
obr. 3.6 a). Pfilozenim vné&jSiho magnetického pole se domény otaci a srovnavaji ve sméru
vnéj$iho magnetického pole — obr. 3.6 b). V takovém pfipad¢ se z feromagnetika stava
permanentni magnet, ktery si zachovava magnetické vlastnosti i po odstranéni vné&jSiho
magnetického pole. Uspoifadana struktura feromagnetika mizi pii prekroceni tzv. Curieovi
teploty a nasledn¢ se latka stava paramagnetikem [20, 21, 24].

a) > 9 77

TN, *///7,‘”':’_ M / Smér pusobeni vnéjsiho
L 0\ LV, magnetického pole (M)

Obr. 3.6: Uspoiadani domén ve feromagnetické latce a) bez piisobeni vnéjsiho
magnetického pole b) pii pisobeni vnéjsiho magnetického pole [37]

Antiferomagnetika — jsou jako feromagnetika, jejich magnetické momenty jsou stejné
velké, ale opa¢né orientované — obr. 3.7 a). V duasledku toho ma kazda doména nulovou
magnetizaci [20, 21].

Ferimagnetika — latky, které maji obdobnou orientaci magnetickych momentt jako
antiferomagnetika. Sousedni momenty jsou vSak rtzné veliké — obr. 3.7 b), coz vede
k nenulovému magnetickému momentu v ramci dané domény. Ferimagnetismus
se vyskytuje u latek krystalickych. Typickym ptikladem jsou ferity [20, 21].

a) b)

Obr. 3.7: Doménova struktura a) antiferomagnetika b) ferimagnetika [38]
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3.2.FERITY

Jsou polykrystalické keramické materialy, které hraji dilezitou roli v elektrotechnickém
prumyslu. Svymi vlastnostmi se blizi feromagnetikiim. NejzndméjSim a nejdéle cloveéku
znamym feromagnetikem je minerdl magnetit — FeO-Fe;O3. Jednd se o podvojny oxid
Zeleznato Zelezity, znamy jako ladestone. Zaménou FeO v magnetitu za oxid jiného kovu
vznikne ferit. Muze se jednat o oxid manganu (MnQO), zinku (ZnO), hot¢iku (MgO), médi
(CuO), niklu (NiO) a dalsich. Obecny vzorec feritd je tedy zapisovan jako Me:(Fe203),
kde Me = Mg, Ni, Cu, Mn, Zn a dal$i.[8].

3.2.1. Zakladni charakteristika ferita

Ferimagnetické materidly, stejné jako materidly feromagnetické, vykazuji nenulovy
magneticky moment pii absenci vnéjsiho magnetického pole, skladaji se z domén — oblasti,
které maji pravidelné usporddani magnetickych momentd a vykazuji charakteristické
hysterezni chovani. Na druhou stranu se tyto dvé tfidy materidli od sebe zasadné 11§ mérnym
elektrickym odporem (rezistivitou). Ten je u feritll, v zavislosti na slozeni o Sest az dvanact
radi vyssi, nez u feromagnetickych materialt. Diky tomu maji ferity mnohem nizsi ztraty
vifivymi proudy. Dal$im technologicky vyznamnym rysem feritii je moznost ménit jejich
elektromagnetické vlastnosti v zavislosti na chemickém slozeni a v zavislosti
na pozadavcich zakaznika [8, 39].

Domény a Blochovy stény

Ferimagnetické materidly se d¢li do mnoha malych spontanné magnetizovanych oblasti,
oznacovanych jako Weissovy domény. Jednd se o malé oblasti fadové 10 cm. Jednotlivé
domény jsou od sebe oddéleny doménovymi nebo také Blochovymi sténami. Jedna
se 0 oblasti s vysokou energii o tloust'ce pfiblizné 100 nm. V Blochov¢ sténé mezi riznymi
doménami dochazi k postupné zméné orientace magnetického dipdlu, jak je zndzornéno
na obr. 3.8. Pod Blochovymi sténami si lze také ptedstavit prostorové titvary, na kterych
dochdzi k plynulému pfechodu z jedné orientace magnetickych momentd do druhé.
Existence domén a doménovych stén vede ke snizeni energetické bilance v Krystalu.
V doménach jsou magnetické momenty uspoiadany v uréitém sméru. Magnetické domény
jsou vici sobé orientovany nahodile (tim i sméry magnetickych momentl). Vysledny
magnetickych moment je nulovy. Tato situace je pro nékolik riznych domén ilustrovana
na obr. 3.9. Vlozi-li se ferimagneticky material do vné&jsiho magnetického pole, dojde
nakonec Kk orientaci veskerych magnetickych momenti do sméru vnéjsiho pole.
Tato orientace se ¢aste¢né zachova i po odstranéni vnéjsiho magnetického pole [36, 39].

Curieav bod

Curiedv bod — Tc je teplota, nad niz spontanni magnetizace ferimagnetického materialu
uplné vymizi a materidl se chova jako by byl paramagneticky. Usporddand struktura
se zméni ve strukturu neusporadanou. Tepelné kmity atomd jsou natolik intezivni,
ze neumoznuji vzajmenou koordinaci atomovych magnetickych momenta [20].
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Obr. 3.8: Zména orientace magnetického ~ Obr. 3.9 : Ptiklady doménovych struktur,
dip6lu prostiednictvim doménové zdi [36] kazda s nulovou magnetizaci [36]

Hysterézni smycka

Hysterézni smycCka nebo také magnetizani kiivka, predstavuje zavislost magnetické
indukce B na intenzit¢ magnetického pole H — obr. 3.10. Jedna se o uzavienou ktivku
magnetovani, kterd nam poskytuje informaci o vlivu piisobiciho vnéjS$iho magnetického pole
na magnetické schopnosti materialu, ktery se v daném poli nachazi. Zavislost B = f (H) neni
pro latky ferimagnetické linearni [20, 36, 39].

—_—

Intenzita vnéjSiho
magnetického pole

- ' .
5 ot ) I -
H. |1 H H(A/m)
V Oblast:

I —vratnych zmén
IT — nevratnych zmén
ITI — natoceni vektoru magnetizace

Obr. 3.10: Hysterézni smyc¢ka a struktura domén v riznych bodech hysterezni smycky [36]

Na hysterezni kiivce rozeznavame nekolik dillezitych bodt. Bod 1 na hysterezni kiivce
na obr. 3.10 piedstavuje vychozi stav. Celkovy vektor magnetizace je nulovy. Bude-li
se zvySovat intenzita vn¢jSiho magnetického pole, magnetizace zac¢ne opisovat drdhu
0d bodu 1 do bodu 3 (obr. 3.10). Tato draha se oznacuje jako kiivka prvotniho magnetovani
(panenska kiivka). Mizeme ji rozdélit do tii hlavnich ¢asti, dle prevladajicich mechanisml
magnetovani. Oblast velmi slabych poli (H<<1) je charakterizovana vratnymi procesy,
tj. pfi vypnuti pole se magnetizace vraci do po¢atku. V této oblasti dochazi v ptisobicim poli
k “prihybu” Blochovych stén. Nedojde vSak k jejimu zachyceni. Oblast II
je charakterizovana nevratnymi procesy. Prihyb Blochovych stén je tak velky, Ze dojde
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k jejimu ukotveni na poruse/pickazce krystalu za soucasného snizeni energie Blochovych
stén. Tento proces neni kontinualni, ale skokovy — kiivka prvotniho magnetovani neni
hladkd, ale ma charakteristické “schody*. Oblast III je charakterizovana procesem rotace
magnetizace. Tento proces je energeticky naro¢ny, a proto k nému dochazi az v relativné
vysokych polich. Pro velmi vysoka pole se jiz magnetizace nezvysuje — dochazi k jejimu
nasyceni. Hodnotu nasyceni magnetizace oznacujeme Bs. Vypneme-li magnetické pole,
vektor magnetizace se vrati do polohy, jakou mél na konci oblasti nevratnych posunt stén.
Blochovy stény jsou zafixovany nevratnymi procesy V novych polohach — latka
tak v nenulovém magnetickém poli vykazuje ¢asteCnou (remanentni) magnetizaci Br.
Velikost tohoto pole pii nulové magnetizaci ozna¢ujeme koercivnim polem He [20, 36, 39].

Permeabilita

Je veli¢ina, ktera nas informuje o vlivu magnetického pole na magneticky stav materialu.
Je parametrem imérnosti mezi magnetickou indukci (B) a intenzitou magnetického pole (H)
— obr. 3.11. Cim vy33i ma material hodnotu permeability, tim vétsi indukce se u n&j vybudi
magnetickym polem stejné intenzity. Znaci se feckym pismenem u a mé jednotku Henry
na metr [H-m™]. Velmi ¢asto se uvadi tzv. relativni permeabilita pr, ktera udava, kolikrat
je permeabilita vakua niz§i (vy$$i), nez permeabilita daného materialu. Ferimagetické latky
maji ur >>1. Tato hodnota neni stdld a zavisi na hodnoté intenzity magnetického pole
[20, 23].

Na obr. 3.11 je pocateéni magnetizaéni kiivka, ze které se urCuje poc¢ateéni a maximalni
permeabilita. Poc¢ate¢ni permeabilita je definovana pro oblast velmi slabych magnetickych
poli. Je imérna smérnici te€ny ke kiivce prvotni magnetizace v po€atku souradnic a Slouzi
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Obr. 3.11: Cast magnetizaéni kiivky (kfivka prvotni magnetizace) a uréeni pocate¢ni
a maximalni permeability [36]
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Ztraty v magnetickém obvodu

Ztraty v magnetickém obvodu se d¢€li do tii skupin. Ztraty vifivymi proudy, hysterezni ztraty
a zbytkové ztraty. Obecné se jedna o mechanismy rozptylu energie, ke kterym dochazi, kdyz
je magneticky material vystaven ¢asové proménlivému vnéj§imu magnetickému poli. Cast
elektromagnetické energie, ktera se vklada do systému vnéj$im magnetickym polem,
se vlivem ztradt nendvratné pfeménuje v teplo. Vysoké ztraty mohou zpusobit prehiati
materialu. Teplota se mizZe nasledné piiblizit Curieové teploté [41, 42, 43].

Ke ztrat¢ vifivymi proudy dochazi ve vodivych materialech, které jsou vystaveny
pulzujicimu nebo ¢asoveé proménlivému magnetickému toku. Pulzujici tok indukuje proudy
ve vodiéi, které zpusobuji ohmickou ztratu v disledku odporu v materialu. Faktor ztrat
vitivych proudi je tmémy df?/p, kde d je nejmensi rozmér materialu, f frekvence a p mémy
odpor. V Mn-Zn feritech je mémy odpor nizky, kvili obsahu iontl Fe?*, coz vede k vy$§im
ztratam pii vysokych frekvencich [21, 42].

Hysterezni ztraty vznikaji pfi pifemagnetovani materidlu, béhem které¢ho dochézi
k nucenému pohybu domén ve sméru vné&jSiho magnetického pole. Hysterezni ztrata
na cyklus je umérna plose hysterezni smycky B-H feritovych materialt. Pti vysokych
hodnotach magnetického pole (H) a vysokych hodnotach magnetické indukce (B) jsou tyto
ztraty velmi vyrazné a méii se ve watt-cm™ [21, 42].

vvvvvv

jsou umérné frekvenci a maximalni hustoté toku magnetické indukce B [42].

Ferity jsou povazovany za materialy s nizkymi elektrickymi ztratami, coz jim poskytuje
schopnost efektivné zpracovavat vysokofrekvencni signaly. Na druhou stranu stéale rostouci
provozni frekvence zafizeni a naléhavé potfeby miniaturizace zafizeni vyzaduji dalsi
snizovani ztrat jadra, coz je vykon vyzadujici uplné pochopeni zikladnich fyzikalnich
mechanism a jejich chovani na Sirokém rozsahu frekvenci [42, 44].

Magneticka anizotropie

Magnetickou anizotropii se rozumi, Ze magnetické vlastnosti vykazuji smérovou zavislost.
Magnetickd anizotropie silné¢ ovliviluje tvar hystereznich smycek, fidi koercitivitu
aremanenci. Ma rovnéz zna¢ny prakticky vyznam, protoze se vyuziva pii konstrukci vétsiny
komeréné vyznamnych magnetickych materiald. Jedna se o vnitini vlastnost ferimagnetu,
kiivek v ridznych smérech monokrystalu. V wurcitych krystalografickych smérech
je magnetovani snaz$i, nez v jinych. Rozeznavame tedy snadné a obtizné sméry
magnetovani, vzhledem k osam krystalu. Pokud musi byt magnetizacni vektor pfesunut
ze snadného sméru magnetizace, musi byt energie dodavana z externiho magnetického pole.
Mira této energie je dana hodnotou anizotropni konstatny K. Anizotropni konstanta
K predstavuje odpor neboli energetickou bariéru, kterou musi magnetické dipoly prekonat,
aby opustili svou plvodni orientaci a byli vyrovnany v souladu se smérem externé
aplikovaného pole. Cim mensi je anizotropni konstanta K, tim snadnéjsi je orientace
magnetickych dip6li do smért ptiznivych pro smér vnéjsiho magnetického pole a tim vyssi
Jje magneticka permeabilita a nakonec nizsi ztraty hystereze. Ve vétsin¢ feriti se spinelovou
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strukturou je snadnym smérem uhlopficka krystalu [111]. V tomto sméru je potieba nejméné
energie na zmagnetovani, nez v kterémkoliv jiném [21, 39, 43].

Magnetostrikce

Béhem magnetizacniho procesu dochazi u feriti ke zméne délky krystalu nebo objemu
materidlu v magnetickém poli. Tento jev nazyvame magnetostrikce. Magnetizace materialu
vlivem aplikovaného vnéjstho magnetického pole méni magnetostrikéni napéti
a to az do okamziku, nez je dosahnuto stavu nasyceni. VSechny ferity, krom¢ feritu
Zeleznato-Zelezitého vykazuji negativni magnetostrikci, tj. dochazi u nich ke zkraceni délky
ve sméru magnetizace [39].

Teplotni pribéh permeability

Hodnota permeability feritl je zavisld na teploté¢ a souvisi s krystalovou anisotropii
a magnetostrikci. Krystalova anisotropie i magnetorstrikce jsou veli¢iny, které jsou samy
0 sob& zavislé na teploté, a proto kolisdni permeability s teplotou zavisi na mnoha
parametrech. Na obr. 3.12 vidime zavislost permeability na teploté pro vysokopermeabilni
ferity Mn-Zn. Nejdiive permeabilita stoupa s rostouci teplotou a dosahuje maxima tésné pied
teplotou Curie (Tc). U ferith Mn-Zn je jesté jeden pik, nazyvany sekundarni maximum
permeability, ktery lezi blizko teploty, pfi které krystalova anizotropie K prochazi nulou.
Polohu tohoto maxima muzeme v §irokém intervalu teplot ménit zménou technologie
vyroby. Sekundarni maximum permeability je normalné nastaveno tak, aby bylo v teplotnim
rozmezi 25 — 100 °C, coZ je nejuzivanéjsi interval teplot pro vyuziti feritového materidlu.
Teplotni faktor permeability je uzite¢ny pro predvidani zmén magnetickych vlastnosti
materialt v aplikacich [45].

- {
i, K U

Tc

Obr. 3.12: Krystalova anizotropie (K) a permeabilita (p)
jako funkce teploty (T) pro MnZn ferity [45]
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3.2.2. Déleni feritu

Ferity mtizeme v nejjednodussim piipadé¢ rozdélit na ferity mekké a tvrdé. Tyto dvé skupiny
materialti se od sebe 1isi silou magnetického pole, které je potieba k vyrovnani magnetickych
domén. Tvrdé ferity potiebuji k magnetizaci silné magnetické pole a mekkeé ferity se naopak
magnetuji i pii slabém magnetickém poli [46].

