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La invencidn se refiere a un método de fabri
cacibén de un cuerpo que tiene propiedadés ﬁagnéticas PED-
manentes anisdbtropas, siendo el constituyente esencial -
para dichas propiedades un compuesto gue tlene una estrue
tura cristalina hexagonal, cuyo campo de existencia formé
un conjunto con el cawpo de exisbencia del compuesto HSR
que aparece en el sistema L-R, en el que li es Co o ﬁha'
combinacidn de Co con uno o més de los elementos Fe,'ﬁi v
Cu, ¥ R es uno o més de los elementos de las tierras raras
y/0 Th, por sinterizacidén de wn nolvo que estd coastitui-~
do por un compuesto de K y R.

En relacidn con esto, se considera que el ele
mento ¥ debe incluirse en los elementos de las tierras -
raras,

Un tal método se conoce por la solicitud de
patente holandesa publicada nlmero 6.807.894, ELl cucrpo
masnético resultante es magnéticamente anisbditropo cuando
las particulas de polvo, antes de sinterizarse, se orien=
tan en un campo magnético.

©s también conocida la fabricacidn de imanes
nermanentes constitulidos a wartir del compuesto MSR pox
compresidn de MBR en forma de nolvo. iin la "wevista Pécni
ce. de Thilips" ("rhilips’ Zechnical .ieview"), 29 (198%),
P&g. 336 y sigs., se describe, por ejemplo, chmo fabricar
de este modo wn imin de Sm.(}‘o5 que tiene yropiedades nasné

actorias.

Comparado con el wébodo en el que se coumpriue
wolvo de HBR para converbirlo en un cueruo de imfa, el mé
todo de sinterizacidn wresenbta varias ventvajas. Antce todo,

el nbétodo de sinterizacibn es mucho mds econduico para la
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produccidn en serie de imanes M5R: no se precisa en abso-
luto una prensa poderosa, por ejemplo. In segundo lugar,

la fuerza coercibtiva de los imanes HBR sinterizados es

considerablemente mayor que la de imanes MBR comprinidos

gue tienen los mismos i’ y i. mn tercer lugar, la fucrza -

coercitiva de un imdn KBR sinterizado puede ser aproxima-

. damente constante en Lanto que la de un iman M5R comnri-

mido disminuys en funcidn del tiempo ——cl denominaddv”envg
Jecimiento",

To obstante, cuando, por cjemplo, se compri
me polvo Ge composicidn Sm005 que tlene una esbructuia:;
cristalina hexagonal y un bamaflo de grano menor de lod'mi
cras, y se sinbteriza luezo a una temperatura comprendlda
entre 8002C y 125020, si se desea en presencia de una éug
tancia adsorbente de gases adecuada, por ejemplo Th, ge

encuentra que un cuerro magnébice asi formado tiene una -

- fuerza coercibiva muy baja, por ejemplo de 100 oersted.

_isto es resultado del hecho de que, ademis de SmCo5, se ha

Formado el compuesto 5m20017 (por ejemplo 70-905) como un

compuesto de 8m y Co después de la sinterizacibn, compues—

“to que tiene propiedades magnéticas permanentes deficientes.

Una medida evidente que puede dar por resul-

tado un mejoramiento de las propiedades mapnéticas del -

_cuerpo megnético arriba mencionado es que no se utiliza
:nolvo de .SmCo5 como material de partida, sino que el mate-
‘rial de pnartida elegido es una mezcla de polvo que es mis

.rica en Dm, por ejcmplo, una mezcla en la cual la yropor-

cibn atdmica Sm:Co = 1:3,8.
"

3 3e encuentra que después de sinterizar una

"tal mezcla, ya no queda nada de Sm20017 presente en el -

”"583757



10

15

20

25 .

