REZUMAT
Teza de doctorat cu titlul „CONTRIBUŢII ADUSE LA ÎMBUNĂTĂŢIREA TEHNOLOGIILOR DE ELABORARE A MAGNEŢILOR CERAMICI PERMANENŢI” este structurată în şapte capitole şi totalizează un număr de 141 pagini, 24 tabele, 100 figuri precum şi un număr de 84 titluri bibliografice.

Teza de doctorat îşi propune elaborarea unui procedeu original de obţinere a magneţilor ceramici permanenţi anizotropi prin extrudare anizotropă. 

In prezent se utilizează la nivel industrial elaborarea magneţilor ceramici anizotropi sub formă de benzi prin extrudare. 

 Pentru atingerea scopului propus s-au urmărit obiectivele:

· Elaborarea unui sistem de orientare magnetică la extrudare prin crearea unui câmp magnetic în jurul duzei de extrudare;

· Elaborarea unor amestecuri de pulbere magnetică şi liant cu o vâscozitate care să permită orientarea granulelor de pulbere sub acţiunea câmpului magnetic la extrudare;

· Stabilirea parametrilor optimi pentru procesul de extrudare;

· Stabilirea parametrilor de tratament de deliere a probelor după extrudare;

· Stabilirea parametrilor de sinterizare;

· Prelucrarea statistică a datelor experimentale pentru optimizarea procesului tehnologic. 

In capitolul I intitulat „Stadiul actual al cercetărilor privind elaborarea prin extrudare a magneţilor ceramici permanenţi” sunt prezentate date din literatură privind materialele magnetice ceramice, magneţii ceramici permanenţi şi elaborarea magneţilor ceramici permanenţi prin diferite procedee.
In primul subcapitol intitulat „Materiale magnetice ceramice” este analizat stadiul actual al materialelor magnetice care cuprinde clasificarea acestora, proprietăţile magnetice, comportarea lor sub acţiunea unui câmp magnetic exterior.
In cel de-al doilea subcapitol intitulat „Magneţi ceramici permanenţi” sunt prezentate cele patru categorii de materiale magnetice: NeFeB, SmCo, Alnico şi Ferite, şi domeniile lor de utilizare.
Magneţii ceramici permanenţi sunt produse realizate din materiale care prezintă forme ordonate de magnetism şi care posedă valori ridicate ale energiei magnetice specifice, fapt care le permite să-şi păstreze magnetizarea şi după îndepărtarea câmpului magnetizant. 

Cel de-al treilea subcapitol este intitulat „Procedee de elaborare a magneţilor ceramici permanenţi” .
Magneţii ceramici sunt fabricaţi din materiale magnetice oxidice şi dintre acestea, în practica curentă se folosesc hexaferitele de Ba şi Sr.

Pentru magneţii obţinuţi prin presarea în matriţă, câmpul magnetic poate fi paralel sau perpendicular cu direcţia de presare. Cei cu câmpul magnetic perpendicular pe direcţia de presare au proprietăţi magnetice mai bune decât cei cu câmp magnetic orientat paralel cu direcţia de presare.

Magneţii ceramici permanenţi pot fi realizaţi şi prin procesul tehnologic de extrudare în câmp magnetic de orientare. 

Extrudarea este procedeul de prelucrare prin deformare plastică care constă în trecerea forţată a materialului, datorită unei forţe de compresiune, printr-o matriţă a cărei deschidere este profilată şi de secţiune mai mică decât a materialului comprimat. Necesităţile industriei în produse sinterizate de secţiune uniformă pe lungimi mari şi având proprietăţi constante, au condus la utilizarea extrudării, ca metodă de compactizare. 

Un alt proces de fabricare a magneţilor ceramici permanenţi este şi injecţia. Injecţia pulberilor în matriţă este o tehnologie pentru fabricarea pieselor cu forme geometrice complexe, la densitate aproape maximă, cu o microstructură omogenă, în condiţiile laminării pierderilor de material. In primul stadiu al procesului are loc amestecarea pulberii cu lianţii, în procente corespunzătoare, şi omogenizate foarte bine. In etapa a doua, injecţia, amestecul astfel obţinut este încălzit şi matriţat prin injecţie în forma dorită. Ca rezultat al acestei faze se obţine o piesă crudă, care este suficient de rezistentă pentru a putea fi manipulată. Faza a treia, delierea sau eliminarea liantului, are loc în atmosferă controlată, iar liantul, care este un component de sacrificiu, este îndepărtat din structura piesei. Stadiul final, sinterizarea, are drept scop stabilirea unor punţi de legătură între particule, micşorarea porozităţii şi obţinerea astfel a unei piese, în forma finală, cu caracteristici de rezistenţă superioare.