Meékké ferity

Pro magneticky mékké ferity je zavislost magnetické indukce B na intenzité magnetického
pole H charakterizovana izkou hysterezni smyckou — obr. 3.13. Jedna se o0 ferity s nizkou
koercivitou. Snadno se slabym vn&jSim polem magnetuji, ale snadno se i odmagnetuji.
Vykazuji nizké elektrické ztraty a maji vysokou relativni permeabilitu, ktera se v prubéhu
magnetizace snizuje. Kombinace vysokého elektrického odporu, siroké Skaly magnetickych
vlastnosti a snadnost vyroby za pouziti standardnich keramickych technik udélala z téchto
feriti vynikajici uzite¢né materialy, které se vyuzivaji do transformatord a civek [23, 47].

Na zaklad¢é chemického sloZzeni mohou byt mékké ferity rozdéleny do dvou hlavnich
kategorii, ferit Mn-Zn a ferit Ni-Zn. Jedna se o dvé skupiny nejbéznéjsich komercnich
mekkych feritd, které se navzdjem dopliuji a umoziuji tak pouziti mékkych ferith
od zvukovych frekvenci az po n€kolik set megahertzi. Obecné jsou magnetické vlastnosti
siln€¢ zavislé na slozeni a na mikrostruktufe, a proto se od sebe tyto dvé skupiny materialt
lisi — tab. 3.2. Ferity Mn-Zn maji vy$$i permeabilitu, vy$si magnetickou indukci, nizsi
elektricky odpor a niz$i Curieovu teplotu ve srovnani s ferity Ni-Zn. Diky vy$§imu mérnému
odporu jsou ferity Ni-Zn vhodnéjsi pro aplikace s vy$simi frekvencemi, az 300 MHz,
zatimco ferity Mn-Zn se primarné pouzivaji pro frekvence nizsi nez 2 MHz [48, 49].

Tab. 3.2: Vybrané vlastnosti feritt Mn-Zn a Ni-Zn [49]

Ferit Mn-Zn Ni-Zn
Magneticka indukce [T] 0,4-0,6 0,3-04
Rezistivita [Q2-m] 0,1-10 106
Curieova teplota [°C] 90 - 220 100 - 500
Pocatecni permeabilita 1000 — 18000 10 — 2000

Koercivita 0,02 -0,15 0,3-4

Nejvice pouzivanymi mekkymi ferity jsou ferity Mn-Zn které, jak uz bylo zminéno,
vynikaji vysokou hodnotou permeability a nizkymi elektrickymi ztratami. Dalsi vyhodou
Mn-Zn feriti je mozZnost pfipravy téchto feritl s rGznou stechiometrii a tedy s riznymi
vlastnostmi, které se odviji od dané aplikace. Ke zjisténi vhodného slozeni pro danou
aplikaci se vyuziva fazového diagramu Mn-Zn ferit, kde jsou na jednotlivych osach
vyneseny mol. % oxidu Zelezitého, oxidu manganatého a oxidu zine¢natého — obr. 3.14.
Graf také zaznamenava slozeni, které poskytuje optimalni vykon feritt, tedy hustotu
nasyceného magnetického toku (Bs), nizké ztraty (Pre) a vysokou pocate¢ni permeabilitu
(ui). Identifikuje i Curieovu teplotu pro 100 °C a 250 °C. Z fazového diagramu je ziejmé,
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ze zadné slozeni feritu Mn-Zn nemiize zaroven splnit vSechny pozadované cile — vysoké
syceni, nizké ztraty a vysokou poc¢ate¢ni permeabilitu [48, 50].

mol. % Fe203

mol. % MnO /[ b
40 - A
~ ~ 50
/ 190 15 20 25 mol. % ZnO
Obr. 3.13: Velikost a tvar hystereznich Obr. 3.14: Fazovy diagram Mn-Zn
smycek tvrdych a mékkych feritt [36] ferit: MnO-Zn0O-Fe,03 [51]

Tvrdé ferity

Jedna se o materialy, které maji na rozdil od mékkych feriti postupné rostouci magnetizacni
kiivku a velkou plochu hysterezni smycky — obr. 3.13. Vyznacuji se velkymi energetickymi
ztratami pro kazdy cyklus magnetizace, maji vysokou hodnotu koercivity, ktera zarucuje
jejich vysokou stabilitu proti odmagnetovani. Vykazuji po magnetizaci vysokou hodnotu
remanence. PouZivaji se k vyrobé permanentnich magneti pro aplikace, jako jsou
reproduktory, elektromotory nebo zaznamova média. Jsou odolné vii¢i chemikaliim. SloZeni
tvrdych magnetickych feritd vyjadiuje vzorec MeO-6Fe;O3, kde Me je baryum (Ba),
stroncium (Sr) nebo kobalt (Co). Od mekkych feritd se 1isi zejména svou krystalovou
strukturou [46, 52].

3.2.3. Krystalova struktura feriti

Krystalovou strukturu feriti 1ze povaZovat za vzdjemné propojenou sit’ kladné nabitych
kovovych iontii Fe3*, M?* a zaporn& nabitych dvojmocnych iontil kysliku O%. Distribuce
ionti v krystalové mfizce, jejich valence a poloha, kterou preferuji, to vse hraje roli
pfi ur€ovani magnetickych interakci a tedy magnetickych vlastnosti latek. U komer¢nich
ferith rozeznavame tfi odliSné krystalové struktury. Jednd se o strukturu spinelovou
a granatovou, které jsou typické pro mekké ferity a 0 strukturu hexagonalni nebo také
oznacovanou jako strukturu magnetoplumbickou, typickou pro ferity tvrdé [3, 39].

Spinelova struktura

Spinelova struktura je typickd pro Mn-Zn a Ni-Zn ferity. Obecny vzorec magnetického
spinelu je zapisovan jako MFeOu, kde M je dvojmocny ion kovu (Fe?*, Mn?*, Zn%*, Cu?").
Jedna se o vzorec odvozeny od mineralu spinelu, aluminatu hote¢natého MgAl20a. Struktura
spinelu se sklada z jedné hlavni jednotkové buiky, ktera je slozena z 8 podjednotkovych
bunék. Jednotkova bunika ma strukturu kubickou, plosné centrovanou s kyslikovymi atomy
Vv hlavnich mfizovych polohach se dvéma typy mist pro kationty. Jedna se o mista, ktera
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maji tetraedrické nebo oktaedrické okoli kysliku a oznacuji se jako tetraedralni mista (A)
a oktaedralni mista (B) — obr. 3.15. V idedlnim spinelu obsahuje elementarni buika
32 kyslikovych ionti O%, 16 ionti Fe** a 8 iontii M?*. Celkem tak buiika obsahuje
24 kovovych kationti. Kovové kationty jsou rozdéleny do 8 tetraedralnich intersticicidlnich
poloh (A), které jsou obklopeny 4 ionty O% a do 16 oktaedralnich intersticialnich poloh (B),
které jsou obklopeny 6 ionty O%. Dle rozlozeni kationt(l na tetraedralnich a oktaedralnich
polohach rozliSujeme spinely na normalni, inverzni a smiSené [3, 39, 53].

@ A - tetraedralni
- @ B - oktaedralni

Obr. 3.15: Model spinelové krystalové miizky [54]

Normalni spinely — v t&chto feritech jsou v§echny dvojmocné kationty M?* v tetraedralnich
(A) mistech, zatimco trojmocné kationty Fe* jsou v mistech oktaedralnich (B). Pro normalni
spinely se vyuziva znaceni Me?*[Fe3*]0,, kde hranatd zavorka pfedstavuje obsazeni
oktaedralnich poloh. Typickym zastupcem je ferit ZnFe>O4 [36, 53].

Inverzni spinely — V inverznim spinelu jsou viechny dvojmocné kationty M?* v mistech
oktaedralnich (B) a trojmocné ionty Fe3* jsou rovnomérné rozdéleny mezi mista oktaedricka
(B) a mista tetraedricka (A). Oznaduji se vzorcem Fe3* [Fe3*M2*]0,. Typickym inverznim
spinelem je magnetit FesO4 [36, 53].

SmiSené spinely — jedna se o piechod mezi spinely normalnimi a inverznimi. Oznacuji
se vzorcem Fe3tM2Zt [Fe3* ,M2+]0,. Pismeno x zaéi stupei inverze, ktery je pro normalni
rozlozeni roven nule a pro rozloZeni inverzni je roven jedné. Mezi zdstupce smiSenych
spinelti patti naptiklad Mn-Zn ferity [39, 53].

Granatova struktura

Magnetické granaty krystalizuji ve dvanactisténné struktufe a souvisi s mineralem granatem.
Jejich obecny vzorec je dan vzorcem 3M203-5Fe>O3, kde M je jeden z iontii vzacnych zemin
granat. Jeho vzorec se zapisuje jako YsFedFe$0,,, kde horni indexy oznacuji typ miizového
mista, ve kterém se dany iont nachazi. Na obr. 3.16 je znazornéna jedna z 0smi
podjednotkovych bunék, které tvoii hlavni jednotkovou buiikku YIG (z ang. yttrium iron
garnet). Jednotkova buiika je kubicka, prostorové stfedna miiz, kterd obsahuje 24 iont Y3*,
40 iont Fe* a 96 ionti O, lonty yttria jsou umistény v poloze ¢, jsou obklopeny osmi ionty
02 a tvoii dvanActistén. Sestnact ionti Fe®* je umisténo v poloze a a zbylych 24 v poloze d
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—obr. 3.17. Poloha a se oznaduje jako poloha oktaedralni, protoZe je obklopena 6 ionty O
a poloha d se oznacuje jako poloha tetraedrélni, je obklopena 4 ionty O% [36, 55].

CtyFstén tetraedralni

misto (d)

dodekaedralni

misto (c) 4

+ oktaedralni
" misto (a)

Obr. 3.16: Podjednotkova bunka YIG Obr. 3.17: Schématické znazornéni
— umisténi Fe iontd v mfizce [36] rozlozeni ionti v miizce YIG [56]

Hexagonalni struktura

Hexagondlni ferity maji stejnou strukturu jako magnetoplumbit, mineral jehoz slozeni
je PbFe7sMn3sAlosTios019. Typickym zastupcem hexagonalnich feritt je hexaferit barnaty
BaO-6Fe20z. Jedna se o tvrdy ferit. Hlavnim rysem hexagonalni struktury je velky rozdil
ve velikosti miizovych parametrt, kde ¢ je 2,32 nm a a 0,588 nm. Zakladni hexagonalni
bunka se sklada z 10 kyslikovych vrstev zndzornénych na obr. 3.18. lonty tvoii tésné
usporddanou hexagonalni mftizku, jejiz posloupnost vrstev je ABAB a nebo kubickou
miizku, kde je posloupnost vrstev ABCABC. Kazda vrstva je sloZena ze ¢tyt velkych iontd,
pficemz existuji Ctyfi po sobé jdouci vrstvy se ¢tyfmi kysliky, nasledované vrstvou patou,
ktera obsahuje tfi kysliky a barnaty iont. Na rozdil od spinelovych feriti, jsou zde Fe ionty
rozmistény ve tfech ruznych intersticialnich polohach. Jedna se o polohy tetraedrickeé,
oktaedrické a 0 polohy, které jsou obklopeny 5 ionty kysliku [36, 39].

A
{0001 >

c=232nm

Obr. 3.18: Struktura krystalu barnatého feritu [36]
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3.2.4. Vyroba feriti

Ferity se tradi¢né pfipravuji technologii praskové metalurgie. Jedna se o velmi Uspésnou
metodu s vysokou produktivitou, snadnou prizptsobitelnosti a dobrou hospodarnosti.
Celkovou vyrobu lze rozdélit do ¢tyt hlavnich kroki: pfiprava prasku, zhutnéni prasku,
slinovani a finalni operace, kdy je jadro vystaveno dalSim vyrobnim operacim jako
je brouseni, lapovani nebo povlakovani epoxidovym praskem. Kazdy krok musi byt pec¢livé
optimalizovan a musi stavét na vysledcich dosazenych v pfedchozim kroku. Na obr. 3.19
je schéma, které vystihuje vyrobu mékkych manganato-zine¢natych feriti [3, 39, 45].
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Obr. 3.19: Konvek¢ni zpracovani Mn-Zn feritti [45]

Vybér surovin

Vybér surovin se odviji od pozadovanych vlastnosti vyrobku, od typu pouzité¢ho zatizeni,
typu zpracovani a v neposledni fadé se odviji od ekonomickych aspekti. Dulezitou roli
pfi vyrobé ferith hraje Cistota vstupnich material, protoZe piimo pfispiva ke kvalité
kone¢ného produktu. Vyroba proto zac¢ind chemickou analyzou vstupnich surovin — oxidi
nebo uhli¢itant. Celkovy obsah necistot by mél byt mensi nez 0,1 hm. %. V n¢kterych
ptipadech muze i velmi nizky obsah necistot, v fadu nekolik ppm vést k diskontinalnimu
rastu zrn ¢i ke snizeni permeability [3, 39, 48].

V ptipad¢ vyroby Mn-Zn feritu je zakladni slozkou smés oxidu zeleza, manganu a zinku.
Do smési se dale dle poZzadovanych vyslednych vlastnosti pti operaci mleti pfidavaji latky
oznacované jako aditiva. Jedna se o vapnik, kiemik, titan, vanad, kobalt, nikl atd., v riznych
slouceninach (oxidy, oxalaty, uhli¢itany). V prub¢hu let byla zkoumana cela fada aditiv
a jejich vliv na magnetické charakteristiky feritd. Jsou pouzivdna zejména pro sviyj
vliv na slinovani a zhutiiovani, pfipadné na strukturu hranic zrn pro modifikaci elektrickych
a mechanickych vlastnosti [3, 45].
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ViazZeni a michani
Vybrané suroviny se v pozadovanych pomérech navazi a nasleduje michani. Pti této vyrobni
operaci se jednotlivé slozky dikladn¢ zhomogenizuji. Mleti se typicky provadi v kulovych

mlynech za mokra, kde se jako mleciho média vyuziva demi-vody. Po mleti se smés susi.
Pro suseni se vétSinou pouziva technologie granulace [3, 39, 45].

Kalcinace

Praskova sm¢s sestavajici z oxidd, poptipad¢ uhli¢itant je nevhodna k lisovani a nevykazuje
magnetické vlastnosti. Ty material ziskava az pii kalcinaci, jejimz ukolem je zahajeni
formovani feritové mtizky. V pribéhu kalcinace se vychozi surova davka ,,Cervena smés*
(barva dodavana Cervenym oxidem Zeleza) zahieje na teplotu mezi 900 — 1200 °C
ve vzdusné atmosféte. Uhli¢itany se rozkladaji a oxidy reaguji za vzniku spinelu. Dochazi
k odpafeni necistot a smrsténi Se u kone¢ného produktu snizi na 17 az 18 %, namisto
20 az 21 %, coz snizuje moznost vzniku trhlin béhem chlazeni slinutého produktu. Kalcinace
navic pomaha homogenizovat material. Rada chemickych reakci popisujicich tvorbu feritu
je uvedena v tab. 3.3. Uvedené reakce jsou reverzibilni a pii chladnuti za pfistupu kysliku
probihaji opa¢nym smérem [39, 57].

Tab. 3.3: Reakce vyskytujici se béhem tvorby feriti [39]

Reakce Teplota
Rozklad uhli¢itana MnCO3 < MnO + CO; 500 - 700 °C
Tvorba feritu zinku Zn0O + Fe;03 & ZnFey0q 670 — 850 °C
MnO + Fe203 <> MnFe;04 650 — 850 °C

Tvorba feritu manganu
g 1/3 Mn304 + Fex0Oz <> MnFexO4 + 1/6 O 800 — 1000 °C

Tvorba Mn-Zn feritu MnFe,O4 + ZnFe04 «> MnZnFezO4 700 - 1000 °C

Mleti

Nésleduje mleti kalcinovaného feritoveho materialu, které se provadi pomoci specidlniho
zafizeni, oznacovaného jako attritor. Mleti ptispiva k lepsi homogenizaci produktu, snizeni
velikosti Castic a k dosazeni pozadované morfologie a lisovatelnosti prasku. K tomu,
aby byla praskova smés dobie lisovatelna, je zapotiebi do mletého prasku piidat vhodna
organicka pojiva. Ukolem pojiva neni pouze zlepSeni lisovatelnosti, ale také vhodné
ovlivnéni reologickych vlastnosti tésta pifi tvarovani a zajisténi dostateCné pevnosti
pfi vysuSeni. NejbéZnéjSim organickym pojivem je polyvinylalkohol. PouZivaji se 1 jiné
latky jako naptiklad roztoky Skrobu, dextrinu, polyethylenglykolu. Organicka pojiva jsou
nakonec pfi vypalu z vylisku odstranéna [39, 45, 48].
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SuSeni rozprasovanim

Suseni rozpraSovanim nebo také atomizace je poslednim krokem ptipravy prasku. Spociva
v rozsttikovani suspenze v proudu horkych spalin 110 — 300 °C, pod vysokym tlakem,
kdy je mleta suspenze (mokra smés) pievadéna na granule riznych tvara a velikosti. Prasek
se tedy Casto oznacuje jako granulat [3, 39].

