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DESCRIPCION

Iman sinterizado de tierras raras de material compuesto de serie R-Fe-B que contiene Pry W y método de fabricacion
del mismo

Campo técnico

La presente invencion se refiere al campo técnico de la fabricacién de imanes y, en particular, a un iman sinterizado
de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pry W.

Antecedentes

Desde que se inventd el iman de Nd-Fe-B en 1983, Pr, como un elemento de sustitucién que tiene basicamente las
mismas propiedades que el Nd, ha atraido la atencion. Sin embargo, la cantidad existente de Pr en la naturaleza es
baja y tiene un precio comparativamente mas alto. Ademas, la velocidad de oxidacién del metal Pr es mas rapida que
la del metal Nd. Como resultado, la industria no reconoce el valor de Pry la aplicacion de Pr esta restringida.

Después de entrar en la década de 1990, se avanzo en la utilizacion de una aleacion de Pr-Nd (Didimio) porque se
podian obtener materias primas de precio relativamente bajo cuando se usa Pr-Nd como material intermedio para el
refinado. Sin embargo, la aplicacion de la aleacion Pr-Nd se limité a dispositivos de formacién de imagenes de
resonancia magnética (IRM) para los que no se debe considerar la resistencia a la corrosiéon y hebillas magnéticas
que requieren costes excepcionalmente bajos. En comparacion con las materias primas de Nd puro, el uso de las
materias primas de aleacién Pr-Nd (Didimio) reduce la fuerza coercitiva, grado cuadrado y resistencia al calor de los
imanes, que se ha convertido en conocimiento general comun en la industria.

Entrando en la década de 2000, la aleacion de Pr-Nd (Didimio) de bajo precio atrajo una gran atencion porque el precio
del metal Nd puro aumenté mucho. Para lograr el objetivo de bajo coste, se realizaron estudios para mejorar la pureza
de la aleacion Pr-Nd (Didimio) y resolver el problema del bajo rendimiento de los imanes que contienen Pr.

Alrededor de 2005, la aleacién Pr-Nd (Didimio) se us6 en China y se obtuvieron sustancialmente las mismas
propiedades que los imanes que usan Nd puro.

Entrando en la década de 2010, el precio de los metales de tierras raras aumentd y la aleacion Pr-Nd atrajo mas
atencion debido a su bajo precio.

Ahora, los fabricantes de imanes en el mundo han comenzado a usar la aleacion Pr-Nd, explorando ain mas su pureza
y desarrollando su gestion de calidad. Mientras que la aleacion Pr-Nd ha alcanzado una alta pureza, también se ha
mejorado el rendimiento y la resistencia a la corrosion de los imanes. La mejora en la resistencia a la corrosion proviene
de los efectos generados a través de lo siguiente: la disminucion de impurezas producidas por el proceso de
separacion y refinacion, la disminucion de restos de residuos minerales mixtos e impurezas de C producidas por el
proceso de reduccion de 6xidos y fluoruros a metales.

La anisotropia magnetocristalina del compuesto Pr.FesB es aproximadamente 1,2 veces superior al compuesto
Nd2Fe4B. Al usar la aleacion Pr-Nd, la fuerza coercitiva y la resistencia al calor de los imanes posiblemente también
mejoren.

Por un lado, desde el afio 2000, se ha desarrollado la aplicacién de un método de molienda fina uniforme que combina
un proceso de colada por enfriamiento (llamado método de colada de bandas) y un tratamiento de decrepitacion de
hidrégeno, y se ha mejorado la fuerza coercitiva y la resistencia al calor de los imanes.

Por otro lado, el tratamiento hermético que previene la contaminacion causada por el oxigeno en el aire, la aplicacion
mas adecuada de lubricantes/antioxidantes y la disminucién de la contaminacion por C pueden mejorar ain mas el
rendimiento integral.

Actualmente, el solicitante se esfuerza por mejorar aiin mas los imanes sinterizados de Nd-Fe-B que contienen Pr.
Como resultado, cuando se fabrican imanes con bajo contenido de oxigeno y bajo contenido de C utilizando la ultima
aleacion Pr-Nd y metal Pr puro, se produce pronto un problema del crecimiento de los granos de cristal, causando el
crecimiento anormal de los granos sin mejorar la fuerza coercitiva y la resistencia al calor.

El documento de referencia CN 103093916 A divulga uno de los imanes sinterizados a base de elementos de tierras
raras conocidos en la técnica. Los documentos de referencia EP 3128521 A1, US 2011/095855 A1y US 2013/271248
A1 divulgan otros imanes sinterizados a base de elementos de tierras raras conocidos en la técnica.

Sumario

El propdsito de la presente invencién es superar los defectos de la técnica anterior y proporcionar un iman sinterizado
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de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W, para resolver los problemas
mencionados anteriormente presentes en la técnica anterior. Al permitir que una aleacion de iman comprenda una
cantidad traza de W, el problema de que los granos crecen anormalmente se resuelve y se obtienen imanes con una
fuerza coercitiva y resistencia al calor mejoradas.

Se proporciona una solucion técnica con un iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-
B segun la reivindicacion 1 y un método de fabricacion del mismo segun la reivindicacion 10.

Varios elementos de tierras raras en minerales de tierras raras coexisten, y los costes en mineria, separacion y
purificacion son altos. Si el elemento Pr de tierras raras que es relativamente rico en minerales de tierras raras se
puede usar con Nd comun para fabricar el iman sinterizado de tierras raras a base de R-Fe-B, se puede reducir el
coste del iman sinterizado de tierras raras; por otro lado, los recursos de tierras raras se pueden utilizar de manera
integral.

Aunque Pr y Nd estan en el mismo grupo de elementos de tierras raras, son diferentes en los siguientes puntos (como
se ilustra en las figuras 1, 2, 3, 4 y 5, en donde la figura 1 es de un informe publico, y las figuras 2, 3, 4 y 5 son todas
del software de diagramas de fases de aleaciones binarias), y después de la colada, trituraciéon, conformacion,
sinterizacion y tratamiento térmico de componentes de materia prima de un iman sinterizado de tierras raras que
comprende Pr, se pueden obtener imanes sinterizados, que tienen diferencias de rendimiento de los imanes de R-Fe-
B sin Pr afiadido.

Después de que los componentes de materia prima del iman sinterizado de tierras raras comprenden Pr y W, surgen
los siguientes cambios sutiles.

1. Las estructuras microscopicas de una aleacion magnética cambian sutilmente.

Debido a que el punto de fusion de Pr es bajo, las estructuras de colada cambiarian. Asimismo, como la presién de
vapor de Pr es inferior a la de Nd, los volatiles son menores durante la fundicion y el enfriamiento después de la
fundicion, y el contacto térmico con un rodillo de cobre ha mejorado.

2. El rendimiento de la decrepitacion del hidrégeno cambia sutilmente.

Cuando Nd se compara con Pr, la velocidad de composicion del hidruro y el numero de fases de hidruro son diferentes.
Como resultado, la aleacién rapidamente enfriada de Pr-Fe-B-W es mas facil de romper.

3. Se producen cambios sutiles durante la molienda.

Como resultado de 1y 2, durante la molienda, una superficie de cristalizacion agrietada, la distribucion de la fase de
impurezas y similares cambian. Esto se debe a que el Pr es mas activo que el Nd y reacciona preferentemente con
oxigeno, carbono y similares. Como resultado, se obtiene polvo con mayor contenido de éxidos de Pr y carburos de
Pr en un limite de grano.

