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@Resumen:

Procedimiento de obtencion de piezas ceramicas a
partir de polvos nanométricos y piezas obtenidas.
La presente invencion se refiere a un procedimiento
de obtencidon de piezas cerdmicas que comprende:
- conformado por prensado unidireccional en seco de
un material cerdmico nanométrico y
- posterior sinterizacion mediante radiacién infrarroja,

de microondas o de alta frecuencia, llevada a cabo en

dos etapas, que son una pre-sinterizacion y la fase de ' sosicien (mm)
sinterizacion, rigura 1
asi como a las piezas ceramicas obtenidas y a su uso

en ceramicas electromagnéticas, eléctricas,

resistentes al choque térmico, a la abrasién y al

desgate.
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DESCRIPCION
Procedimiento de obtencion de piezas ceramicas a partir de polvos nanométricos y piezas obtenidas

Objeto de lainvencion

La invencion se refiere a un proceso de fabricacién, por prensado unidireccional en seco y posterior sinterizacion,
preferentemente, mediante radiacion infrarroja, para la obtencion de piezas ceramicas a partir de particulas
nanométricas, de elevada densidad en cocido y libres de defectos, asi como las piezas obtenidas con este proceso.

La invencion se encuadra en el sector industrial de piezas ceramicas, técnicas para su fabricacion y utilizacion en
diferentes aplicaciones segun las propiedades del producto final.

Estado de la técnica

En la literatura cientifica se recogen una gran cantidad de estudios de cémo es posible mejorar las propiedades
mecénicas y/o fisicas de los materiales ceramicos por reduccioén del tamafio medio de particula, pasando de la escala
micrométrica a la nanométrica.

Durante las ultimas décadas los investigadores han centrado sus esfuerzos en el estudio de los diferentes procesos que
existen para la obtencién de particulas nanométricas, los cuales pueden dividirse en dos grandes grupos: los procesos
de desintegracion (top-down o breaking-down), en los que se parte de grandes particulas que son sometidas a procesos
de molienda hasta alcanzar el tamafio de particula deseado, y los procesos de agrupaciéon (bottom-up o building-up),
que engloba a aquellas técnicas que, partiendo de unidades elementales, permiten la creacion de nanocompuestos.

De entre las primeras (los procesos de desintegracion) cabe destacar la molienda de alta energia y la mecanosintesis.
Los segundos (procesos de agrupacion) se pueden a su vez dividir en dos grupos: los métodos quimicos, como son el
método sol-gel y la deposicion quimica en fase vapor (CVD), y los métodos fisicos, como es la deposicidn fisica en fase
vapor (PVD), descarga con arco eléctrico y ablacion laser.

En este sentido existen en la actualidad diversos documentos sobre la obtencion de ferritas nanométricas de Ni-Zn,
como son US2009184282-Al1 que describe la sintesis de nanoparticulas monodispersas de ferritas de zinc-niquel
utilizando micelas inversas, y US7547400-B1 que describe la sintesis de nanoparticulas monodispersas de ferritas de
zinc-niquel para aplicaciones electromagnéticas como son inductores o amortiguadores de ondas electromagnéticas.

Asimismo, también existen diversas publicaciones sobre la obtencién de otro tipo de ferritas nanométricas, entre las que
cabe destacar la CN101525156-A que describe la preparacion de una nanoferrita de cinc mediante la mezcla intima de
sal de hierro, sal de zinc y una solucién de ciclodextrina a temperatura y presién normal, posterior agitacion magnética a
temperatura ambiente, filtrado, secado y coccién. También pueden citarse dos métodos de preparacion de ferritas
nanométricas: el primero de ellos (CN1800089-A; CN1328211-C) describe un método de preparacion de polvos de
ferrita nanométricos el cual utiliza como materias primas nitratos metalicos, cloruros y acido oxalico, y el segundo
(DE19964168-A1; DE19964168-B4) implica el secado por atomizacion de pequefias gotas de una suspension acuosa
de hidréxido de hierro, con otros elementos, y calcinacién rapida.