Lisovani

Druhym krokem v technologii zpracovani feriti je lisovani. Utelem lisovani
je z piipraveného prasku za pusobeni tlakové sily piipravit polotovar (zeleny vylisek) daného
tvaru a velikosti. Nejcastéji pouzivanou technikou je suché lisovani prasku. Dal§imi
technikami jsou vytlacovani a izostatické lisovani. Velikost tlakové sily se voli v zavislosti
na pozadované hustoté¢ vylisku a vlastnostech prasku. Béhem lisovani dochazi ke tfeni
prasku podél stény lisovnice, coz nasledné vede ke tvorbé gradientu hustoty. K potlaceni
tohoto jevu se pouzivaji externi maziva jako je stearat zinecnaty. Lisovani je velmi dilezitou
operaci pii vyrobé feritii. Spatny design raznikii, nastavent lisu, poptipadé $patné pfipraveny
prasek mohou mit fatalni disledky na kone¢ny produkt [3, 39, 48].

Slinovani

Slisované praskové polotovary nedisponuji dostatecnou pevnosti a je nutné je slinout.
Ve fazi slinovani produkt dosahuje svych kone¢nych magnetickych i mechanickych
vlastnosti. Jednd se o nejkritictéjSi a nejdrazsi krok vyroby. Béhem slinovani je vylisek
po dobu n¢kolika hodin umistén v peci, kde je vystaven teplotam, které lezi pod teplotou
taveni materialu. Proces se pii vyrob¢ feritli oznacuje jako vypal [39, 48, 57].

Kone¢né rozméry vyrobku jsou ovlivnény teplotou a dobou slinovéni.
Na elektromagnetické vlastnosti, které jsou pro pouziti ferith signifikantni, ma vliv teplota
a atmosféra uvnitt pece. Atmosféru v peci tvofi vzduch s upravenymi poméry kysliku
a dusiku [3, 39, 48, 57].

Vzhledem k tomu, Ze se cile pti vypalu lisi v zavislosti na aplikaci, tak se odpovidajicim
zptisobem lisi i podminky slinovani, véetné profilt teplot a atmosféry. Pro kazdy typ ferit
je tedy vyzadovan specificky slinovaci cyklus. Na druhou stranu existuje i né&kolik
spole¢nych cilt slinovani. Jedna se o kompletni formaci spinelové miizky, dosazeni
chemické homogenity a o dosazeni jednotné mikrostruktury. Variabilnimi cilemi, které
zavisi na aplikaci, jsou: stfedni velikost zrn a distribuce velikosti zrn, porovitost, umisténi
pord (intergranularni nebo intragranularni), hustota, valence kovovych ionti (Fe?*, Mn®")
a hranice zrn [3, 39, 48, 57].

Slinovaci cyklus feritd zahrnuje ¢tyfi jasné definované zony: zona vyhoftivani pojiv, zona
ohfevu, zéna vydrze a chlazeni. Schematické zndzornéni procesu slinovani v tunelové peci
a odpovidajici teplotni profil pro ferity Mn-Zn je uveden na obrazku obr. 3.20 [39, 57].

Prvnim krokem v kazdém procesu slinovani feriti je odstranéni pojiv, které byly ptivodné
zavedeny, aby usnadnily lisovani. Bé&zné teploty vyhotfivani pojiv se pohybuji
od 350 do 500 °C. Doba vyhoiivani se mize pohybovat od 4 do 8 hodin v zavislosti
na velikosti jadra. Dilezita je kontrola rychlosti vyhotivani pojiv, z divodu potencialni
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hrozby prasknuti vyrobku, diky soucasnému uvolnéni velkého mnozstvi spalin. Atmosférou
v této ¢asti slinovaciho cyklu je vzduch [39, 48, 57].

Nasleduje zona ohfevu, ve které dochazi k postupnému navySovani teploty na teplotu
slinovani. NavySovani teploty musi byt postupné, aby nedoslo k tvorbé defekti. Obvykle
se rychlost ohfevu pohybuje okolo 4,5 °C/min. Cela faze pak trva pfiblizn¢ 6 hodin. Zatimco
se teplota zvySuje, do pece se zavadi kyslik [39, 48, 57].

Po dosazeni slinovaci teploty nasleduje vydrz na této teploté a to po dobu 1 — 5 hodin
a pro velka jadra to mtze byt az 20 hodin. Teplota se v této oblasti v zavislosti na slozeni
materialu pohybuje v rozmezi od 1150 °C az do 1450 °C, kdy dochazi k intenzivnimu
slinovani granuli. Pfi vypalech s velmi vysokymi teplotami a nizkymi hladinami kysliku
muze dochazet k zavaznému problému, kterym je vypafovani zinku. Tento problém bude
diskutovan v kapitole 3.3 [39, 48, 57].

vvvvvv

pozadované vlastnosti, které byly vyvinuty pii predchozich operacich, mohou
byt poSkozeny, pokud neni zajisténa spravna regulace atmosféry [39, 48, 57].

Béhem slinovani se soucasti smrstuji na své kone¢né rozméry. RUzné materidly
a techniky zpracovani vedou k odchylkdm v tomto smrsténi. Typické linedrni smrsSténi
se pohybuje od 10 az 20 % formovanych rozméru [57].

Slinovani muize probihat ve dvou typech peci — komorovych a kontinuéalnich.
U komorovych peci je zapotiebi nejdiive vzorky odplynit, zbavit je organickych pojiv.
Odplynéni se provadi v tzv. predkomorovych pecich, ve kterych je teplota nizsi,
nez v samotnych pecich komorovych. V piipadé komorovych peci se jadra pii vypalu
ukladaji na specialni vozik, ktery je po celou dobu vypalu na stejném misté, na rozdil od peci
kontinualnich, kde se jadra ukladaji na keramické desky, které jsou pomoci dopravniho péasu
unaseny skrze tfi zony pece, které se liSi teplotou a sloZenim atmosféry. Zatimco
u kontinualnich peci je dosahovéano niZsich provoznich nakladi, tak vyhodou komorovych
peci je moznost nastavovani individualniho vypalovaciho programu s riznou dobou vydrze
a slinovaci teploty, doby néjezdu nebo atmosféry. Jsou ale extrémné energeticky
naro¢né [39, 58].

Finalni operace

Rozméry vyrobkt vychazejicich z pece se obvykle od uzivatelem pozadovanych rozmért
1181 v rozmezi 1 az 2 %. Mira odliSnosti rozmérii zavisi na sloZitosti soucdsti, na jejim tvaru,
velikosti a zptisobu jakym byla pfipravena. Z tohoto divodu a z dvodu splnéni pozadavkl
zakaznika je zadouci, aby byly slinuté dily podrobeny finalni operaci. Mezi tyto operace
se fadi predevsim brouSeni, le§téni, povlakovani a lapovani. Rada z téchto operaci
je finan¢né naro¢na, a proto musi byt peclivé vybrany. Piestoze jsou vnitini magnetické
vlastnosti nastaveny jiz béhem slinovani a nelze je ménit, spravné dokoncovaci techniky
mohou optimalizovat magnetickou vykonnost feritovych jader [39, 48, 57].
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Obr. 3.20: Schematické znazornéni slinovani Mn-Zn feritd v tunelové peci [57]

3.3. PROBLEMY SPOJENE SE SLINOVANIM Mn-Zn FERITU

Mn-Zn ferity jsou znamé jako materialy, které jsou vyuZzivany pro svoji Vysokou poc¢atecni
permeabilitu a nizké magnetické ztraty. Na tyto vlastnosti ferith ma klicovy vliv vybér
sloZzeni a technologie vyroby. Jak bylo jiz zminéno vySe, tyto vlastnosti nemohou
byt dosazeny zaroven (pfipadné pouze za cenu ustupkd, jak za cenu snizeni permeability
ptipadné zvyseni ztrat). Nadale se budeme zabyvat vlivem technologie ptipravy materialu
na vysokou permeabilitu [39, 59, 71].

Vysokopermeabilni materialy obsahuji zhruba 53 az 55 mol. % Fe-Oza ZnO se pohybuje
v rozmezi 18 — 23 mol. % — viz obr. 3.14. Zac¢lenéni zinku do spinelové miizky vede
k modifikaci vlastnostni feritd, protoZze dochazi Kk pierozdéleni kovovych ionta
na tetraedrickych a oktaedrickych polohach [39, 59, 71].

Zinec¢naté ionty ve spinelové struktufe Mn-Zn feritli pfednostné zaujimaji teraedrické
polohy A, kde nahrazuji ionty Zelezité. Zbytek Zelezitych a manganatych iontl je rozdélen
mezi zbylé tetraedrick¢é A a oktaedrické B polohy. To vede ke zvySeni magnetického

momentu a nasledné ke zvySeni pocatecni permeability pi. NavySeni mizeme pozorovat
do koncentrace ZnO 20 — 25 mol. % [59].

Slinovani polykrystalickych feriti Mn-Zn je zna¢né komplikované. Je spojené S potiebou
dosaZeni co nejvyssi hustoty, maximalni a jednotné velikosti zrn, minimem vad uvnitt zrn
(zachycené porovitosti), s dosazenim spravné stechiometrie ve spinelové fazi
(Fe?*/Fe®*, obsah kysliku) a s problémem potlaceni t&kani zinku, ktery zadina byt vyznamny
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pii teplotach nad 1200 °C. Nad touto teplotou se pfitomny oxid zine¢naty snadno
pfi slinovani odpafuje ze vzorku — snadno podléha redukci dle rovnice:

ZnO(s) > Zn(g) + %, 0,(9) (1)

Odpafovani zinku méa za nasledek redukci Fe®* iontd na Fe?* ionty z davodu
vykompenzovani zinkového deficitu. Soucasné také dochazi ke ztraté kysliku ze vzorku
z divodu udrZeni neutrality néboje. Ztraty zinku maji velmi nepfiznivy ucinek
na mikrostrukturu feriti. Vedou k nadmérnému ristu zrn, zptisobuji vnitini pnuti materialu,
vedou k vytvofeni nehomogenni struktury (rzné krystalické faze Mn-Zn spinell)
a vyznamn¢ ovliviuji permeabilitu. | malé zmény ve slozeni (napiiklad z divodu odpaieni
zinku z vngjsiho povrchu jadra) mohou vést ke snizeni permeability. Tato mala zména
ve slozeni totiz zpusobi povrchové napéti materialu. Na obr. 3.21 je vidét, Ze pouhé
odstranéni této vnéjsi namahané vrstvy materidlu vede ke znaénému zvyseni permeability.
Obr. 3.22 pak zachycuje zavislost pocate¢ni permeability jako funkci hydrostatického tlaku
pii 25 °C. Obecné plati, Ze ¢im vyS$$i napéti v materialu je, tim niZsi je hodnota permeability
[3, 39, 59, 60, 61, 62, 63, 71].
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Obr. 3.21: Zavislost permeability na Obr. 3.22: Zavilost zmény permeability
teploté (vzorek pied a po leptani) [62] na hydrostatickém tlaku [63]

Ztratu zinku ze vzorku Ize do jisté miry regulovat peclivou kontrolou a nastavenim vSech
slinovacich parametrti. Pravé podminky béhem slinovani a ochlazovani feritti jsou kritické
a maji zasadni vliv na magnetické vlastnosti, protoze se v materidlu tvofi findlni
a nasledném chladnuti a parcidlni tlak kysliku. Spravné nastaveni proménych vede
k vytvofeni feritu s pozadovanymi magnetickymi, Chemickymi, krystalografickymi
a mikrostrukturalnimi vlastnostmi [3, 59, 66].

Kromé jiz zminovanych potiZi se z hlediska daného sloZeni béhem slinovani Mn-Zn feritt
setkavame s vlivem proménlivé valence manganu. Ta se projevuje jiz za nizSich teplot
a ma za nasledek vznik prasklin. Timto jevem se ale zde nebudeme zabyvat [3, 39, 59, 60,
61, 71].
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3.3.1. Teplota a ¢as vypalu

Jednim z faktorii, ktery pfispiva ke zvySeni permeability Mn-Zn ferith je vysoka hustota.
K dosazeni pozadované hustoty a tedy vysoké permeability je nutné Mn-Zn ferity palit
pii teplotach okolo 1300 — 1400 °C. Tyto teploty vedou ke zvySeni permeability, ovSem
okolo 1200 °C a vys se zacind z feritli postupné vyparovat zinek. Zacina se zrychlovat rist
zrn a nasledné se v materialu generuje vnitini pnuti. Toto pnuti, jak bylo zminéno vyse,
zasadné ovliviiuje permeabilitu — snizuje ji. PocateCni permeabilita se tedy s rostouci
teplotou zvySuje, ovSem od jistého okamziku klesa (z divodu existence pnuti v materialu)
Vyparovani zinku ze vzorku mtize mit fatalni disledky na kone¢né vlastnosti produktii
a proto musi byt pfijata vhodna opatieni zejména v oblasti atmosféry [3, 64, 65].

Cas vypalu se pohybuje vV praméru okolo 24 hodin. Optimélni teplota a stejné
tak i optimalni Casové podminky jSou minimem potfebnym k dosazeni pozadované
homogenity a mikrostruktury feriti Mn-Zn. Vys$i teplota a delsi ¢as vypalu mohou
degradovat ferit atmosférickou kontaminaci, pfehnanym rlstem zrna nebo zvySenou
porovitosti. K vypalu Mn-Zn feriti se nejcastéji vyuzivaji komorové pece, ve kterych
Ize dosahnout dobré regulace atmosféry v zavislosti na aktualni teploté v kazdé fazi
slinovaciho cyklu [3, 66].

3.3.2. Atmosféra pri vypalu a nasledném chlazeni

vvvvvv

Na obr. 3.23 je kiivka vypalu Mn-Zn feriti vcetné pouzité atmosféry v kazdé casti
slinovaciho cyklu. Kontrola atmosféry hraje klicovou roli pfi nejvyssich teplotach slinovani,
kdy je mozna potencidlni ztrata zinku ze vzorku, kterd vede ke kolisani chemického slozeni
a nasledné ke zhorSeni permeability a dalSim problémim. K potlaceni odpafovani zinku
se ferity ve vysokoteplotni ¢asti pali v atmosféte s vysokym obsahem kysliku, poptipadé
v ¢istém kysliku, ktery je nasledné pii snizovani teploty ekvilibrovan na spravnou hodnotu.
Atmosféra kysliku napomaha také k ptremistovani péru z objemu na hranice zrn,
kde se nasledné pory spojuji ve vétsi celky [3, 39, 64, 67].

Nutné je také fizeni atmosféry v zavislosti na teploté pfi chlazeni feriti na pokojovou
teplotu. Je potieba, aby se zachovalo sloZeni a struktura, ktera se vyvinula pii vysoké teploté.
Ptiblizné od teploty 1100 °C je proto naprosto nezbytna atmosféra inertniho plynu, ¢istého
dusiku, ktera brani reoxidaci Mn?* a Fe?* ionti, coz brani tvorbé mikrotrhlinkam ve slinutych
vyliscich a také se zachova pomér Fe?*/Fe3* jonti ve feritu [45].