50

16.10.70

cuerpo sinterizado. Se ha encontrado que el {nico com-

A

puesto Sm~Co existente es el Sm.Co5 deseado. ‘Debe obser— ‘
varse que algunas veces seé encuentra una pequefia cantidad
de Sm2Go7 ademis de Sm,Co5 lo cual, sin embargo, no es pez
judicial, ya que Sm2007 posee bambién propiedades magnéti
cas permanentes. Una fuerza coercitiva de 36'000 oerstedf
se midid en un cuerpo sinterizado obtenido de esta manera
(la sinterizacibn se lleva a cabo generalmente en p%eéen-
cia de, por ejemplo, TK como sustancia adsorbente dejga-g
ses. . SRR
o obstante, se encontrd que la inducciénfééé—i
netica remanente Br medida en el cuerpo sinterizado e?a

comparativamente baja, a saber, de aproximadamente 6000

G. Como se sabe, un valor inferior de B da por resulué-‘

PP

do un producto de energia mis bajo (BH) del imén - Der-i
manente final. ’

Se ha encontrado que, sorprendehtemente, lé’; E
causa de esta B comparabtivamente baja es la presencia |
de una cantidad comparatvivamente alta_ (40 % en vol.) de
Sm205 en el cuerpo sinberizado. Esto no es sorprendente
en absoluto, porque ello significa que tienen gue haber §
estado presentes en el polvo porcentajes en peso muy - :

h
1
i

altos de oxigeno y/o agua, a saber, 1,60 en peso de O, 65
1,75 en peso de H,0. *
Una vez que se conoce que esbid presente gran
cantidad de Sm205 en el cuerpo sinberizado, pueden utili%
zarse métodos conocidos con los cualés se impide la for—%
macibn de Sm203 durante la sinterizacidn. Esto puede ha—f
cerse, por ejemplo, moliendo la mezcla de partida bajeo '

tolueno geco a fin de obtener un polvo anhidro. Esto pue-
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de realizarse albernativamente recociendo el polvo, posi-

. blemente en presencia de un adsorbente de oxigeno, por -

ejemplo, Ca, a fin de separar el oxigeno de aquédl. Dichos
. métodos conocidos no han logrado dar resultados satisfac-
5 i torios. El resultado deseable se obtiene realménte cuand.o
las piezas coladas de las que se parte ~-si se desea, des
pues de haberlas molido primero toscamente-- se pulver¢r
.ﬂ;- . ; zan en una atmbsfera protectora contra la ox1da01on,_oqr
ejemplo, en una atmbésfera de un gas raro, en la oual éétén
10 . presentes como miximo 100 partes por nillén de vapor de
agua y/0 oxigeno o una mezcla de los mismos. Se ha eﬁééﬁ—
: trado que la pérdida de Sm como resultado de la fornacién
- de um2005 durante la sinterizacibén se reduce cons1de£éble—
f mente. En un cuerpo formado por sinterizacidn de un pquor
15 E de la composicidn SmCo4,9 en las condiciones ﬁltimam%ﬁﬁé '
- é mencionadas, solamente ha resultado estar presente dé;}“
‘a 2% de Sm.go5 ademés del SmGo5 magnético. L

Se ha encontrado, sin embargo, que la ganan

:4ff é cia en retentivided B, y por tanto en (BH>méx del imén -
20 . permanente final, que se esperaba después de la aliminacidn
; del compuesto no magnético Sm203 del cuerpo sinterizado,
E no se producia. La causa de ello parece ser gue el aumen-
" to de densidad del SmCo5 magnético permanente, que usual—-
;mente se produce después de sinterizar dicho polvo, no se.
25 . produjo en este caso, es decir después de molienda y sin-
iterizacién en dicha atmbésfera que es pobre en oxigeno y
évapor de agua.
‘ Se ha encontrado sorprendentemente ahora
’que, puando el polvo de partida se muele, orienta, comprlme