Para la obtencién de una pieza final de elevada densidad, como es el caso de la mayoria de los materiales ceramicos
técnicos, se requiere la utilizacion de un material pulverulento con una distribucion de tamafios de particula fina y
estrecha, que permita la sinterizacién de la pieza con un crecimiento de grano controlado (sin producir un crecimiento
exagerado de los granos), permitiendo la obtenciéon de una pieza final con una distribucion de tamafios de grano,
relativamente fina (por debajo de un valor critico), y estrecha.

Para el procesado del material pulverulento por prensado unidireccional en seco, es necesario la adicién de una serie de
aditivos (plastificante, ligante, lubrificante, etc.) los cuales permiten el conformado de la pieza en crudo, libre de
cualquier defecto, ya sea macroscopico o microscopico. La eliminacion de estos aditivos de naturaleza organica,
introducidos durante la etapa de conformado, se realiza durante la etapa de precalentamiento, la cual transcurre
generalmente a una temperatura comprendida entre los 250 y 500°C.

Al reducir el tamafio de particula de las materias primas de una escala micrométrica a otra nanométrica, aumenta
considerablemente la superficie especifica de las mismas, con lo que el porcentaje de los aditivos de naturaleza
organica necesarios para el conformado de la pieza por prensado unidireccional en seco, también aumentara
drasticamente.
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Sin embargo, la reduccion de tamafio de particula también tiene asociado una reduccion del tamafio medio de poro de
la pieza compactada y un estrechamiento de la distribucion de tamafios de poro, generandose una red de nanoporos
interconectados mucho mas fina y, produciéndose, un mayor porcentaje de porosidad cerrada o de dificil acceso.

Durante la etapa de precalentamiento, tal y como ya se ha comentado anteriormente, los aditivos de naturaleza organica
introducidos durante la etapa de conformado se queman, desprendiéndose los gases propios de la combustién. Estos
gases deben ser eliminados a través de la red de poros generada en la pieza cruda hasta alcanzar el exterior de la
pieza, por lo que si la combustién se produce de forma brusca (velocidades de calentamiento elevadas) y/o la red de
poros es demasiado fina y/o se encuentra cerrada, se puede producir el agrietamiento de la pieza conformada durante
la etapa de precalentamiento, e incluso, en casos extremos, su explosién.

En el caso del procesado de particulas nanométricas se produce una situacién de doble desventaja con respecto al
procesado de particulas micrométricas: por un lado el porcentaje de aditivos organicos utilizados durante el procesado
de la pieza en crudo es mucho mas elevado, y por otro, la red de poros generados en el interior de la pieza conformada
es mucho més fina. La confluencia de estos dos factores hace imposible la obtencién de piezas sinterizadas exentas de
defectos utilizando procesos similares a los empleados en el procesado de particulas micrométricas, incluso utilizando
velocidades de calentamiento muy pequefias, del orden de los 0.2°C/min.

Actualmente existen muy pocos estudios sobre el procesado en crudo y la sinterizacion de piezas obtenidas con
particulas ceramicas de tamafio nanométrico, pudiéndose destacar Unicamente WO 2011/012765 A2, en la que se
describe el método de obtencion de un material compuesto nanoestructurado (ceramica-semiconductor-metal) para su
mecanizacion por electroerosion. Sin embargo, en esta solicitud, la cual se aplica a materiales compuestos, no se
describe ningin método especifico de conformado ni sinterizacion de la pieza.

Descripcion de lainvencién

El proceso de obtencion que se propone con la presente invencion se basa en el denominado “método tradicional
ceramico”.

Asi, la presente invencion se refiere a un procedimiento de obtencién de piezas ceramicas caracterizado porque
comprende:

- compactacion por prensado unidireccional en seco de un material ceramico nanoestructurado y
- posterior sinterizacion.

Dicho material cerdmico nanométrico o nanoestructurado es un polvo con particulas de tamafio nanométrico, por lo que
en esta memoria se le llama también indistintamente “polvo nanométrico”.

La sinterizacién se realiza de modo preferente mediante radiaciéon infrarroja, pero también podria realizarse la
sinterizacion por radiacion de microondas o incluso de alta frecuencia.

Segun realizaciones particulares del procedimiento la sinterizacion se lleva a cabo en dos etapas: la pre-sinterizacion y
la etapa de sinterizacion, propiamente dicha, que a su vez comprende tres fases: inicial, intermedia y final.

