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Las piezas cerdmicas obtenidas a partir de polvos de ferritas de composicién (Cu,,,Ni ,.Zn, )Fe O, destacan como absorben-
tes de radiacion electromagnética entre las ferritas de Ni-Zn dopadas con Cu, impidiendo interferencias entre dispositivos
electrénicos. En un trabajo previo se establecié la metodologia para disefiar la etapa de sinterizacién de un ciclo térmico que
permite obtener las piezas cerdmicas mencionadas con una microestructura adecuada (elevada densidad relativa y escaso
crecimiento de grano) para que presenten unas buenas propiedades electromagnéticas. En este trabajo se ha estudiado la
etapa de enfriamiento del mismo ciclo térmico (etapa siguiente a la de sinterizacién), determinando la influencia que ejerce
la velocidad de enfriamiento sobre la densidad relativa en cocido, el tamafio medio de grano y la distribucién de tamafios de
grano, variando el tiempo de sinterizaciéon del ciclo térmico empleado
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Thermal cycle for obtaining a Ni-Zn ferrite: (II) Influence of the cooling stage.

Ceramic bodies formed from (Cu, ,Ni ,.Zn )Fe,O, ferrite powders stand out as electromagnetic radiation absorbers among
Cu-doped Ni-Zn ferrites, preventing interference between electronic devices. In a preliminary study, a methodology was es-
tablished for designing the sintering stage of a thermal cycle, which allows the foregoing ceramic bodies to be obtained with
the appropriate microstructure (high relative density and little grain growth) to provide them with good electromagnetic
properties. The present study examines the cooling stage (i.e. the stage following the sintering stage) of that thermal cycle and

the influence of the cooling rate on fired relative density, average grain size, and grain size distribution, varying the sintering

time of the thermal cycle used.
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1. INTRODUCCION

Los polvos ceramicos conocidos genéricamente como ferri-
tas son, bdsicamente, 6xidos mixtos de hierro y de uno o mds
elementos metdlicos. Las ferritas de Ni-Zn, con diferentes por-
centajes de Cu, suelen utilizarse para la fabricacién de piezas
cuya funcién es la de impedir interferencias entre los disposi-
tivos eléctricos o electrénicos, dada su capacidad de absorcién
de ondas electromagnéticas (1-3). Las propiedades magnéticas
de estas piezas quedan determinadas tanto por su composi-
cién quimica como por su microestructura (4-7).

Las piezas de ferrita se fabrican a escala industrial me-
diante el denominado proceso cerdmico tradicional (8,9). Con
el tratamiento térmico se debe: i/ conseguir que las piezas al-
cancen la maxima densidad relativa posible; ii/ aumentar el
tamafio de los granos de forma homogénea, manteniendo un
tamafio de grano relativamente pequefio y una distribucién de
tamafios de grano estrecha; iii/ evitar un crecimiento de grano
exagerado. La temperatura maxima de sinterizacién y el tiem-
po de permanencia a dicha temperatura son las dos variables
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mads relevantes para controlar la sinterizacién de este tipo de
ferritas (6,7).

Los autores han estudiado la sintesis (10), la sinterizacién
(11-14) y las propiedades (15) de ferritas de Ni-Zn dopadas
con Cu. En un trabajo previo (16), a partir de las velocidades
de densificacién y de crecimiento de grano, se ha disefiado la
etapa de sinterizacién de un ciclo térmico para la obtencién de
piezas de ferrita de composicién aproximada (Cu, Ni ,.Zn )
Fe,O,. Asi, se ha encontrado la variacién que la temperatura
de sinterizacién debe seguir a medida que avanza el tiempo
de sinterizacién para que, en cada instante, se mantenga una
velocidad de densificacion relativamente alta evitando, simul-
tdneamente, que una elevada velocidad de crecimiento de
grano provoque un crecimiento irregular y exagerado de los
mismos.

En este trabajo se ha estudiado el efecto que el nimero de
tramos a temperatura constante, que constituyen la etapa de
sinterizacién, y la velocidad de enfriamiento tienen sobre la

101



densidad relativa en cocido, el tamafio medio de grano y la
amplitud de la distribucién de tamafios de grano en una ferrita
de igual composicién a la empleada en el trabajo previo (16).

2. PROCEDIMIENTO Y RESULTADOS EXPERIMENTA-
LES

Como material de partida se ha utilizado un polvo ato-
mizado industrial de ferrita, obtenido previamente por sin-
tesis a partir los 6xidos correspondientes, de composicién
(Cu, ,Ni . Zn JFeO,. Con éste se han conformado piezas
cilindricas de 2 cm de didmetro y 3 mm de espesor, por pren-
sado en seco unidireccional a una presién de 2000 kg/cm?
para conseguir una densidad relativa en seco del 0.61 (16). Las
muestras se sinterizaron en un horno eléctrico de laboratorio,
en atmosfera de aire, utilizando ocho ciclos térmicos diferentes
de tres etapas:

i/ una etapa de calentamiento, idéntica para todos los ci-
clos térmicos, consistente en un calentamiento desde tempera-
tura ambiente hasta 500°C, a una velocidad de 12°C/min, un
tiempo de permanencia a dicha temperatura de 2 horas (para
oxidar los aditivos orgdnicos utilizados para obtener el polvo
atomizado y facilitar la operacién de prensado) y un segundo
calentamiento desde 500°C hasta 1100°C; también a la veloci-
dad de 12°C/min. En consecuencia, en los ocho ciclos térmicos
ensayados el tiempo de la etapa de calentamiento fue 3.5 ho-
ras.