30 ¥ 51nterlza en condiciones exentas de oxigeno y de vapor

19.10.70 | | , -.5-‘ [58 3757




10

15

20

a5

30

19.10.70

i

v

t
i
{

de agua, puede obtenerse sin embargo una nmayor densidad

del SmCo5 cuando se utiliza durante la sintérizacidn un .
material de partida constituido por una mezcla pulveriza;
da compuesta por un componente que es rico en Co y un coﬁ
poﬁenﬁe'que es pobre en Co. Un Br mayor e&s el resultado .

de dicha mayor densidad. Cuando, en particular, ambos -

componenbtes citados pueden orientarse fécilmente en’un.

ke ES

campo magnético, el valor de Br aumenta atn nis. T

-

El método de acuerdo con la invencidn se ca-

racteriza por el hecho de que primeramente se fabrican’'~

>

piezas coladas, bteniendo al menos una de ellas wna p;ggog
cibn atdmica M:R<5 y teniendo otra wna proporcidn atémica
i:R>5, las cuales se pulverizan y mezclan en una atmdsfe-
ra protectora contra la oxidaciln y que contiene mds de-

100 partes por milldén de oxigeno y/o vapor de agua, y;be
el hecho de que en la nisma atmbsfera dicho polvo se-orien
ta luego en un campo magnético, se comprime y se sintéfi4

za entre 8009C y 12509C.

. Y N s 3
Por consiguienbte, es esencial para la inven- .

 ¢cibn que la molienda, orientacidn, compresibn y sinteriza-
¢

‘ cibn se llevan a cabo en una atmbsfera que es pobre en oxi

~geno y vapor de agua mientras que el maberial de partida i

. no estd constituido por un fmico compuesto sino al menos

por dos compuestos en tal proporcidén gue finalmente, des—
pués de la sinterizacibn, se obbtiene el compuesto M R de—

>

seado.

Una realizacidén preferida del método de acuer

. do con la invencidn se varacteriza por el hecho de que

: tanto el polvo de la proporcién atdmica :R<L5 como el de:

. la relacibn atbémica ¥:R>5 pueden orientarse fAcilmente

. 383757
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en un campo magnético.

Cuando las particulas de polvo se han orien
tado magnéticamente, el Br que ha aumentado ya debido a
la mayor densidad del Sm005 en el cuerpo sinterizado, -
aumentari aln mas.

Una realizacién preferida ulterior del mé-
Godo de acuerdo con la invencidn se caracteriza poriéif—
hecho de que la atmdsfera protectora contra la ozidééién
contiene menos de 5 partes por milldén de oxigeno y/o'§é—
por de agua. e

La invencidn comprende ulteriormente cuer—
Dos que poseen propiedades magnéticas permanentes anisé-
vropas fabricados por cualquiera de los métodos arriba
mencionados. ! ﬂ:v

Con objeto de que la invencidn pueda lia-
varse a cabo flcilmente, se describird ahora con maybi de
talle, por via de ejemplo, con referencia a los siguien-
tes ejemplos especificos.
WJELELO T

5e fabricaron dos piezas coladas, cuyas
proporciones atdémicas Sm:Co eran (1:5,4) y 2:7), respecé
tivamente, por fusibn y posterior solidificacibn. Debe
obgervarse que inmediabtamente por debajo del punto dg 50~
lidificacién de la masa fundida en la que SmiCo = 1:5,4,
gse forma un compuesto SmCo5’# que constituye una sola fa-
se con el compuesto SmOoB. El enfriamiento ulterior de di
cho compuesto sin que sean necesarias precauciones especia
les se p;oduoe ya con tanta rapidez que dicha fase flnica

4 .
se maritiene y no Uiene lugar separacidén alguna en SmCo5

N Sm20017.
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Las piezas coladas se muelen groseramente. .