Capitolul II intitulat „ Tehnologii de elaborare a magneţilor ceramici prmanenţi prin extrudare” cuprinde patru subcapitole.
In primul subcapitol „Consideraţii privind factorii de influenţă la extrudare” sunt prezentaţi cei trei factori care influentează procesul de extrudare şi anume: pulberea, liantul şi amestecul pentru extrudare.
Calitatea pieselor formate prin extrudare depind de o serie de parametri ai pulberii, dintre care cei mai importanţi sunt: forma particulelor, structura internă a particulelor, calitatea şi mărimea suprafeţei granulelor, frecarea dintre particule care influenţează gradul de compactare şi curgerea, compoziţia chimică şi filmul de oxizi de la suprafaţa particulei.

Liantul este utilizat pentru legarea particulelor de pulbere si​ menţinerea formei piesei până la obţinerea punţilor de sinterizare ca urmare a tratamentului termic aplicat. La proiectarea compoziţiei unui liant se urmăreşte prezenţa a trei componenţi: un polimer care să imprime rezistenţă piesei, o fază de umplere care este extrasă rapid în timpul primei etape a procesului de deliere şi un agent tensioactiv ce crează punţi de legătură între pulbere şi liant, având în cele mai multe cazuri şi calităţi de lubrifiere .

Prepararea amestecului pentru procesul de extrudare presupune: alegerea liantului astfel încât acesta să fie compatibil cu pulberea utilizată, stabilirea procentelor cu care pulberea şi liantul participă la formarea amestecului, alegerea metodei optime de amestecare prin care să se obţină o compoziţie omogenă din toate punctele de vedere, stabilirea tehnicii de granulare în urma căreia amestecul este transformat în pelete de diferite forme şi dimensiuni cu scopul de a uşura curgerea materialului din coşul de alimentare al extruderului.

In cel de-al doilea subcapitol „Elaborarea magneţilor ceramici permanenţi prin extrudare” este prezentat fluxul tehnologic de fabricare a plastoferitelor.
Fluxul tehnologic de fabricare a plastoferitelor cuprinde următoarele etape:

· Dozarea liantului prin cantărire la balanţa analitică;

-    Dozarea pulberii prin cantărire la balanţa analitică;
     -    Adaugarea treptată a pulberii pentru a evita aglomerarea acesteia;

· Amestecarea pulberii cu liantul, durata omogenizării 30 minute;

· Omogenizare în topitură prin extrudare 80-100ºC;

· Răcirea extrudatului;

· Peletizarea extrudatului;

· Extrudare  în câmp magnetic de orientare.

In subcapitolul „Operaţia de eliminare a liantului” sunt prezentate diferite metode de eliminare a liantului astfel: deliere termică (eliminarea liantului sub acţiunea temperaturii) şi deliere cu solvent (eliminarea liantului prin extracţie cu solvenţi organici).

Etapa de eliminare a liantului este de o mare importanţă pentru reuşita procesului de extrudare, de ea depinzând atât reducerea costurilor cât mai ales păstrarea integrităţii structurale a probei şi evitarea unor tensiuni generatoare de fisuri.

Ultimul subcapitol „Operaţia de sinterizare” prezintă principalii parametri ai operaţiei de sinterizare şi anume: temperatura de sinterizare, timpul de sinterizare, ambele având influenţă directă asupra caracteristicilor magnetice finale, inducţie remanentă, câmp coercitiv, energie magnetică înregistrată în unitatea de volum.

Operaţia de sinterizare aplicată semifabricatului crud are o importanţă deosebită, deoarece în cadrul ei au loc procese complexe de difuziune asigurându-se în final caracteristicile structurale şi mecanice necesare utilizării magnetului.

Capitolul III intitulat „Contribuţii aduse la adaptarea extruderului pentru extrudarea anizotropă” cuprinde două subcapitole si anume „Caracteristicile extruderului” şi „Proiectarea şi realizarea instalaţiei pentru orientarea magnetică la extrudare”.