4. Se producen cambios sutiles durante la sinterizacion.

Como resultado de 1, 2 y 3, el polvo fino es diferente; y dado que los puntos de fusion de Nd y Pr son diferentes,
temperatura a la cual ocurre la fase liquida durante la sinterizacion, la humedad de la superficie del cristal de la fase
principal y similares cambian sutilmente, causando diferente rendimiento de sinterizacion. Ademas, debido a que los
componentes de la fase limite del grano son diferentes, las estructuras de fase limite de grano de los imanes finalmente
obtenidos también son diferentes, teniendo una gran influencia en la fuerza coercitiva, grado cuadrado y resistencia al
calor de los imanes sinterizados a base de R;Fe4B tienen una estructura en la cual la fuerza coercitiva es inducida
por un mecanismo de nucleacion.

La fuerza coercitiva del iman sinterizado de tierras raras a base de Pr-Fe-B esta controlada por un campo de nucleacion
de un dominio de reversion de magnetizacion; el proceso de reversion de la magnetizacion no es uniforme, en donde
la reversion de la magnetizacion se realiza a los granos gruesos en primer lugar, y a los granos finos en segundo lugar.
Por lo tanto, para imanes que contienen Pr, agregando una cantidad extremadamente pequefia de W, el tamafio, la
forma y el estado superficial de los granos se ajustan mediante el efecto de fijacion de la cantidad de trazas de W; la
dependencia de la temperatura de Pr se debilita y se mejora la resistencia al calor y el grado cuadrado de los imanes.

Debido a que Pr tiene una mayor dependencia de la temperatura que la de Nd, la presente invencién intenta mejorar
la resistencia al calor de los imanes que contienen Pr afiadiendo una cantidad traza de W (0,0005 % en peso al 0,03 %
en peso). Después de ser agregado, la cantidad traza de W se segrega hacia el limite del grano de cristal; en
consecuencia, el iman a base de Pr-Fe-B-W o el iman a base de Pr-Nd-Fe-B-W es diferente del iman a base de Nd-
Fe-B-W; Se puede obtener un mejor rendimiento del iman y, por lo tanto, se puede lograr la presente invencion.
Cuando el iman a base de Pr-Fe-B-W o el iman a base de Pr-Nd-Fe-B-W se compara con el iman a base de Nd-Fe-
B-W, el rendimiento del iman en Hcj, SQ y la resistencia al calor han mejorado.
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Ademas, W, como elemento rigido, puede endurecer un limite de grano flexible, teniendo asi una funcién de lubricacion
y logrando el efecto de mejorar el grado de orientacion también.

Es necesario decir que la resistencia al calor de los imanes (resistencia a la desmagnetizacion térmica) es un fenémeno
muy complejo. En los libros de texto, la resistencia al calor estd en proporcion inversa a la magnetizacion y esta en
proporcion a la fuerza coercitiva.

Sin embargo, en realidad, desde el angulo macroscépico, la fuerza coercitiva en el iman no es uniforme; y la fuerza
coercitiva sobre la superficie del iman y dentro del iman no es uniforme, tampoco. Ademas, desde el angulo
microscépico, las estructuras microscopicas son diferentes. Estas situaciones en las que la distribucion de la fuerza
coercitiva no es uniforme estan representadas por un grado cuadrado (SQ, por sus siglas en inglés) en la mayoria de
las circunstancias.

Sin embargo, en el uso real, las causas de la desmagnetizacion térmica de los imanes son mas complejas y no se
pueden expresar completamente utilizando Unicamente el indice SQ. SQ es un valor determinado obtenido aplicando
por la fuerza un campo de desmagnetizacién en un proceso de determinacion. Sin embargo, en la aplicacion real, la
desmagnetizacion térmica de los imanes es una situacion de desmagnetizacion que no esta causada por un campo
magnético externo, pero principalmente esta causada por un campo de desmagnetizacion producido por el iman
mismo. El campo de desmagnetizacion producido por el iman en si tiene una estrecha conexion con la forma y la
estructura microscopica del iman. Por ejemplo, el iman con un grado cuadrado (SQ) leve también puede tener un buen
rendimiento de desmagnetizacion térmica. Por lo tanto, como conclusiéon, en la presente invencion, la
desmagnetizacion térmica del iman se determina en el entorno de uso real, y no puede deducirse simplemente usando
valores de Hcj y SQ.

Para la vision desde la fuente de W, como uno de los métodos de preparacion de imanes sinterizados de tierras raras
que se adoptan actualmente, se usa una celda electrolitica, en la que un crisol cilindrico de grafito sirve como anodo;
una varilla de tungsteno (W) configurada en una linea axial del crisol de grafito sirve como catodo; y un metal de tierras
raras es recogido por un crisol de tungsteno en el fondo del crisol de grafito. Durante el proceso anterior de preparacion
del elemento de tierras raras (por ejemplo, Nd), inevitablemente se mezclaria una pequena cantidad de W. En la
practica, otro metal como el molibdeno (Mo) con un alto punto de fusién también puede servir también como catodo,
y al recolectar un metal de tierras raras usando un crisol de molibdeno, se obtiene un elemento de tierras raras que
no contiene W.

Por lo tanto, en la presente invencion, W puede ser una impureza de una materia prima de metal (como un hierro puro,
un metal de tierras raras o B); y la materia prima utilizada en la presente invencion se selecciona en base al contenido
de la impureza en la materia prima. En la practica, también se puede seleccionar una materia prima que no contenga
W, y se agrega una materia prima metalica de W como se describe en la presente invencién. En pocas palabras,
siempre que la materia prima del iman sinterizado de tierras raras comprenda la cantidad necesaria de W, la fuente
de W no importa. La Tabla 1 muestra ejemplos del contenido del elemento W en metal Nd de diferentes areas de
produccion y diferentes talleres.

Tabla 1 Contenido de elemento W en metal Nd de diferentes areas de produccion y diferentes talleres
Material prima de metal Nd Pureza Concentracion de W (ppm)
A 2N5 0
B 2N5 1
C 2N5 11
D 2N5 28
E 2N5 89
F 2N5 150
G 2N5 251
*2N5 en la Tabla 1 representa el 99,5 %.

En la presente divulgacion, en general, la cantidad que varia del 28 % en peso al 33 % en peso para Ry del 0,8 % en
peso al 1,3% en peso para B pertenece a las selecciones convencionales en la industria; por lo tanto, en
implementaciones especificas, los intervalos de cantidades de R y B no se prueban ni verifican.

La cantidad de Pr es del 7 % en peso al 10 % en peso de los componentes de materia prima. R es un elemento de
tierras raras que comprende al menos Nd y Pr.

La cantidad de oxigeno en el iman sinterizado de tierras raras es menos que o igual a 2000 ppm. Al completar todos
los procesos de fabricaciéon de un iman en un entorno con poco oxigeno, un iman sinterizado de tierras raras de bajo
contenido de oxigeno con un contenido de oxigeno inferior o igual a 2000 ppm tiene muy buen rendimiento magnético;
y la adicion de la cantidad traza de W tiene un efecto muy significativo en la mejora de la Hcj, grado cuadrado y
resistencia al calor del iman que contiene Pr de bajo contenido de oxigeno. Cabe sefialar que el proceso para fabricar
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el iman en un entorno con poco oxigeno pertenece a la tecnologia convencional; y todas las realizaciones de la
presente invencion se implementan con el proceso para fabricar el iman en un entorno con poco oxigeno, que no se
describen en detalle en el presente documento.

