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| orientacibn mecénica y/o magnética de las particulas, imanes -

.{nicas. la més entiglia consiste en calcinar a elevada temperatu-

{listo para su empleo. -

{fundido, como se ha descrito, por ejemplo, en la patente france-

-1

Lo presente invencibén se refiere a un procedimiento dL
preparacién de polvos de ferritas destinadas a ser incorporadas

en un aglutinante termopléstico, § termoendurecible, & elastbmes

ro, para realizar, despuég de wna conformacibén que permite la -

permanentes aglomerados flexibles 6 rigidos de elevadas caracte+
risticas magnéticas, y a los imanes permanentes preparados con +
el polvo de ferrita Sbtenido segin este procedimiento.

Para preparar dichos polvos han sido sefialadas dos tég

ra, entre 1.200 y 1.3002C, una mezcla de 6xido de hierro aT6203
y de carbonato de bario, de estroncio 6 de plomo, de una asocig‘
cibén de estos diversos carbongtos, A 1z salida del horno de cal4
einacibdn, la ferrita, en virtud de la elevada températura a la -+
que ss ha formado, estd fuertemente sinterizada. Es preciso por|.
tanto proceder g una trituracidén pulsada pars conseguir un polvg
cuya grenulometriza esté préxima del micron. Se esti entonces - ‘
obligado, para regenerar las propiedades magnéticas parciulmente
destruidas durante la trituracibén, a practicar un tratamientb de

revenido entre 800 y 1.1002C. El polvo de ferrita ests entonces

La otra técnica, més reciente, consiste en incorporar
a la mezcla de 6xidos de hierro y de carbonatos, antes de la -
celeinacibén, un fundente a fin de favorecer la formacién de la -

ferrita, a baja tcamperatura. O bién, este fundente se introduce

en una cantidad importante a fin de obtener ul calentar un vidrio -

sa n® 2.048.413, donde el fundente afiadido es éxido bbérico 3203

en une proporcidén molar de 26,5 % del total de la meszcla. Esta -

tdenica conduce & un precio de costo elevado en virtud del cos-
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utilizacibn,

-2

to y de la cantidad importante del fundente de la necesidad impé
riosa de éliminarlo del polvo obtenido.
Por él contrario, puede ocurrir que el fundente -y se-
ria méds exacto en este caso hablar "de mineralizedor"-, se intrg
duzeca en le mezcla en una cantidad reducida, del érden de algin
%. Se puede asl concluir la formacién de la ferrite por debajo
de 1.1002¢, incluso 1.0002C, y ya no es Wtil practicar una trituy
racibén; una simple disgregacién, seguida de un lavado dcido con

enjuagado es sufickente para que el polvo esté fresco para su -

En la patente inglesa n? 1,022,969, se han indicado -
diversas sgles Que descienden la temperatura de réaccidn, por -
ejempio, halogeﬁuros (en perticular fluoruros) 6 cromatos 6 bo-
ratos y utilizadas para descender la temperatura de calcinacién
cusndo se treta de imenes de ferrite sinterizados (no calandra-
dos),

AMingue los polvos asi obtenidos no hayan sido anteriox
mente ensayados en forma de imén "compuesto" (polvo + aglutinand
te), pueden ser incorporados & un elastémero y tras el calandra-
do, que permite conseguir una orientacién preferente de las par
ticulas de ferritas, los productos obtenidos tienen caracteristy
cas magnéticaes expresadas por la energia especifica BH max, que
se siftde entre 1 y 1,4 106 G-Oe.

Se ha intentado obtener imanes flexibles que presszrian
caracteristicas magnéticas superiores a 1,4 106 G-0e mejorando -
egte procedimiento.
As! pués, la patente francesainQ 2.104.252 describe 1%
utilizacién como mineralizador de una mezcla NeF 4 PbO, Pero, -

vare obtener buenas caracteristicas magnéticas, es preciso partilr

de un 6éxido de hierro particular Fe203 acicular, de gran superfi
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| tosa. Ademés, el empleo del éxido de plomo es bastante delicado

te que PbO, puesto que es bastente téxico.

o
cie egpecifica (> 20 m?/g) que constituye una materia prima cose

4

en virtud de sﬁ gran toxicidad.

La patente francesa n? 2.104.251 propone afiadir como

mineralizador 6 bién una mezcla 31203 4 NaP, 6 bién cloruro de

bario BaCl,. Se consiguen caracteristicas magnéticas interesan-
tes, pero los procedimientos descritos ponen de manifiesto gra-
ves inconvenientes desde el momento mismo que se les traslada al

terreno industrial. As{ pués, 31203 presenta el mismo 1nconven175

En el caso de BaCla, se forma durante la calcinacién,
&cido clorhidrico que puede provocar la destruceidn parcisl de
la ferrita. En ambos casos y, més en particular en el segundo, -
la temperatura de calcinacibn es bastante elevada, superior a -
1.0008C, y la disgregacién del producto calcinado se efectia di-
ficilmente. Para conéeguir las caracteristicas megnéticas indicg-
das, es neceserio proceder a una trituracidén, lo que obliga a -
practicar un revenido del polvo calcinado que constituyen por -
tanto una operacién suplementaria.

