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MORIA DESCRIPTIVA 

para so lic ita r
P A T E N T E  DE I N V E N C I O N  

en

E S P A Ñ A  

por VEINTE años

a nombre de N.V. PHILIPS' GIDEILAMPENFABRIEKEN, entidad ho­

landesa, establecida en Emmasingel 29, Bindhoven, Holanda, 

por:
"METODO DE FABRICACION DE UN CUERPO SINTERIZADO DE PERRI­

TO FERROSO DE MANGANESO-ZINC"

Como es sabido, los cuerpos sinterizados que consis­

ten de fe rr ito s  ferrosos de manganeso-zinc magnéticamente 

blandos, son usados frecuentemente en la s  técn icas de a lta  

frecuencia. Para este  f in  e llo s  deben cumplir en general 

requerimientos e str ic to s  tanto con respecto a l  a s í  llamado 

"factor de calidad" (que es una medida de la s  pérdidas elec­
tromagnéticas) como con respecto a la  permeabilidad in ic ia l  

y la  dependencia de la  temperatura de la  misma. Consecuen­

temente, en la  lite ra tu ra  técnica se ha prestado especial 

atención a los métodos de fabricación de este tipo de cuer-
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pos sin tetizados. Desdo hace mucho tiempo es conocido que 

e l  oxígeno como un constituyente de la  atmósfera gaseosa 

en que tiene lugar l a  sinterización  y e l  siguiente enfria­

miento, puede e jercer una in fluencia perturbadora sobre 

la s  propiedades electromagnéticas de los productos sin te- 

rizados, particularmente debido a la  oxidación de parte 

del manganeso en la  etapa de valencia que excede de 2, pe­

ro también debido a que la  relación  de la s  cantidades de 

hierro bivalente y trivalente es desplazada a valores me­

nos favorables. Por esto puede explicarse que en la  fa b r i­

cación de lo s cuerpos sln terlzados en cuestión, en que una 

mezcla de óxidos de manganeso, zinc y hierro, óxidos cada 

uno de lo s cuales puede ser reemplazado to ta l  o parcialmen­

te por otros compuestos de dichos metales que durante e l  

calentamiento a una temperatura superior a 800* C pueden 

ser convertidos en lo s óxidos, es presinterizado seguido 

por enfriamiento y pulverización del producto p resin teri- 

zado, conformado y finalmente sinterizado para formar un 

cuerpo, la  sinterización  f in a l  y e l  enfriamiento subsiguien­

te a menudo son realizados en una atmósfera gaseosa que 

es pobre en oxígeno, por ejemplo en una atmósfera de ni­

trógeno que contiene una pequeña cantidad de oxigeno. Lo 

que in teresa en particu lar es que la  presión de disociación 

de oxigeno del cuerpo de fe r r ito  que debe ser sometido a 

la  sinterización  f in a l  durante e l  to ta l del tratamiento 

térmico a l  que es sometido, esté  tanto como sea posible en 

equ ilib rio  con la  presión p arc ia l del oxigeno en la  atmós­

fe ra  gaseosa del ambiente, de modo que e l  cuerpo de f e r r i ­

to no sufra una reducción indeseada, ni una oxidación inde­

seada. Sobre la  base de este  reconocimiento se ha tratado
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de adaptar esta  tesnión parcia l del oxigeno continuamente 

tanto como 3ea posible, a la  presida de disociación de oxi­

geno del cuerpo que debe ser sometido a la  sinterización 

f in a l  a la  temperatura prevaleciente en e l  instante corres­

pondiente. Se ha reconocido además que a temperaturas de 
calentamiento comparativamente a lta s , por ejemplo de apro­

ximadamente 14003 c o mayores, la  presencia de oxígeno no 

tiene una influencia perturbadora debido a que a e sta s  tem­

peraturas la  presión de disociación de oxígeno de lo s cuer­

pos de íe r r ito  en cuestión, alcanza valores comparativamen­

te a lto s justamente como es conveniente. A estas tempera­

turas es posible sin terizar lo s cuerpos de fe rr ito  hasta 
la  compacticidad en a lto  grado, en una atmósfera gaseosa 

que consiste de oxigeno substancialmente puro, de modo que 

los cuerpos de fe rr ito  sometidos a sinterización f in a l  son 

solamente muy poco porosos. Tal cuerpo que tiene un volu­

men de poros comparativamente pequeño muestra una tenden­

cia sólo comparativamente pequeña a absorber gases desde 

la  atmósfera ambiente durante e l  enfriamiento despuós de 

la  sinterización f in a l .  Sin embargo, s i e l cuerpo de fe r r i­

to es sometido a la  sinterización f in a l  en una atmósfera 
gaseosa que es menos rica  en oxígeno, por ejemplo en una 

