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E1l presente invento se refiere generslmente a la
tdcnica de fabricar imenes permanentes y conclerne mds par-
ticularmente a nuevos polvos de material magnético, que tie-
nen caracterfsticas Unicas y especialmente a un nuevo proce-
dimiento pare producir estos polvos.

Se reconoce generalmente que las propledades de
imdn permanente de materisles magnéticos a granel, gue tienen
grandes anisotrdépfas magnetoeristalinas, pueden mejorarse
reduciéndoles g polvos, También es de conocimiento comin
que tales polvos pueden ser incorporados en medios de traba-
zén para procurar imanes permsnentes compuestos, teniendo
propiedades sustancialmente superiores a las de los materia-
les de origen a granel. DEstas ventajas, sin embargo, son
anuladas en grado sustancial en algunos casos, oen que la re-
duccidn del tamafio de particula va acompafiada por moltura -
cién. Asi, un valor comparativamente bajo de fuerza coerci-
tiva puede disminuir sustancialmente las ventajas, que puadeL
ganarse al convertir el cuerpo a granel en un polvo, y fabri
car un articulo compuesto acabado en forma de polvo.

De acuerdo con el presente invento, los efectos
perjudieiales de la molturacién sobre las caracteristicas
magnéticas de los materiales de cobalto-tierras raras pueden
eliminerse y la fuerza coercitiva de materiales mecdénicementp
reducidos de esta clase puede mejorarse a una extensidén sor-
prendente. En esencla, el procedimiento de este invento se
centra en la fese clave de tratar quimicamente el material
magnético, finamente dividido, molido, con un deido, en un

periodo de contacto suficiente para incrementar la fuerza
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‘rentes en compogicidn y aparentemente en efecto, de aquellos

coercitiva del polvo significativamente., Aungme el mecanis-
mo exacto no es'seguro, parece ser probable que el dcido
produce agujeros o canales en las partfculas, de tal modo
gue la forma de la partficula es modificada con un correspon
diente incremento en la fuerza coerciltiva.

El presente invento, por lo tanto, se centra en
el concepto de someter estos materiales molidos a un trata-
miento con dcido para eliminar los efectos degradantes de
la molienda sobre sus propiedades magnéticas. E1 invento
también estd basado en el descubrimiento de que tal trata~
miento puede dar por. resultado incrementos sorprendentemente
grandes en fuerza coercitiva de estos materiales de cobaltod
tlerra rara.

Los deidos, que se emplean en este caso, son difew

descritos y reivindicados en la golicitud de patente de EE.
UU. N 701.840 presentada ol 31 de Enero de 1968 y referida
a la presente solicitente. E1 efecto pulidor, que conduce
al incremento sustancisl en la fuerza coercitiva del polvo,
tratado de acuerdo con el anterior invento, se encuentra en
contraste con el ataque y erosidén del 4cido sobre las par-
t{culas, que produce el incremento sustencial en el valor dg
la fuerza coercitiva de acuerdo con el procedimiento del
presente invento.

Como une propuesta general, el tratamiento quimicd
o8 realizado de acuerdo con eate invento poniendo en contac<
to meterial magnético de cobalto-tierra-rars con un deido,

sumergiéndose el material en forma de polvo preferentemente
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en el dcido durante el periodo de tiempo de contacto reque-
rido y despuds prontamente se extrae y lava para liberarle
de aquel 4cido con el fin de detener el atague del deido.
El tiempo, la temperaturs y la concentracién del
deido son fectores interrelacionados en este procedimiento.

Se ha hallado, @in embargo, que los alcances de operacién

précticos de estas varisbles son tan amplios que puede evij
tarse f4cilmente la necesidad pars un control preciso del
procedimiento. Asi, con excepcidén de condiciones de umbral
o marginsles de tiempo, temperatursa y concentracidn, las
condiciones operativas o una combinacidén de estas condicio-
nes no son criticss para el éxito o fracaso del procedimien
to en términoe de los productos obtenidos. Se prefiere que
el decido estd a temperatura embiente, pero puede estar el
mismo & cualquier temperatura & la que el dcido sea un lfqui
do. A temperatura ambiente, es decir, 252C, el periodo de
contacto generalmente va desde algunos segundos a noventa
minutos, El periodo de contacto espescifico , necesario pars

obtener una méxima fuerza coercitiva para un polvo particu-

' g

lar, es determinable empiricamente y depende grandemente dei
tamafio de la particula, el dcido especifico usado y su con-
centracién y la temperatura del dcido. Generalmente, e
requieren periodos de contacto mgs breves, cuando se usan

partfculas menores o cuando se usan dcidos mds concentrados

>

o deidos sustancialmente por encima de la temperaturs ambieT
te. Sin embargo, un contacto prolongado del dcido puede
conducir a disminulr significativamente los rendimientos de

material magndtico, particularmente si la temperatura del

dcido de tratamiento estd sustancialmente por encima de la
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_ precedentes, cuando las particulas son doble de grandes,

temperatura ambiente:

Son representativos entre los dcidos Gtiles en el
presente invento, deido clorhfdrico, deido nftrico, deido
fosfdérico, dcido sulfirico y 4ecido acético. ILa concentra~
cién del 4cido usado puede variar ampliasmente. En general,
cuanto mds diluido esté un deido, tento mds largo es el tiem
po de contacto requerido para producir una mdxima fuerza
cosercitiva.