3.3.3. Parcialni tlak kysliku

vvvvvv

pii opakované produkci Mn-Zn feriti. Nejen, ze rGzné parcialni tlaky kysliku maji
za nasledek riiznou tékavost zinku, ale také nevhodny parcidlni tlak kysliku méni stupen
oxidace (obsah Fe?* kationttl), jejichz mnozstvi zasadn& ovliviiuje magnetické vlastnosti
materialt. Stejn¢ tak, jako je nezbytna kontrola teploty vypalu a astmosféry je nutna
I regulace rovnovazného parcialniho tlaku kysliku s ohledem na danou atmosféru pti vypalu
a na konkrétni slozeni ferita [60, 67, 68].
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Parciélni tlak kysliku nestac¢i regulovat pouze v zavislosti na dané atmosféte, ale je tfeba
jej regulovat i v zavislosti na teploté. Blank (1961), Slick (1971) a dalsi studovali vztah mezi
rovnovaznym parcialnim tlakem kysliku a teplotou — obr. 3.24. Jedna se o rovnovazny
atmosfericky diagram, kde je na 0se X vynesena teplota ve stupnich Celsia a na ose Yy je obsah
kysliku v okolni atmosféte v procentech. Carkované zelené ¢ary ohraniéuji oblast, uvnitf
které jsou teploty a procentudlni hodnoty kysliku kompatibilni se spinelovou fazi. Tenké
modré cary vyznacuji linie s konstantnim obsahem Zeleznatych iontii. Tyto ¢ary jsou
oznacovany také jako tzv. izokompozi¢ni linie. V oblasti jednofazového spinelu jsou
vyznaceny tfi izokompozi¢ni linie. Obsah kysliku se na téchto rovnobéznych piimkach
zvysuje se sniZujici se teplotou a se zvysSujicim se obsahem kysliku v atmosfétfe. Paralelni
1izokompozic¢ni linie jsou také patrné v oblasti pro teploty pod hranici spinel-hematitové faze.
Tyto izokompozi¢ni linie maji jiny sklon, nez linie pozorované v oblasti jednofazového
spinelu a jsou rovnobézné s hranici faze spinel-hematit. Silna pierusovna zelenad cara
je soucasné fazovou hranici, ktera oddéluje oblast dvou fazi (spinel a a-Fe>O3) od oblasti
tti fazi (spinel, a-Fe,Osa B-Mn203). Dosahne-li ferit rovnovahy pii reakei s kyslikem ve své
okolni atmosféfe pii urcité teploté¢ a daném procentudlnim obsahu kysliku na jedné
Z izokompozic¢nich linii (napt. 1400 °C a 100 % kysliku), je mozné (pii ochlazovani) snizit
teplotu feritu bez znatelného prirtstku nebo ztraty kysliku, tehdy, je-li mnozstvi kysliku
v okolni atmosféte nastaveno na odpovidajici hodnotu parcialniho tlaku kysliku, nalezici
dané izokompozi¢ni linii (prochézejici bodem 1400 °C a 100 % kysliku). Jinymi slovy,
se zménou teploty feritu je nutné zménit mnozstvi kysliku v okolni atmosféfe
(musime se pohybovat po izokompozi¢ni linii). Pokud se naptiklad ferit ochladi na 1390°C,
okolni atmosféra by se méla upravit na ptiblizné 92 % kysliku [3, 61, 69, 70].
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Obr. 3.23: Schéma vypalovaciho cyklu pro Mn-Zn ferit [39]
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Obr. 3.24: Rovnovazna zména hmotnosti jako funkce atmosférického kysliku
a teploty systému: (MnO)26,8(Zn0)183(Fe203)s4,9 [39]
Navzdory vSem opatienim a ptistupiim, kterd jsou béhem vyroby peclivé dodrzovéana
je Casto urcita ztraty zinku ze vzorku nevyhnutelna. Na obr. 3.25 je znazornén koncentra¢ni
gradient zinku od povrchu k vnitiku feritu Mn-Zn s vysokou permeabilitou [39].
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Obr. 3.25: Zavislost koncentrace zinku na hloubce pod povrchem ve feritu s vychozim
slozenim (MnQ)27,0(Zn0)20,6(Fe203)s2.4 [39]
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Kazdy z vyrobcli ma své typy a triky jak tento efekt minimalizovat. Mezi nimi lze uvést
naptiklad udrzovani témét stagnujici atmosféry, ktera je bohata na kyslik a to do doby, dokud
neni pfipravena provést rovnovazny krok. Dal$i moznosti je pokryti dilti hrubym slinutym
feritovym praskem podobného slozeni [39].

Na obr. 3.26 a) a 3.26 b) jsou typické mikrostruktury dvou komer¢né dostupnych feritt
s vysokou permeabilitou (ni = 11 000). Ob¢ fotografie jsou pofizené pii stejném zvétSeni.
Z obrazk jsou patrné rozdily ve velikosti zrn, uniformité velikosti zrn a velikosti poru. Ferit
na obr. 3.34 a) ma obecné vétsi zrna, na rozdil od feritu na obr. 3.34 b), ktery ma mnohem
mensi a jednotnou velikost zrn. Rozdily v mikrostrukturdch jsou s nejvétsi pravdépodobnosti
zpusobeny vychozimi prasky (necistotami, chemickou homogenitou, velikosti ¢astic) a také
typem peci a cykly vypalu pouzivanymi K vyrobé téchto feriti [39].

Obr. 3.26: Mikrostruktury dvou komer¢nich feritii s vysokou permeabilitou, vykazujici
diametralné odlisné mikrostruktury (zvétseno 150x) [39].

K ziskani vysoce vykonného materialu pro konkrétni aplikace je nutny nejen spravny
vybér vychozich surovin o vysoké Cistot¢ a dané velikosti ¢éstic, ale také optimalizovany
proces vyroby praskového feritu, pies lisovani az po slinovani feritt s kritickymi opatfenimi
jako je velmi pecliva kontrola vypalovaci teploty, spravné rychlosti ohievu, chlazeni,
nastaveni vhodné atmosféry a parcialniho tlaku kysliku a zajisté potlaceni vypatrovani zinku
z feritu. Za predpokladu, ze budou vSechny vyse zminéné podminky dodrzeny, ziskame ferit
s pozadovanou distribuci iontd Vv krystalové miiZce a danou valenci, které primarné
zodpovidaji za konecné magnetické vlastnosti latek [45].
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3.4. VYROBNI SPOLECNOST TDK

Firma TDK Electronics s.r.o Sumperk je vyznamnym evropskym vyrobcem feritovych jader
z magneticky mékkych materialti a keramickych pozistori. Tradice zdejsi vyroby feritl
metodou pragkové metalurgie spada do roku 1956. Vyroba v zavodu Sumperk byla zahéjena
v roce 2000, v loniském roce tak firma oslavila 20 let své existence. Na obr. 3.27 je logo
firmy TDK [72].

Elektronické soucéstky a komponenty produkované firmou TDK Sumperk se nachazeji
ve veétsing elektrickych a elektronickych zafizeni vyskytujicich se kolem nés. Jejich tukolem
je zajisténi spolehlivého napajeni, zpracovani elektrickych signala a také chrani obvody pted
selhanim a poruchou. Veskeré vyrobky jsou uréeny zejména pro zahranicni zékazniky, mezi
které patii vyrobci z oblasti automobilového primyslu, telekomunikaci, zdravotnictvi
a solarni a dopravni techniky. Spolecnost je nositelem certifikatd ISO 9001:2015, IATF
16949:2016, ISO 14001:2015 a ISO 50001:2011. Patii tak mezi certifikované firmy nejvyssi
kvality [72].

3.4.1. Vyroba feriti

Vyroba feritovych jader z magneticky mékkych materidlti probihd na divizi MAG (Magnetic
Business Group). Nejcastéji se feritova jadra uplatiuji jako soucastky zdroju elektického
napéti (transformatory), déle se vyuzivaji v induk¢nich snimacich, ve vykonovych ménicich
pro solarni, 1ékafskou a dopravni techniku, v zafizenich ur€enych pro meéteni spotieby
elektrického proudu, ale také k bezdratovému pienosu energie. Vedeni vyroby feritovych
jader sidli v némeckém Heidenheimu. Ve vyrobnim portfoliu je pfiblizn€ 4000 druht feritd,
ukazka feritovych jader je na obr. 3.28 [72].

3.4.2. Vyroba pozistori

Vyrobou keramickych pozistori se zabyva divize PPD (Piezo and Protection Devices
Business Group), ktera sidli v rakouském Deutschlandsbergu. Vyrdbéné pozistory
se uplatiiuji jako vyhtivace sedacek automobilt, teplotni senzory, senzory hladiny kapaliny,
ptepét'ova ochrana, v parkovacich senzorech a nové i v elektroautomobilech [72].

e,
BTDIK #%5e
o %

Obr. 3.27: Logo firmy TDK [72] Obr. 3.28: Ruzné tvary feritovych jader [73]
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4. EXPERIMENTALNI CAST

V experimentalni ¢asti byl zkouman vliv uvoliiovani zinku z Mn-Zn ferith pfi slinovani
na permeabilitu. Vliv uvolfovani zinku byl v prvni ¢asti prace studovan v zavislosti
na teploté a Casu slinovani a ve druhé ¢asti z pohledu umisténi jader v peci pii vypalu.
Diplomova prace byla vypracovana ve spolupraci s firmou TDK Electronics s.r.o. Sumperk.

4.1. VYBER MATERIALU

Materialy (granulaty), pouzité v této praci, pochdzely ze Sumperské firmy TDK. Celkem
byly vybrany tii typy materiala — tab. 4.1. Vybrané materialy se od sebe liSily obsahem oxidu
zineCnatého a obsahem dopantli. Prvni materidl — A, ktery byl testovan, obsahoval
3 — 16 mol. % oxidu zine¢natého. Jednalo se o material, ktery se pouziva k vyrobé
vykonovych feriti. Tento material zastupoval skupinu materiald s niz§im obsahem oxidu
zine¢natého. U dalSich dvou materidll — B, C se obsah oxidu zine¢natého pohyboval
v rozmezi 19 — 22 mol. %. Tyto materidly se naopak pouzivaji k vyrobé
vysokopermeabilnich feritii a zastupovaly materialy s vysokym obsahem oxidu zine¢natého.
Materidly B a C mély stejny obsah zakladnich sloZek, ale lisily se obsahem dopantl —
tab. 4.1. Na obr. 4.1 je ilustra¢ni fotografie granulatu, pofizena pomoci stereomikroskopu.
Z obréazku je patrné, ze se v granulatu nachazely pfevazné kulovité ¢astice.

Tab. 4.1: Souhrn materiali vybranych pro experimenty

Oznac.eznl Obsah ZnO [mol. %] Material pro vyrobu feritu Poznamka
materialu

A 3-16 Vykonovych

B 19-22 Vysokopermeabilnich

C 19-22 Vysokopermeabilnich jiné dopanty, nez u B

Obr. 4.1: Fotografie feritového granulatu potizena
pomoci stereomikroskopu
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4.2. PRIPRAVA VZORKU

Z kazdého materidlu (granulatu) byly piipraveny vzorky pro termogravimetrickou analyzu
ke stanoveni odpatrovani zinku v zavislosti na teploté a ¢asu slinovani. Déle byly pfipraveny
vzorky ze dvou materidlii pro fizeny vypal v trubkové peci a ke stanoveni vlivu teploty
vypalu na hloubku ubytku zinku z povrchové vrstvy. Ke zhodnoceni vlivu polohy jader
V peci pii vypalu na ztratu zinku byly pfipraveny jadra z jednoho materialu o dvou rtiznych
velikostech — jadra R12,5 mm, kde pismeno R znamena tvar jadra — prstenec a Cislo
12,5 znamena vnéjsi pramér jadra po slinuti a R38,1 mm.

4.2.1. Vzorky pro stanoveni vlivu teploty a ¢asu slinovani na ztratu zinku

Z kazdého materialu byly pfipraveny vzorky pro termogravimetrickou analyzu ve tvaru
nizkych diskd o priméru 13 mm a vySce piiblizné 3 mm — obr. 4.2. Nejprve bylo
na laboratornich vahach navézeno 12 vzorkt o hmotnosti 1,30 g+ 0,01 g. Navazeny material
byl piesypan do lisovaciho nastroje, ktery se skladal z matrice, spodniho trnu, horniho trnu
a pistu. Na spodni trn byl volné nasypdn material, ktery se mirnym poklesem settesl a poté
byl piikryt hornim trnem a nasledné pistem. Takto pfipraveny lisovaci nastroj byl vlozen
do univerzalniho trhaciho stroje Instron 5985 mezi jeho Celisti, vzdy do stejné polohy.
Hornim pfi¢nikem se sjelo t€sné nad pist lisovaciho ndstroje a pfes pripojeny pocitac
s danym programem, s pfedem nastavenymi parametry, byl pfistroj spustén.

Tablety byly lisovany plsobenim horniho pfi¢niku, ktery tlacil na pist, ¢imz doSlo
K vylisovani tablety. Po skonéeni lisovani byl horni pti¢nik ru¢né vysunut do vychozi polohy
a lisovaci nastroj byl z lisu odebran. Zatlatenim na pist doslo k vysunuti spodniho trnu
a nasledné tablety. Pfed lisovanim nové tablety byly vSechny ¢asti lisovaciho nastroje
ocistény.

Lisovaci sily pro material A, B a C byly 16 kN, 23 kN a 34 kN. Pfi této sile se vzdy na pist
pusobilo po dobu 30 s, kdy se sila ladila pomoci jemného ru¢niho Sroubu. Ze zndmé vysky
a hmotnosti tablet a z rozméri matrice byly vypocitany hustoty vyslednych vylisk.
Pro material A se hustota vylisku pohybovala v rozmezi 2,99 — 3,01 g/cm?, pro material
B 3,00 — 3,03 g/cm? a pro material C 3,14 — 3,16 g/cm?®. Do pfipravenych tablet se nasledng
pomoci stojanové vrtaky vyvrtala vzdy do stiedu vylisku dira pomoci vrtaku o velikosti
3 mm.

Obr. 4.2: Ukazka nalisované tablety s vyvrtanou dirou
ve stiedu vzorku pro TGA analyzu
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4.2.2. Vzorky pro stanoveni vlivu teploty slinovani na hloubku ubytku zinku a
permeabilitu

Z materialu B a C s obsahem Zn 19 — 22 mol. % byla vylisovana jadra R12,5 mm, ktera byla
pouzita pro fizeny vypal v trubkové peci. Tato nevypalena tzv. zelena jadra byla dodana
firmou TDK. Jadra z materialu B byla lisovana na hustotu 3,02 g/cm® a jadra z materialu
C na 3,14 g/cm®. Ukéazka jadra je na obr. 4.3.

Obr. 4.3: Ukazka jadra nalisovaného pro fizeny vypal v trubkové peci

4.2.3. Vzorky pro stanoveni vlivu polohy jader v peci na ztratu zinku
a permeabilitu

a) JadraR12,5mm

Jadra R12,5 mm byla dodana firmou TDK. Byla vyrobena 2z materialu
B (19 — 22 mol. % ZnO) a byla lisovana na hustotu 3,2 g/cm?®. Ukézka jadra je na obr. 4.4 a).
Slinovani jader bylo provedeno v komorové peci pii standardnim teplotnim programu
pro plnou pec ve tfech vrstvach s ozna¢enim: V1 — dolni, V2 — stfedni a V3 — horni vrstva,
viz obr. 4.4 b). V kazdé vrstvé bylo vzdy 16 jader. Horni strana jadra nesla oznaceni A,
dolni B a plast’ P.

b) Jadra R38,1 mm

Jadra  R38,1 mm  byla dodana  firmou TDK a byla  vyrobena
z materialu B (19 — 22 mol. % ZnO). Hustota lisovani byla 3,2 g/cm®. Ukazka jadra
jenaobr. 4.4 c). Horni strana jadra nesla oznaceni A a spodni B. Pfed slinovanim byla u jader
oznacena jejich pfesna poloha na lodi¢ce, na které byla jadra pii vypalu uloZena.
Ke slinovani byla vyuzita komorova pec se standardnim teplotnim programem pro plnou
pec. Jadra byla slinovana ve dvou vrstvach — V1 dolni a V2 horni viz obr. 4.4 d). V kazdé
vrstvé bylo 8 jader, 16 jader na jedné lodi¢ce. Celkem bylo v peci pii vypalu 16 lodiéek,
jejichz polohu v peci znazornuje obr. 4.5. Na obr. 4.5 je také schematicky znazornéno
umisténi vstupll atmosféry do pece, umisténi vystupu atmosféry a termoclank.
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V3 HORNI
VRSTVA

V2 — STREDNI
VRSTVA

V1-DOLNI
VRSTVA

V1 - DOLNI
VRSTVA

Obr. 4.4: Ukazka a) Mn-Zn feritu R 12,5 mm b) vypalu jader R12,5 mm ve tiech
vrstvach ¢) Mn-Zn feritu R38,1 mm d) vypalu jader R 38,1 mm ve dvou vrstvach
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Obr. 4.5: Ulozeni lodi¢ek v komorové peci. Ukazka umisténi vstupti atmosféry,
vystupu atmosféry a termoclanki (schematicky)
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4.3. POUZITE METODY CHARAKTERIZACE

V této kapitole jsou popsany pfistroje a zatizeni, které byly pouzity béhem experimentil
k fizenému vypalu feritové keramiky, ke stanoveni pribéhu vyparovani zinku z Mn-Zn feritt
v zavislosti na podminkéch vypalu a k vlivu Gibytku zinku na permeabilitu.