Este proceso presenta como principales ventajas la obtencion de piezas sinterizadas a partir de particulas
nanométricas, libres de defectos, y con una elevada densidad aparente de las piezas sinterizadas.

El material ceramico nanométrico puede comprender 6xidos metalicos, nitruros, carburos, boruros, ferritas o cualquier
combinacion posible de los anteriormente citados.

El conformado, en particular el conformado por prensado, o compactado, del polvo nanométrico de la ceramica se
realiza por prensado unidireccional en seco, sin afiadir ningun tipo de aditivo organico a la composicion.

Con el polvo nanométrico se llena un molde de prensa metdlico de geometria adecuada a la aplicacion a la que va a ser
destinada el producto final. Dicho molde se sitda en el interior de una cdmara, o camisa, metalica a la cual se le realiza
el vacio, manteniéndolo durante todo el proceso de compactacién de la pieza.
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El proceso de compactacién comprende la repeticion de varios ciclos consecutivos en los que se aumenta la presion de
prensado progresivamente hasta un valor determinado de presion, valor que se mantiene constante durante un intervalo
de tiempo comprendido entre los 0.1 y los 600 segundos, preferentemente entre 0.5 y 300 s, mas preferentemente entre
1y 100, y mas preferentemente aln entre 5y 60 s, con el fin de facilitar la salida del aire atrapado entre las particulas
de material. El nimero de ciclos utilizados varia entre 2 y 30, preferentemente entre 3 y 25, mas preferentemente entre
4y 20, y mas preferentemente aun entre 5 y 10, y los valores de la presién de prensado alcanzados en cada uno de
ellos varia entre 10 y 500 MPa, preferentemente entre 20 y 450, mas preferentemente entre 30 y 400, y mas
preferentemente aun entre 50 y 350

Tras finalizar la etapa de compactacion, se introduce el molde de prensado (el cual contiene la pieza conformada a partir
del polvo nanométrico del material ceramico) en el interior de un horno eléctrico con el fin de llevar a cabo la pre-
sinterizacion de la pieza compactada, preferentemente mediante radiacion de infrarrojos.

El ciclo térmico utilizado para la pre-sinterizacion comprende un calentamiento a una velocidad comprendida entre 0.1y
25°C/min, preferentemente entre 0,2 y 20°C/min, mas preferentemente entre 0,3 y 10°C/min, y mas preferentemente
aun entre 0,5 y 5°C/min, hasta una temperatura méxima comprendida entre 100 y 700°C, preferentemente entre 120 y
650°C, mas preferentemente 140 y 600°C, y mas preferentemente aldn entre 170 y 550°C, y una permanencia, a esta
temperatura méaxima, de entre 0,1 y 10 horas, preferentemente entre 0,3 y 8 horas, méas preferentemente entre 0,6 y 6
horas, y mas preferentemente aun entre 1 y 4 horas. Durante la etapa de pre-calentamiento se produce la adhesion
fisica de las particulas del material ceramico nanométrico, permitiendo el posterior desmoldado de la pieza del interior
del molde de prensa, sin que se produzca la rotura de la misma, o sin que aparezca defectos asociados a la etapa de
conformado. En este caso, se sustituye el efecto que tendrian los aditivos orgénicos (los cuales permiten la cohesion de
las particulas, minimizan las fuerzas de friccion entre ellas y confieren a la pieza compactada la resistencia mecanica
suficiente para su posterior manipulacion) por el efecto de la temperatura (que permite el comienzo de la fase inicial de
la sinterizacién, en la que se produce el crecimiento del sinter-enlace o cuello en las particulas sueltas, lo cual permite el
posterior desmoldeado de la pieza y confiere a ésta la resistencia mecanica suficiente para su posterior manipulacion).