Caracteristicile extruderului:
- Puterea motorului extruderului: 7,5 kW

- Lungimea cilindrului: 1000 mm

- Diametrul melcului: θ 100

- Lungimea melcului: 800 mm 

In cel de-al doilea subcapitol este prezentată instalaţia pentru orientarea magnetică la extrudare şi anume o bobină multistrat (solenoid) care este alimentată la sursa de curent continuu cu tensiune de 300V  şi un curent maxim de circa 10A. Din calculele făcute s-a arătat că valoarea maximă a intensităţii câmpului în aer care se poate obţine, fără răcirea forţată a bobinei, este în gama 6000 Öe la 10000 Öe .


Capitolul IV intitulat „Cercetări experimentale privind elaborarea amestecurilor pentru extrudare” cuprinde trei subcapitole.

In primul subcapitol „Caracterizarea pulberilor magnetice” proprietăţile fizice şi proprietăţile magnetice ale feritei de bariu folosite, caracterizarea morfologică a puberii de ferită de bariu, distribuţia granulometrică, analiza microstructurală şi difracţia de raze X a pulberii de ferita de bariu.

In cel de-al doilea subcapitol „Lianţi utilizaţi” sunt prezentate principalele caracteristici fizice ale sistemului liant şi anume: densitate, temperatură de topire şi domeniu de stabilitate.
S-a folosit ca sistem liant: pulbere de polietilenă în proporţie de 70%, ulei de parafina 24% şi acid stearic 6%.

In cel de-al treilea subcapitol „Prepararea amestecului” s-au studiat reţetele formate din pulbere de ferită de bariu BaFe12O19 (80, 85, 90%) şi sistem liant (10, 15, 20%), iar procesul de extrudare a avut loc la trei temperature diferite (190,200,2100C).

Capitolul V intitulat „Cercetări experimentale privind obţinerea magneţilor ceramici permanenţi prin extrudare anizotropă” prezintă rezultatele cercetărilor privind aplicarea tehnologiei de extrudare pentru realizarea unor magneţi ceramici permanenţi, având în vedere atât punerea în evidenţă a avantajelor tehnologiei de extrudare precum şi situaţia actuală a industriei şi economiei româneşti. 

Amestecul pentru extrudare a fost compus din 85% ferită de bariu anizotropă şi 15% sistem liant.

    
Parametrii operaţiei de extrudare au fost : temperatura cilindrului  extruderului 180 ºC, temperatura duzei 200 ºC, presiunea 10MPa, timpul de extrudare 8s.
Probele extrudate, sub forma cilindrică, au următoarele dimensiuni şi greutăţi la crud: lungime – 20mm, diametrul – 11 mm, greutăţi – 4.92 g, 5.83 g, 5.47 g, 7.56 g, 6.24 g, 7.21 g, 9.37 g, 6.18 g, 6.20 g.
Probele extrudate au fost supuse apoi operaţiei de deliere cu următorii parametri: mediul de deliere – oxidant, temperatura maximă de deliere - 600ºC, viteza de deliere - 0.075 ºC/h, durata ciclului – 49 ore.
După deliere urmează operaţia de sinterizare în cuptorul SFEAT tip tunel. Parametrii operaţiei de sinterizare au fost cei specifici sinterizării magneţilor şi anume: temperatura de 1200ºC, timpul de sinterizare de 14 ore. 
Densitatea pentru cele nouă probe:
· densitate probe crude: 2.45 g/cm3, 2.35 g/cm3, 2.25 g/cm3, 3.30 g/cm3, 3.04 g/cm3, 3.34 g/cm3, 3.29 g/cm3, 3.20 g/cm3, 3.28 g/cm3;
· densitate probe deliate: 2.10 g/cm3, 2.05 g/cm3, 1.90 g/cm3, 3.15 g/cm3, 2.91 g/cm3, 3.14 g/cm3, 3.16 g/cm3, 3.10 g/cm3, 3.18 g/cm3;
· densitate probe sinterizate: 2.56 g/cm3, 2.78 g/cm3, 1.40 g/cm3, 4.07 g/cm3, 4.12 g/cm3, 4.12 g/cm3, 4.41 g/cm3, 4.38 g/cm3, 4.05 g/cm3, 4.72 g/cm3.
Parametrii magnetici s-au măsurat pe magnetometrul WALKER din cadrul laboratorului de măsurători de la S.C. ROFEP S.A. Urziceni.