La presente invencibn se propone remediar estos incon-|
venientes: en efecto permite obtener polyos de ferritas incorpo-
rebles en un aglutinante termopléstico, 6 termoendurecible, § -~
elastémero, a £in de realizar imanes permanentes aglomerados fle
xibles 6 rigidos de elevadas caracteristicas magnéticas que pue-
den incluso ir hasta una energia especifica BH mas de 1,8 106 -
G-0e, utilizando pars preparsr la hezcla:

- 6xidos de hierro corrientes de procedencias variadas
(6xidos naturales, sintéticos 6 de recuperacibn), 6 mezclas de -

estog O6xidos,

- productos de adicibn no téxicos
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‘| mezcla de éxidos de hierro Poy0y , ¥y de un carbonato de Ba, Sr -

-

sin proceder ni a una trituracibn ulterior, ni 2 un revenido de
polvos calcinados, y todo ello en condiciones econbémicas satis-
factorias, '

Segin la invenclén, el procedimientd de preparacién -

de polvos de ferritas de‘Ba, Sr y/o Pb, destinados a incorpo-

rarse en wn aglutinante termopléstico, § termoendurecible, 6 -~

¥

elastémero, para obtener, después ds una conformacién que permi-

ta la orientacién mecénice y/o magnética de las vartficulas de -

ferrita, imanes permenentes sglomerados flexivles 6 rigidos de -

elevadas caracteristicas magnéticas, consiste en partir de una +

y/o Pb, en calcinar esta mezcla, en lavarla con 4cido, en enjua+
garla y en secarla, y de ca&acteriza porgue se afade a la mescls
de partide ¥no 6 varios halogenuros alcalinos y/o alcalino-ter—
reos en proporeién totel de 0,5 a 15 % (preferentemente uno a -
10 %) del peso total de la mezcla ¥ uno 6 varios compuestos oxi+
genados del boro, en particular boratos alcalinos y alcalino-te:

4

reos en proporcibén de 0,2 a 7v¢ (preferentemente 0,5 a2 3 %) del
peso total de la mezcla y porque la calcinacién se realiza entrﬁ
850 y 1.1009C (preferentemente 900 - 10002C) durante al menos -
15 minutos; los imenes permanentes aglomerados obienidos coa los
polvos hechos segin este procedimiento, presentan caracterfsti-
cas magnéticas notablemente mejoradas, que‘los distinguen récil
mente de los preparados segin el arte anterior. ‘
Lg entidad solicitante he comprobado en efecto con.so;
prese que la asvclaciin de estos dos wineraulizudores preseniaha
un efecto sinergético bastante marcado, es decir que los polvos
realizados seglin la invencién permiten alcanzar para los iménes

aglomerados cualidades magnéticas sensiblemente superiores a lag

que se obtendrien con cada uno de los mineralizadorss tomados por
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"|vencién, presenta wna curva de distridbucién granulométrics que

separado,

La utilizacibn conjunta de estos dos mineralizadores

conduce a particulas monocampo independientes del Srden de 1 xm
que poseen una forma caracterizada por una anisotropia elevada,
en particular Util para 1la orientacién mecénica.

Ademés, la introduccién de la pequefia cantidad de bory
6 de fluor en la red de Atomos de 6xigeno, puede ser Util para -
impedir la aparicibén de defectos durante el calandrado, defectos
que cumplen una misidén mayor en la inversién de la imantacién.

El polvo de material magnético preparado segin la in-

une la coercividad intrinseca de cada tamafio de granog a su frag
cién volimica, pudiendo ser controlada esta curva de tal modo Que
después de haber incorporado 51 polvo & un aglutinante y calandng
do, presente mencs de 15 % en volidmen aé la cantidad de granos
con una coercividad intrinseca inferior a 300 Oersteds 6 menos -
de 30 % en volfmen de la cantidad de granocs con una coercividad
de menos de 2,500 Oersteds. En estas condiciones, los imanes pre¢|
sentan siempre una coercividad intrinseca superior a 2.400 Oers-
teds.
E]l halcgenuro utilizado preferentemente es fluoruxro =
de sodio. El borato utilizado preferente;ente es el tgtrabbféto
de sosa hidratado B407N32 10 HZO que se presenta en polvo iuper-
ceptible al tacto de gran superficie especifica. Se consiguren -

Excelentes resultados cuando la proporcidén en peso en la mezcla '