4.3.1. Termogravimetricka analyza (TGA)

Jedna se o metodu termické analyzy latek, ktera slouzi k ur€eni hmotnostniho bytku latky
Vv definovaném teplotnim rezimu. Vysledky méteni pomahaji urcit termicky aktivované déje
v latkach, naptiklad: odpatovani latek, oxidaéné-redukéni reakce, degradaci organickych
latek a dalsi d&je, u nichz dochazi ke zméné hmotnosti [74,75].

Termogravimetrie byla pouzita pro stanoveni odparfovani Zn v zavislosti na teploté
a délce prodlevy v isotermickém stavu. Méfeni bylo provedeno na zatizeni Setaram SETSys
S fizenou atmosférou v rezimu TGA. Vzorky kruhového prifezu o praméru 13 mm
s vyvrtanou dirou ve stiedu vzorku o priméru 3 mm byly pomoci platinovych drati zavéseny
pfimo na mikrovahach bez jakéhokoliv kelimku. Teplotni profil a atmosféra byly zvoleny
tak, aby se co nejvice priblizily technologickym podminkam vyroby vysokopermeabilnich
materiali. U kazdého materidlu byla provedana tfi méfeni pfi tfech riznych teplotach.
Jednalo se vzdy o standardni slinovaci teplotu (T) a o teploty, které byly o 50 °C nizsi (T-50)
a 50 °C vyssi (T+50), nez je standardni slinovaci teplota.

4.3.2. Trubkova pec

Pro vypal feriti s fizenou atmosférou byla pouzita trubkova pec (Clasic) — obr. 4.6. Teplotni
profil i atmosféra byly nastaveny dle standardnich podminek vyroby vysokopermeabilnich
materiali. K testovani byly vybrany materialy B a C s obsahem Zn 19 — 22 mol. %. Jadra
byla pfi vypalu uloZena na pomocné palici podloZce z korundu ve dvou fadach po Etyfech
jadrech a byla podsypana oxidem zirkoni¢itym. Kazdy material byl slinovan pfi tfech
ruznych teplotach. Pii standardni slinovaci teploté a pti teploté o 50 °C nizsi a o 50 °C vyssi.

Trubice z g
korundu =

Obr. 4.6: Ukazka pouzité trubkové pece
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4.3.3. SEM/EDS

Skenovaci elektronova mikroskopie (zkratka SEM z anglického Scanning Electron
Microscope) nebo také rastrovaci ¢i fadkovaci elektronova mikroskopie je nedestruktivni
metoda, kterd se vyuzivd pro pozorovani povrchu materidlu. Princip pozorovani spoc¢iva
ve skenovani (rastrovani) povrchu vzorku bod po bodu, fadek po fadku primarnim
elektronovym paprsek o urcité energii. Energie primarniho elektronového paprsku je dana
urychlovacim napétim a spolu se slozenim materialu ovlivituje tvar oblasti pod povrchem
preparatu, ve kterém se generuji jednotlivé signaly. Jedna se o oblast oznacovanou jako
excitaéni objem — obr. 4.7. Mezi signaly, které vznikaji pfi interakci primarnich
vysokoenergetickych elektroni s povrchem zkoumaného materidlu, patfi sekundarni
elektrony (SE), zpétn€ odrazené elektrony (BSE), rentgenové zareni a Augerovy elektrony.
Tyto signaly je nutné odliSovat, protoze se navzajem od sebe lisi. Kazdy typ signalu
potencidlné nese informaci o riznych aspektech zkoumaného vzorku. Sekundarni elektrony
nesou informaci o povrchové topografii, zpétné odrazené elektrony o slozeni vzorku
a rentgenové zafeni o chemickém slozeni [79, 80].

Primarni svazek
elektronu

Povrch vzorku

Sekundairni elektrony .

OdrazZené elektrony

/ [Charakteristicke)
i+ \ RTG zifeni / :

k) "
“ l' se,r rw re
e .~ Spojité RTG zareni

~ -

Obr. 4.7: Schéma excita¢niho objemu a oblasti generovani signalt [79]

V této praci bylo analyzovano charakteristické rentgenové zareni o dané energii, pomoci
energioveé-disperzniho spektrometru (EDS — Energy Dispersive Spectroscopy). EDS analyza
se v rastrovaci elektronové mikroskopii pouzZiva k prvkové analyze zkoumaného vzorku.
Vystupem EDS analyzy je spektrum cetnosti rentgenového signalu v jednotlivych
energetickych oblastech. Vznikaji tak charakteristické piky, které odpovidaji danym prvkiim
a jejich vyska je imérna koncetraci daného prvku.

Pro vyhodnoceni koncentra¢niho profilu zinku v blizkosti povrchu byly vzorky
ptrefiznuty a byly pfipraveny metalografické vybrusy. Me¢feni probihalo ve skenovacim
elektronovém mikroskopu JEOL JSM 7600F s EDS spektrometrem UltimaX (Oxford
Nanoanalysis) pfi urychlovacim napéti 15kV a spotsize 16. Byly vyhotoveny prvkové mapy
do hloubky cca 500 um a z nich byly ziskany liniové profily koncentrace prvki. Méfena
byla jak jadra vypalend v trubkové peci, tak jadra slinutd za standardnich vyrobnich
podminek firmou TDK.
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4.3.4. Metodika méreni permeability

Me¢éieni pocatecni permeability je popsano normou IEC a standardné se méii pii velikosti
magnetické indukce do 1 mT. Pocatecni permeabilitu nelze méfit pfimo, ale je nutné
ji vypocitat z méfitelnych veli¢in (proud, napéti, fazovy posun mezi proudem a napétim).
Me¢éieni je provadéno pomoci automatického RLC mistku, jehoz principidlni schéma
je na obrazku 4.8. Mistek RLC umoznuje méfeni impedance Zx na riznych frekvencich.
Impedance Zx je piipojena pomoci Ctyivodi¢ové ptipojeni na svorky Hc, Hp, Lp a Lec.
Pomoci svorek Hec a Lc je piiveden budici proud, jehoz velikost je pfepocitana z velikosti
magnetické indukce. Méfené napéti V1 na nezndmé impedanci Zx je sniméno pomoci svorek
Hp a Lp. Méfeni proudu je realizovano pomoci pievodniku proudu na napéti — V2
Vviz ¢ervena oblast na obr. 4.8.

7x

P Lp | ~
) _ ' p-_ 6&)

“. Meéfeni proudu

Obr. 4.8: Schéma RLC maustku

Ze zmétené velikosti proudu a napéti je mozné vypocitat velikost méfené impedance.
Napéti a proud jsou méfeny vektorovymi voltmetry, které umoziuji zjistit 1 velikost
fazového rozdilu mezi témito veli¢inami. Veli¢iny tedy vyjadiujeme pomoci vektoru
a vysledna impedance je tedy také vektorova veli¢ina (oznaceno stfiSkou). Z impedance dale
muzeme vypocitat velikost induk¢nosti, kterou pouzijeme pro vypocet pocatecni
permeability.

Vypocet impedance z namétenych hodnot proudu a napéti pomoci Ohmova zakona:

7=

(1)

_)l C)

Impedanci je moZné vyjadfit zapisem pomoci absolutni hodnoty impedance a fadzového thlu:

Z =|Z|cosp + j|Z[sing (2)
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A dale (obr. 4.9) do formy pfedstavujici nahradni zapojeni induktoru v podobé sériové
spojen¢ho idedlniho rezistoru a idealni induk¢nosti:

Z =|Z|cosp + j|Z|sing =R + jols ©)

LYY Y

Rs Ls

Obr. 4.9: Schéma zapojeni induktoru v podobé sériové zapojeného
idealniho rezistoru a idealni induk¢nosti

Automaticky RLC metr umoziuje zobrazit velikost vysledné impedance ve formé
nahradniho sériového obvodu, tudiz hodnotu induk¢nosti Ls mizeme odecist z displeje
zafizeni a pouzit ji pro vypocet pocate¢ni permeability podle nasledujiciho vzorce:

Lsi
N2 |

p N @
Ho

kde:

Ae, le jsou efektivni parametry jadra,
N je pocet zavitl,

Ls je zméfend induk¢nost,

Lo je permeabilita vakua.

Vsechna elektricka méfeni byla provedena ve spoleénosti TDK Electronics s.r.o.
v Sumperku standardnimi postupy, dle odpovidajicich méficich specifikaci. K méfeni
byl vyuzit mtstek HP4284 A — obr 4.10.
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Obr. 4.10: Mustek pro méfeni permeability
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U vzorkil byla prométfena charakteristicka zavislost pocatecni permeability na teploté.
Na této charakteristice byla vyhodnocena poloha sekunddrniho maxima pocatecni
permeability — SPM — obr. 4.11. Pro vyhodnoceni polohy SPM byla navrzena a otestovana
metoda aproximace bodu v okoli SPM polynomickou funkci druhého stupné, ze které byla
uréena teplota SPM - TSPM a hodnota pocateéni permeability pfi této teploté - p>*™
viz ptiloha, obr. 8.1 a 8.2. Méfeni bylo provedeno v intervalu teplot od -40 °C do 150 °C.
Jednalo se o typicky interval pro vysokopermeabilni materialy urCujici pouziti danych
materidlti. Déale byla u vybranych vzorkl prométena frekvencni zavislost permeability, ktera
je dulezita z hlediska pouziti. Méfeni elektromagnetickych vlastnostni bylo provedeno
u vzorkl vypalenych v trubové peci a u vzorki slinutych za standardnich vyrobnich

podminek firmou TDK.
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Obr. 4.11: Graf zavislosti pocate¢ni permeability na teploté - ukazka polohy SPM
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4.3.5. Rentgenova fluorescencni spektrometrie

Rentgenova fluorescencni spektrometrie (zkratka XRF z anglického X-ray fluorescence)
je jednou z metod analytické chemie a slouzi k prvkovému slozeni materialu. Vyuziva
se pro analyzu pevnych a kapalnych matric. Jedné se o metodu srovnavaci. Princip metody
spo¢iva v ozafeni vzorku primarnim rentgenovym zafenim a naslednym meéfenim
charakteristického sekundéarniho rentgenového zéieni. Ozareni atomu rentgenovym zafenim
s dostatecnou energii vede k vyrazeni elektronu z vnitini slupky atoma jednotlivych prvka,
nejéastéji ze slupky K, ptipadné L, M — obr. 4.12. Misto vyrazeného elektronu je zaplnéno
elektronem z vyssi energetické hladiny. Na obr. 4.12 vidime ptesun elektronu z hladiny
L do diry na hladin¢ K a také piesun z hladiny M do diry na hladiné L. Piesun elektronu
z vyssi hladiny do nizsi hladiny je spojen s vyzafenim kvanta energie rentgenového zareni,
jehoz velikost odpovida energetickému rozdilu zacastnénych orbitalii. Vzniklé sekundéarni
rentgenové zafeni je charakteristické pro kazdy prvek a k jeho detekci se vyuzivaji dva typy
detektorii — scintila¢ni a plynovy detektor. Vystupem z méteni je fluorescenéni spektrum.
Z vinovych délek charakteristickych car ve spektru lze zjistit, o jaky typ prvku se jedna
a intenzita ¢ar poskytuje informaci o poméru zastoupeni prvki. XRF lze vyuzit k analyze
sloZzeni keramickych materidlli, slitin, minerald, umélych hmot, barviv a riznych
biologickych materiala [76, 77, 78].

Primarni
(budici) RTG
zareni z RTG
zdroje
VyraZeny
(®) ( elektron ze

< ’O\/ O slupky L
¢

[ \
o(&) o
")
®

Obr. 4.12: Princip rentgenové fluorescence [78]

Pro méteni byl vyuZit ruéni spektrometr Thermo scientific Niton XL3t, ktery byl propojen
S pocitatem za ucelem provedeni analyzy a ptenosu dat — obr. 4.13. Primér analyzované
oblasti byl 3 mm. Béhem analyzy byl spektrometr upevnén tak, aby byla zajiSténa
bezpecnost uzivatele pied rentgenovymi paprsky. Vzorek byl bez jakékoliv ptedchozi
upravy analyzovan pres specialni folii, polozenim vzorku do prostoru analytického okénka.
Analyza byla proveda v modu zakladni kovy po dobu 60 s. Jednotkou vystupnich dat byla
hmotnostni procenta. Pribézné vysledky méfeni byly béhem analyzy viditelné okamzité
na displeji PC — obr. 4.14. Nakonec byly vysledky pomoci softwaru pievedeny
do automaticky generovaného protokolu s prvkovou analyzou vzorku.

Méfena byla jadra R12,5 mm a R38,1 mm dodana firmou TDK. Jadra byla slinuta
za standardnich vyrobnich podminek. U jader byla méfena koncentrace zinku na povrchu
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(Czn_povren) @ na lomu (Czn_jom). Ze zmétenych hodnot byl nasledné vypocitan relativni
ubytek zinku AZn na povrchu vii¢i objemu v procentech dle rovnice:

100-C
z h
AZn =100 —| ———=""2 (5)
Zn _lom
Time 60.6 sec
No Match 5.7
x7-5-2v-3
Ele | % | +20 |3
17.05 0.08 ﬂ
Fe 67.48 0.14
Zn 15.32 0.09
Nb 0.006 0.001
Sn 0.012 0.005
Rucni -
spektrometr [Main] Light o
Obr. 4.13: Mé&fici pracovisté Obr. 4.14: Zaznam z méfeni béhem analyzy

U jader R12,5 mm byla k méteni vybrana 4 jadra z kazdé vrstvy —jadra 10, 11, 13 a 16 —
obr. 4.15 (Cervené krouzky). Kazdé jadro bylo méfeno jednou, vzdy na tiech mistech.
Na horni strané jadra (A), na dolni strané jadra (B) a na plasti (P). Odchylka byla odhadnuta
pti opakovaném méfeni na jednom jadie na 0,08 hm. % prvku.

HORNI V3 STREDNI V2 DOLNI V1

Obr. 4.15: Oznaceni jader 12,5 mm dle ulozeni v peci

U jader R38,1 mm byla u vybranych lodi¢ek proméfena vzdy vSechna jadra z vrstvy,
jadra 1 — 8 viz obr. 4.16. Jadra z lodicky X8 a X15 byla proméfena vzdy na ¢tyfech mistech
na horni sran¢ jadra (A) a na dolni stran¢ jadra (B). Dale bylo u jader z horni — V2 vrstvy
u lodicek X1, X3, X5, X6, X7, X8, X13 a X15 (obr. 4.5) méfeno po obvodu prvkové slozeni
na osmi mistech, viz obr. 4.17. Jadra z dolni vrstvy byla takto proméfena pouze
u lodicky X15.

Obr. 4.16: Oznageni jader R38,1 Obr. 4.17: Ukazka rozdéleni jadra na 8
dle polohy na lodi¢ce ¢asti (méfeno mezi Cervenymi Carami)
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4.4, VYSLEDKY A DISKUZE

V této Casti prace jsou zaznamenany a odiskutovany vysledky vSech provadénych analyz.
Jako prvni byla vyhodnocena TGA analyza, kterd byla provedena za ucelem zjisténi vlivu
teploty a Casu slinovani na ztratu zinku ze vzorku. Dale byla vyhodnocena u vzorka
vypalenych v trubkové peci pfi tfech riznych teplotach hloubka ubytku zinku z povrchové
vrstvy a elektromagnetické vlastnosti. Vyhodnoceni vlivu polohy jader pfi vypalu na ztratu
zinku ze vzorku, a tedy na elektromagnetické vlastnosti bylo rozdéleno do dvou
samostatnych kapitol. Nejdiive byly popsany dosazené vysledky u jader R12,5 mm
a nasledn¢ u jader R38,1 mm.