mezcla de oxígeno y nitrógeno, se obtiene un producto fin a l 

más poroso que, durante e l  enfriamiento, puede absorber 

gases bastante fácilmente desde la  atmósfera ambiente. Co­

mo ya se ha mencionado precedentemente, e l peligro de una 

absorción de oxígeno indeseada, sustancialmente existe  só­

lo durante e l  enfriamiento de lo s cuerpos sinterizados. Si 

estos cuerpos son sinterizados hasta la  compacticidad en 

alto grado a una temperatura comparativamente elevada, en 
una atmósfera gaseosa que consiste de oxígeno substancial-
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mente puro, y s i  en adición e l  contenido de oxigeno de 

la  atmósfera gaseosa es drásticamente reducido durante 

e l  enfriamiento, la  absorción de oxigeno indeseada por 

e l  cuerpo sinterizado, puede ser evitada de manera subs­

tancialmente completa. Todo esto ya era conocido. De he­

cho ya se ha sugerido someter lo s cuerpos a la  sin te r i-  

zación f in a l  en oxígeno a temperaturas de 14008 C o su­

periores y en friarlo s luego en una atmósfera gaseosa 

que es marcadamente pobre en oxigeno. De e sta  manera re­

su lta  posible fab ricar  cuerpos de fe rr ito  con excelentes 

propiedades electromagnéticas.

E l objeto de la  presente invención consiste en 

proveer otra realización  y mayor precisión del método 

antes mencionado que hace posible obtener cuerpos de fe ­

rr ito  que son de una calidad aún mejor que aquellos cono­

cidos hasta ahora. E l método de acuerdo con la  invención 

se caracteriza por l a  combinación de un número de medi­

das que deben ser realizadas en la  secuencia descrita  a

continuación:

a) Durante la  sinterización f in a l  que tiene lugar 

en una atmósfera que consiste de oxigeno en a l  

menos 99% en volumen, la  temperatura es aumen­
tada a un máximo comprendido entre 13758 c y

14508 c .

b) La temperatura de la  atmósfera gaseosa mencio­

nada bajo a , es disminuida a un n ivel compren­

dido entre 12508 C y 13508 c;

c) Después que se ha alcanzado e l  nivel de tempera­

tura in ferio r mencionado bajo b, e l  contenido de 

oxigeno de la  atmósfera gaseosa es reducido a  un
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valor comprendido entre 0,1 y 0,5% en volumen;

d) La temperatura de la  atmósfera gaseosa e s  man­

tenida a un valor comprendido entre 1250 a C y 

13503 c durante a l  manos 30 minutos;

e) En lo s  primeros 15 minutos antes del instante 

en que comienza e l  restante enfriamiento del 

cuerpo sinterizado, y a más tardar en dicho 

in stante, se in ic ia  otra disminución gradual 

del contenido de oxígeno de la  atmósfera gaseo­

sa , de modo que en e l  instante en que l a  atmós­

fe ra  gaseosa alcanza una temperatura de 9003 c 

este  contenido de oxigeno ha disminuido a un va­

lo r  in fe r io r  a 0,01% en volumen.

Con respecto a je se menciona que lo s valores más 

a lto s  de l a  permeabilidad in ic ia l  son alcanzados cuando e l  

instante en que es comenzado e l  restante enfriamiento del 

cuerpo sin t erizado, coincide aproximadamente con e l  in s­

tante en que es in ic iad a  la  restante disminución gradual 

del contenido de oxígeno de la  atmósfera gaseosa e s  comen­

zada algo antes, sin  embargo, se obtienen cuerpos s in te ti­

zados que se reconoce tienen un valor algo in fe r io r  de la  

permeabilidad in ic ia l  -  aunque es aún un valor comparati­

vamente muy elevado -  pero tienen un valor extremadamente 

bago del fac to r  de temperatura de la  permeabilidad in ic ia l .