Una vez desmoldada la pieza, ésta se introduce, de nuevo, en un horno eléctrico con el fin de llevar a cabo las fases
intermedia y final de la etapa de sinterizacion en las que se produce, principalmente, la densificacion de la pieza y el
crecimiento del tamafio de los granos. Se divide la sinterizacion en dos etapas, pre-sinterizacion y sinterizacion. La
sinterizacion en si consta de tres fases (inicial, intermedia y final). En este caso la fase inicial se desarrolla durante la
etapa de pre-sinterizacion y las fases intermedia y final se desarrollan durante la etapa de sinterizacion. El ciclo térmico
utilizado para la sinterizacion consiste en un calentamiento a una velocidad comprendida entre 0,1 y 25°C/min,
preferentemente entre 0,2 y 20°C/min, mas preferentemente entre 0,3 y 10°C/min, y mas preferentemente aun entre 0,5
y 5°C/min, hasta una temperatura maxima comprendida entre 700 y 1400°C, preferentemente entre 800 y 1350°C, mas
preferentemente 900 y 1300°C, y mas preferentemente aun entre 1000 y 1250°C, y una permanencia, a esta
temperatura maxima, de 0,1-20 horas, preferentemente de entre 0,3 y 18 horas, mas preferentemente entre 0,6 y 15
horas, y més preferentemente aun entre 1y 12 horas.

El procedimiento descrito presenta ventajas, a saber:

- Proceso que permite obtener piezas sinterizadas sin roturas y libres de defectos, de elevada densidad, para su
posterior utilizacion segun la aplicacién a la que esté destinada.

- Técnica apta para cualquier tipo de material cerdmico nanométrico, adaptando el ciclo térmico utilizado en la
etapa de sinterizacion.

- Técnica apta para cualquier tipo de geometria de la pieza final, pudiendo utilizarse en la fabricacién de piezas
ceramicas destinadas a muy diferentes aplicaciones

- Procesado limpio, al eliminar los aditivos organicos propios del procesado, eliminando por tanto los gases
generados durante la combustion de los mismos

La presente invencidon se refiere también al uso de las piezas ceramicas obtenidas mediante el procedimiento de la
invencion como material para aplicaciones técnicas, tales como aplicaciones en cerdmicas electromagnéticas,
eléctricas, resistentes al choque térmico, a la abrasion y al desgate.
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Breve descripcion de las figuras

La Figura 1 representa la evolucion de la presién de prensado aplicada sobre el polvo nanométrico de la ferrita de NiZn,
en funcién de la posicion de la traviesa de la maquina universal de ensayos (INSTRON) (utilizada para la compactacion
de la pieza), durante el conformado de las mismas.

La Figura 2 muestra un esquema del montaje utilizado en el prensado unidireccional en seco del polvo del material
ceramico nanomeétrico (molde de prensado y cadmara de vacio).

La Figura 3 muestra un esquema del montaje utilizado en la pre-sinterizacion de las piezas compactadas con el polvo
del material ceramico nanométrico (situacién del molde de prensado dentro de la caAmara del horno).

Todas las caracteristicas y ventajas expuestas, asi como otras propias de la invenciéon podran entenderse mejor con el
siguiente ejemplo. Por otra parte el ejemplo mostrado no tiene caracter limitativo sino ilustrativo a modo de que se
pueda entender mejor la presente invencion.

Ejemplo:

Se ha compactado una pieza a partir de particulas nanométricas de ferrita de NiZn por prensado unidireccional en seco.
El proceso de compactacién ha consistido en la repeticion de varios ciclos consecutivos (Figura 1) en los que se ha
aumentado la presion de prensado progresivamente hasta un valor determinado de la presion, valor que se ha
mantenido constante durante un intervalo de tiempo de 5 segundos. El nimero de ciclos utilizados ha sido de 8, y los
valores de la presion de prensado alcanzados en cada uno de ellos han sido de 10, 20, 40, 80, 110, 150, 180 y 200
MPa. El molde de prensado se ha situado en el interior de una camisa metdlica, tal y como se aprecia en la Figura 2,
sometiéndolo a vacio durante todo el proceso de compactacion.

Tras el proceso de compactacion, se ha introducido el molde de prensado (el cual contiene la pieza conformada a partir
del polvo nanométrico de la ferrita de NiZn) en el interior de un horno eléctrico con el fin de llevar a cabo la pre-
sinterizacion de la pieza compactada mediante radiacion de infrarrojos (ver Figura 3).

El ciclo térmico utilizado para la pre-sinterizacion ha consistido en un calentamiento a una velocidad de 0,8°C/min hasta
la temperatura maxima de 500°C, y una permanencia a esta temperatura maxima de 2 horas.