4.4.1. Vyhodnoceni vlivu teploty a ¢asu slinovani na ztratu zinku

Velikost ztraty zinku byla méfena jako funkce Casu pii riznych teplotach metodou
termogravimetrické analyzy. Na obr. 4.18 a 4.19 jsou termogravimetrické kiivky materialt
A a C. Termogravimetrickd kiivka materidlu B méla podobny charakter, jako kiivka
materidlu C. Ke ztrat€ zinku ze vzorku dochdzelo u vSech materialt pii zvySené teploté,
izoterma na teplotnim programu. Ztrata zinku byla s ¢asem linearni a s rostouci teplotou byla
intenzivngj§i. Ubytek hmotnosti byl méfen v oblasti, kterd je vyznatena na jednotlivych
kiivkach ¢ernymi k#izky, oblast vypatovani zinku. Z grafu je patrné, Ze mnohem vé&tsi efekt
ubytku zinku na slinovaci teploté¢ mél material C (a tedy i B) s obsahem zinku v oblasti
19 — 22 mol. %. Material A, ktery mél obsah zinku zhruba polovi¢ni, vykazoval na slinovaci
teploté priblizné tfetinovy ubytek hmotnosti. Bylo ovéfeno, Ze tibytek zinku tésné souvisel
s vlastni koncentraci zinku v materidlu.

100

99,5 Teplotni
program
99.0
98,5
e
T [°C]: T-50
98,0 Am [mg]: -0,376
Am [%]: -0,036
——
P v —
97,5 T[C]: T
Am [mg]: -0,896
Am [%]: -0,081
97,0 ——

| T [°C]: T+50
e Am [mg]: -1,93
96 =
> Am [%]: -0,154
5 . s 0 15 20 I
Cas [hod]

Obr. 4.18: Termogravimetricka kiivka materialu A
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Obr. 4.19: Temogravimetricka kiivka materialu C

20

H

Teplotni
program

|

T [°C]: T-50
Am [mg]: -1,253
Am [%]: -0,108

H

T[°C]: T
Am [mg]: -3,534
Am [%]: -0,335

T [°C]: T+50
Am [mg]: -7,809

Am [%]: -0,660
———

Tab. 4.2 shrnuje naméfené Ubytky hmotnosti tfech vybranych materiali pfi riznych
maximalnich teplotach. Nejvyssi teploty vedly u vSech materidlti k nejvyssi ztraté zinku
a naopak pfi teplotach, které byly o 50 °C niz$i, v porovnani se standardnimi slinovacimi
teplotami, doslo vzdy k nejmensimu ubytku zinku. Napiiklad pro material C byl ubytek
zinku pfi standardni slinovaci teploté -0,335 %. Snizeni teploty o 50 °C vedlo ke snizeni
ubytku hmotnosti na -0,108 % a naopak zvyseni teploty o 50 °C vedlo k navySeni tbytku
hmotnosti na -0,660 %. Z namé&fenych dat 1ze konstatovat, Ze teplota slinovani zasadné
ovlivnila velikost ztraty zinku ze vzorku. Cim vys$si byla teplota slinovani, tim veétsi
byl ubytek zinku. Na zaklad¢ vysledkti TGA byl dale studovan pouze vliv teploty slinovani
na ztratu zinku ze vzorku, a to u materialti B a C s obsahem Zn 19 — 22 mol. %.

Tab. 4.2. Tabulka shrnujici ubytek hmotnosti pfi riiznych teplotach pro materialy A, BaC

Material Slinovaci teplota [°C] Am [%]
T-50 -0,036

A T -0,081
T+50 -0,154

T-50 -0,094

B T -0,278
T+50 -0,632

T-50 -0,108

C T -0,335
T+50 -0,660
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4.4.2. Vyhodnoceni vlivu teploty vypalu na hloubku tibytku zinku a permeabilitu

Nalisovana jadra z materialu B a C byla palena v trubkové peci pii tfech rtznych
maximalnich teplotach. Standardni slinovaci teploté (T), teplot¢ o 50 °C nizsi (T-50)
a teplot¢ o 50 °C vyssi (T+50). Teplotni profil a atmosféra byly nastaveny tak,
aby se co nejvice shodovaly s obvyklymi technologickymi podminkami vyroby Mn-Zn
feritd.

Vyhodnoceni SEM/EDS

U vzorkd byla vyhodnocena hloubka ubytku zinku z povrchové vrstvy Vv zavislosti
na raznych teplotach vypalu. Tab. 4.3 shrnuje tloustky vrstev ochuzenych o zinek
U vybranych materialt pfi jednotlivych teplotach vypalu. Na dolnich stranach jader nebyla
ztrata zinku u Zddného vzorku namétena, a to ani u jader palenych pfi teplotdch T+50. Vrstva
ochuzena o zinek byla detekovana pouze na hornich stranach jader pfistupnéjsich
vrstva ochuzend 0 zinek ve vzorcich z materidlu B ani C namétena. Graf zavislosti relativni
zmény obsahu zinku na hloubce pro materialy B a C je na obr. 4.20 a 4.21. Pfi standardnich
slinovacich teplotach jiz byla ve vzorcich oddé€lena oblast se snizenou koncentraci zinku
od oblasti s konstantni koncentraci zinku U obou material. U materialu B byla tloustka
vrstvy ochuzené o zinek pfiblizné€ 125 pm, viz obr. 4.22 a u materialu C 100 um — obr. 4.23.
K jesté vétSimu prohloubeni vrstvy ochuzené o zinek doslo pii teplot¢ vypalu T+50.
Tloustka vrstvy ochuzené o zinek byla v tomto ptipadé dvojnadsobna v porovnani s tloustkou
vrstvy ochuzené o zinek pii standardni teploté vypalu, a to jak u materialu B, tak u materialu
C — obr 4.24 a 4.25. Teplota vypalu méla piimy vliv na vypafovani zinku ze vzorku
a s rostouci teplotou vypalu dochézelo k vyparovani zinku z vétsi hloubky.

Tab. 4.3: Tabulka shrnujici tloustky povrchovych vrstev ochuzenych o Zn v mikrometrech
pro materidly B a C pfi teplotach vypalu T-50, T a T+50

Tloust’ka vrstvy ochuzené o Zn [pm]

Material Teplota vypalu (horni strana jader)
T-50 0
B T 125
T+50 200
T-50 0
C T 100
T+50 200
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Obr. 4.20: Graf zavislosti relativni zmé&ny obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
material B, teplota vypalu T-50
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Obr. 4.21: Graf zavislosti relativni zmény obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
material C, teplota vypalu T-50
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Obr. 4.22: Graf zavislosti relativni zmé&ny obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
material B, teplota vypalu T
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Obr. 4.23: Graf zavislosti relativni zmény obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
material C, teplota vypalu T
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Obr. 4.24: Graf zavislosti relativni zmé&ny obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
material B, teplota vypalu T+50
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Obr. 4.25: Graf zavislosti relativni zmény obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
material C, teplota vypalu T+50

54



Vyhodnoceni elektromagnetickych vlastnosti

Pro prométeni frekvencni zavislosti permeability byla z kazdého vypalu pfi dané teploté
(T-50, T a T+50) proméiena vzdy tii jadra. Namétené hodnoty byly zprimérovany a byly
vyneseny do grafu. Na obr. 4.26 je graf zavislosti poc¢ate¢ni permeability na frekvenci
pro jadra z materidlu B, jadra palend pfi tfech rlznych teplotach. Prestoze jadra palena
pii standardni slinovaci teplot¢ T dosahovala nejvyssi permeability pfiblizné okolo 1700,
jednalo se 0 velmi nizkou hodnotu. O¢ekavana hodnota permeability byla 10000. SniZeni
hodnoty permeability tedy nebylo mozné ptisoudit vlivu teploty vypalu a vypafovani zinku
z povrchu vzorku.

1900
1700
1500
1300

— 1100

L

900
700
500 —¢T-50 T -@—-T+50

30 90—o—o—0—0—o o o ®

100
0 100 200 300 400 500 600
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Obr. 4.26: Graf zavislosti poc¢ate¢ni permeability na frekvenci pro jadra z materialu B
palena pfi teplotach T-50, T a T+50

Snimky ze SEM ukazaly, ze byly u vSech vzorkll v povrchovych vrstvach piitomny
narostlé jehlicky, tmavé zilky, které sahaly do tloustky ptiblizn€ 100 — 300 um. Z prvkovych
map zeleza, zinku a manganu a z prvkového slozeni bylo zjisténo, ze tmavé zilky na obrazku
ze SEM mikroskopu byly krystalky oxidu zelezit¢ého — obr. 4.27. Prvkové mapy Zeleza,
manganu a zinku znazornuje obr. 4.28. Tab. 4.4 shrnuje obsahy prvki v misté vyskytu
tmavych Zilek. Nejvice zastoupenymi prvky byly kyslik —59,58 at. % a Zelezo — 36,85 at. %.

Vv v

V misté se nevyskytoval témét Zzadny mangan ani zinek.
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Obr. 4.27: Snimek ze SEM vzorku slinovaného pfi teploté T+50, ukazka ptitomnosti
Fe203 — tmavé zilky

Fe Kal Mn Kal Zn Lal,2

— 3oy
100pm 1

Obr. 4.28: Prvkova mapa a) Zeleza b) manganu c) zinku

Tab. 4.4: Prvkové sloZeni vzorku v misté vyskytu Fe;O3

Prvek @) Mn Fe Zn
atomova procenta [%] 59.58 2.72 36.85 0.84
smérodatna odchylka [%] 0.96 1.08 0.71 0.20
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Ze snimkd z optického mikroskopu obr. 4.29 bylo zjisténo, Ze nejvEétsi obsah
Fe203 byl u vzorkt palenych pfi nejvyssich teplotach T+50 a naopak nejnizsi obsah Fe2O3
byl u vzorkil palenych pii standardni slinovaci teploté. Na zakladé zjisténé piitomnosti
Fe2O3 ve vzorcich bylo predpoklddano, ze pti chlazeni byla piekrocena fazova hranice
spinelu a spinelu + Fe2Os viz obr. 3.24. V atmosféte byl pravdépodobné pii chlazeni
piebytek kysliku, coz ve svém disledku vedlo k rozpadu spinelové struktury, a tedy
k rapidnimu sniZeni permeability. Nejvyraznéjsi pokles permeability a soucasné nejvyssi
obsah Fe;Os3 byl zaznamenan u vzorkd palenych pfi teploté T+50 a naopak k nejniz§imu
snizeni hodnoty permeability doSlo u vzorki slinovanych pii standardni slinovaci teploté
S pouze malym obsahem Fe;O3 V povrchové vrstve.

Obr 4.29: Snimky z optického mikroskopu: a) material B, teplota slinovani T b) material
C, teplota slinovani T c¢) material B, teplota slinovani T-50 d) material C, teplota slinovani
T-50 e) material B, teplota slinovani T+50 e) material C, teplota slinovani T+50
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4.4.3. Vyhodnoceni vlivu polohy jader v peci na ztratu zinku a permeabilitu
4.43.1. Vyhodnoceni jader R12,5 mm
Vyhodnoceni procentudlniho ubytku zinku z povrchu jader

Tabulka 4.5 shrnuje naméfené hodnoty relativniho ubytku zinku z povrchu jader vuci
koncetraci zinku v objemu — méfeno na lomu. Z naméfenych vysledk bylo zjisténo,
ze k nejvétsimu ubytku zinku dochézelo na jadrech, ktera byla pti vypalu umisténa v hornich
vrstvach — V3. Konkrétné se jednalo o horni strany jader (A), které byly nejméné kryté,
a tedy nejvice ptistupné pro atmosféru. Relativni ubytek zinku se zde pohyboval v priiméru
okolo 7,65 %. Naopak nejmensi relativni tibytek zinku byl naméfen na spodnich stranach
jader (B) z dolni vrstvy (V1) — v priméru okolo 0,73 %. Na stykovych plochach jader
z vrstvy V1 a V2 byl naméfen relativni tbytek zinku okolo 3,3 % a nepatrné vyssi ubytek,
okolo 3,6 % byl zjistén na stykovych plochach jader z vrstvy V2 a V3. Pro piehlednéjsi
interpretaci dat byl vytvofen obr. 4.30 s vysledky pro jadra 10. Obecné lze fici,
ze byl vypozorovan trend tbytku zinku, ktery se zvySoval od spodni vrstvy V1 pies vrstvu
V2 az po horni vrstvu V3 —obr. 4.30 ¢erna Sipka. Stejny trend v relativnim ubytku zinku byl
pozorovan i na vnéjSich obvodech jader (plast’) — v dolni vrstve byl naméten relativni tbytek
zinku 0,73 %, ve stiedni 2,49 % a v horni 6,73 %. Dale bylo zji§téno, ze minimalni rozdil
Vv ubytku zinku pii porovnani dolni (B) a horni (A) strany jader byl naméfen u jader ze stfedni
vrstvy, v priméru okolo 0,36 % a naopak nejvétsi rozdil byl naméten u jader z horni vrstvy
V pruméru okolo 4,27 %.

Tab. 4.5: Namétené relativni ubytky zinku na povrchu jader — R12,5 mm

R12,5 mm Relativni ubytek Zn [%]
vrstva ¢ast jadra Jadro 10 Jadro 11 Jadro 13 Jadro 16
horni A 7,89 7,68 7,51 7,53
V3 (horni) dolni B 3,62 3,60 4,36 4,34
plast P 6,73 6,75 6,20 6,64
horni A 3,68 3,97 4,03 4,76
V2 (stied) dolni B 3,32 3,20 3,74 3,81
plast P 2,49 3,68 4,10 3,34
horni A 3,46 4,28 3,83 3,89
V1 (dolni) dolni B 0,73 0,57 1,97 1,15
plast P 1,94 1,87 2,25 2,55
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Obr. 4.30: Schéma relativniho ubytku zinku v jednotlivych vrstvach — jadra ¢. 10 (hodnoty
ubytku ptevzaty z tabulky 4.5)

Vyhodnoceni SEM/EDS

pfiblizné oddélena oblast se sniZzenou koncentraci zinku pobliz povrchu a oblast s konstatni
koncentraci zinku v objemu. Vzhledem k omezenim byly tyto oblasti aproximovany
ptfimkami. Podle o¢ekavani byl naméfen nejvétsi ubytek zinku na hornim povrchu horni
vrstvy jader — V3. Odhadovana hloubka oblasti ochuzené o zinek byla ptiblizn¢ 100 um —
obr. 4.31. Zména koncentrace zinku na povrchu vici objemu byla zhruba 6,5 %. Tato
hodnota byla ve velice dobré shod¢ s hodnotou naméfenou pomoci ru¢niho spektrometru
XRF Niton, viz tabulka 4.5. U jader, kde ubytek zinku nebyl tak velky, nebyla v ramci
presnosti metody SEM/EDS zadna oblast ochuzena 0 zinek pozorovana — obr. 4.32. Ubytek
zinku tak byl prokazan pouze méfenim pomoci ru¢niho XRF spektrometru.
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. 4.31: Graf zavislosti relativni zmény obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
vrstva V3, horni strana jadra A
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Obr. 4.32: Graf zavislosti relativni zmény obsahu Zn na hloubce pod povrchem feritu —
vrstva V1, horni strana jadra A
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Vyhodnoceni elektromagnetickych vlastnosti
a) Vyhodnoceni teplotni zavislosti permeability

U vybranych jader z jednotlivych vrstev byly proméfeny zavislosti pocatecni permeability
na teploté. Tyto hodnoty byly zpramérovany a byly vyneseny do grafu obr. 4.33.
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9000

8000 =

', 7000

]

SPM [

- 6000
5000

4000
—>V1—4&-V?2 V3

3000

-20 0 20 40 60 80
TSPM [OC]

Obr. 4.33: Graf zavislosti pocate¢ni permeability na teploté — okoli SPM

Detailngjsi analyzou SPM byly uréeny hodnoty T5M a 5"M — tab. 4.6. Nejniz§i hodnota
wis™ byla naméfena u jader leZicich v horni V3 vrstvé 8570 a nejvyssi hodnota byla
naméfena u jader ve Stfedni V2 vrstvé 9658. Rozdil v naméfenych permeabilitaich mezi
témito vrstvami byl ptiblizné 1000. Tento jev byl pfisouzen vlivu vypafovani zinku
z povrchu feritu. Pro detailngjsi vyhodnoceni byl sestaven graf zavislosti permeability
na relativnim Ubytku zinku, kdy byla hodnota relativniho tibytku zinku na horni strané jadra
A odectena od relativniho ubytku zinku na dolni stran¢ jadra B — obr. 4.34. Z grafu je patrné,
ze s rostoucim relativnim ubytkem zinku dochazelo ke sniZeni permeability. Nejveétsi
relativni ubytek zinku a nejnizs$i permeabilita byly naméfeny u jader z horni vrstvy V3.
ze stfedni vrstvy V2, kde byl rozdil v tbytku zinku mezi horni a dolni stranou pouze okolo
0,8 %. Bylo predpokladano, ze pravé tento koncentracni rozdil meél rozhodujici
vliv na vzniklé napéti ve vzorku a tim na hodnotu permeability. Napéti zptisobené zménou
koncentrace zinku na vnéj$im plasti, které bylo stejné po celém obvodu, mélo jisté také vliv
na hodnotu poc¢atecni permeability, ovSem hlavni efekt mél patrné koncentracni rozdil mezi
hornim a dolnim povrchem vzorku.

