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(54) Verfahren zur Warmebehandlung eines Gegenstands.

(57) Ein Verfahren wird bereitgestellt, bei dem ein unterer Kas-
ten mit einem Boden, Wanden, die den Boden umschlieBen, und
einer offenen Seite und ein oberer Kasten mit einem Deckel,
Waénden, die den Deckel umschlieBen, und einer offenen Sei-
te bereitgestellt werden. Ein oder mehrere Gegenstande wer-
den auf dem Boden des unteren Kastens angeordnet. Der einen
oder der mehreren Gegenstande werden mit dem oberen Kas-
ten abgedeckt, sodass die offene Seite des oberen Kastens zu
dem Boden des unteren Kastens ausgerichtet ist, die Wande des
oberen Kastens auf dem Boden des unteren Kastens angeord-
net sind und ein Spalt zwischen den Wanden des oberen Kas-
tens und den Wanden des unteren Kastens gebildet wird. Ein
pulverférmiges Material wird in den Spalt eingebracht, um eine
Baugruppe mit einem Innenraum zu bilden. Das pulverférmige
Material stellt ein mechanisches Hindernis zum Gasaustausch
zwischen dem Innenraum und der Umgebung bereit. Diese Bau-
gruppe wird dann warmebehandelt.

2:

1

N

22

11

|
/

[ —12

\
)

2

[N

N

[

19

25—

24—

r=1
111
L_d

//-12

4] 16

‘7<\_/18

17




CH 718 450 A2

Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Warmebehandlung eines Gegenstands.

[0002] Bei der Warmebehandlung von Gegenstdnden kann sich die Zusammensetzung des Gegenstands beispielsweise
auf Grund von unerwiinschten Reaktionen mit Verbindungen aus der Umgebung wie Sauerstoff und Luftfeuchtigkeit un-
erwlinscht &ndern. Diese Reaktionen kdnnen die Eigenschaften des Gegenstands beeintrachtigen.

[0003] Dauermagnete auf Basis von NdFeB und SmCo sowie magnetokalorische Formteile auf Basis von LaFeSi kénnen
mit einem pulvermetallurgischen Verfahren hergestellt werden, bei dem ein Griinling aus gepresstem Pulver bei h6he-
ren Temperaturen warmebehandelt bzw. gesintert wird. Die seltenen Erden dieser Legierungen weisen jedoch eine ho-
he Reaktivitat auf, die bei dem Handling und dem Sintern von Grinlingen aus diesen Seltenerd-haltigen Legierungspul-
vern berucksichtigt werden soll, um unerwiinschte Reaktionen zu vermeiden. Beispielsweise besteht die Gefahr, dass
die Grinlinge beim Transport von der Formgebung zum Sinterofen, bzw. auch bei der Lagerung zwischen diesen beiden
Prozessschritten, mit der Luft reagieren und Verunreinigungen wie Sauerstoff, Stickstoff und Wasserdampf aufnehmen. Im
Sinterofen besteht die Gefahr, dass organische Bestandteile, die auf Grund des pulvermetallurgischen Herstellungsver-
fahren in den Gegenstanden vorhanden sein kénnen und die zunachst bei niedrigen Temperaturen ausgetrieben worden
sind und sich an kalten Stellen des Sinterofens abgesetzt hatten, bei héheren Temperaturen wieder auf die Teile zuriick-
diffundieren und zu einer unerwlinschten Verunreinigung der gesinterten Gegenstande mit Kohlenstoff fihren.

[0004] Die Offenlegungsschrift JP 2008 251761 A1 offenbart ein Verfahren zum Herstellen eines NdFeB-Magnets, um eine
Deformation der Magnete bei der Warmebehandlung zu verhindern. Die zu warmebehandelnden Gegenstande werden in
einem Behalter angeordnet, der aus einem oberen Teil und einem unteren Teil aufgebaut wird, wobei der obere Teil den
Deckel des unteren Teils formt und die Wande des unteren Teils umgibt. Im Inneren dieses Behalters werden um die zu
sinternden Teile Schilde aus Edelstahl bzw. NdFeB-Teilen gestellt. Diese Schilde wirken zum einen als Strahlenschilde um
eine ungleichférmige Erwarmung der zu sinternden Teile, und damit eine damit einhergehende Deformation der Teile, zu
verhindern. Im Fall der NdFeB-Teile wirken diese Schilde aber zusatzlich als Getter fir C,O und N. Durch die Reduktion der
C.,0 und N-Aufnahme wird ebenfalls eine Deformation der sich am Rand des Chargenaufbaus befindlichen Teile verhindert.