Una vez desmoldada la pieza, ésta se ha introducido, de nuevo, en un horno eléctrico con el fin de llevar a cabo la
sinterizacion de la pieza, la cual ha consistido en un calentamiento a una velocidad de 0,8°C/min hasta la temperatura
méaxima de 1100°C, y una permanencia a esta temperatura maxima de 5 horas.
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REIVINDICACIONES
1. Procedimiento de obtencion de piezas ceramicas caracterizado porque comprende:
- conformado por prensado unidireccional en seco de un material ceramico nanométrico y

- posterior sinterizacion mediante radiacion infrarroja, de microondas o de alta frecuencia, llevada a cabo en dos
etapas, que son una pre-sinterizacion y la fase de sinterizacion.

2. Procedimiento segln la reivindicacion 1, caracterizado porque el material cerdmico nanométrico comprende
compuestos seleccionados entre 6xidos metdlicos, nitruros, carburos, boruros, ferritas y cualquier combinacién posible
de los anteriormente citados.

3. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 6 2, caracterizado porque el conformado se realiza por
compactacion del material cerdmico nanométrico y se realiza sin afiadir ningun tipo de aditivo organico a la composicion.

4. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la compactacién del material
cerdmico nanométrico se lleva a cabo en un molde de prensa metélico de geometria adecuada a la aplicacion a la que
va a ser destinada el producto final.

5. Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque el material ceramico nanométrico
se dispone en un molde de prensa, el cual a su vez, se sitla en el interior de una cadmara metélica, aplicando vacio a la
camara y manteniendo el vacio durante toda la etapa de compactacion de la pieza.

6. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la compactacion comprende la repeticion de
varios ciclos consecutivos en los que se aumenta la presion de prensado progresivamente hasta un valor determinado
de presion, valor que se mantiene constante durante un intervalo de tiempo.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado porque en la compactacion el nimero de ciclos
utilizados varia entre 2 y 30.

8. Procedimiento segun la reivindicacién 6, caracterizado porque la presion de prensado alcanza un valor en
cada ciclo que varia entre 10 y 500 MPa.

9. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado porque la presion de prensado alcanzada se mantiene
constante durante un intervalo de tiempo comprendido entre 0,1 y 600 segundos.

10. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque tras finalizar la etapa de
compactacion, el material compactado que esta en un molde de prensado se extrae de la cAmara de vacio y se
introduce con dicho molde en el interior de un horno eléctrico, y es sometido a una etapa de pre-sinterizacién mediante
radiacion seleccionada entre radiacion infrarroja, de microondas o de alta frecuencia.

11. Procedimiento segun la reivindicacién 10, caracterizado porque el ciclo térmico utlizado para la pre-
sinterizacion comprende un calentamiento a una velocidad comprendida entre 0.1 y 25°C/min.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 10, caracterizado porque la pre-sinterizacion comprende realizar un ciclo
térmico que comprende un calentamiento hasta una temperatura maxima comprendida entre 100 y 700°C.

13. Procedimiento segun la reivindicacion 10, caracterizado porque la pre-sinterizacion comprende realizar un ciclo
térmico que comprende una permanencia de entre 0.1 y 10 horas a la temperatura maxima de pre-sinterizacion.

14. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 13, caracterizado porque comprende el desmoldeo de la pieza
y su introduccion en un horno eléctrico con el fin de llevar a cabo las fases intermedia y final de la sinterizacion,
mediante radiacion seleccionada entre radiacion infrarroja, de microondas o de alta frecuencia.

15. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la sinterizacion comprende realizar un ciclo
térmico que comprende un calentamiento a una velocidad comprendida entre 0,1 y 25°C/min.

16. Procedimiento segun reivindicacion 1, caracterizado porque la sinterizacion comprende realizar un ciclo térmico
que comprende calentar a una temperatura maxima comprendida entre 700 y 1400°C.

17. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la sinterizacion comprende realizar un ciclo
térmico que comprende una permanencia de 0,1-20 horas a la temperatura maxima de sinterizacion.
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18. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 17, caracterizado porque el material ceramico
nanoestructurado es una ferrita de Ni-Zn.

19. Piezas sinterizadas obtenidas a partir del proceso de conformado y sinterizacion de piezas ceramicas definido en
una de las reivindicaciones 1 a 18.