Ademas, durante el proceso de fabricacion, una pequefa cantidad de C, N y otras impurezas se introducen
inevitablemente. En los modos de implementacioén preferidos, la cantidad de C se controla preferiblemente para que
sea menos que o igual al 0,2 % en peso, y mas preferiblemente menos que o igual al 0,1 % en peso, y la cantidad de
N se controla para que sea menos que o igual al 0,05 % en peso.

De acuerdo con la invencién, la cantidad de oxigeno en el iman sinterizado de tierras raras es inferior a 1000 ppm. El
grano de cristal del iman que contiene Pr con un contenido de oxigeno inferior a 1000 ppm crece anormalmente
facilmente. Como resultado, la Hcj, grado cuadrado y la resistencia al calor del iman se vuelve pobre. La adicion de la
cantidad traza de W tiene un efecto muy significativo en la mejora de la Hcj, grado cuadrado y resistencia al calor del
iman que contiene Pr de bajo contenido de oxigeno.

En los modos de implementacién recomendados, los componentes de materia prima comprenden ademas menos que
o igual al 2,0 % en peso de al menos un elemento aditivo seleccionado de un grupo que consiste en Zr, V, Mo, Zn,
Ga, Nb, Sn, Sb, Hf, Bi, Ni, Ti, Cr, Si, Sy P, menos que o igual al 0,8 % en peso de Cu, menos que o igual al 0,8 % en
peso de Al, y el balance de Fe.

En los modos de implementacion recomendados, la aleacidon rapidamente enfriada se obtiene enfriando el liquido
fundido de los componentes de la materia prima a una velocidad de enfriamiento mas que o igual a 10? °C/s y menos
que o igual a 10* °C/s utilizando un método de colada de bandas, la etapa de molienda de la aleacion rapidamente
enfriada en polvo fino comprende la molienda gruesa y la molienda fina; la molienda gruesa es una etapa para realizar
la disminucién de hidrégeno en la aleacién rapidamente enfriada para obtener polvo grueso, y la molienda fina es una
etapa de molienda por chorro en el polvo grueso.

En los modos de implementacion recomendados, el tamafio promedio de grano cristalino del iman sinterizado de
tierras raras es de 2-8 micrometros.

El efecto producido por la precipitacion uniforme de W en el limite del grano de cristal es obviamente mas sensible al
iman con mas limites del grano de cristal y un tamafo de grano cristalino mas pequefio; y esta es una caracteristica
de un iman sinterizado a base de R que tiene un mecanismo de fuerza coercitiva inducida por nucleacion.

Para el iman sinterizado a base de R con un tamafo de grano cristalino promedio de 2-8 micrometros, después de la
adicién compuesta de Pry W, a través del efecto de precipitacion uniforme de la cantidad traza de W, la dependencia
de la temperatura de Pr se debilita; la temperatura de Curie (Tc), anisotropia magnética, Hcj y el grado cuadrado se
mejoran; y se mejoran la resistencia al calor y la desmagnetizacion térmica.

Es muy dificil fabricar imanes sinterizados que tengan estructuras diminutas con un tamafo de grano cristalino
promedio inferior a 2 micrometros. Esto se debe a que el polvo fino para fabricar el iman sinterizado a base de R tiene
un tamafio de grano inferior a 2 micrémetros, que forma facilmente una aglomeracion y tiene una formabilidad pobre,
causando una fuerte reduccion en el grado de orientaciéon y Br. Ademas, puesto que una densidad verde no se mejora
completamente, una densidad de flujo magnético también se puede reducir drasticamente y el iman que tiene buena
resistencia al calor no se puede fabricar.

Sin embargo, el numero de limites de grano de cristal del iman sinterizado con un tamafo de grano cristalino promedio
de mas de 8 micrometros es muy pequefo; y el efecto de mejorar la fuerza coercitiva y la resistencia al calor a través
de la adicién del compuesto con Pr y W no es obvio, lo cual se debe al efecto relativamente pobre provocado por la
precipitacion uniforme de W en los limites del grano.

En los modos de implementacion recomendados, el tamafio promedio de grano cristalino del iman sinterizado de
tierras raras es de 4,6-5,8 micrometros.

En los modos de implementacion recomendados, los componentes de materia prima comprenden del 0,1 % en peso
al 0,8 % en peso de Cu. El aumento en una fase liquida de bajo punto de fusién mejora la distribucién de W. En la
presente invencion, W esta bastante uniformemente distribuido en los limites de grano, el intervalo de distribucion en
el mismo excede el de la fase enriquecida en R; y toda la fase enriquecida en R esta cubierta sustancialmente, lo que
puede considerarse como evidencia de que el W ejerce un efecto de fijacion y obstruye el crecimiento de los granos.
Ademas, los efectos de W al refinar los granos, la mejora de la distribucion del tamafo de grano y el debilitamiento de
la dependencia de la temperatura de Pr pueden ejercerse por completo.

En los modos de implementacion recomendados, los componentes de la materia prima comprenden del 0,1 % en peso
al 0,8 % en peso de Al.

En los modos de implementacion recomendados, los componentes de la materia prima comprenden del 0,3 % en peso
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al 2,0 % en peso de al menos un elemento aditivo seleccionado de un grupo que consiste en Zr, V, Mo, Zn, Ga, Nb,
Sn, Sb, Hf, Bi, Ni, Ti, Cr, Si, Sy P.

En los modos de implementacion recomendados, la cantidad de B es del 0,8 % en peso al 0,92 % en peso. Cuando
la cantidad de B es inferior al 0,92 % en peso, la estructura cristalina de la lamina de aleacién rapidamente enfriada
puede fabricarse mas facilmente y puede fabricarse mas facilmente en polvo fino. Para el iman que contiene Pr, su
fuerza coercitiva se puede mejorar efectivamente refinando los granos y mejorando la distribucion del tamafio de
grano. Sin embargo, cuando la cantidad de B es inferior al 0,8 % en peso, la estructura cristalina de la lamina de
aleacion rapidamente enfriada puede volverse demasiado fina y se introducen fases amorfas, causando la disminucion
en la densidad de flujo magnético de Br.

Debe indicarse que los intervalos numéricos divulgados en la presente invencién comprenden todos los valores de
puntos en los intervalos.

Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 ilustra un diagrama de fase binario de Nd-Fe.

La figura 2 ilustra un diagrama de fase binario de Pr-Fe.

La figura 3 ilustra un diagrama de fase binario de Pr-Nd.

La figura 4 ilustra un diagrama de fase binario de Pr-H.

La figura 5 ilustra un diagrama de fase binario de Nd-H.

La figura 6 ilustra los resultados de deteccion de EPMA para un iman sinterizado de acuerdo con la Realizacion
1.1 de la Realizacion 1.

Descripcion detallada de las realizaciones
La presente invencion se describira adicionalmente en detalle en combinacion con las realizaciones a continuacion.

Los imanes sinterizados obtenidos en las Realizaciones 1-4 se determinan usando los siguientes métodos de
determinacion: Proceso de evaluacion del rendimiento magnético: el rendimiento magnético de un iman sinterizado se
determina mediante el uso del sistema de pruebas no destructivas de tipo NIM-10000H para el iman permanente de
tierras raras de BH grande del Instituto Nacional de Metrologia de China.

Determinacion de la relacion de atenuacion del flujo magnético: el iman sinterizado se coloca en un ambiente a 180 °C
durante 30 minutos; luego se enfria naturalmente a temperatura ambiente; y luego se mide el flujo magnético. El flujo
magnético medido se compara con los datos medidos antes del calentamiento para calcular una relacion de atenuacion
del flujo magnético medido antes y después del calentamiento.