De acuerdo con una de la s  realizaciones de la  in­

vención usada con muy buenos resu ltados en la  p ráctica , es 

fabricado un cuerpo sinterizado con una composición expre­

sada en mol.% de lo s óxidos MnO, ZnO y Fe^O  ̂ de 26-30 mol.% 

de ElnO, 17-20 mol.% de ZnO y 52-55 mol.% de FegO^, aumen­

tando, durante la  sintonización f in a l ,  la  temperatura de
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l a  atmosfera gaseosa a un máximo comprendido entre 14103 0 

y 14303 C y reduciendo luego esta  temperatura a un nivel 

comprendido entre 12703 C y 12903 C, reduciendo luego e l  

contenido de oxígeno de la  atmósfera gaseosa a un valor 

comprendido entre 0,1 y 0,3% en volumen, manteniendo la  

temperatura de la  atmósfera gaseosa a un valor comprendi­

do entre 12703 c y 12903 C durante 2& a 3& horas y enfrian­

do luego e l cuerpo sinterizado y disminuyendo aán más e l 

contenido de oxigeno de la  atmósfera gaseosa.

A f in  de que la  invención pueda ser fácilmente l l e ­

vada a la  práctica la  mi ama será descrita  a continuación 

más detalladamente, a t itu lo  de ejemplo, con referencia a 

lo s ejemplos específicos que siguen a continuación*

1? Ejemplo 1

20

25

30

Una mezcla finamente dividida de 548 gr. de óxido 

de hierro Pe^O^, 227 gr de carbonato de manganeso, MnCÔ  

y 93 gr de óxido de zinc ZnO fuá pre-sinterizada calentán­

dola a  una temperatura de 900 -  10003 0 durante 60 minutos* 

E l producto presinterizado enfriado fuá pulverizado, mez­

clado con un ligante, granulado y comprimido para formar 

an illo s, bajo una presión de 0 ,5  tn/cm^., con un diámetro 

externo de 7 ,5 mm., un diámetro interno de 5,0 mm y una a l ­

tura de 3,0 mms. Estos an illo s  fueron trasladados a un hor­

no a prueba de gases. la  temperatura en e l  homo, en que 

prevalecía una atmósfera gaseosa que con sistía  de oxígeno 

substancialmente puro, fuá aumentada a un máximo de 14203 0 

en un período de tiempo de 5 a 6 horas. La temperatura en 

e l  homo fuá luego disminuida a 12708 C y e l  oxígeno fuá
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reemplazado en la  mayor parte por nitrógeno de la  misma 

temperatura, de modo que e l  contenido de la  atmósfera ga­

seosa en e l  horno era aún de solamente 0,2% en volumen..

La temperatura en e l  homo fuá mantenida a l  n ivel antes 

mencionado de 12702 c durante otras 3 horas. Luego la  tem­

peratura fuá disminuida a la  temperatura ambiente en un 

periodo de tiempo de 15 horas. En e l  in stante en que co­

menzó la  disminución de la  temperatura, fuá reducido aún 

más, también, e l  contenido de oxigeno en la  atmósfera ga­

seosa en e l  homo. La reducción en cuestión del contenido 

de oxigeno de e sta  atmósfera gaseosa fuá realizada de una 

manera t a l ,  que A la ascendía a menos de 0,01% en volumen 

cuando la  tempera tura en e l  homo había disminuido a 9002 c. 

Las c a ra c te r ís t ic a s  que son más importantes como una medi­

da de la  conveniencia de lo s  an illo s  de fe r r i to  resultan­

te s  para ser usados en la s  técn icas de a l t a  frecuencia re­

su lta  de lo s valores sigu ien tes:

Factor de calidad Q ( a 4Kc/s y a temperatura ambiente) 230 

" " (a 100 Kc/s y a temperatura ambiente) 23

permeabilidad i n i c i a l , ( a  temperatura ambiente) 6300

facto r de temperatura de la  permeabilidad in ic ia l

A

<A y

en e l  rango de temperatura comprendido, entre 4 20 y 4- 702 c 

40,8 x 10*^

Ejemplo 2

E l método descrito  en e l  Ejemplo 1 fuá seguido subs- 

tancialmente con e sta  d iferen cia, que quince minutos antes
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deqte se in ic ia ra  la  disminución de la  temperatura en e l  

homo desde e l  n ivel de 1270S C, había comenzado ya l a  re­

ducción del contenido de oxigeno en la  atmósfera por deba­

jo  de un valor de 0,2%. La reducción del contenido de oxigeno 

de la  atmósfera gaseosa en este  caso fué realizada también 

de modo que e l l a  ascendía a  menos de 0,01% en volumen cuan­

do la  temperatura en e l  horno había descendido a 900* C*

Los a n illo s  de fe r r i to  a s í  obtenidos mostraron te ­

ner la s  sigu ien tes propiedadest

Factor de calidad Q (a 4ELc/s y a temperatura ambiente) 160 

" " " (a 100 k c /s  y a temperatura ambiente) 23

permeabilidad in ic ia l^ o  (a temperatura ambiente)