20. Uso de las piezas ceramicas definidas en la reivindicacion 19 como material para aplicaciones técnicas
seleccionadas entre ceramicas electromagnéticas, eléctricas, resistentes al choque térmico, a la abrasion y al desgate.
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Figura 3
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Documentacion minima buscada (sistema de clasificacion seguido de los simbolos de clasificacién)
C04B, B82Y, C01G

Bases de datos electrénicas consultadas durante la busqueda (nombre de la base de datos y, si es posible, términos de
busqueda utilizados)

INVENES, EPODOC, WPI, XPESP, WPI, HCAPLUS
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201130373

Fecha de Realizacion de la Opinion Escrita: 08.02.2012

Declaraciéon

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986)

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986)

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

1-20

1-20

SI
NO

SI
NO

. Este requisito fue evaluado durante la fase de

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201130373

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideraciéon para la
realizacién de esta opinion.

Documento Numero Publicacion o Identificacion Fecha Publicacion
D01 X. .L. SHI et al. Journal of Magnetism and Magnetic Materials
20.11.2006 [online] Vol. 312 paginas 347-353.
D02 M.A.AHMED et al. Journal of Alloys and Compounds 25.09.2010
[online] Vol. 209 paginas 805-808.
D03 K.SADHANA et al. Journal of Magnetism and Magnetic Materials
15.06.2010 [online] Vol. 322 paginas 3729-3736.

2. Declaracién motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucion de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la presente invencion es un procedimiento de obtencion de ceramicas, las piezas resultantes de dicho
procedimiento y su uso como ceramicas electromagnéticas, eléctrica, resistentes al choque térmico, a la abrasion y al
desgaste.

El documento D01 describe un procedimiento de obtencion de una ferrita sinterizada basado en un proceso de molienda con
bolas de alta energia que comprende el conformado por presién unidireccional en seco de un material nanométrico
(Mgo.476Mno 448Z N0 007) (F€1.997Ti0.002)O4 @ 200MPa, su posterior presinterizacion a una temperatura de 880°C en un horno
convencional y, finalmente, su sinterizacién mediante microondas a 1200°C durante 10min (apartado 1-2).

En el documento D02, se estudian los efecto de la sustitucion del Ni sobre las propiedades estructurales y de transporte de
la ferrita NixMng g-xMgo 2FeQ4; 0.<X<00.40.Dicha ferrita se obtiene mediante el conformado de la mezcla por presion uniaxial
a 1.9x10°Nm™, presinterizado a 200°C durante 10h y después enfriado a temperatura ambiente. A continuacién, molienda y
prensado y finalmente sinterizado en aire a 1200°C durante 7 h (apartado 2).

En el documento D03 se estudian las propiedades magnéticas del nanocomposite xNi s3CUo.12ZNg 35F€1.8804

+ (1-x)BaTiOs. Dicho nanocomposite se obtiene a partir de la compactacion por prensado a8MPa de las mezclas
nanométricas de la ferrita NiCuzZn y BaTiO3 en distintas proporciones y su sinterizado a 900°C durante 30 min mediante
microondas (apartado 2).

En el documento D04 se estudian las propiedades electromagnéticas de las nanoferritas Ni-Zn-Co en aplicaciones de alta
frecuencia. Dicha ferrita se obtiene mediante un procedimiento que comprende la calcinacion de sus precursores citratos
secos durante 3h a 500°C, su mezcla con un 2% del aglutinante P.V.A, su prensado uniaxial a 20MPa vy, finalmente, su
sinterizado en aire a 1000°C.

Ninguno de los documentos D01-D04 describe un procedimiento de obtencion de un material ceramico que comprenda el
conformado de un material ceramico nanométrico por prensado unidireccional aplicando vacio en varios ciclos consecutivos
en las que se aumenta la presién y, a continuacion, la sinterizacién (mediante radiacion infrarroja, microondas o de alta
frecuencia en dos etapas) presinterizacion y sinterizacién utilizando las condiciones experimentales reivindicadas.

Ademas, no seria obvio para un experto en la materia dicho procedimiento a partir de los documentos citados.

En consecuencia, se considera que el objeto de dichas reivindicaciones es nuevo e implica actividad inventiva conforme
establecen los Articulos 6.1y 8.1 de la L.P.
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