Determinacion sobre AGG: el iman sinterizado se pule en direccion horizontal, y se obtiene un numero promedio de
AGG por 1 cm?; El AGG mencionado en la presente invencion se refiere a un grano anormalmente cultivado con un
tamario de grano mayor de 40 pm.

Prueba de tamafio de grano cristalino promedio de un iman: se fotografia un iman después de colocarlo debajo de un
metaloscopio laser con una potencia de aumento de 2000, en donde una superficie de deteccion esta en paralelo con
el borde inferior del campo de visidon cuando se toma la fotografia. Durante la medicién, se dibuja una linea recta con
una longitud de 146,5 pm en la posicion central del campo de vision; y contando el nimero de cristales de la fase
principal a través de la linea recta, se calcula el tamafio medio de grano cristalino del iman.

Ejemplo comparativo 1

Proceso de preparacion de materia prima: Nd con una pureza del 99,5 %, Pr con una pureza del 99,5 %, Fe-B
industrial, Fe puro industrial, Co con una pureza del 99,9 %, Cu con una pureza del 99,5 % y W con una pureza del
99,999 % se prepararon en porcentaje en peso (% en peso) y se formularon en la materia prima.

Para controlar con precision la proporcion de uso de W, en esta realizacion, la cantidad de W en Nd, Fe, Pr, Fe-B, Co
y Cu seleccionados era inferior al limite de deteccion de los dispositivos existentes, y una fuente de W era el metal W
que se agrego adicionalmente.

Las cantidades de los elementos son las que se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2 Proporciones de elementos (% en peso)
N.° Nd Pr |B Co |Cu |W Fe
Ejemplo comparativo 1 31,9 [1 0,9 |10 [0,2 |0,01 Balance
Realizacion 1.1 31,7 |2 0,9 |10 |0,2 |0,01 Balance
Realizacion 1.2 30 5 09 (1,0 |0,2 |0,01 Balance
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(continuacién)

N.° Nd Pr |B Co |Cu |W Fe

Realizacion 1.3 22 10 10,9 (10 (0,2 |0,01 Balance
Realizacion 1.4 12 20 0,9 (10 |0,2 |0,01 Balance
Realizacion 1.5 0 32 |09 |10 |0,2 |0,01 Balance
Ejemplo comparativo 1.2 |12 20 109 |10 |0,2 |O Balance

Debe observarse que todas las composiciones de la tabla 2 son, de hecho, ejemplos comparativos que no son parte
de la invencion porque la cantidad de oxigeno en el iman sinterizado no se controlé para que fuera menos que o igual
a 100 ppm. Cada numero de la realizacion anterior se prepara respectivamente segun la composicion del elemento
en la Tabla 2; y luego se pesaron y prepararon 10 kg de materias primas. Proceso de fundicién: una parte de las
materias primas formuladas se tomo y se coloco en un crisol hecho de éxido de aluminio cada vez, y se someti6 a
fundicién al vacio en un horno de fundicion por induccién al vacio de alta frecuencia bajo un vacio de 102 Pa a una
temperatura inferior a 1500 °C. Proceso de colada: después de la fundicién al vacio, se introdujo un gas Ar en el horno
de fundicion hasta que la presion alcanz6 20000 Pa; la colada se realizo utilizando un proceso de enfriamiento con un
solo rodillo a una velocidad de enfriamiento de 102 °C/s-10* °C/s para obtener una aleacion rapidamente enfriada; y la
aleacién rapidamente enfriada se sometié a un tratamiento de preservacion del calor a 600 °C durante 20 minutos y
luego se enfrié a temperatura ambiente.

Proceso de decrepitacién de hidrégeno: un horno de decrepitacion de hidrégeno en el que se colocé la aleacion
rapidamente enfriada se sometié a vacio a temperatura ambiente, y luego se introdujo hidrégeno con una pureza del
99,5 % en el horno de decrepitacion de hidrégeno a una presién de 0,1 MPa. Después de dejarse durante 120 minutos,
el horno se sometié a vacio mientras la temperatura aumentaba, sometiéndose a vacio durante 2 horas a la
temperatura de 500 °C, y luego se enfrid, obteniendo polvo después de la decrepitacion de hidrégeno.

Proceso de molienda fina: el espécimen obtenido después de la decrepitacion de hidrégeno se sometié a molienda
por chorro en una camara de pulverizacion a una presion de 0,45 MPa en una atmédsfera con una cantidad de gas
oxidante inferior a 200 ppm; obteniendo un polvo fino con un tamafio de grano promedio de 3,10 ym (Método Fisher).
El gas oxidante se refiere al oxigeno o la humedad.

Se afadié caprilato de metilo al polvo obtenido después de la molienda por chorro con una cantidad de adicién del
0,2 % con respecto al peso del polvo mezclado, y luego se mezcld bien con el polvo usando un mezclador de tipo V.

Proceso de conformacion de campo magnético: el polvo en el que se habia agregado el caprilato de metilo como se
describié anteriormente tenia la forma principal de un cubo que tenia una longitud lateral de 25 mm usando una
maquina de conformacion de campo magnético orientado en angulo recto en un campo magnético orientado de 1,8 T,
y se desmagnetizé después de la conformacion primaria.

Para evitar que el cuerpo conformado obtenido después de la conformacion primaria esté en contacto con el aire, el
cuerpo conformado se selld y luego se sometidé a una conformacion secundaria utilizando una maquina de
conformacion secundaria (maquina de conformacion por presion isostatica).

Proceso de sinterizacion: cada uno de los cuerpos conformados fue transferido a un horno de sinterizacién para
sinterizacion, que se sinterizo al vacio de 10 Pa a la temperatura de 200 °C durante 2 horas y a la temperatura de
900 °C durante 2 horas, y luego se sinterizé a la temperatura de 1030 °C. Después, se introdujo un gas Ar en el horno
de sinterizacion hasta que la presion alcanzoé 0,1 MPa, y luego el cuerpo sinterizado se enfrié a temperatura ambiente.

Proceso de tratamiento térmico: el cuerpo sinterizado se sometio a tratamiento térmico en un gas Ar de alta pureza a
una temperatura de 500 °C durante 1 hora, se enfrié a temperatura ambiente y luego se sacé.

Proceso de procesamiento: el cuerpo sinterizado obtenido después del tratamiento térmico se procesé en un iman con
¢ de 15 mm y un espesor de 5 mm, siendo la direccion del grosor de 5 mm la direccion de orientacion del campo
magnético.

Las pruebas de rendimiento magnético se realizaron en imanes hechos de cuerpos sinterizados en los Ejemplos
comparativos 1.1-1.2 y en las Realizaciones 1.1-1.5 para evaluar las propiedades magnéticas de los mismos. Los
resultados de la evaluacién de los imanes en realizaciones y ejemplos comparativos se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3 Evaluacion de rendimiento para imanes en realizaciones y ejemplos comparativos
N.° Br Hcj SQ (BH)max. |Relacion de AGG Tamario promedio de
(kGs) |(kOe) | (%) (MGOe) atenuacion del | (numero) | grano cristalino del iman
flujo magnético (micrémetros)
Ejemplo 13,5 13,8 98,6 |[44,9 8,8 3 6,2
comparativo 1.1
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(continuacién)

N.° Br Hcj SQ (BH)max. |Relacion de AGG Tamaio promedio de
(kGs) | (kOe) |(%) (MGOe) atenuacion del | (numero) | grano cristalino del iman
flujo magnético (micrémetros)

Realizacién 1.1 | 14,0 15,8 99,0 |46, 25 0 4,9

Realizacion 1.2 | 14,1 16,5 99,5 |46,2 1,7 0 4,8

Realizacién 1.3 | 14,1 16,8 99,6 46,1 24 0 4,7

Realizacién 1.4 | 14,1 171 99,8 46,3 3,5 1 4,6

Realizacién 1.5 | 14,2 17,4 99,9 146,2 3,9 1 4,6

Ejemplo 12,8 11,3 94,7 |38,5 32,6 5 7,3

comparativo 1.2

A lo largo del proceso de implementacion, la cantidad de O en los imanes en los ejemplos comparativos y las
realizaciones se control6 para que fuera menos que o igual a 2000 ppm; y la cantidad de C en los imanes en los
ejemplos comparativos y las realizaciones se control para que fuera menos que o igual a 1000 ppm.