Caracteristicile magnetice ale probelor extrudate şi sinterizate sunt prezentate în tabelul de mai jos.

 Caracteristicile magnetice ale probelor extrudate şi sinterizate
	Nr. Probe
	Inducţia magnetică 

Br [Gs]
	Câmpul coercitiv

 jHc [Öe]
	Produsul de energie  BHmax [MGs Öe]

	
	 Crud
	sinterizat
	crud
	sinterizat
	sinterizat

	1.
	760
	1020
	2450
	3400
	1.18

	2.
	800
	960
	2250
	3650
	1.51

	3.
	470
	840
	2060
	3760
	1.18

	4.
	1040
	1460
	2190
	3950
	2.73

	5.
	750
	1370
	2030
	4000
	3.16

	6.
	810
	1400
	2090
	4100
	3.27

	7.
	890
	1400
	1820
	3980
	2.70

	8.
	610
	1150
	1730
	4140
	2.28

	9.
	720
	1450
	1860
	3600
	2.54


Capitolul VI este intitulat “ Prelucrarea statistică a datelor experimentale şi optimizarea procesului tehnologic de extrudare”.
Optimizarea oricărui proces tehnologic are la baza un model matematic. In general, un proces tehnologic este caracterizat prin două categorii de parametrii (variabile): independenţi (parametrii de intrare) şi dependenţi (parametrii de ieşire).

Cu ajutorul programului MATLAB s-au determinat modelele matematice ce dau dependenţa funcţiei de optimizare de două variabile independente şi anume sunt prezentate dependenţele analitice şi grafice ale densităţii (crud, după deliere, după sinterizare), inducţiei magnetice paralel şi perpendicular (la crud, după sinterizare), câmpul coercitiv paralel şi perpendicular (la crud, după sinterizare), coeficientul de orientare K (la crud, după sinterizare) funcţie de două variabile independente şi anume concentraţia de pulbere de ferită de bariu anizotropă BaFe12O19 şi temperatura de extrudare.
Capitolul VII este intitulat „Concluzii şi contribuţii personale”.
Aplicarea tehnologiei de extrudare a magneţilor ceramici permanenţi a condus la următoarele concluzii :

· Scăderea cantităţii de liant are ca efect creşterea densităţii finale a magneţilor sinterizaţi ;

· O micşorare în anumite limite a cantităţii de liant, astfel încât să nu producă efecte negative asupra curgerii, are o influenţă pozitivă asupra scăderii contracţiei ;

· Liantul este eliminat complet din probă, diferenţa de greutate dintre proba deliată şi cea în stare crudă reprezentând procentul de liant introdus în amestec, ±0.5% ;

· Din cercetările experimentale se observă că procentul optim de amestec pulbere-sistem liant este de 85% pulbere ferită de bariu anizotropă şi 15% sistem liant iar temperatura optimă de extrudare este de 200 ºC

· S-au obţinut probe cu densitatea de 4,72 g/cm3,  jHc de 4100 Öe şi BHmax de 3,27 MGsÖe ;

· Analiza microscopică a structurii probei după sinterizare, evidenţiază o bună orientare a particulelor de pulbere datorită sistemului de orientare ;

· Analiza microscopică a structurii probei, evidenţiază eliminarea uniformă şi progresivă a liantului de la exterior spre interiorul probei fără deformaţii sau crăpături ;

· Rezultatele obţinute reflectă posibilitatea formării cu succes prin tehnologia de extrudare a magneţilor ceramici permanenţi în condiţii economice avantajoase şi cu o productivitate ridicată.

Contribuţiile personale aduse la dezvoltarea tehnologiei de extrudare a  magneţilor ceramici permanenţi, sunt următoarele :

· Date tehnice noi cu privire la tipurile şi caracteristicile amestecului pulbere-liant pentru procesul de extrudare ;

· Cercetări reologice adaptate amestecului pulbere-liant studiat cu date noi pentru literatură ;

· Proiectarea şi realizarea unei duze (matriţă) pentru extruderul folosit ;

· Proiectarea şi realizarea unui sistem de orientare ;

· Optimizarea şi interpretarea grafică a rezultatelor folosind programul MATLAB
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