H

De estas fracciones groseramente molidas, é,o g de Sm,Co5j4
y 1,5 g de Sm2007 se molieron en un mortero hasta que eli
didmetro medio de las particulas fue menor de 30 micras.
Bl procedimiento de molienda en el mortero tuve lugar eni
una denominada "guantera” en la cual reinaba una atmésfe;
ra de Ar que contenla aproximadamente 1 parte por mil}ﬁn
de oxigeno y aproximadamente 1 parte por milldn de vaﬁgr'
de agua. L

El polvo molido, todavia en la "guanteygyi
se transfirid a una bolsa de caucho en la que se higd'ql;

vacio, que se cerrd seguidamente y se sacd de la “guante~

oo

ra®, Dicha bolsa se introdujo luego en un campo magné%icd
de 40.000 oersted en el cual se orientd el polvo. Sé‘g6?~
primid el polvo a una densidad de 82% bajo una presiéﬁs.A
hidrostitica de 20 ¥b. La bolsa que contenia el polvojgéi
orientado y compiimido se transfirid nuevamente a lét"gﬁég
tera” en la cual el polvo, junto con Th que durante el pﬁg
cedimiento de sinterizacibén actlia como adsorbente de gases,
se envolvid en una hoja delgada de molibdeno que se ence-
rrd en una cédpsula de hierro. La cdpsula se recocid luego
a 11202C duranté 30 minutos, en el cual se sinterizd el
polvo. Después de la sinterizacibén, el cuerpo sinterizado

resultd constituido por Sm005 en un 99 aproximadamente,

-y poxr Sm.205 en un 1% aproximadamente. Se encontrd que la

densidad habia aumentado a 954 durante la sinbterizacidm.

Después de imantar el cuerpo sinterizado, se

" midieron los slguientes valores magnéticos del imén perma-

© nente resultante:

383757




N H 36.000 Oe;

it

8.200 G ;

(BH) £y = 16,1 IiGOe.

m
RJEMPLO TI
5 El material de partida fueron dos piezas co-
ladas de proporeidn atdmica Sm:Co = 1:5,4 y 1:3,8, respegc
tivamente. La pieza colada mencionada en Altimo 1ugéfﬂ§
estaba constibtuido por los compuesbtos Sm2007 y SmOoéi}”
(aproximadamente 70% en volumen y aproximadamente 30:0- en
10 7 volumen, respectivamente), de tal modo que la mezcla'dé
polvo que se sinterizd finalmente estaba constituidavpgr
polvo de SmG5’4, polvo de Sm2007 ¥y polvo de SmCoS, eﬁébn-
tréndose éstos en la proporcidn en peso de 29:10:4,2, -
Las condiclones de molienda, orientaci&ﬂ;j:;
15 . compresidn fueron iguales a las descritas en el ejemplozI.
Despuébs de sinterizar, se encontrd que es%au
ban presentes aproximadamente 99% de SmOo5 y aproximada-
- mente 1% de Sm.éO5 de nuevo en el cuerpo sinterizado, mien
© tras que debido a la sinterizacidn la densidad habia aumen
20 . tado de 82% a 9456,

Tios valores magnéticos del imén permanente -
Y

encontrados fueron:

H, = 52,000 Oe ;
| B, = 8.100 G ;
25 ; (BH) sy = 16,0 1GOe.

| EJEMBIO_III
F1 material de partida fue una mezcla de pol-
. Vo c?nsﬁituida por 1,2 g de Sm005,4 y 2,6 g de Sm2007 que
se habia obtenido por molienda en una "guanbtera” que con-

30 . tenia 600 partes por millén de oxigeno y/o vapor de agua.

. . 1B83757
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. . . L i
Después de la orientacibn y compresidn a una'densidad de:

82%, una cépsula de hierro que conbenia el ﬁolvo con la
sustancia adsorbente de gases en una hoja delgada de mo-i
libdeno se recocid a 112080 durante 30 minutos. El cuerpé
sinterizado resultante tenia aproximadamente 85% de SmCog
v aproximadamente 15% de SmQOB, teniendo una densidad de
95%. e
Los valores magnéticos encontrados en el iméﬁ

permanente fueron: e

H_ = 35.000 Oe ;

H

C
B, = 7.200 G ; o
(BH), 4. = 12,0 1iGOe.