[ o)

Jd¢ partida del fiuoruro de sodio es de 2 a 5 veces aproximadamen

te la proporcién ponderal en tetraborato y, més particularmente,

buando se tiene de 0,5 a 3 % de B4O%Na2 10 H,0 y 3 2 10 % de Naf}

Los éxidos de hierro utilizados pueden ser de naturale

za my variada, lo que permite aprovisionarlos en las mejores -

[P I T Re g PRI VR SRS T EE
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de polvos, en medio liquido y sélido, EL carbonato es, preferend

B

condiciones econbémicas del momento. Pueden ser 6xidos naturales
bxidos sintéticoé, b6xidos obtenidos por recuperacidn de produc-
tos siderdirgicos (6xidos "expicklihg") por ejemplo chascando -
a elevads tempersturs una solueidén de cloruro de hierroc, hidré-
xidos de hierro 6 una mezele de estos diversos 6xidos & hidréd-
xidos. Estos &xidos son triturados haste llevarlos a uns super-
ficle especifica superior a 5 m?/g. Ademés podria conformarse -
con superficies especificas a un més reducidas, si dnicamente -
interesase las cargeteristicas megnéticas de remanencia.

Los 6xidos y los carbonatos pueden mezclarse en forma

temente, carbonato de bario y la relascién molar n =.Fe20 se -
‘ ‘ 5&053
sitde entre 4,6 y 6,2.

Los mineralizadores pueden introducirse en la mezcla 4

ya sea en seco § bién por.via hﬁmeda.

Ia mezcla 6xido-carbonato-borato-halogenuro, es enion-
ces calcinade entre 900 y 1.0002C en un horno de circulacién de
aire durante un tiempo que v4 de 15 mimutos a algunas horass se-
gin los materiales de partida, E1l producto obtenido es entonces
disgregado y después lavado por ejemplo con édcido clorhidrice dj
lufdo al 5 %, siendo’ llevado el conjunto durente 15 mintos a eby-

1licibn. Finalmente es enjuagado hasta conseguir un pH practica

mente neutro y secado., E1l polvo es incorporado a une matriz elag
témera, termopléstica 6 termoendurecible que sirve de aglutinan-
48 merced a un mezciador internc. L& mexcla polvo-aglulinante
sufre entonces una operacién de conformacibdn por celandrado, ex-
trusibén, inyeccidén & compresibn, que confiere a las particulas -

de ferrite una orientacidén mecénica y d4 al producto la forma dg

seada. Esta operacién puede realizarse, eventualmente, en preseﬁ
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do que se remieve cuidadosamente antes de secarlo y de disgregan

cia de un campo megnético, lo que mejora todavia las caracteris-
ticas magnéticas.

Ia iﬁﬁencién serd ilustrada mediante un cierto mimero
de ejemplos particulares procedentes de experiencias hechas por
la entidad solicitante, en las condiciones operatorias siguien-
tes:

- mezela del éxide de hierro, del carbonato de bario
del halogenuro por remocidn répida en seco,

- adicibén de borato disuelto en agua. Se obtiene un ld

lo,

~ calcinacién en el horno durante una hora a 9509C y
disgregacién,

- lavado en mna solucidn de HC1l al 5§ % llevada al ebuw
1licién durante 15 minutos,

- enjuagados sucesivozs de 15 minutos en agua a sbulli~
¢ién,

- geczdo del polvo en una estufa a 1509C,

- introduccidn en caucho a razén de 90 % de pol&b'para
10 % de caucho en peso y calandrado.

las proporciones de los diferentes constituyentes estén
expresadas en % dei peso total de la pezcla de partida. Lés’ca-
racter{sticas magnéticas obtenidas para el imén flexible, scn -

expresadas con las unidades siguientes:

inducecidn remanente después de la saturacién
Br sn Gazuss

-~ Campo coercitivo He en Oersteds
- Coercitividad intrinseca iHe en QOersteds
- Energfa especifica PHmax en Gausg -

Qersteds X 10
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EJENPLO 1
En este ejemplo, se ha comparado los resultados obteni
dos introduciendo bvorato solo (i), fluoruro solo (B) y una mezc

borato + fluoruro (C).