[0005] In der Praxis zeigt sich aber, dass die Reduktion der C,O und N-Aufnahme durch das Stellen von Getterteilen
geman der Offenlegungsschrift JP 2008 251761 A1 nicht ausreicht um besonders hochwertige Seltenerd-haltige Formteile
Zu sintern.

[0006] Aufgabe besteht somit darin, die Aufnahme von Verunreinigungen beim Handling und der Sinterung von Seltenerd-
haltigen Legierungen weiter zu reduzieren.

[0007] Erfindungsgeman wird ein Verfahren bereitgestellt, bei dem ein unterer Kasten mit einem Boden, Wanden, die
den Boden umschlieBen, und einer offenen Seite und ein oberer Kasten mit einem Deckel, Wanden, die den Deckel
umschlieBen, und einer offenen Seite bereitgestellt werden. Ein oder mehrere Gegenstande beispielsweise mit zumindest
einer seltenen Erde werden auf dem Boden des unteren Kastens angeordnet. Der eine oder die mehreren Gegenstande
werden mit dem oberen Kasten abgedeckt, sodass die offene Seite des oberen Kastens zu dem Boden des unteren
Kastens ausgerichtet ist, die Wande des oberen Kastens auf dem Boden des unteren Kastens angeordnet sind und ein
Spalt zwischen den Wénden des oberen Kastens und den Wanden des unteren Kastens gebildet wird. Ein pulverférmiges
Material wird in den Spalt eingebracht, um eine Baugruppe mit einem Innenraum zu bilden. Das pulverférmige Material stellt
ein mechanisches Hindernis zum Gasaustausch zwischen dem Innenraum und der Umgebung bereit. Diese Baugruppe
wird dann warmebehandelt.

[0008] Die zu warmebehandelnden Gegenstinde bzw. Teile werden zunachst mittig in eine oben offene kastenférmige
untere Sinterbox gestellt, die als Wanne bezeichnet werden kann. Uber die Gegenstande wird dann eine zweite, unten
offene ebenfalls kastenférmige obere Sinterbox gestiilpt, die als Haube bezeichnet werden kann. Die auBeren lateralen
Abmessungen dieser zweiten Box sind kleiner als die inneren lateralen Abmessungen der ersten Box. Durch diese An-
ordnung ergibt sich ein geschlossener Innenraum, in dem die Gegenstande an samtlichen Seiten eingeschlossen sind.
Zwischen den beiden Boxen wird ein Spalt gebildet, in welchen das pulverférmige Material gefillt wird.

[0009] Da die Wande des oberen Kastens auf dem Boden des unteren Kasten angeordnet sind, umgeben die nach oben
ausgerichteten Wande dieses unteren Kastens die nach unten gerichteten Wande des oberen Kastens. Somit wird ein
ringférmiger Spalt zwischen den Wanden des unteren und oberen Kastens gebildet, der als ringférmiger Behalter mit ei-
nem Boden dient, in dem das pulverférmige Material aufgenommen und gehalten werden kann. Der Luftpfad zwischen
den Gegenstanden bzw. dem Innenraum und der Umgebung ist somit mit dem pulverférmigen Material zumindest teilwei-
se blockiert bzw. abgedichtet, sodass Gase oder flichtige Verbindungen aus der Umgebung einen langeren Pfad in den
Innenraum durchlaufen missen. Somit kann das Eindringen dieser Gase und Verbindungen in den Innenraum reduziert,
eine Reaktion mit den Gegenstanden vermieden oder zumindest reduziert und die gewilinschten Eigenschaften der Ge-
genstande zuverlassiger erreicht werden.