Eara fines experimentales, ha sido usado meterial
magnético de cobalto~tierrs rara del tamafio de particula,
que va desde menos de 30 micras hasta ~100 + 170 mallas
(entre 88 y 147 micras) (tamafios de cribas normsglizadas de
EE.UU.). Los materiales de esta clase, sin embargo, pueden

ger tratados de acuerdo con este invento, con los resultados

pero la mdxima fuerzs coercitiva obtenible es més baja, por
el hecho de que la fueréa coereitiva generalmente varfa in-
versamente al tamafio de la partfcula. Particulas mucho mds
fings pueden ser tratadas endlogamente, de acuerdo con este
procedimiento, pero a costa de menores rendimientos de pro-
ducto, a causa de la proporeidén relativemente mayor de cada

partfcula disuelta en el ataque del 4cido.

Este método del invento se ha encontrado que en 1
prdctica efectiva es particularmente beneficioso en el trati
niento de materiales magnéticos permgnentes en base de co-
balto, incluyendo CogY, CogSm y Coghl (metal de misch rico

en cerio).

Sin proponer ningung limitacién en las reivindice-
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ciones, se cree que los resultados, obtenidos por la eplica
cidén de este procedimiento a materiales magnéticos permanens
tes de cobalto-tierras-rara, pueden explicarse sobre la base
de que el dcido produce agujeros y canzles en las particulas,
de tal manera que la formae de la particula es modificada
con un correspondiente incremento en fuerza coercitiva.

Lo mejora en la caracteristica de fuerza coercitiva de pol-~
vos de tales materiales, tratados de acuerdo con este proces
dimiento, es tal que.da apoyo a esta teoris y no parece exii
tir ninguna explicacidén alternative para este notable cambi
en esta propiedad clave de estos materiales. Ademds, no
parece existir ningin cambio quimico producido en los mate-—
riales magndticos por el tratamiento con 4eido de este pro-
cedimiento.

Los siguientes ejemplos ilustretivos, pero no li-
mitativos, de operaciones, que incorporan este invento, se
ofrecen con el fin de describir con mds detalle el presente
nuevo procedimiento para los expertos en la materia,

EJEMPLO 1

Un lingote de cobalto-samario (COBSm) gse trituré
con mortero a mano. El polvo resultante se tamizdé y la frag
¢cidn, se pasd a través de un tamiz de malla =325, se selec-
cioné para ensayo. Porciones sustancialmente iguales de
este polvo fino se usaron en la preparacidén de cuatro mues-
tras:

Una muestra fué preparada introduciendo una pore
cidn del polvo en un cuerpo de cera de parafina fundida ¥

enfriando la cera en un campo magnético alineador de 21.000

-,
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oersteds hasta que se solidificd.
Otre poreidn del polvo se sumergid en geido nitri-

co al 2% a temperatura embiente, es decir alrededor de

258C.

Al fingl de 30 segundos, el polvo se xtrajo del £eido, se

lavé con agua y con acetona y se dejé secar al aire. Poreig

nes adicionales del polvo fueron tratadas de la misma mane-

ra, excepto que se sumergieron en el deido nitrico al 2%

durante 60 segundos y 90 segundos respectivamente. Cada ung

Como se ha ilustrado en la Tabla I, la fuerza
coercitive aumentd significativemente despuds de periodos
relativamente breves de inmersién en el decido nftrico.

EJENPLO 2

En este ejemplo, el procedimiento fué el mismo

de las porciones tratadas, secadas, del polvo después se montd
en parafina como se ha descrito arriba.
La fuerza coercitiva de cada muestra fud medida
despuds de magnetizacidn en un caempo de 30.000 cersteds.
Los resultados se indicen en la tabla I.
TABLA I
Fuerzg
Muestra Tiempo  coercitiva
Ne Material Tamafio Acido (segundos) (oersteds)
1 CosSm mallg -325 Ninguno 0 7500
2 (< 43 micras)
2 CosSm nalls -325 2% HNO3 30 8450
(< 43 micras)
3 CogSm malls -325 2% HNO3 60 9650
(< 43 micras)
4 0058m malla ~325 2% HN03 g0 11.450
(< 43 micras)
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| coercitive del polvo de cobalto-samario de menos de 30 mioraL

que el expuesto en el Ejemplo 1, excepto que el cobalto-sama
rio fué triturado a un tamafic menor de 30 micras y se usé

deido nftrico al 1%. ILos resultados se indican en la Tabla
ITI.