Se puede concluir que, en la presente invencion, cuando la cantidad de Pr es inferior al 2 % en peso, el objetivo de
utilizar de manera integral los recursos de tierras raras no se puede lograr.

Los componentes del iman sinterizado realizado en la Realizacién 1.1 se sometieron a deteccién de FE-EPMA
(microanalisis de sonda de electrones de emision de campo). Los resultados son como se muestran en la Tabla 6.

De la figura 6, se puede ver que las fases enriquecidas en R se concentran hacia los limites del grano; la cantidad
traza de W marca la migraciéon de los limites del grano, ajusta el tamafio de grano y reduce la aparicion de AGG
(crecimiento anormal del grano); la fuerza coercitiva puede distribuirse uniformemente desde angulos microscépicos
y macroscopicos; y la resistencia al calor, la desmagnetizacion térmica y el grado cuadrado del iman se mejoran.

En la Realizacion 1.2 y la Realizacion 1.5, también se observaron los siguientes fendmenos: las fases enriquecidas
en R se concentran hacia los limites del grano, la cantidad traza de W marca la migracion de los limites del grano y
ajusta el tamafio del grano.

Después de la prueba, las cantidades del componente Pr en los imanes sinterizados realizados en las Realizaciones
1.1, 12,13, 1.4 y 1.5 son 1,9 % en peso, 4,8 % en peso, 9,8 % en peso, 19,7% en peso y 31,6% en peso
respectivamente.

Realizacion 1

Proceso de preparacion de materia prima: Nd con una pureza del 99,9 %, Fe-B con una pureza del 99,9 %, Fe con
una pureza del 99,9%, Pr con una pureza del 99,9 %, Cu y Al con una pureza del 99,5 %, y W con una pureza del
99,999 % se prepararon en porcentaje en peso (% en peso) y se formularon en la materia prima.

Para controlar con precision la proporcion de uso de W, en esta realizacion, la cantidad de W en el Nd seleccionado,
Fe, Fe-B, Pr, Al'y Cu era inferior al limite de deteccién de los dispositivos existentes, y una fuente de W era el metal
W que se agrego adicionalmente.

Las cantidades de los elementos se muestran en la Tabla 4.

Tabla 4 Proporciones de elementos (% en peso)

N.° Nd (Pr |B Cu |Al Nb |W Fe

Ejemplo comparativo 2.1 | 21 10 (0,85 (0,8 (0,2 |0,2 |0,0001 |Balance
Realizacion 2.1 21 10 0,85 |0,8 |0,2 |0,2 |0,0005 |Balance
Realizacion 2.2 21 10 (0,85 (0,8 |0,2 |0,2 |0,002 Balance
Realizacion 2.3 21 10 (0,85 (0,8 |0,2 |0,2 |0,008 Balance
Realizacion 2.4 21 10 (0,85 (0,8 |0,2 (0,2 |0,03 Balance
Ejemplo comparativo 2.2 |21 10 |0,85 (0,8 |0,2 |0,2 |0,05 Balance

Cada numero de la realizacion anterior se prepara respectivamente segun la composicion del elemento en la Tabla 4;
y luego se pesaron y prepararon 10 kg de materias primas.

Proceso de fundicion: una parte de las materias primas formuladas se tomé y se puso en un crisol hecho de 6xido de
aluminio cada vez, y se someti6 a fundicion al vacio en un horno de fundicién por induccion al vacio de alta frecuencia
bajo un vacio de 10 Pa a una temperatura inferior a 1600 °C.

Proceso de colada: después de la fundicion al vacio, se introdujo un gas Ar en el horno de fundicién hasta que la
presion alcanz6 50000 Pa; la colada se realiz6 utilizando un proceso de enfriamiento con un solo rodillo a una velocidad
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de enfriamiento de 102°C/s-10*°C/s para obtener una aleacion rapidamente enfriada; y la aleacién rapidamente
enfriada se sometié a un tratamiento de conservacién de calor a 500 ° C durante 10 minutos y luego se enfri6 a
temperatura ambiente.

Proceso de decrepitacién de hidrogeno: un horno de decrepitacion de hidrégeno en el que se colocé la aleacion
rapidamente enfriada se sometié a vacio a temperatura ambiente, y luego se introdujo hidrégeno con una pureza del
99,5 % en el horno de decrepitacion de hidrégeno a una presion de 0,05 MPa. Después de dejarlo durante 125 minutos,
el horno se sometié a vacio mientras la temperatura aumentaba, sometiéndose a vacio durante 2 horas a la
temperatura de 600 °C, y luego se enfrid, obteniendo polvo después de la decrepitacion de hidrégeno.

Proceso de molienda fina: el espécimen obtenido después de la decrepitacion de hidrégeno se sometié a molienda
por chorro en una camara de pulverizacion a una presion de 0,41 MPa en una atmésfera con una cantidad de gas
oxidante inferior a 100 ppm; obteniendo polvo fino con un tamafio de grano promedio de 3,30 um (Método Fisher). El
gas oxidante se refiere al oxigeno o la humedad.

Se afadié caprilato de metilo al polvo obtenido después de la molienda por chorro con una cantidad de adicion del
0,25 % con respecto al peso del polvo mezclado, y luego se mezclo bien con el polvo usando un mezclador de tipo V.

Proceso de conformacion de campo magnético: el polvo en el que se habia agregado el caprilato de metilo como se
describié anteriormente tenia la forma principal de un cubo que tenia una longitud lateral de 25 mm usando una
maquina de conformacion de campo magnético orientada en angulo recto en un campo magnético orientadode 1,8 T
a una presién de conformacion de 0,2 ton/cm?, y se desmagnetizé después de la conformacion primaria en un campo
magnético de 0,2 T.

Para evitar que el cuerpo conformado obtenido después de la conformacién primaria esté en contacto con el aire, el
cuerpo conformado se sellé y luego se sometid a una conformacion secundaria utilizando una maquina de
conformacion secundaria (maquina de conformacion por presion isostatica) a una presion de 1.1 ton/cm?.

Proceso de sinterizacion: cada uno de los cuerpos conformados fue transferido a un horno de sinterizacion para
sinterizacion, que se sinterizo al vacio de 102 Pa a la temperatura de 200 °C durante 1 hora y a la temperatura de
800 °C durante 2 horas, y luego se sinterizo6 a la temperatura de 1010 °C. Después, se introdujo un gas Ar en el horno
de sinterizacion hasta que la presion alcanzé 0,1 MPa, y luego el cuerpo sinterizado se enfrié a temperatura ambiente.

Proceso de tratamiento térmico: el cuerpo sinterizado se sometio a tratamiento térmico en un gas Ar de alta pureza a
una temperatura de 520 °C durante 2 hora, se enfrié a temperatura ambiente y luego se sacoé.