[0010] Da ein Luftpfad noch vorhanden ist und der Innenraum nicht vollstandig gegenuber der Umgebung abgedichtet ist,
kdnnen gleichzeitig unerwiinschte flichtige Bestandteile wie organische Reste, Feuchtigkeit, Sauerstoff oder Kohlendioxid,
die in den Gegenstanden bzw. auf den Oberflachen der Gegenstande vorhanden sind, durch einen Abpumpvorgang auch
den Innenraum verlassen und somit die Eigenschaften der Gegenstande nicht beeintrachtigen.
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[0011] In einem alternativen Verfahren zur Warmebehandlung eines Gegenstands wird eine Platte und ein Kasten mit
einem Boden, Wanden, die den Boden umschlieBen, und einer offenen Seite, bereitgestellt, wobei der Boden zumindet
ein Loch aufweist. Ein pulverférmiges Material wird auf den Boden des unteren Kastens, die Platte auf das pulverférmige
Material und ein oder mehrere Gegensténde auf die Platte angeordnet. Ein Deckel wird auf den Kasten aufgebracht, wobei
der oder die mehreren Gegenstinde abgedeckt werden und eine Baugruppe mit einem Innenraum gebildet wird. Das
pulverférmige Material stellt ein mechanisches Hindernis zum Gasaustausch zwischen dem Innenraum und der Umgebung
bereit. Die Baugruppe wird warmebehandelt.

[0012] Diese zwei alternativen Baugruppe sind geeignet fir die Warmebehandlung, beispielsweise das Sintern von Ge-
genstanden wie Grinlingen, die eine oder mehrere seltene Erden aufweisen, Als seltene Erde sind hierin die Elemente
Sc, Y, La, Ce, Pr, Nd, Pm, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb und Lu zu verstehen. Diese Baugruppe ist auch geeignet fir
die Warmebehandlung wie beispielsweise das Sintern von Gegenstanden wie Griinlinge, die eine oder mehrere seltenen
Erden mit einer héheren Reaktivitdt wie Nd, Sm, Dy und La aufweisen. Dieses Verfahren kann verwendet werden, um
Gegenstande wie SmCo-Magnete, NdFeB-basierte Magnete beispielsweise mit einem Anteil an Dy sowie LaSiFe-basierte
magnetokalorisch aktive Formteile herzustellen.

[0013] Eine Sinterverpackung wird somit bereitgestellt, die zum ersten eine herkémmliche Beschickung des Sinterofens
an Luft erlaubt, ohne dass die Grunlinge aus Seltenerd-haltigen Legierungen eine signifikante Menge an Sauerstoff und
Luftfeuchtigkeit aufnehmen. Zum zweiten verhindert die Sinterverpackung eine weitere Aufnahme von Verunreinigungen
wie Sauerstoff, Kohlenstoff und Stickstoff aus der Umgebung wahrend der Sinterbehandlung. In manchen Ausfiihrungs-
beispielen verhindert die Verpackung ferner die Verluste von volatilen seltenen Erden wie Sm und Dy wahrend der Sinter-
behandlung durch Abdampfung oberhalb von circa 900°C, da das pulverférmige Material auch ein mechanisches Hinder-
nis zum Austreten von Bestandteilen der Gegenstande mit einem hohen Dampfdruck wie Sm oder Dy aus dem Innenraum
in die Umgebung bereitstellt.

[0014] All diese MaBnahmen fiihren zu einer Verbesserung der Ausbringung der Warmebehandlung. AuBerdem kann
durch die verbesserte Sinterverpackung auf die Anschaffung von kostspieligen vollstdndig gekapselten Transportsystemen
zwischen der Formgebung und dem Sinterofen verzichtet werden. Zuletzt knnen gerade im Fall der SmCo-Magnete mit
Hilfe der neuen Sinterverpackung auch neue Qualitaten hergestellt werden, die besonders enge Anforderungen an den
Seltenerdgehalt sowie das Niveau der Verunreinigungen haben.

