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Введение
Известно [1], что электрофизические свойства ферритовой керамики могут быть

чувствительны к её составу и микроструктуре, которые в свою очередь зависят от тех-
нологических условий спекания.

Физические свойства литий-титановых феррошпинелей изучены на недостаточ-
ном уровне. Особенно это касается их электрофизических свойств, определяющих
распространение электромагнитных волн в материале. Существенный прогресс в соз-
дании такого рода высококачественной ферритовой керамики невозможен без глубоко-
го исследования в них электрофизических явлений и понимания их физической сути.

Актуальность исследования обуславливается необходимостью определения
взаимосвязи основных электрофизических характеристик образцов литий-титановой
ферритовой керамики с условиями её спекания с целью установления оптимальных с
точки зрения значений основных физических параметров режимов спекания.

В настоящей работе приведены результаты технологической отработки режи-
мов радиационного спекания (пучком ускоренных электронов) литий титановых ферри-
тов, а именно дозы облучения (времени спекания), температуры радиационного спека-
ния и скорости нагревания по заданным значениям электропроводности и магнитных
характеристик.

Методика радиационно-термического спекания
Образцы ферритовых изделий в виде прессзаготовки представляет собой па-

раллелепипед длиной 65 мм наружный контур которого по поперечному сечению огра-
ничен квадратом с ребром 7 мм, а внутренний – квадратом с ребром 2,5 мм.

Согласно работе [2] оценка пробега (R) электронов в образце феррита (плотно-
стью 3,92 г/см3), oпрeделяется по формуле R = 0.542E-0.133 для энергии пучка
E = 2.5 МэВ, равен 3.1 мм, что намного меньше толщины изделия. В этой связи для
обеспечения объемной обработки образца такой формы производится их вращение в
поле пучка. При достаточно быстром вращении каждая точка поверхности материала
практически одновременно облучается со всех сторон на глубину равную пробегу (R)
электронов в материале. Если d < 2R (где d - диаметр образца), то происходит пере-
крывание облучаемых частей в его центре. Область перекрывания характеризуется
более высокой температурой и более высоким значением поглощенной дозы, чем ос-
тальной объем стержня, т.е. происходит неоднородное облучение и неравномерный
нагрев его объема. При d > 2R, наблюдается обратная ситуация – центральный объем
остается необлученным, т.е. и в этом случае имеет место неоднородность радиацион-
но-термической обработки. Наиболее оптимальным является случай, когда выполнимо
условие d=2R. При этом происходит «стыковка» облучаемых объемов в центре изде-
лия и наблюдается как однородное облучение материала по всему объему, так и рав-
номерный прогрев материала до одинаковой температуры.
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Таким образом достигается высокая эффективность использования электронно-
го пучка (коэффициент использования близок к единице) и расширяются технологиче-

ские возможности способа радиа-
ционно-термической обработки
материалов за счет возможности
обработки материалов с толщи-
ной, в два раза превышающей
длину свободного пробега элек-
тронов.

В случае РТ - обработки
неподвижных изделий последние
помещаются на подставку из ша-
мотного кирпича. Изделия непод-
вижны, перпендикулярны про-
дольной оси предполагаемого на-
правления распространения пучка
и находятся на расстоянии 30 см
от входного ускорителя.

В качестве таких заданных
значений служили данные по
электропроводности и магнитным
параметрам образцов ферритов,
спеченных по традиционной тех-
нологии.

Электрическая проводимость
ферритов

На Рис. 1, представлена
зависимость проводимости эта-

лонного образца от температуры образца (кривая 1), а кривыми 2, 3, 4, 5 – спеченных
по радиационной технологии в течение 10 минут при температурах спекания 900 оС,
1000 оС, 1100 оС и 1200 оС, соответственно. Отметим, что уровень проводимости фер-
ритов, спеченных по радиационой технологии при температурах 900 оС и 1000 оС ниже
уровня проводимости эталонного образца, что, вероятно, обусловлено низкой степе-
нью упаковки зерен и высокой пористостью образцов, спеченных при температурах
900оС и 1000 оС. Кроме того, в отличие от эталонного образца, зависимость проводи-
мости которого от температуры описывается двухстадийной кривой, в температурной
зависимости проводимости образцов, спеченных при отмеченных температурах, на-
блюдается три составляющие, что свидетельствует о более сложном механизме про-
цесса электропереноса.

В то же время, сравнение кривой температурной зависимости проводимости
эталонного образца (Рис. 2, кривая 1) с подобными зависимостями образцов, спечен-
ных по радиационной технологии при температурах выше 100 оС (кривые 4, 5), позво-
ляет обнаружить их качественную идентичность: зависимость описывается двухста-
дийными кривыми с одинаковыми значениями энергий активации как на низкотемпера-
турном участке (0.25 эВ), так и на высокотемпературном (0.53 эВ), что указывает на
общность механизма электропереноса. Более того, явно просматривается тенденция к
превышению эталонного уровня проводимости ферритов с увеличением температуры
радиационного спекания.

Проведенные исследования по влиянию температуры радиационного спекания
на проводимость ферритов показали, что электропроводность радиационно-спеченных
ферритов немонотонно увеличивается с повышением температуры радиационного
спекания. Эталонный уровень проводимости достигается в образцах, спеченных облу-
чением при температуре 1100 оС. Дальнейшее повышение температуры радиационно-
го спекания практически не изменяет значения проводимости.
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Рис. 1. График зависимости удельной объемной
электропроводности от температуры измерения
для образцов феррита: 1 – эталонный образец;
2-5 – спеченные по радиационной технологии,
соответственно, при температурах 900 0С, 1000
0С, 1100 0С, 1200 0С. Скорость разогрева 800
град/мин.
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При спекании радиационной
технологией (~ 1100 оС) видно, что
доза облучения (время спекания)
не определяет величину электро-
проводности ферритов. Различные
скорости нагревания (100 -
1100 град/мин), практически не

оказывают заметного влияния на их
проводимость.