ii/ una etapa de sinterizacién, con uno o varios tramos de
temperatura constante (cada tramo a una temperatura diferen-
te que se denomina T ) y un tiempo de permanencia a cada
una de esas temperaturas (t,), siendo el tiempo de sinteriza-
cion (t ) la suma de todos los t, segun:

sinterizacion

tsinterizaci()n = EtT (h) [1]

iii/ una etapa de enfriamiento, a una velocidad determina-
da (v), desde el tramo de la etapa de sinterizacién de menor
temperatura [(T, ) . | hasta los 800°C (en el caso de velocida-
des de enfriamiento grandes) o hasta los 250°C (en el caso de
velocidades de enfriamiento pequefias), continuando con un
enfriamiento natural hasta alcanzar la temperatura ambiente.
El tiempo de la etapa de enfriamiento se ha determinado expe-
rimentalmente en cada uno de los casos.

El tiempo del ciclo térmico se obtiene como la suma de los
tres tiempos mencionados anteriormente:

= 1:calentamiento + 1:sinterizaci()n + tenfriamiento =

+ ot +t

1:ciclo

t

calentamie nto enfriamiento

(2]

De acuerdo con los resultados obtenidos en un trabajo pre-
vio (16) se han ensayado etapas de sinterizacién constituidas
por hasta cuatro tramos de temperatura constante, a las tem-
peraturas (T__ ) de 1100, 1080, 1060 y 1040°C. Asimismo, se han
ensayado dos velocidades de enfriamiento: 2 y 20 °C/min. En
la Tabla I se muestran los ocho ciclos térmicos ensayados. En
la primera columna se detalla la referencia del ciclo: el primer
digito indica el ntimero de tramos a temperatura constante
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que constituyen la etapa de sinterizacién y el segundo digi-
to sefiala la velocidad de enfriamiento empleada tras la etapa
de sinterizacién. En las columnas segunda y tercera se detalla,
para cada ciclo térmico, las temperaturas (T__ ) y el tiempo de
permanencia (t,) a cada temperatura de cada uno de los tra-
mos de temperatura constante que constituyen la etapa de sin-
terizacién. En las columnas cuarta, quinta, sexta y séptima se
muestran, respectivamente, el tiempo de sinterizacién (calcu-
lado mediante la ecuacién [1]), el tiempo de calentamiento (3.5
horas en todos los casos), el tiempo de enfriamiento (medido
experimentalmente) y el tiempo del ciclo térmico (calculado
mediante la ecuacion [2]).

En cada ciclo térmico se han tratado cuatro piezas. De cada
pieza sinterizada se ha determinado la densidad aparente (p, ),
la densidad relativa (¢_), el tamafio medio de grano (G,) y la
amplitud de la distribucién de tamafios de grano (S_), siguien-
do los procedimientos utilizados en trabajos anteriores (12, 15,
16). En la Tabla I (columna octava, novena y décima) se mues-
tran los valores medios de los resultados obtenidos para estos
tres parametros.

TABLA I. CICLOS TERMICOS ENSAYADOS Y VALORES EXPERIMENTALES DE LA DEN-
SIDAD RELATIVA EN COCIDO, EL TAMANO MEDIO DE GRANO Y LA AMPLITUD DE
LA DISTRIBUCION DE TAMANOS DE GRANO ALCANZADOS EN CADA UNO.

t

ty tsimerizadénzz S S Gﬂ‘ SG
h miento miento %
t (h) o ®) (um) | (um)
1@ | 1100 | 01 0.1 35 80 | 116|097 56 | 71
1100 | 0.1
2(2) 0.4 35 80 |119]098| 75 | 9.0
1080 | 03
1100 | 0.1
32 | 1080 | 03 21 35 80 | 1360944 | 87 | 120
1060 | 1.7
1100 | 0.1
1080 | 03
42) 7.9 35 80 | 1940955 | 109 | 140
1060 | 1.7
1040 | 5.8
1
(o) | 1100 | 01 0.1 35 46 | 82 |0916| 44 | 54
5 | 1100 | 01
0.4 35 46 | 85 |0930| 62 | 66
(20) | 1080 | 03
1100 | 0.1
(230) 1080 | 03 21 35 46 |102|094a| 91 | 99
1060 | 1.7
1100 | 0.1
4 | 1080 | 03
7.9 35 46 | 1600951 | 113 | 128