Tab. 4.6: Zjisténé hodnoty TS a piS"™M pro jednotlivé vrstvy

Vrstva TSPM [°C] wiSPM [-]
V1 dolni 32,3 9291
V2 stiedni 38,5 9658
V3 horni 429 8570
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4.34: Graf zavislosti poc¢atecni permeability na relativnim ubytku zinku

Obrazek 4.35 dava do souvislosti zjisténou teplotu TS"M a rozdil relativniho tibytku zinku
mezi hornimi a dolnimi stranami jader. Kromé snizeni hodnot permeabilit bylo
vypozorovano, Ze¢ u jader, ktera lezela ve vysSich vrstvach s niz§im obsahem Zn, byla
hodnota T5"Mvy33i o nékolik stupiifi, nez byla hodnota u jader ve spodni vrstvé. Tento posun
polohy SPM byl pravdépodobné zpiisoben jesté jinym efektem, nez ztratou zinku béhem
slinovaciho procesu. Na zdkladé literatury bylo zjiSténo, Ze obdobny posun polohy SPM
byl pro vysokopermeabilni materialy pozorovan i jinymi autory, ktefi posun SPM piifadili
jednoznaéné vlivu slinovaci atmosféry v prubéhu vyroby feritii [81, 82]. Toto chovani bylo
pozorovano jak pri izotermickych experimentech [81], tak pii rizné délce slinovani [82].
Autofi [81] navic urcili, ze se poloha SPM pfi stejné¢ dlouhém vypalu miize redukci
kyslikové atmosfery z 0,05 % na 0,0125 % zménit aZ o 50 °C. Vysvétleni tohoto efektu
ptifadili zméné valence Fe iontd v krystalové mftizi v zavislosti na oxida¢né-redukénich
reakci pii slinovani feritt. V souladu s tim bylo pfedpokladano, ze vzorky z hornich vrstev
(V2 a'V3) mohly byt pti vypalu vystaveny atmosféfe s niz§i koncentraci kysliku, v porovnani
s vrstvou spodni — V1. Vzorky z hornich vrstev pfi slinovani v redukéni atmosféie ziskaly
jiny pomér Fe?*/Fe®" iontfi nez spodni, coz ve svém diisledku vedlo k posunu SPM K vys$im
teplotim. Posun polohy SPM nebyl velky, pouze nékolik stupnd. Ptipadny rozdil
v koncentraci O byl tedy také maly a mohl byt zpisoben naptiklad: tvarem lodicky,
nakladkou vzorktl, tvarem vzorkl, proudénim atmosféry béhem slinovaciho cyklu [81],
nastavenim slinovaci atmosféry (plna/prazdna komora) apod. Pro nazornéjsi ptedstavu
posunu polohy SPM v zavislosti na vypafovani zinku a vlivu slinovaci atmosféry
byl vytvoren graf, obr. 4.36. Vypatovani zinku vedlo k posunu SPM k niz§im hodnotam
permeability a v zavislosti na koncetraci kysliku ve slinovaci atmosféfe dochazelo k posunu
polohy SPM Kk vys$im/niz§im teplotam (¢im vice kysliku, tim nizsi teploty a naopak).
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Obr. 4.35: Graf zavislosti teploty SPM na relativnim tbytku zinku
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Obr. 4.36: Ukazka posunu polohy SPM — vliv atmosféry (obsah O2) a vliv
vypatovani Zn z povrchu vzorku
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b) Vyhodnoceni frekvenéni zavislosti permeability

Na obr. 4.37 je znazornéna pocate¢ni permeabilita vzorku v zavislosti na frekvenci. | v tomto

v

vrstvé — V3. Permeabilita se zde pohybovala okolo 7500.

10000 ~

9000 t

8000

wi [-]

7000

6000

V1]l —4&=V2 -0-V3
5000 .

10 100
Obr. 4.37: Graf zavislosti po¢ateéni permeability na frekvenci

Nejvyssi hodnotu permeability pak vykazovala jadra z dolni vrstvy V1 (modra kiivka),
nikoli jadra z vrstvy V2, tak jak ukazala teplotni zavislost permeability. Tento fakt
Ize vysvétlit pomoci obr. 4.38. Zatimco frekvenéi zavilost permeability byla mefena
pii 25 °C (Cerna Cara) — obr 4.38, teplotni zavislost byla métena v intervalu teplot od - 40 °C
do 150 °C. Nartist na hodnotu ui*™ byl v piipadé vrstvy V1 mnohem mensi, v porovnani
s narustem u vrstvy V2. Z tohoto divodu byla hodnota p; pfi 25 °C pro vrstvu V1 nejvyssi,

ale pti hodnoté pis™™ nizsi ve srovnani s vrstvou V2.
10000
9500 1 V125 °C
w; V2 25 °C
9000 .........
EI_I 8500
8000 A V3
1 V3 25 °C :
7500 ol )
~-V1—4—V2-0-V3
7000
10 15 20 25 30 35 40 45 50

TSPM [OC]

Obr. 4.38: Graf zavislosti poc¢ate¢ni permeability na teploté pro jednotlivé vrstvy
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4.43.2. Vyhodnoceni jader R38,1 mm
Vyhodnoceni procentudlniho ubytku zinku z povrchu jader

Vzhledem k tomu, ze se hodnoty namétené pomoci ruéniho XRF spektrometru béhem
méieni liSily v rdmci daného jadra, byly vzorky proméieny nejdiive na ¢tyfech mistech
na horni a dolni stran¢ jadra a nasledné na osmi mistech po obvodu plaste.

a) Horni a dolni strana jadra

Pro méfeni relativniho tbytku zinku na hornich a dolnich strandch jadra byly vybrany
lodicky X8 a X15. Jedna se o lodi¢ky, které se pii vypalu lisily polohou v peci — obr. 4.5.
Naméfené hodnoty byly zprimérovany, protoze si byly velmi podobné. Z vysledki méteni
bylo zjisténo, ze ke ztrat¢ zinku dochazelo, stejné tak jako u jader R12,5 mm, ptedevsim
z horni strany jadra A z horni vrstvy V2 —tab. 4.7. Ztrata zinku se v8ak pomérné vyrazné
lisila u jader z lodicky X8 a X15. U jader z lodicky X8 se relativni ibytek zinku na hornich
stranach jader z horni vrstvy pohyboval v praméru okolo 7,5 % a u jader z lodicky X15
okolo 9,2 %. Z dtivodu detailnéjsiho prozkoumani tbytku zinku z povrchu jadra byly vzorky
navic proméfeny po obvodu vnéjsiho plasté na osmi mistech.

Tab. 4.7: Namétené procentualni tbytky zinku u jader na lodi¢ce X8 a X15

R 38,1 mm Relativni abytek Zn [%]

jadro

lodi¢ka | vrstva | strana jadra 1 2 3 4 5 6 7 8
horni A 7,84 |7,998,09|7,72 (757|718 |7,48|7,65
dolni B 0,50 (0,87|1,06|0,49|0,580,35|0,57 | 0,66
horni A 10,40 |9,05|9,65|8,39 9,24 | 8,36 | 9,56 | 8,38
dolni B 0,98 {0,41|1,19(0,24|1,05(0,00|0,890,82

X8 V2

X15 V2

b) Vné&jsi obvod plasté
K méteni ubytku zinku po obvodu plasté bylo vybrano 8 lodicek, které se liSily ulozenim
Vv peci pii vypalu. Konkrétné se jednalo o 2 lodicky ze spodni casti pece - X1 a X3,
0 4 lodicky ze stiedni Casti pece - X5, X6, X7, X8 a 0 2 lodi¢ky z horni ¢asti pece - X13 a X15
—obr. 4.5. Lodicky byly vybrany tak, aby mohl byt proveden monitoring ztraty zinku v celé
peci. U vybranych lodi¢ek byla prométena jadra z horni vrstvy V2 a u lodicky X15 byla
navic proméfena i jadra z dolni vrstvy V1. Pro ilustraci vysledkl byly vybrany lodicky
X8 a X15 — tab. 4.8. Bylo zji§téno, Ze primérny relativni ibytek zinku po obvodu vné&jsiho
plasté byl v ramci jader z lodi¢ky X8 (z horni vrstvy V2) velmi podobny. Tento trend vSak

X15 v horni vrstve) byl naméfen u jadra 6, konkrétné 4,44 % a nejvyssi u jadra 1 — 7,18 %.

Dale je nutno konstatovat, Ze se relativni ubytek zinku li$il v rdmci obvodu plasté. Tento
jev byl pozorovan u vsech lodicek, a tedy u vSech jader z horni vrstvy, ale také u jader
z lodi¢ky X15 z dolni vrstvy V1. Napiiklad 1ze uvést jadro ¢islo 1 z lodi¢ky X8, kde na jedné
Z casti plasté byl naméteny relativni ubytek zinku 2,88 % a na jiné 7,04 %. Obecné lze fici,
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ze krajni oteviené Casti jader, které byly dostupnéjsi pro atmosféru, byly vice ochuzené
0 zinek v porovnani se stranami jader pfivracenych ke stiedu lodi¢ky, kde spolu sousedily
fady jader (tato oblast byla vice obohacena o zinek). Tento jev ilustruji kola¢ové grafy jader
Z horni vrstvy V2 z lodicky X8 a X15 — obr. 4.39 a 4.40. Zde byl rozdil oproti jadrim
R12,5 mm, u kterych rozdil v koncetraci zinku po obvodu plasté nebyl pozorovan. Diivodem
mohlo by to, ze m¢la jadra R12,5 jiny tvar (zakfiveni povrchu) a na lodi¢ce byla rovnana

S vétSimi vzdalenostmi mezi sebou.

Tab. 4.8: Namétené hodnoty pomoci ruéniho XRF spektrom. pro jadra z lodicky X8 a X15

R 38,1 mm

Relativni ubytek Zn [%]

jadro

lodi¢ka

vrstva

€<
&

7]

-
)
&y
(725
-
<

3 4 5 6

X8

2V

6,06

5,92

3,17 (3,39 3,06 | 3,26

3,71

2,85

6,35

5,83

6,14 13,73 (5,99 | 3,13

6,09

4,12

7,04

3,38

7,6313,38|7,05(2,99

6,35

3,35

5,64

4,93

5,853,713 14,47 12,71

5,71

5,64

2,88

3,83

2,8513,67(3,12(2,72

4,60

6,12

3,97

4,06

4,10 (5,50 | 3,19 | 4,35

3,01

5,05

3,22

4,89

2,78 15,56 | 2,23 5,16

2,43

5,12

O (N|jloja|ldlWIN]|FRT

5,28

5,86

4,05(4,933,90|4,47

2,64

4,07

Pramér

5,06

4,84

4,57 14,24 | 4,13 | 3,60

4,32

4,54

X15

2V

9,07

6,56

6,16 | 3,27 | 5,97 | 3,39

5,39

3,54

9,10

5,56

8,4215,3519,03 4,79

7,40

4,56

10,21

4,85

9,03 15,14 19,43 | 4,57

8,38

4,50

6,66

4,09

6,82 14,72|7,18 | 4,00

7,65

4,90

5,43

3,09

3,8313,114,62]2,30

6,15

5,34

6,40

5,88

5,2216,2215,35|5,34

5,17

6,59

3,99

6,98

491 (6,86 5,06 | 6,34

4,95

6,06

O IN|O|O | IN|F

6,61

6,47

3,74 14,08 4,24 14,79

3,96

3,87

Pramér

7,18

5,43

6,02 | 4,84 6,36 | 4,44

6,13

4,92

X15

1v

3,31

1,74

1,86 | 1,22 11,58 | 1,48

2,82

1,51

3,54

2,99

3,8112,20|3,12| 2,25

4,26

2,33

5,23

3,34

498 (2,424,556 | 1,35

4,40

2,34

3,79

2,52

3,8912,01]2,71|1,30

2,93

2,27

1,98

1,98

3,02|1,04|1,45|1,00

2,99

2,35

2,13

2,20

2,04 12,35(1,68|2,19

2,25

2,67

1,91

2,93

2,8113,51|2,66|3,60
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(N |WIN]|F
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Vyhodnoceni elektromagnetickych vlastnosti

a) Vyhodnoceni teplotni zavislosti permeability

U osmi jader z kazdé vrstvy byla proméfena zavislost pocatecni permeability na teploté.
Hodnoty byly zptimérovany a nasledné vyneseny do grafu pro jednotlivé vrstvy — horni V2
a dolni V1. Na obr. 4.41 je vynesena tato zavislost pro jadra z lodi¢ky X8 a uréené hodnoty
TSPMa s jsou v tab. 4.9. U jader z dolni vrstvy V1 se wis"™ pohybovala okolo 8850 a TS"M
okolo 41 °C. U jader z horni V2 vrstvy doslo v porovnani s vrstvou V1 ke sniZeni

permeability na 8450, tj. 0 4,5 % a naopak doslo ke zvyseni teploty na 47 °C, tj. 0 6 °C.

20000 A
—V1
15000 | va
3
‘.”5_10000 . SPM
5000 A
0 T T T T T ‘\

-40 -20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
TSPM [°C]

Obr. 4.41: Graf zavislosti po¢ate¢ni permeability na teploté pro jadra z lodicky X8
(méfeno pii 10 kHz)

Tab. 4.9: Zpramérované hodnoty TS"Ma "M pro jadra z lodicky X8

Frekvence [kHz] Vrstva TSPM [oC] pisPM[-]
10 V1 41 8850
V2 47 8450

69



Na obr. 4.42 je graf zavislosti pramérnych pocatecnich permeabilit na teploté pro jadra

z

lodi¢ky X15 a tab. 4.10 shrnuje zji§téné praimérné hodnoty TSPM g ;SPM

pro jednotlivé

vrstvy. V porovnani s jadry z lodicky X8 doslo jest¢ k vétSimu snizeni permeability,
a to jak u jader z vrstvy V1, tak u jader z vrstvy V2. U vrstvy V1 byla primérna wiS"™ 8350,
tedy 0 5,65 % niz$i v porovnani s jadry z lodicky X8 a u vrstvy V2 byla hodnota primérné
uiS™M 8110, tedy 0 4,02 % nizsi v porovnani s jadry z lodicky X8. Naméiené hodnoty velice
dobie korelovaly S naméfenym relativnim ubytkem =zinku pomoci ru¢niho XRF
spektrometru. Posuny poloh TS"M k vy33im teplotdm u jader s niz§im obsahem zinku byly
pfisouzeny, stejné jako u jader R12,5 mm, vlivu atmosféry.