Таким образом, при отработ-
ке режимов радиационного спека-
ния ферритов, с позиций объемной
удельной электрической проводи-
мости, следует ориентироваться
только на температуру радиацион-
ного спекания (1100 оС). Дозу облу-
чения (время спекания) и скорость
нагревания ферритов при этом
принимать во внимание не имеет
смысла.

Магнитные характеристики фер-
ритов

Исследованием магнитных
характеристик образцов ферритов, спеченных по традиционной технологии установле-
ны следующие "эталонные" значения коэрцитивной Нс, индукции насыщения Bm и ос-
таточной индукции Br при частоте намагничивающего поля f = 1 кГц: Hc = 180 A/м,
Bm = 0.16 Тл, Br = 0.14 Тл.

На Рис. 3 и Рис. 4 представлены зависимости коэрцитивной силы (Рис. 3), ин-
дукции насыщения и остаточной индукции (Рис. 4) от температуры радиационного спе-

кания ферритов при времени спека-
ния 10 мин и 15 мин и с постоянной
скоростью нагревания образцов
800 град/мин. При отмеченных ре-
жимах спекания во всем диапазоне
температур (1000-1200) 0С уровень
коэрцитивной силы превышает уро-
вень эталонного образца (Рис. 3).
Причем с повышением температуры
спекания значение Hc наиболее
близко к заданному значению. По-
скольку Hc является структурно-
чувствительной характеристикой, то
уменьшение ее величины обуслов-
лено увеличением размера зерен,
т.к. при повышении температуры
спекания происходит интенсивная
собирательная рекристаллизация.

Изменение величин Bm и Br
радиационно-спеченных образцов
ферритов с температурой спекания
описывается кривыми с перегибом
(Рис. 4). До температуры спекания
1100 0С наблюдается увеличение
значений Bm и Br.
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Рис. 3. График зависимости коэрцитивной силы
ферритов, спеченных по радиационной техно-
логии от температуры радиационного спека-
ния: 1 – время спекания 10 мин; 2 – время спе-
кания 15 мин. Скорость разогрева 800
град/мин.
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Рис. 2. График зависимости удельной объемной
электропроводности ферритов при комнатной тем-
пературе от температуры радиационного спекания.
Время спекания 15 мин, скорость радиационного
разогрева образцов 800 град/мин.

329



Границы зерен являются препятствием для перемещения стенок доменов при
намагничивании. Поэтому увеличение зерен с повышением температуры спекания до
1100 0С до размеров, превышающих размеры доменов, должно способствовать обес-
печению намагничивания за счет перемещения доменов.

Дальнейшее увеличение температуры спекания (более 1100 0С) несколько
уменьшает величину Bm и Br, что может быть связано с появлением пор внутри зерен,
поскольку поры являются препятствием для смещения доменных границ.

Установлено также, что как значение коэрцитивной силы (Рис. 3), так и значения
индукции насыщения и остаточной индукции (Рис. 4) зависят от времени спекания.

Установлено, что, хотя время спекания (дозы облучения) играет существенную
роль в уменьшении величины коэрцитивной силы, тем не менее, при температуре спе-
кания 1050 0С, времени спекания 1 ч (доза 2.4⋅109 Рад) далеко не достаточна дл , эта-
лонный уровень коэрцитивной силы достигается при времени облучения порядка
(50 - 60) мин (доза облучения (2 - 2.4)⋅109 Рад).

Аналогичная зависимость наблюдается для индукции насыщения и остаточной
индукции со временем спекания (дозы облучения). Требуемые значения Bm и Br дос-
тигаются при радиационном спекании ферритов при температуре 11000С в течение
60 мин (доза 2.4⋅109 Рад).

Измерением магнитных характеристик образцов ферритов, спеченных по ра-
диационной технологии при разных скоростях радиационного разогрева, не обнаруже-
но зависимости Bm, Br и Hc от скорости нагревания.

Таким образом, с позиций магнитных характеристик наиболее предпочтителен
режим радиационного спекания ферритов при температуре не менее 1100 0С и време-
ни спекания более 50 мин (дозе облучения 2⋅109 Рад).

Кинетические зависимости интегральных характеристик скоростей распада до-
менной структуры показывают, что при временах спекания 60 мин и более химическая
гомогенность ферритов (параметр W) предельно высокая и практически не изменяется
для обоих режимов спекания. Вместе с тем, более высокие значения Тэфф и параметра
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Рис. 4. Зависимость Bm и Br ферритов, спеченных по радиационной
технологии от температуры радиационного спекания: 1 – Br, 2 – Bm
(время спекания 10 мин.);3 – Br, 4 – Bm (время спекания 15 мин.).
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А свидетельствуют о более глубоком подавлении в РТ режиме источников разрыва
связей между магнитоактивными катионами (вакансии, микропоры и т.п.).

Выводы
В режиме радиационно-термического спекания номинальные параметры микро-

структуры, механические и электромагнитные характеристики достигаются при темпе-
ратуре отжига 1100 0С и длительности изотермической стадии ~ 60 мин. Скорость ра-
зогрева прессовок можно принять равной ~ 400 град/мин.

Методами магнитной диагностики показано, что высокая эффективность РТ ре-
жима спекания обусловлена повышением степени химической гомогенности, снижени-
ем упругих микронапряжений и уменьшением интегральной дефектности облучаемых
ферритов.

Работа выполнена при финансовой поддержке РФФИ, грант 10-02-90748-моб_ст
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