CUADRO I
A B C
Mezcla de Fezo3 80,7 17,0 75,8
partida
' BaC0, 17,8 17,0 16,7
NBF - —— 6,0 6,0
3406N32 145 ——— 1,3
gesuua- Br 2520 2460 2650
0s.
Be 2220 2250 2370
iHe 3800 4400 3200
BHmax 1,50 1,43 1,77

Se compruebs el efecto sinergético acentuado de la -
ledici6n fluoruro + borato con respecto a las adiciones de uno 6
del otro de los mineralizadores. Este efecto es claro tanto en -
la induccidén como en el campo coercitivo y se traduce por excele
bia en la energia especifica. ’

EJEMPLOS 2 a 9

Durante otra sdrie de experiencias, se ha hecho variar

Fimulténeamente las proporciones de Naf y de B4O7Na2. Los resgul-

tados aparecen en el cuadro II,

o A

[ 12
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CUADRO II
Ejemplos n® 2 3 4 5 6 7 8 9
Fey0y 78,21 77,8 | 77,4 | 77,0| 76,6 | 76,2 | 75,8 | 75,4
BaCO, 17,31 17,2 | 17,1]| 17,0} 16,9 | 16,8- | 16,7 | 16,6
NaF 4,0 4,0 | 4,0{ 4,0| 6,0| 6,0 | 6,0 6,0
B4O7Na2 0,5 1,0 1’5 210 0,5 1,0 175 - 2,0
Br 2550 | 2630 | 2500 | 2480 | 2580 | 2650 | 2690 | 2670
He 2300 | 2350 | 2080 | 2090 | 2360°} 2420 | 2410 | 2340
|iHe 3400 | 3200 | 3700 3700 | 3500 | 3650 | 3000 | 3250
BHmax 1,5511,68 | 1,44} 1,431,601 1,70 | 1,75 1,71

EJEMPLOS 10 g 12

Se ha_sustitﬁido NaF por wn cloruro (NaCl) y un yoduro

dos estén reccgidos en el cuadro III.

QUADRO ITI

Ejemplos n® 10 11 12
F6203 76,2 79,5 77,8
Bac0, 16,8 | 17,5 17,2
NaF 6,0 | 1,5  [|NaCl 4,0
Br 2610 2630 2660
He 2370 2230 2390
iHe 3530 3110 3420
BHmax 1,65 1,64 1,71

(1K) y el tetraborato de Na, por un diborato de Ca. Los resulta-
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Descrita sﬂficientemente }a naturalezs del invento, -
as{ como la manera de realizarlo en ls préctica, debe hacerse -
constar que las disposiéiones anteriormente indicsdas son sus—
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1.= Procedimiento para la fabricacién de un imén perms
hente, de elevada caracteristica magnética a partir de un polvo

He ferrita de estructura ﬁagnetoplumbita que comprende la incor-
boracién de este polvo en tn aglutinante elastémero? termopléstil
co & termoendurecible, y una alineacibn de este polvo por medios
mecénicos y/o magnéticos, consistiendo este procedimiento a par-
tir de una mezcla de 6xidos de hierro F9203 ¥ de al menos un car
bonato de Ba, Sr y/o Pb, en calcinar la mezcla, caracterizade -

porque se afiade & la mezcla inicial al menos wn halogenuro alca-

"lino y/o alealino~térreo, en proporcién total de 0,5 a 15 % ~-pre

ferentemente de 1 a2 10 %~ del peso total de la mezcla y uno 6 ves

rios compuestos oxigenados del bore, en particular boratos alca=

uemente 0,5 a 3 %~ del peso total de la mezcla y porque la caleis
necibén se realiza entre 850 y 1.1009C —prefefentemente 900~10002(
furante a2l menos 15 minutos. '

2.- Procedimiento segin la re1v1ndlcac16n 1, caracte~
rizado porque el halogenuro alcalino es NaF.

3.~ Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1
6 2, caracterizado porque el borato alealino es B4OéNa2,_1OH20.

4.~ Procedimiento segin la rei;indicacién 3, caracteri
zado porque la proporcidn ponderal en NaF en la mezcla, esti -
comprendida entre 2 y 5 veces la proporcién de tetraborato.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 4, caracteri-

de la mezcla.

6.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1

linos y/o alcallno-térreos en proporcién de 0,2 g 7 % -preferens

a 5, caracterizado porque el compuesto oxigenado del boro se in-
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-2

troduce en estado disuelto.

%;— Procedimiento segin una de las reivindicaciones
18a6, caractefizado porque el materiel megnético preparado por
el procedimiento segin la invencién tiene su curva de distribu-
cién gramilométrica de tal forma que después de la introduccién
de un aglutinante y el calandrado, menos del 15 % en volimen de
los granos tenga una coercividad intrinseca inferior a 300 Oers
teds y/o menos del 30 % -en volimen-~ de los granos tenga una -
coercividad intrinseca inferior a 2.500 Oersteds,

8.~ Procedimiento segin la reivindicaecibén 7, caracte~
rizado porque el imén obtenido tiene su coereividad intrinseca
superior a 2.400 Cersteds. '

9.~ Procedimiento para la febricacién de un imén per-
menente; tal ¥ como queda sustancialmente descrito en la presen]
te Memoria. |

A Esta Memoria consta de 12 hojas escritas a mdquina -

POr wis sola cara.
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