[0015] Die beiden Teilboxen sind vorzugsweise bis auf die fehlende Deck- bzw. Bodenflache vollstandig gasdicht. Dadurch
wird gewéhrleistet, dass jedweder Gasaustausch zwischen dem Inneren der Sinterverpackung und der Umgebung aus-
schlieBlich durch eine Diffusion der Gase durch das pulverférmige Material stattfinden kann.

[0016] In manchen Ausflhrungsbeispielen besteht das pulverférmige Material aus einem inerten Material, beispielsweise
eine Keramik, wie Al,Os und dient ausschlieBlich als mechanisches Hindernis zum Gasaustausch. In manchen Ausfiih-
rungsbeispielen funktioniert das pulverférmige Material nicht nur als mechanisches Hindernis zum Gasaustausch, sondern
auch als aktives Material, beispielsweise als Getter. Das pulverférmige Material in dem Spalt dient somit als Getterbett.

[0017] Auf Grund der hohen Reaktivitdt des Getterpulvers werden Verunreinigungen durch Sauerstoff, Wasserdampf,
Stickstoff und kohlenstoffhaltige Gase effektiv abgebunden. Gleichzeitig erméglicht die lose Schittung des Getterpulvers
eine flur den Austausch von Prozessgasen wie Wasserstoff und Argon notwendige Evakuierung der Box. Im Fall der Sin-
terung von Sm- bzw.- Dy-haltigen Legierungen enthalt das Getterpulver vorzugsweise Sm bzw. Dy. Neben der Getterwir-
kung fuhren diese Elemente im Getterbett zu einem erhéhten Dampfdruck, der der Abdampfung dieser Elemente von der
Oberflache der Sinterlinge effektiv entgegenwirkt.

[0018] Das pulverférmige Material kann eine mittlere KorngréBe von weniger als 500 pm aufweisen. Die mittlere KorngréBe
kann ausgewahlt werden, um den Strdmungswiderstand durch die Pulverschittung und, im Falle eines aktiven Getters,
die Getterwirkung, einzustellen.

[0019] In manchen Ausflhrungsbeispielen wird das pulverférmige Material in den Randbereich des Bodens des unteren
Kastens aufgebracht, und danach werden die Wande des oberen Kastens auf das pulverférmige Material angeordnet.
Diese Durchfihrungsform kann verwendet werden, sodass die Wanddicke des oberen Kastens in Kontakt mit dem pul-
verférmigen Material steht, sodass die Grenze zwischen dem Innenraum und dem Spalt bzw. der Umgebung teilweise
abgedichtet wird.

[0020] An die Passform der beiden Teilboxen werden hierbei keine gro3en Anforderungen gestellt, die Abdichtung ge-
schieht hier im Wesentlichen Uber die Pulverschittung. Um Hohlrdume in der Pulverschittung zu verhindern, kann das
Pulver auch mit einem geeigneten Werkzeug in den Spalt gepresst werden. Auch kann das pulverférmige Material mit
einem geeigneten inerten Lésemittel, das vor der Sinterung wieder abgepumpt werden kann, eingeschlemmt werden.

[0021] In einer Ausfihrungsform wird das pulverférmige Material in den Spalt eingefiihrt. Diese Durchfiihrungsform kann
allein verwendet werden, d.h. die Wande des oberen Kastens werden auf den unteren Kasten zunachst angeordnet und
danach wird das pulverférmige Material in den Spalt eingefiihrt. Diese Reihenfolge hat den Vorteil, dass die Anordnung
des Materials getrennt von den Gegenstanden einfacher ist. Diese Durchfiihrungsform kann auch verwendet werden,
nachdem das pulverférmige Material in den Randbereich des Bodens des unteren Kastens aufgebracht und die Wande
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des oberen Kastens auf das pulverférmige Material angeordnet wurden. Diese Kombination hat den Vorteil, dass eine
gréBere Lange des Luftpfads mit dem Material gefillt wird.

[0022] Auf den Boden der unteren uBeren Box wird in manchen Ausflhrungsbeispielen optional ein Trennmittel gestreut,
das das Ansintern der Teile wahrend der Warmebehandlung verhindern soll. Darauf werden dann die zu sinternden Teile
gesetzt, die dann mit der zweiten, unten offenen Box abgedeckt werden. Das pulverférmige Material kann dann auf die
obere innere Box geschiittet werden und von dort bequem in den Spalt verteilt werden.