Proceso de procesamiento: el cuerpo sinterizado obtenido después del tratamiento térmico se procesé en un iman con
¢ de 15 mm y un espesor de 5 mm, siendo la direccion del grosor de 5 mm la direccion de orientacion del campo
magnético.

Las pruebas de rendimiento magnético se realizaron en imanes hechos de cuerpos sinterizados en los Ejemplos
comparativos 2.1-2.2 y en las Realizaciones 2.1-2.4 para evaluar las propiedades magnéticas de los mismos. Los
resultados de la evaluacion de los imanes en las realizaciones y los ejemplos comparativos son como se muestran en
la Tabla 5.

Tabla 5 Evaluacion de rendimiento para imanes en realizaciones y ejemplos comparativos
N.° Br Hcj SQ (BH)max. | Relacion de AGG Tamarfo promedio de
(kGs) |(kOe) | (%) (MGOe) atenuacion del (nimero) | grano cristalino del iman

flujo magnético (micréometros)
(%)

Ejemplo 13,8 15,2 97,6 |46,1 13,6 2 6,5

comparativo

2.1

Realizacién 2.1 | 14,2 16,8 98,5 [48,5 3,7 0 5,8

Realizacién 2.2 | 14,3 17,2 99,1 [48,2 1,5 0 57

Realizacién 2.3 | 14,4 17,6 99,3 [48,3 2,0 0 5,2

Realizacién 2.4 | 14,3 17,8 94,9 |48 25 0 5,0

Ejemplo 12,8 14,3 95,2 |39,0 35,8 7 5,8

comparativo

2.2

A lo largo del proceso de implementacion, la cantidad de O en los imanes en los ejemplos comparativos y las
realizaciones se controlé para que fuera menos que o igual a 1000 ppm; y la cantidad de C en los imanes en los
ejemplos comparativos y las realizaciones se controlé para que fuera menos que o igual a 1000 ppm.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2807 755 T3

Se puede concluir que cuando la cantidad de W es inferior al 0,0005 % en peso, como la cantidad de W es insuficiente,
es dificil desempefar su papel en la mejora de la resistencia al calor y la desmagnetizacion térmica de los imanes que
contienen Pr; y cuando la cantidad de W es superior al 0,03 % en peso, dado que las fases amorfas y los cristales
isométricos se forman en la Idmina SC (la Iamina de aleacion rapidamente enfriada) para reducir la magnetizacion de
saturacion y la fuerza coercitiva de los imanes, No se pueden obtener imanes con productos de alta energia magnética.

Después de la prueba, las cantidades del componente W en los imanes sinterizados realizados en las Realizaciones
2.1,2.2,2.3y 2.4 son 0,0005 % en peso, 0,002 % en peso, 0,008 % en peso y 0,03 % en peso respectivamente.

Ejemplo comparativo 2

Proceso de preparacion de materia prima: Nd con una pureza del 99,9 %, Fe-B con una pureza del 99,9 %, Fe con
una pureza del 99,9%, Pr con una pureza del 99,9 %, Cu y Ga con una pureza del 99,5 %, y W con una pureza del
99,999 % se prepararon en porcentaje en peso (% en peso) y se formularon en la materia prima.

Para controlar con precision la proporcion de uso de W, en esta realizacion, la cantidad de W en el Nd seleccionado,
Fe, Fe-B, Pr, Ga y Cu fueron menos que un limite de deteccion de dispositivos existentes, y una fuente de W fue el
metal W que se agreg6 adicionalmente.

Las cantidades de los elementos se muestran en la Tabla 6.

Tabla 6 Proporciones de elementos (% en peso)

N.° Nd Pr |B Cu Ga |W Fe

Realizacion 3.0 245 |7 0,92 |0,05 |0,3 |0,005 |Balance
Realizacion 3.1 245 |7 0,92 |01 0,3 |0,005 |Balance
Realizacion 3.2 245 |7 0,92 (0,3 0,3 |0,005 |Balance
Realizacion 3.3 245 |7 0,92 |05 0,3 |0,005 |Balance
Realizacion 3.4 245 |7 0,92 |0,8 0,3 |0,005 |Balance
Realizacion 3.5 245 |7 0,92 (0,9 0,3 |0,005 |Balance
Ejemplo comparativo 3.3 24,5 |7 0,92 (0,3 0,3 |0 Balance

Debe observarse que todas las composiciones de la tabla 6 son, de hecho, ejemplos comparativos que no son parte
de la invencion porque la cantidad de oxigeno en el iman sinterizado no se controlé para que fuera menos que o igual
a 100 ppm. Cada numero de la realizacion anterior se prepara respectivamente segun la composicion del elemento
en la Tabla 6; y luego se pesaron y prepararon 10 kg de materias primas.

Proceso de fundicion: una parte de las materias primas formuladas se tomé y se colocé en un crisol hecho de 6xido
de aluminio cada vez, y se sometié a fundicion al vacio en un horno de fundicién por induccién al vacio de alta
frecuencia bajo un vacio de 102 Pa a una temperatura inferior a 1450 °C. Proceso de colada: después de la fundicién
al vacio, se introdujo un gas Ar en el horno de fundicién hasta que la presion alcanzé 30000 Pa; la colada se realizé
utilizando un proceso de enfriamiento con un solo rodillo a una velocidad de enfriamiento de 10?°C/s-10*°C/s para
obtener una aleacion rapidamente enfriada; y la aleaciéon rapidamente enfriada se sometié a un tratamiento de
conservacion de calor a 700 °C durante 5 minutos y luego se enfrié a temperatura ambiente.

Proceso de decrepitacién de hidrogeno: un horno de decrepitacion de hidrégeno en el que se colocé la aleacion
rapidamente enfriada se sometié a vacio a temperatura ambiente, y luego se introdujo hidrégeno con una pureza del
99,5 % en el horno de decrepitacion de hidrégeno a una presion de 0,08 MPa. Después de dejarlo durante 95 minutos,
el horno se sometié a vacio mientras la temperatura aumentaba, sometiéndose a vacio durante 2 horas a la
temperatura de 650 °C, y luego se enfrid, obteniendo polvo después de la decrepitacion de hidrégeno.

Proceso de molienda fina: el espécimen obtenido después de la decrepitacion de hidrégeno se sometié a molienda
por chorro en una camara de pulverizacién a una presién de 0,6 MPa en una atmdsfera con una cantidad de gas
oxidante inferior a 100 ppm; obteniendo polvo fino con un tamafio de grano promedio de 3,3 ym (Método Fisher). El
gas oxidante se refiere al oxigeno o la humedad.

Se afadié caprilato de metilo al polvo obtenido después de la molienda por chorro con una cantidad de adicion del
0,1 % con respecto al peso del polvo mezclado, y luego se mezclé bien con el polvo usando un mezclador de tipo V.

Proceso de conformacion de campo magnético: el polvo en el que se habia agregado el caprilato de metilo como se
describié anteriormente tenia la forma principal de un cubo que tenia una longitud lateral de 25 mm usando una
maquina de conformacion de campo magnético orientada en angulo recto en un campo magnético orientadode 2,0 T
a una presion de conformacion de 0,2 ton/cm?, y se desmagnetizé después de la conformacion primaria en un campo
magnético de 0,2 T.

Para evitar que el cuerpo conformado obtenido después de la conformacién primaria esté en contacto con el aire, el
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cuerpo conformado se sellé y luego se someti6 a una conformacion secundaria utilizando una maquina de
conformacion secundaria (maquina de conformacion por presién isostatica) a una presion de 1,0 ton/cm?.