Factor de temperatura de la  permeabilidad in ic ia l

/u .
/"o

en e l  rango de temperatura comprendido entre 4 2 0 9 C y 7 0 9 c  

.........4 0 ,4  x 10"^

Esta so lic itu d , que corresponde a l a  presentada en 

Holanda e l  26 de Marzo de 1962, bajo e l  número 276.431, se 

acoge a  lo s  beneficios del artícu lo  51 d el vigente E statu­

to sobre Propiedad In d u stria l.

25

30

N O T A

Los puntos de invención propia y nueva que se pre­

sentan para que sean objeto de esta  so lic itu d  de Patente 

de Invención en España, por VEINTE años, son lo s siguien­

te s :

1 .-  Método de fabricación  de un cuerpo sinterizado
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áe fe r r i to  ferroso  de manganeso zinc, presinterizando una 

mezcla de óxidos de manganeso, zinc y hierro -  óxidos ca­

da uno de lo s  cuales puede ser reemplazado to ta l  o p arc ia l­

mente por otros compuestos de dichos metales que pueden ser 

convertidos en lo s óxidos bajo la s  condiciones prevalecien­

te s  durante la  preainterización - seguido por enfriamiento 

y pulverización del producto presinterizado, conformación 

y sin terización  f in a l  del cuerpo conformado, caracterizado 

por la  combinación de un nómero de medidas que deben ser 

realizadas en la  secuencia descripta a continuación*

a ) -  Durante la  sinterización  f in a l  que tiene lugar en una

atmósfera que consiste de oxigeno en a l  menos 99% en 

volumen, l a  temperatura es aumentada hasta un máximo 

comprendido entre 13753 C y 1430 3 C;

b) -  La temperatura de la  atmósfera gaseosa estab lecida ba­

jo a , es disminuida a un nivel comprendido entre 12503 c 

y 13503 c?

c) -  Después que es alcanzado e l  n ivel de temperatura in fe­

r io r  mencionado bajo b, e l  contenido de oxigeno de la  

atmósfera gaseosa e s  reducido a  un valor comprendido 

entre 0,1 y 0,5 % en volumen;

d) -  La temperatura de la  atmósfera gaseosa es mantenida a

un valor comprendido entre 12503 C y 13503 c durante 

a l  menos 30 minutos;

e ) -  Como lo más temprano 15 minutos antes del instante en

que se comienza e l  restante enfriamiento del cuerpo 

sinterizado y a más tardar en dicho in stan te, se in i­

c ia  una reducción gradual del contenido de oxigeno de 

la  atmósfera gaseosa de modo que en e l  instante en que 

la  atmósfera gaseosa alcanza una temperatura de 900 3 c
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este contenido de oxígeno ha disminuido a un valo rlL n fe^  

r io r  a  0,01% en volumen*

2 . -  Método de acuerdo con la  reivindicación 1, pa­

ra la  fabricación  de un cuerpo sinterizado con una compo­

sición  expresada en mol.% de lo s óxidos MnO, ZnO y Fe^O^; 

de 26-30 mol*% de MnO 17-20 mol*% de ZnO y 52-55 mol*% de 

Fe^O^, caracterizado por e l  hecho que durante la  s in te r i-  

zación f in a l  la  temperatura de la  atmósfera gaseosa es au­

mentada a un máximo comprendido entre 1410s c y 1430s o y 

es luego reducida a un n ive l comprendido entre 1270 3 c y 

12903 c, luego e l  contenido de oxígeno de la  atmósfera ga­

seosa es reducida a un valo r comprendido entre 0,1 y 0,3% 

en volumen, después de lo cual la  temperatura áe la  atmós­

fe ra  gaseosa es mantenida a un valor comprendido entre 1270 se 

y 12903 c durante 2& a 3& horas antes de comenzar e l  restan­

te enfriamiento del cuerpo sinterizado y la  restante reduc­

ción d e l contenido de oxígeno de la  atmósfera gaseosa*

3 . -  Método de fabricación  de un cuerpo sinterizado 

de fe r r i to  ferroso de manganeso-zinc*

T al y como se ha descrito  en la  Memoria que antece­

de y para lo s  fin e s  que se han especificado*

E sta Memoria consta de diez hojas e sc r ita s  a máqui­

na por una so la  cara*
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