[0023] Das pulverférmige Material kann ein inertes Material und/oder ein reaktives Material, beispielsweise einen Sauer-
stoffgetter aufweisen, sodass das pulverférmige Material aus unterschiedlichen pulverférmigen Materialien besteht.

[0024] In manchen Durchfiihrungsformen weist das pulverférmige Material mehrere unterschiedliche Bestandteile auf.
Beispielsweise kann ein erster Anteil des Pulvers ein inertes Material und ein zweiter Anteil des Pulvers ein anderes Ma-
terial wie ein reaktives Material, beispielsweise einen Sauerstoffgetter, aufweisen. Diese Bestandteile kdnnen in Schichten
angeordnet werden.

[0025] In einer Durchfiihrungsform weist eine untere Schicht des pulverférmigen Materials ein inertes Material und eine
obere Schicht ein reaktives Material auf. Das reaktive Material kann ein Sauerstoffgetter sein. Als Sauerstoffgetter kann
Aktivkohle oder ein Metallpulver verwendet werden. Geeignete Metallpulver sind beispielsweise Al oder Mg oder Ca.

[0026] In manchen Ausflihrungsbeispielen weist das pulverférmige Material zumindest einen Bestandteil mit einer selte-
nen Erde auf. Der Gehalt an der oder den seltenen Erden, d.h. zumindest einem der Elemente aus der Gruppe bestehend
aus Sc, Y, La, Ce, Pr, Nd, Pm, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb und Lu, kann mindestens 15 Gew.% sein.

[0027] Beispielsweise kann eine seltene Erde mit einem hohen Dampfdruck verwendet werden. Dieses Ausfuhrungsbei-
spiel kann bei Gegenstanden verwendet werden, die auch eine seltene Erde mit hohem Dampfdruck aufweisen. Das pul-
verférmige Material kann auch die gleiche seltene Erde mit dem hohen Dampfdruck aufweisen, so dass das Abdampfen
der seltenen Erde aus den Gegenstinden kompensiert werden kann und/oder der Dampfdruck dieser seltene Erde im
Innenraum erhéht werden kann, was wiederum das Abdampfen der seltenen Erde aus den Gegenstanden verhindern
und/oder kompensieren kann.

[0028] Dieses Ausfuhrungsbeispiel kann verwendet werden, um gleichzeitig das Eindringen von Sauerstoff von der Um-
gebung in den Innenraum und das Austreten von seltenen Erden aus dem Innenraum in die Umgebung zu verhindern, da
der Teil des Pulvers, der den Sauerstoff entfernen sollte und das Verdampfen der seltenen Erde verhindern sollte, an der
Umgebung bzw. den Innenraum angrenzt und somit rdumlich in dem Luftpfad zunéchst getroffen wird.

[0029] In manchen Ausflhrungsbeispielen weist der Gegenstand Sm oder Dy auf. Diese seltenen Erden weisen einen
hohen Dampfdruck auf. Der zu warmebehandelnde Gegenstand kann eine SmCo-Legierung oder eine NdFeB-Legierung
mit Dy sein, die wirmebehandelt wird, um einen Smy,Co,,-Typ-Magnet bzw. Nd,Fe,B-Typ-Magnet herzustellen. Die Ele-
mente Sm bzw. Dy haben einen Einfluss auf die magnetischen Eigenschaften des Gegenstands bzw. des Magneten, so-
dass deren Anteil im Gegenstand kontrolliert wird, um die gewlinschten Eigenschaften zu erreichen. Bei Gegenstanden
mit Sm oder Dy kann das pulverférmige Material Sm oder Dy in Form einer oder mehrerer Verbindungen mit Sm wie
Sm-Hydrid oder Dy-Hydrid aufweisen.