Proceso de sinterizacion: cada uno de los cuerpos conformados fue transferido a un horno de sinterizacion para
sinterizacion, que se sinteriz6 al vacio de 10 Pa a la temperatura de 200 °C durante 2 horas y a la temperatura de
700 °C durante 2 horas, y luego se sinterizd a la temperatura de 1020 °C durante 2 horas. Después, se introdujo un
gas Ar en el horno de sinterizacion hasta que la presion alcanzé 0,1 MPa, y luego el cuerpo sinterizado se enfrié a
temperatura ambiente.

Proceso de tratamiento térmico: el cuerpo sinterizado se sometio a tratamiento térmico en un gas Ar de alta pureza a
una temperatura de 560 °C durante 1 hora, se enfrié a temperatura ambiente y luego se sacbé.

Proceso de procesamiento: el cuerpo sinterizado obtenido después del tratamiento térmico se procesé en un iman con
¢ de 15 mm y un espesor de 5 mm, siendo la direccion del grosor de 5 mm la direccion de orientacion del campo
magnético.

Proceso de evaluacion del rendimiento magnético: el rendimiento magnético de un iman sinterizado se determina
mediante el uso del sistema de pruebas no destructivas de tipo NIM-10000H para el iman permanente de tierras raras
de BH grande del Instituto Nacional de Metrologia de China.

Las pruebas de rendimiento magnético se realizaron en imanes hechos de cuerpos sinterizados en los Ejemplos
comparativos 3.1-3.3 y en las Realizaciones 3.1-3.4 para evaluar las propiedades magnéticas de los mismos. Los
resultados de la evaluacién de los imanes en realizaciones y ejemplos comparativos se muestran en la Tabla 7.

Tabla 7 Evaluacion de rendimiento para imanes en realizaciones y ejemplos comparativos
N.° Br Hcj SQ (BH)max. | Relacion de AGG Tamafio promedio de
(kGs) | (kOe) | (%) (MGOe) |atenuacion del | (ndmero) |grano cristalino del iman
flujo magnético (micrémetros)
(%)
Realizacion 13,8 15,7 97,8 |45,5 5,6 0 5.1
3.0
Realizacion 14,2 16,5 98,9 [47,0 2,5 0 51
3.1
Realizacion 14,2 16,6 99,3 |47,4 1,3 0 5,2
3.2
Realizacion 14,2 17,0 99,5 |47,8 1,8 0 54
3.3
Realizacion 14,2 16,8 99,1 |47,2 29 0 53
34
Realizacion 13,8 15,5 97,3 |46,3 5.1 3 6,0
3.5
Ejemplo 13,8 16,1 97,7 |45,2 12,7 7 6,2
comparativo
3.3

A lo largo del proceso de implementacion, la cantidad de O en los imanes en los ejemplos comparativos y las
realizaciones se control6 para que fuera menos que o igual a 1500 ppm; y la cantidad de C en los imanes en los
ejemplos comparativos y las realizaciones se controlé para que fuera menos que o igual a 500 ppm.

Se puede concluir que cuando la cantidad de Cu es inferior al 0,1 % en peso, SQ es relativamente bajo, lo cual se
debe a que Cu puede mejorar sustancialmente SQ; y cuando la cantidad de Cu supera el 0,8 % en peso, Hcj y SQ
caen. La adicion excesiva de Cu hace que la mejora de Hcj se sature y otros factores negativos comiencen a surtir
efecto y, por lo tanto, conduzcan a este fenémeno.

Cuando la cantidad de Cu es del 0,1 % en peso al 0,8 % en peso, el Cu disperso en los limites de grano puede facilitar
de manera efectiva la cantidad traza de W para desempefiar el papel de mejorar la resistencia al calor y el rendimiento
de desmagnetizacion térmica.

Realizacién 2

Proceso de preparacion de materia prima: Nd con una pureza del 99,8 %, Fe-B industrial, Fe puro industrial, Co con
una pureza del 99,9 %, y Al y Cr con una pureza del 99,5 % se prepararon en porcentaje en peso (% en peso) y se
formularon en la materia prima.

Para controlar con precision la proporcion de uso de W, en esta realizacion, la cantidad de W en Fe, Fe-B, Pr, Cr, y Al
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seleccionados era inferior al limite de deteccion de los dispositivos existentes, el Nd seleccionado comprende W, y la
cantidad del elemento W fue 0,01 % de la cantidad de Nd.

Las cantidades de los elementos se muestran en la Tabla 8.

Tabla 8 Proporciones de elementos (% en peso)

N.° Nd |Pr B Al Cr Fe

Ejemplo comparativo 4.1 |16 15,5 10,82 |0,05 |0,8 |Balance
Realizacion 4.1 16 15,5 10,82 |01 0,8 |Balance
Realizacion 4.2 16 15,5 10,82 |0,3 0,8 |Balance
Realizacion 4.3 16 155 10,82 |05 0,8 |Balance
Realizacion 4.4 16 155 10,82 |0,8 0,8 |Balance
Ejemplo comparativo 4.2 |16 15,5 10,82 |0,9 0,8 |Balance

Cada numero de la realizacion anterior se prepara respectivamente segun la composicion del elemento en la Tabla 8;
y luego se pesaron y prepararon 10 kg de materias primas.

Proceso de fundicion: una parte de las materias primas formuladas se tomé y se puso en un crisol hecho de 6xido de
aluminio cada vez, y se sometié a fundicion al vacio en un horno de fundicién por induccion al vacio de alta frecuencia
bajo un vacio de 10 Pa a una temperatura inferior a 1650 °C.

Proceso de colada: después de la fundicion al vacio, se introdujo un gas Ar en el horno de fundicién hasta que la
presién alcanzé 10000 Pa; la colada se realizé utilizando un proceso de enfriamiento con un solo rodillo a una velocidad
de enfriamiento de 102°C/s-10*°C/s para obtener una aleacion rapidamente enfriada; y la aleacién rapidamente
enfriada se sometid a un tratamiento de conservacion de calor a 450 °C durante 80 minutos y luego se enfri6 a
temperatura ambiente.

Proceso de decrepitacién de hidrogeno: un horno de decrepitacion de hidrégeno en el que se colocé la aleacion
rapidamente enfriada se sometié a vacio a temperatura ambiente, y luego se introdujo hidrégeno con una pureza del
99,9 % en el horno de decrepitacion de hidrégeno a una presion de 0,08 MPa. Después de dejarse durante 120
minutos, el horno se sometid a vacio mientras la temperatura aumentaba, que fue sometido a vacio a la temperatura
de 590 °C, y luego se enfrid, obteniendo polvo después de la decrepitacion de hidrégeno.

Proceso de molienda fina: el espécimen obtenido después de la decrepitacion de hidrégeno se sometié a molienda
por chorro en una camara de pulverizacion a una presion de 0,45 MPa en una atmédsfera con una cantidad de gas
oxidante inferior a 50 ppm; obteniendo un polvo fino con un tamafio de grano promedio de 3,1 ym (Método Fisher). El
gas oxidante se refiere al oxigeno o la humedad.

Se afadié caprilato de metilo al polvo obtenido después de la molienda por chorro con una cantidad de adicion del
0,22 % con respecto al peso del polvo mezclado, y luego se mezclo bien con el polvo usando un mezclador de tipo V.

Proceso de conformacién de campo magnético: el polvo en el que se habia afiadido el caprilato de metilo como se
describié anteriormente se formo principalmente como un cubo que tenia una longitud lateral de 25 mm utilizando una
maquina de conformacion de campo magnético orientada en angulo recto en un campo magnético orientadode 1,8 T
a una presion de conformacion de 0,4 ton/cm?, y se desmagnetizé después de la conformacion primaria en un campo
magnético de 0,2 T.