\ Comparando con los resultados del ejemploq{?AeS
evidente la influencia desfavorable de la 3resencia:@el
oxigeno y/o vapor de agua durmnte la molienda, a pai%i?
de estos resulbados. - ;: ;
EJELPIO TV

El material de partida fue un polvo de composi-
cibn SmGo4’8. Bl polvo se habia obtenido por molienda en
una "guantera" como en el ejemplo I y se orientd y compri
mid hasta una densidad de 82 en las mismas condiciones.
Se llevd luego a cabo la sinterizacidém a 11009C. Se encon
trd que el cuerpo.sinterizado contenla aproximadamente
09% de Sm005 v aproximadamente 1% de Smeoa. Durante la
sinterizecibn, la densidad no haﬁia aumentado, siendo o=
davia de £82%. :

In el imdn permanente fabricado a partir de esﬁe
cuerpo sinterizado, se encontraron los sigulentes valore§

magnéticos:

-v- 383757




S e = 35,000 Oe
B,= 7.200 G ;
(BH)méx = 11,8 1iGOe.
De estos resultados se deduce gue cuando el pol
5 vo de partida no esti constituido por una mezcla de pol-
vos con Co:Bm« 5y CoiSm =>5, no se produce el aumento
deseable de densidad y por consiguiente el Br no alo;téa
el alto valor deseable. |
Egta solicitud que corresponde a la presentéda
10 en Holanda el 20 de Septlembre de 1.969, bajo el nlmero
6914311, se acoge a los beneficios del articulo 51 dsl vi

gente Lstatuto sobre la Propiedad Industrial.

f

15 REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
, presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten

20 - te de Invencibdn en Espafia, por VEINTE afios, son los si-

guientes:
l2,~ Un método de producir un cuerpo que tiene °
propiedades magnéticas permanentes, anisbtropas, siendo el

. componente esencial para dichas propiedades un compuesto

25

e tiene una estructura cristalina hexagonal cuyo margen

e existencia forma un conjunto con el margen de existen-
- cla del compuesto MSR que aparece en el sistema I - R, en‘
~que I es Co 0 una combinacibén de Co con uno o més de los

. eleméhﬁoé Fe, i y Cu, y en que R es uno o mis de los elg

" mentos de las tierras raras y/o Th, por sinterizacibn de

83757
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un polvo que consiste en un compuesto de li § R, caracteri-
M 3

zado porque se producen primeras pilezas coladas, teniendo;

. una al menos una proporcidn atdmica Ii : R<f§ v teniendo

obra una proporcidén atbdmica i : R>5, las cuales son pul-

verizadas y mezcladas en una atmbésfera que protege conbra’

la oxidacidén y que contiene menos de 100 p.p.m. de oxigsno

- y/o vapor de agua, porque en la misma atmbésfera diche pel

. v sinterizado entre 8002C y 12502C,

vo es orientado luego en un campo magndtico, comprimido

2a,~ Un método segin la relvindicacibn }ﬂég-
racterizado porgque tanbto el polvo con la proporcidn éﬁéﬁi
ca M : 5&5 como el que tiene la proporcidn atbmica ki E;R.:>5
pueden ser orientados con faecilidad en un campo magné%ggo.

3a,~ Un método segin las reivindicacionég'i,
6 2 caracterizado porque la abmbésfera que protege confi§1
la oxidacidn contiene menos de 5 p.p.m. de oxigeno y/c
vapor de agua.

4a2,- Un méodo seghn las reivindicaclones 2
6 3, caracterizado porgue el polvo de partida consiste e@
una mezcla de Sm2007 ¥ SmCo5,4.

52~ Un método de producir un cuerpo que biene

propiedades magnéticas permenentes, anisdtropas.

Tal y como se ha descrito en la lLiemoria queé
antpcede, y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de trece hojas escritas

- 12 -
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a maguina por una sola cara.

Madrid, 92 0CT.1970

P.A,
Alberi
For Fuded
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