TABLA II

Fuerza
Muestra Tiempo coercitiva
N¢ Material Tamafio Acido (segundos (oersteds)

5 CogSm <30 micras Ninguno 0 10,200

6 CogSm < 30 miecras 1% HNO4 © 30 11,480

7 CogSm < 30 micras 1% HNO, 60 11,580

8 CogSm <30 micras 1% HNO3 120 11,690

Como se ha ilustrado en la Tabla II, la fuerza

puede ser incrementade significativamente por breves perio-
doe de immersidn en un £cido tan diluido como deido nftrico
al 1%,

BJENPLO 3

En este ejemplo, el procedimiento fué el mismo ex-
puesto en el Ejemplo 1, excepto que la fraccibén triturada de
cobalto-samerio pasdé una mella de 250 y retornd sobre una
criba de malla 325, y se selecciond para el ensayo y se usé

deido nitrico al 1%. Los resultados fueron indicados en 1la
Table III.

sigue la Tabla IIIX
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TABLA III

Fuerza
Muestra Tiempo coeroitiv&
Ne Material Tamafio Acido (minutos) (oersteds)

9 CoSSm ~250 4 325 Ninguno 0 1835
malls

10 cqssm ~250 ¢+ 325 1% HNO3 2 4730
malla

Como se ha ilustredo en la Tabla IIT, la fuerza
coercitiva del polvo de cobalto-samario tan grueso como la
malla ~-250 + 325 se incrementd significativamente despuds d
ung breve inmersidn en un dcido tan diluido como geido nitri
co al 1%.

EJEMPLO 4

En este ejemplo se usé cobalto-itrio (Co5Y). El
| procedimiento fué el mismo descrito en el Ejemplo I, exceptq
que se usé deido nftrico al 1% y la fuerza coercitiva se mi-
dié despuds de magnetizacidn en un campo magnético de 21.00d
cersteds.

Los resultados se indican en la Tabla IV.

TABLA IV
Fuerza

Muestra Tiempo coercitiva

N% Material Tamafio Acido (smegundos) (oersteds)

12 CogY malla ~325 Ninguno 0 370

13 CogY malla ~325 1% HNO; 30 1460

14 GosY  mells -325 1% HNO; 60 2450

15 CogY malla ~325 1% HNO3 90 2730

16 CosY melle -325 4% HNO3 120 2770

Como se ha ilustrado en la Tabla IV, la fuerza
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coercitiva del polvo de cobalto-itrio se incrementa aignifid
cativamente despuds de periodos relativamente breves de in-

mersidn en el fcido.

El procedimiento en este ejemplo fué el mismo expuesto en el
ejemplo 1, excepto que se usaron los dcidos dados en la Ta-
ble V, y la fuerza coercitiva fué medida despuéds de magneti-

zacibén en un campo de 21.000 ocersteds.

Muestra
Ne

17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27

que pueden usarsge para incrementar la fuerza coercitiva del
polvo, y las proporciones aproximadas, en que estos Scidos

particulares incrementan tal fuerza. *“specificamente, una

EJEMPLO 5

En este ejemplo se utilizd cobalto-itrio (Co5Y).

ZABLA V
Fuerza coercitiva
Acido , Tiempo (oersteds)
Ninguno o] 460
2078 HC1 30 segundos 489
20% HC1 5 minutos 534
20% HCL 20 minutos 652
20% HCL 90 minutos 1770
20% HNO, 10 segundos 1775
20% H2804 ) 1 minuto 756
20% I-IQSO4 5 minutos 2300
20% HyPOy 5 minutos 1675
20% CH3COCH 5 minutos 560
2056 CH4COOH 50 minutos 1250

Lo tabla V ilustra el nimero de diferentes dcidos,

!
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comparacién del Ejemplo 22 de la Tabla V, en que se utilizd
deido nitrico al 204 con el Ejemplo 13 de la Tabla IV, en
que se usé deido nftrico al 1%, demuestrs cuanto més rdpidat

mente se elevé la fuerza coercitiva por el deido méds concen

trado.
EJENPILOQ 6

En este ejemplo se usé cobalto-itrio (CogY). El
procedimiento de este sjemplo fué el mismo expuesto en el
Ejemplo 5, excepto que la fraccién molida, que pesaba a tra+
vés de un tamiz de malla 100 y se hizo retornar sobre un ta4
miz de malla 170, fué utilizada para el ensayo y el 4cido
fué dcido nitrico al 2%.