Para evitar que el cuerpo conformado obtenido después de la conformacién primaria esté en contacto con el aire, el
cuerpo conformado se sellé y luego se sometid a una conformacion secundaria utilizando una maquina de
conformacion secundaria (maquina de conformacion por presion isostatica) a una presion de 1.1 ton/cm?.

Proceso de sinterizacion: cada uno de los cuerpos conformados fue transferido a un horno de sinterizaciéon para
sinterizacion, que se sinterizé al vacio de 10 Pa a la temperatura de 200 °C durante 1,5 horas y a la temperatura de
970 °C durante 2 horas, y luego se sinterizo6 a la temperatura de 1030 °C. Después, se introdujo un gas Ar en el horno
de sinterizacion hasta que la presion alcanzoé 0,1 MPa, y luego el cuerpo sinterizado se enfrié a temperatura ambiente.

Proceso de tratamiento térmico: el cuerpo sinterizado se sometio a tratamiento térmico en un gas Ar de alta pureza a
una temperatura de 460 °C durante 2 horas, se enfrié a temperatura ambiente y luego se saco.

Proceso de procesamiento: el cuerpo sinterizado obtenido después del tratamiento térmico se procesé en un iman con
¢ de 15 mm y un espesor de 5 mm, siendo la direccion del grosor de 5 mm la direccion de orientacion del campo
magnético.

Las pruebas de rendimiento magnético se realizaron en imanes hechos de cuerpos sinterizados en los Ejemplos
comparativos 4.1 -4.2 [[4.3]] y en las Realizaciones 4.1-4.4 para evaluar las propiedades magnéticas de los mismos.
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Los resultados de la evaluacion de los imanes en los ejemplos y en los ejemplos comparativos se muestran en la Tabla
9.

Tabla 9 Evaluacion de rendimiento para imanes en realizaciones y ejemplos comparativos
N.° Br Hcj SQ (BH)max. | Relacion de AGG Tamafio promedio de
(kGs) | (kOe) |(%) (MGOe) atenuacion del (nimero) | grano cristalino del iman

flujo magnético (micréometros)
(%)

Ejemplo 13,6 17,5 96,6 |44,6 4.5 1 52

comparativo

4.1

Realizacién 4.1 | 13,8 17,9 98,5 |46,8 3,5 0 4,8

Realizacién 4.2 | 13,9 18,2 99,1 478 1,2 0 4,7

Realizacién 4.3 | 13,9 18,6 99,3 48,0 2,2 0 4,7

Realizacién 4.4 | 13,8 18,9 99,2 47,2 2,6 0 4,7

Ejemplo 13,5 17,2 95,2 |43,3 7.1 3 6,5

comparativo

4.2

A lo largo del proceso de implementacioén, la cantidad de O en los imanes en los ejemplos comparativos y las
realizaciones se controlé para que fuera menos que o igual a 1000 ppm; y la cantidad de C en los imanes en los
ejemplos comparativos y las realizaciones se controlé para que fuera menos que o igual a 1000 ppm.

Se puede concluir que a partir de los ejemplos comparativos y las realizaciones, cuando la cantidad de Al es inferior
al 0,1 % en peso, puesto que la cantidad de Al es demasiado baja, es dificil desempefiar su papel y el grado cuadrado
de los imanes es bajo.

Al con una cantidad del 0,1 % en peso al 0,8 % en peso y W puede facilitar efectivamente que el W desempefie su
papel en la mejora de la resistencia al calor y el rendimiento de desmagnetizacion térmica.

Cuando la cantidad de Al es superior al 0,8 % en peso, Al excesivo causaria que el Br y el grado cuadrado de los
imanes caigan bruscamente.

Las realizaciones descritas anteriormente solo sirven para ilustrar adicionalmente algunos modos de implementacion
particulares de la presente descripcion; sin embargo, la presente divulgacion no se limita a las realizaciones.
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REIVINDICACIONES

1. Un imén sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pry W, en donde, el
iman sinterizado de tierras raras comprende una fase principal de tipo RoFe4B, y R es un elemento de tierras raras
que comprende al menos Pr, caracterizado por que los componentes de materia prima en el mismo comprenden mas
del o igual al 7 % en peso de Pry del 0,0005 % en peso al 0,03 % en peso de W, una cantidad de oxigeno en el iman
sinterizado de tierras raras es menos que o igual a 1000 ppm.

2. El iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 1, caracterizado por que una cantidad de Pr es del 7 % en peso al 10 % en peso de los componentes
de la materia prima.

3. El imén sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 1, caracterizado por que R es un elemento de tierras raras que comprende al menos Nd y Pr.

4. El iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 1, caracterizado por que los componentes de materia prima comprenden ademas menos que o igual al
2,0 % en peso de al menos un elemento aditivo seleccionado de un grupo que consiste en Co, Zr, V, Mo, Zn, Ga, Nb,
Sn, Sb, Hf, Bi, Ni, Ti, Cr, Si, Sy P, menos que o igual al 0,8 % en peso de Cu, menos que o igual al 0,8 % de Al, y el
balance de Fe.

5. El iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 4, caracterizado por que un diametro medio de particula cristalina del iman sinterizado de tierras raras
es de 2-8 micrometros, cuando se mide por un método que incluye las etapas de: fotografiar el iman sinterizado de
tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B después de colocarlo bajo un metaloscopio laser con una
potencia de aumento de 2000, en donde una superficie de deteccion esta en paralelo con el borde inferior del campo
de visién al tomar la fotografia, dibujar una linea recta con una longitud de 146,5 um en la posicién central del campo
de vision; y contar el numero de cristales de la fase principal a través de la linea recta para determinar el diametro
promedio de particula cristalina del iman sinterizado de tierras raras.

6. El iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 4, caracterizado por que los componentes de materia prima comprenden del 0,1 % en peso al 0,8 % en
peso de Cu.

7. El iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 4, caracterizado por que los componentes de materia prima comprenden del 0,1 % en peso al 0,8 % en
peso de Al.

8. El iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 4, caracterizado por que los componentes de materia prima comprenden del 0,3 % en peso al 2,0 % en
peso de al menos un elemento aditivo seleccionado del grupo que consiste en Zn, Sby Ni.

9. El iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que comprende Pr y W segun la
reivindicacion 4, caracterizado por que una cantidad de B es del 0,8 % en peso al 0,92 % en peso.

10. Un método para fabricar un iman sinterizado de tierras raras a base de material compuesto de R-Fe-B que
comprende Pry W, caracterizado por que el método comprende las siguientes etapas: preparar liquido fundido de los
componentes de la materia prima con mas del o igual al 7 % en peso de Pry del 0,0005 % en peso al 0,03 % en peso
de W en una aleacion de enfriamiento rapido, en donde, la aleaciéon rapidamente enfriada se obtiene enfriando el
liquido fundido de los componentes de la materia prima a una velocidad de enfriamiento mas que o igual a 102°C/s y
menos que o igual a 10* °C/s utilizando un método de colada de bandas; moler la aleacién rapidamente enfriada en
polvo fino mediante molienda gruesa y molienda fina, la molienda gruesa comprende realizar una decrepitacion de
hidrégeno en la aleacion rapidamente enfriada para obtener polvo grueso, y la molienda fina comprende realizar una
molienda por chorro en el polvo grueso; obtener un cuerpo conformado del polvo fino usando un campo magnético; y
sinterizar el cuerpo conformado.
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