20) | 1060 | 1.7

1040 | 5.8

3. ANALISIS DE LOS RESULTADOS

La Figura 1 muestra la evolucién de la densidad relativa en
cocido en funcién del tiempo de sinterizacién (columnas 8 y 4
de la Tabla I) para las dos velocidades ensayadas en la etapa
de enfriamiento. Como puede observarse, la densidad relativa
en cocido aumenta con el tiempo de sinterizacién, tendiendo
hacia un valor constante. A tiempos de sinterizacién bajos, la
densidad relativa de las piezas cocidas aumenta con la dismi-
nucién de la velocidad de la etapa de enfriamiento, tendiendo
a igualarse los valores de la densidad relativa a medida que
aumenta el tiempo de sinterizacién.
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CICLO TERMICO PARA LA OBTENCION DE UNA FERRITA DE NI-ZN: (1) INFLUENCIA DE LA ETAPA DE ENFRIAMIENTO
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Fig. 1- Evolucién de la densidad relativa en cocido (¢¢) con el tiempo de
sinterizacién para los ciclos térmicos ensayados.

La Figura 2 muestra la evolucién del tamafio medio de gra-
no y de la amplitud de la distribucién de tamafios de grano en
funcién del tiempo de sinterizacién (columnas 9, 10 y 4 de la
Tabla I) para las dos velocidades de enfriamiento ensayadas.
Del andlisis de esta grafica se desprende que tanto el tama-
fio medio de grano como la amplitud de la distribucién de los
tamafios de grano, aumentan con el tiempo de sinterizacién,
tendiendo, en ambos casos, hacia un valor constante. Asimis-
mo, se observa que, en el caso de tiempos de sinterizacién ba-
jos, tanto el tamafio medio de grano como la amplitud de la
distribucién de tamafios de grano disminuyen al aumentar la
velocidad de enfriamiento utilizada. En el caso de tiempos de
sinterizacion altos, la amplitud de tamafios de grano disminu-
ye con el aumento de la velocidad de enfriamiento, mientras
que el tamafio medio de grano permanece constante.
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Fig. 2- Evolucién del tamafio medio de grano (GSO) con el tiempo de
sinterizacién para los ciclos térmicos ensayados.

En la Figura 3 se muestra la evolucién del tamafio medio
de grano con la densidad relativa en cocido, para las dos ve-
locidades de enfriamiento ensayadas, observandose como el
tamafio medio de grano aumenta con el incremento de la den-
sidad relativa en cocido, y disminuye ligeramente con el incre-
mento de la velocidad de la etapa de enfriamiento.

En la Figura 4 se recogen las imdgenes de las microestruc-
turas de las ocho muestras obtenidas. En dichas imdgenes se
aprecia como la distribucién de tamafios de grano se hace mds
fina y mds estrecha al reducir el nimero de tramos a tempera-
tura constante (reduccién del tiempo de sinterizacién). Al com-
parar las dos velocidades de enfriamiento se observa la misma
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Fig. 3- Evolucién del tamafio medio de grano (G,) con la densidad
relativa en cocido (¢,) para los ciclos térmicos ensayados.
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Fig. 4- Microestructura en cocido de las piezas sinterizadas para los
ciclos térmicos ensayados.
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Fig. 5- Ciclo térmico propuesto.
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tendencia pero de forma menos acusada. Estas observaciones
cualitativas corroboran los resultados cuantitativos mostrados
en las Figuras 1y 2 y descritos en los parrafos anteriores.

A la vista de los resultados obtenidos se puede proponer,
para la sinterizacién de piezas de ferrita de composicién y mi-
croestructura en crudo similar a las del presente trabajo, un ci-
clo térmico como el mostrado en la Figura 5, con cuatro tramos
a temperatura constante (entre 1100°C y 1040°C), con un tiempo
de sinterizacién de aproximadamente 8 horas, una velocidad
de enfriamiento de 20°C/min y un tiempo total del ciclo térmi-
co de 16 horas. Esta elevada velocidad de enfriamiento permi-
te no solo disminuir el tiempo de ciclo térmico sino mantener
una microestructura adecuada en cuanto al tamafio medio de
grano se refiere, e incluso mejorarla al obtener una amplitud
de la distribucién de tamarios de grano mads estrecha.

CONCLUSIONES

Para la ferrita de composicién (Cu, ,Ni ,
las condiciones de operacién estudiadas:

1. Se ha completado el estudio realizado en un trabajo pre-
vio (16), adecuando la velocidad de enfriamiento (dentro de
los limites posibles) para obtener la mejor microestructura (si-
milar a la de la ferrita industrial), es decir, elevada densidad
relativa y escaso crecimiento de grano, de acuerdo también con
la experiencia previa del grupo (15).

2. Se ha comprobado la conveniencia de utilizar velocida-
des de enfriamiento elevadas dado que permiten disminuir
tanto el tiempo del ciclo térmico como la amplitud de la distri-
bucién de tamafios de grano.

3zn0.65)FezO4f yen
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