Una muestra del polvo, tal como estaba triturado,
es decir no tratado con dcido, tuvo una fuerza coercitiva
de 71 oersteds. Una muestre del polvo se sumergié en deido
nitrico al 2% o temperaturs ambiente durante seis minutos.
41 oebo de este tiempo, su fuerza coercitiva fué medida,
teniendo 1100 cersteds.

Estos datos ilustran que, atn en este caso, en que
el tamaflo de particula inicial era tan grande, la fuerza
coercitive fué todavia significativamente incrementada des-
puds de un breve periodo de inmersidn en el dcido.

EJEHPLO 7

005M, en que M es metal de misch rico en cerio,
se utilizé en este ejemplo. EL procedimiento de este ejem~
plo fué el mismo expuesto en el Ejemplo 1, excepto que ls
fuerza coercitiva fué medida despuds de magnetizacidn en un

campo de 21.000 oersteds. Una muestra del polvo segin estd




10

15

20

25

30

e
\'L L.,
'41 /%

inyL

NSk
PO
e

e

- 111-

triturado, es decir no tratado con deido, tuvo una fuerza
coercitiva de 795 oersteds. Uns muestra del polvo fué su~
mergida en deido nitrico al 2% a tempersturs ambiente duren
te 30 segundos. Al cabo de este tiempo, su fuerza coercitiva
fud medida, teniendo 1725 oersteds.

EJENPLO 8

En este ejemplo se utilizé cobalto-itrio (CogY).
El procedimiento usado en este ejemplo fué el mismo expues~
to en el Bjemplo 5, excepto gue la fraccidn molida, que pa-
gsabe a travéds de un tamiz con une malle de 250 y se hizo
retornar sobre un tamiz coh malla de 325 se utilizé para el
ensayo y el 4cido era dcido nitrico al 2%.

Una muestre del polvo, fal como estaba triturado,
es declr no tratado con‘decido, tuve una fuerza coercitiva
de 103 oersteds, BEsta muestra fde colocada bajo un micrés—
copio Sptico y se hizo una fotograffa aumentada de la mismal
Una muestra del polvo fué sumergzids en el dcido nitrico al
2% a temperatura ambiente durante dos minutos. Al cabo de
este tiempo su fuerza coercitiva fué medida, teniendo 1860
oersteds, Esta muestra tembién fué colocada bajo el micros
copio éptico y se hizo una fotograffs aumentada de la mismap

Una comparacién de las dos fotografias mostrd que la mues-

tra no tratada consistia en particulas sélidas, mlentras qu
en la muestra tratada con dcido, las partfculas eran poroaa[‘
en cierta extensién y sus superficies tenfan hoyos.

Siempre que se mencionan tantos por ciento o.pro-
porciones en esta memoria descriptiva, los resultados se
hacen respecto a la base de volumen més que a la base de °

pPeso.
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Lg presente patente de invencidn, comprende las

sigulentes reivindicacliones:

1.~ Procedimiento paras la produccién de un com-
puesto de cobalto-tierre rara en una forma, en que tiene
fuerza coercitiva superior, incluyendo lag fases de formar
un cuerpo a granel de dicho compuesto y de reducir el cuer
Po & granel g un polvo, caracterizado por la combinacién
de la operascidn de poner en contacto el resultante material
de partfcula fina con un deido durente un periocdo de tiem-
po suficiente para incrementar la fuerze coercitiva de di=-
¢ho compuesto.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ce~

racterizado porque el cuerpo & granel es reducido a un polQ

vo por ung operacidén de molturacidn.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y
2, cargcterizade porque el compuesto es CosY.

4.~ Procedimiento segin las reivindiceciones 1 y
2, caracterlzado porgque el compuesto es GoSSm.

5.~ Procedimiento segin las reivindicsciones 1 y
2, caracterizado porque el compuesto es Co5M, en que M es
metal de misch rico en cerio,

6.~ Procedimiento segin las reivindicaciones pred
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cedentes, caracterizado porque el material molido, de par-
t{cula fina, alecanza un tamafio de menos de 30 micras hasts
147 micras.

T«- Procedimiento segin las reivindicacioneas pre-
cedentes, caracterizado porque el decido es un mlembro del
grupo congistente en 4ecido nftrieco, 4cido clorhidrico, de1do
sulfirico, dcido fosférico y deido acético.

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones pre-
cedentes, caracterizado porque el dcido estd a temperatura
ambiente.

9,~ Procedimiento para la produccién de un compusﬁ
$0 de cobalto-tierra rars en una forma en que tiene fuerza

coerclitive superior.
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