S

20000
—Vi1
15000 V2
10000
5000 -
0 | \\
-40 -10 20 50 80 110 140

TSPM [°C]

Obr. 4.42: Graf zavislosti poc¢atecni permeability na teploté pro jadra z lodicky X15
(mé&feno pii 10 kHz)

Tab. 4.10: Zprimérované hodnoty TSP a 1;5"M pro jadra z lodicky X15

Frekvence [kHz] Vrstva TSPM [o(C] WM []
10 V1 42 8350
V2 46 8110
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b) Vyhodnoceni frekvenéni zavislosti permeability

Obrazky 4.43 a 4.44 zachycuji frekvencni zavislost permeability pro jadra z lodicky X8
a X15. Z graft je patrné, ze stejné tak jako u jader R12,5 mm, doslo k posunu kiivek
permeability pro jadra ze spodni (V1) a horni (V2) vrstvy. Posun permeability byl u jader
Z lodicky X15 u obou vrstev vyraznéjsi v porovnani s jadry z lodicky X8.
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Obr. 4.43: Graf zavislosti poc¢ate¢ni permeability na frekvenci pro jadra z lodicky X8
(horni a dolni vrstva)
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Obr. 4.44: Graf zavislosti pocate¢ni permeability na frekvenci pro jadra z lodicky X15
(horni a dolni vrstva)
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Tab 4.11 shrnuje naméfené hodnoty poc¢atecni permeability. Zatimco jadra z lodicky X8
Z horni vrstvy V2 dosahovala permeability v priméru okolo 7500, jadra z lodi¢ky X15 pouze
7300. Jesteé vyraznéjsi rozdil byl mezi vrstvami V1, kde byla hodnota poc¢atecni permeability
u jader z lodi¢ky X8 v praméru 8100 a u jader z lodicky X15 7700, tedy o 9,5 % nizsi,
V porovnani s jadry z lodicky X8.

Tab. 4.11: Hodnoty pocatecnich permeabilit naméfenych pro jadra z lodicky X8 a X15

Lodic¢ka V1 V2
X8 8100 7500
X15 7700 7300

4.4.3.3. Vyhodnoceni el. magnetickych vlastnosti - uloZeni lodi¢ek v peci

Z technologického hlediska bylo dilezité srovnani elektromagnetickych charakteristik jader
slinutych v lodickach X8 a X15 — obr. 4.5. Schématické znazornéni ulozeni jader na lodi¢ce
znazoriiuje obr. 4.45. Prestoze jadra z lodicek X8 a X15 byla slinovana spolecné
(stejny vypal), naméfené hodnoty jejich permeability se od sebe vyrazné lisily.
K prozkoumani tohoto jevu byl sestaven graf zavislosti TS"M 1;5PM na konkrétni poloze jadra
na lodicce — obr. 4.46 a 4.47. V grafech jsou vyneseny zavislosti jak pro vrstvy spodni,
tak pro vrstvy horni. Z namétenych hodnot je ziejmé, Ze zatimco na lodi¢ce X8 se hodnoty
naméfenych permeabilit pohybovaly pfiblizné na stejnych hodnotach (u obou vrstev)
u lodi¢ky X15 nebyl tento trend pozorovan. Jadra, ktera leZela pii vypalu v levé ¢asti lodicky,
tedy jadra 1,3,5 a 7 vykazovala nizsi permeabilitu v porovnani s jadry, ktera lezela na stejné
lodicce, ovSem na pravé ¢asti lodicky. K neobvyklému sniZzeni permeability v tomto piipadé
doslo i u jader z dolni vrstvy, opét u jader 1,3,5a 7.

Obr. 4.45: Schématické znazornéni ulozeni jader na lodicce
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Obr. 4.46: Graf zavislosti TS a
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Vliv zde patrn¢ sehrala piesna poloha jader ve slinovaci komote. Lodi¢ka X15 byla umisténa
pod odtahem vnitini atmosféry z objemu pece kratsi stranou u stény. Behem vypalu tak byla
vystavena proudu vnitfni kontrolovatelné atmosféry, ktery mél vliv na podminky slinovani
jader a nasledné na rozdil v naméfenych charakteristikach. Lodicka X8 byla umisténa
uprostfed komory, nad ni a pod ni bylo nékolik vrstev lodi¢ek obr. 4.3. Tedy v oblasti dobie
odstinéné od otvorii pro slinovaci atmosféru. Jadra umisténa na lodi¢ce X8 byla béhem
vypalu vystavena ,,statické* atmosféfe a nebyl u nich pozorovan zadny smérovy efekt.
Oproti tomu jadra z lodicky X15 byla vystavena ,,dynamické* atmosféte s velkym rozdilem
elektrickych charakteristik v zavislosti na poloze jader na lodicce, a to jak u jader z vrstvy
V2, tak u jader z vrstvy V1. | piesto, Ze méla vstupujici atmosféra do komory stejné slozeni,
vliv proudéni na elektrické charakteristiky jader byl velky a zaroven ne snadno
piedvidatelny. Obdobny jev byl pozorovan i jinymi autory [59], ktefi kromé teploty
a proudici atmosféry zatadili mezi faktory ovliviiujici ubytek Zn béhem slinovaciho procesu
I tvar — predevsim zakfiveni jader. Bylo velice téZké odhadnout, jaka kombinace jevi
pii vypalu na jadra v lodi¢ce X15 ptisobila, anebo ktery jev pievladal. Lze pouze konstatovat,
ze se s nejvetsi pravdépodobnosti podminky slinovani jader v lodi€ce X15 a X8 znaéné
odlisovaly, a to na plose celé lodicky. Obdobny rozptyl hodnot v ramci jedné lodicky, jako
u X15, byl pozorovan i u vzorki, které se slinovaly u vstupniho otvoru kontrolované
atmosféry do komorové pece. Eliminace tohoto jevu a dikladné zmapovani proudéni
kontrolované atmosféry béhem slinovani v peci by mohlo mit velky vliv na kvalitu
slinovanych jader.
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5. ZAVER

Mezi unikatni vlastnosti feritt Mn-Zn bezesporu patii vysokd hodnota pocatecni
permeability, ktera umoznuje pouziti t€chto materialti v Siroké Skale aplikaci v mnoha
oblastech. K dosaZeni vysoké hodnoty permeability je zapotiebi co mozna nejvyssi obsah
oxidu zinec¢natého a pouziti vysokych slinovacich teplot pii vypalu. Velmi dilezité je proto
optimalizace slinovaciho procesu.

V réamci diplomové prace byl u tfech materialii s riznym obsahem oxidu zine¢natého
zkouman vliv teploty a ¢asu slinovani a polohy jader v peci pii vypalu na ztratu zinku
a nasledn¢ na hodnotu pocatecni permeability.

Pomoci termogravimetrické analyzy bylo zjiSténo, Ze prabch ztraty hmotnosti
pfi vypafovani zinku byl line4rni s dobou slinovéani a exponencialné se zvysujici s rostouci
teplotou slinovani. Pti standardni slinovaci teploté byl tibytek zinku pro vysokopermeabilni
material (B) -0,278 %. SniZeni teploty o 50 °C vedlo ke snizeni tbytku zinku na -0,094 %
a naopak zvyseni teploty o 50 °C vedlo k navySeni ubytku zinku na -0,632 %. U materialu
vykonového s poloviénim obsahem oxidu zine¢natého byly ztraty zinku pii jednotlivych
teplotach piiblizné tietinové.

Metodou SEM/EDS bylo zjisténo, Ze s rostouci teplotou vypalu dochazelo k uvolinovani
zinku z veétsi hloubky povrchu vzorku. ZvySeni teploty vypalu o 50 °C v porovnani
se standardni slinovaci teplotou vedlo ke zvétSeni tloustky vrstvy ochuzené o zinek
ze 100 pm na 200 um. Pfi nizsi teploté vypalu v porovnani se standardni teplotou slinovani
nebylo pozorovano sniZzovani koncentrace zinku v pofilu jadra.

Rentgenova fluorescencni spektrometrie ukdzala, ze k nejvyrazng$i ztrat€¢ zinku
dochazelo predevsim z ¢asti vzorku, které byly v pfimém kontaktu s proudici atmosférou —
horni strany jader u vzorkti v hornich vrstvach. U téchto jader byla ve vSech ptipadech
naméfena nejnizsi hodnota pocatecni permeability. V piipadé jader R12,5 mm zvyseni ztraty
zinku z 0,36 % na 4,27 % vedlo ke snizeni hodnoty pocate¢ni permeability z 9658 na 8570.
U jader R38,1 mm slinutych ve ,,statické* atmosféie byla hodnota pocatecni permeability
pro jadra slinuta v dolni vrstvé 8850 a pro jadra slinutd v horni vrstvé 8450, tj. 0 4,5 % niZsi.
U vsech jader s niz§im obsahem zinku doslo k posunu polohy SPM nejen k niz§im hodnotam
permeability, ale také k vy$$im hodnotam teploty. Posun polohy TSPM nebyl pfitazen
vyparovani zinku, ale koncentraci kysliku ve slinovaci atmosféte.

Z naméfenych elektromagnetickych charakteristik bylo vypozorovano, ze na hodnotu
pocate¢ni permeability, a tedy na ztratu zinku méla vliv konkrétni poloha lodicek v peci
pii vypalu. Primérny procentudlni tibytek zinku byl u jader leZicich ve stfedni ¢asti pece
dobfe odstiténé od otvord slinovaci atmosféry 7,5 % a hodnota pocatecni permeability byla
8450. Jadra lezici pod odtahem atmosféry vykazovala relativni procentualni ubytek zinku
9,2 %, tj. vyssi o 18,5 % a hodnotu pocatecni permeability 8110, tj. nizsi o 4,0 %.

V piipadé lodicek slinutych pod odtahem atmosféry sehrala roli i pfesna poloha jader
na lodi¢ce. Mezi jadry z levé a pravé strany lodi¢ky byly extrémni rozdily v relativnich
procentualnich ubytcich zinku a hodnotach pocate¢nich permeabilit. Primérna procentualni
ztrata zinku byla pro jadra z pravé Casti lodi¢ky 4,90 % a hodnota pocatecni permeability
8900. V levé ¢asti lodicky doslo v porovnani s pravou k navyseni relativniho procentualniho
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ubytku zinku na 6,42 % tj. 0 23,7 % a ke sniZeni hodnoty pocatecni permeability na 7300,
tj. 0 18,0 %. Tento jev byl ptisouzen vlivu polohy lodicky v peci tésné¢ pod odtahem
atmosféry, v prostoru s dynamicky se vyvijejicimi podminkami atmosféry béhem slinovani.
Vliv proudéni atmosféry na ztratu zinku byl pozorovan nejen u lodicky umisténé
pod odtahem atmosféry, ale u vSech lodi¢ek, a tedy u vSech prométenych jader. U vSech
lodic¢ek vykazovaly méné dostupné strany jader pro atmosféru privracené ke stiedu lodicky

v

Zjisténé poznatky budou vyuzity pii vyrobé Mn-Zn ferit ve firm¢ TDK Electronics s.r.o.
v Sumperku. Prace bude pokratovat technologickou optimalizaci vyroby za uéelem
minimalizace vypafovani zinku ze vzorku. Jednou z mozZnosti by mohlo byt slinovani feritt
Mn-Zn v ptitomnosti oxidu zine¢natého umisténého volné v peci, popiipad¢ vyuziti palicich
podlozek z ferith podobného slozeni nebo zakrytovani jader tak, aby byla v nejmensim
mozném piimém kontaktu s proudici atmosférou.
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7. SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

Al,O3
ZrO;
ZrSiOy
SiC
BN
AION
MgAI204
ZnsS

G

E

M
FeO-Fe 03
FeO
MnO
Zn0O
MgO
CaOo
NiO
Mg

Ni

Cu

Mn

Zn

Tc

B

H

Bs

Br

Hc

n)
i
LLr
f

p

K
Ba
Sr
Co
Fe3+
FeZ+
0%

oxid hlinity

oxid zirkonicity
kiemicitan zirkonicity
karbid kifemiku

nitrid boru

oxynitrid hlinity

spinel

sulfid zine¢naty

mérnd elektrickd vodivost
vngjsi elektrické pole
vné&jsi magnetické pole
magnetit

oxid Zeleznaty

oxid manganaty

oxid zinec¢naty

oxid hote¢naty

oxid vapenaty

oxid nikelnaty

hot¢ik

nikl

meéd’

mangan

zinek

Curiedv bod
magnetickd indukce
intenzita magnetického pole
hodnota nasycené magnetizace
remanentni magnetizace
koercivni pole
permeabilita

pocatecni permeabilita
relativni permeabilita
frekvence

mérny odpor
anizotropni konstanta
baryum

stroncium

kobalt

zelezity iont

Zeleznaty iont

zaporné€ nabity iont kysliku
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Fes04
X

Y
YIG
BaO-6Fe;03
ppm
MAG
PPD
V1
V2
V3
TGA
SEM
EDS
SE
BSE

SPM
TSPM

HiSPM

XRF

oxid Zeleznato-zelezity

stupen inverze

yttrium

granat yttrium-zelezo

hexaferit barnaty

parts per million

Magnetic business group

Piezo and Protection Devices

dolni vrstva

stiedni vrstva

horni vrstva

Termogravimetricka analyza

Skenovaci elektronovéd mikroskopie
Energiové disperzni spektrometrie
sekundarni elektrony

zpétné odrazené elektrony

sekundarni maximum permeability

teplota sekundarniho maxima permeability
pocatecni permeabilita sekundarniho maxima permeability
Rentgenova fluorescenéni spektrometrie
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8. PRILOHY

K detailnimu vyhodnoceni polohy SPM bylo pouzito prolozeni experimentalnich bodi
polynomickou funkci druhého stupné y = ax? + bx +c. Bylo tieba pe¢livé zvolit proklidané
body tak, aby nebyly zkresleny vysledky uréeni TS"M a °PM. Na obr. 8.1 a 8.2 je ptiklad
takto provedenych analyz: pouzitd funkce oznaceni FIT 25 — 40 je polynom 2. tadu,
kdy byly pouzity ¢tyii body z levého okoli SPM. Vysledekem byl bod SPM — FIT 25 — 40.
Pfi pouziti stejné funkce, ale s vice experimentalnimi body napt. FIT 10 — 40, byla teplota
SPM posunuta k vy$§im hodnotam, viz bod SPM FIT 10 — 40. Z obrazku je jasné, Ze tato
hodnota lezela za inflexnim bodem kiivky zavislosti permeability na teploté, tedy toto
ureni by nebylo spravné. Také by Slo pouzit polynom 3. stupné, napi. FIT 3 f.
Pro praktické pouziti vSak bylo vyhodnéjsi, bez ztraty piesnosti, pouziti polynomu 2.
stupné. Detailnéjsi analyzou bylo ovéfeno, Ze pouziti jednotlivych funkci nemélo zasadni
vliv na kvalitativni uréeni vzajemnych poloh SPM. Jak bylo jiz vySe zminéno, ma vSak
velky vliv na absolutni urceni veli¢in. Porovnanim namétenych hodnot s tvarem kiivky
v okoli SPM bylo odhadnuto, Zze presnost uréeni TS"M je zhruba 2 °C, avsak vzijemna
chyba stanoveni mezi jednotlivymi vzorky byla mensi jak 1 °C. Rozdil v uréeni pi vV bodé
SPM byl odhadnut mensi jak 0,5 %. Hodnotu T5"M a 14i5PM byla uréena ptevedenim rovnice
paraboly na vrcholovy tvar:

b —b+4ac
T, u]=|-—— = 1
[T, 4] [ e } (1)
—FIT 25-40 ® SPM-FIT 25-40 vstupni data
- - -FIT 10-40 —a— SPM-FIT 10-40 - .= FIT3r
10000
9000 -
— 8000 -
z
i
7000 -
6000 -
.\
5000 - - ;

0 20 40 60 80
teplota [°C]

Obr. 8.1: Ukéazka vyhodnoceni polohy SPM — TSPM 3 ;;5"M (X8 8 2V _10kHz)
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Obr. 8.2: Ukéazka vyhodnoceni polohy SPM — TS"M 3 ;"M X15 8 2V _10kHz
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