[0030] In manchen Ausflhrungsbeispielen weist der Gegenstand eine LaSiFe-Legierung auf. Die LaSiFe-Legierung kann
magnetokalorisch aktiv sein. Lai.aRa(Fe1x yTyMy)13H.Cy, ist ein Beispiel einer LaSiFe-Legierung, die eine magnetokalorisch
aktive Phase mit einer Struktur vom Typ NaZn,; aufweist, wobei M Si und optional Al ist, T eines oder mehrere der Elemente
aus der Gruppe bestehend aus Mn, Co, Ni, Ti, V und Cr ist und R eines oder mehrere der Elemente aus der Gruppe
bestehend aus Ce, Nd, Y und Pr ist, wobei 0 <a<0,5,0,06<x<0,2,0,008<y<0,2,0<z<3und0<b<15ist.

[0031] In manchen Ausflhrungsbeispielen weist der Gegenstand einen Precursor, der 2R und 17M aufweist, auf, wobei
R mindestens eines von der Gruppe bestehend aus Ce, La, Nd, Pr, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yt, Luund Y ist, und
M eines oder mehrere der Gruppe bestehend aus Co, Fe, Cu und Zr ist.

[0032] In einigen Ausfuhrungsformen ist R nur Sm. In einigen Ausfihrungsformen weist R Sm und mindestens eines der
Elemente der Gruppe, die aus Ce, La, Nd, Pr, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Y1, Lu und Y besteht, auf.

[0033] In einigen Ausflhrungsformen weist M neben Co eines oder mehrere der Gruppe der Elemente bestehende aus
Fe, Cu, Zr, Ni, Hf und Ti auf. In einigen Ausfihrungsformen sind 0 Gew.% < Hf < 3 Gew.%, 0 Gew.% < Ti < 3 Gew.%,
und 0 Gew.% < Ni <10 Gew.%.

[0034] In manchen Ausflhrungsbeispielen weist der Gegenstand eine Sm,Co,,-basierte Legierung auf, wobei neben Sm
eines oder mehrere der Elemente der Gruppe, die aus Ce, La, Nd, Pr, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yt, Lu und Y besteht,
vorhanden sein kénnen und neben Co eines oder mehrere der Elemente der Gruppe bestehend aus Fe, Cu, Zr, Ni, Hf und
Ti vorhanden sein kénnen. In einigen Ausfihrungsformen sind 0 Gew.% < Hf < 3 Gew.%, 0 Gew.% < Ti < 3 Gew.%, und
0 Gew.% < Ni < 10 Gew.%. In manchen Ausflhrungsbeispielen sind der Boden, die Wande und die Nahte zwischen dem
Boden und den Wanden des unteren Kastens sowie des oberen Kastens gasdicht. Diese Ausfihrungsbeispiele verhindern
das Austreten bzw. Eindringen von Gasen aus bzw. in den Innenraum Uber Pfade, die auBerhalb des pulverférmigen
Materials liegen. Somit ist das pulverférmige Material effektiver.
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[0035] In manchen Durchfihrungsformen wird die Baugruppe einer Warmebehandlung bei einer Temperatur von gréBer
als 900°C unterzogen.

[0036] In manchen Durchfiihrungsformen wird die Baugruppe auBerhalb des Ofens aufgebaut und danach in einen Ofen
transportiert. Das pulverférmige Material in dem Spalt zwischen der Innenseite der Wande des unteren Kastens und der
AuBenseite der Wande des oberen Kastens verhindert dabei ein Eindringen von Luft in den Innenraum wéahrend des
Transports.

[0037] In manchen Ausflhrungsformen sind der obere und der untere Kasten aus Fe, beispielsweise Fe-Folie, oder Mo-
oder legiertem Hochtemperaturstahl geformt. Diese Materialen sind hochtemperaturbestandig und lassen sich zu Késten
mit gasdichten N&hten verarbeiten.

[0038] Fir die kommerzielle Produktion werden Ublicherweise mehrere Gegenstande in einer Baugruppe angeordnet
und gleichzeitig warmebehandelt. In manchen Ausfihrungsformen weist die Baugruppe ferner eine Haltestruktur fur die
Gegenstande auf und die Gegenstande werden in der Haltestruktur angeordnet. Typischerweise wird die Haltestruktur auf
dem Boden des unteren Kastens, die Gegenstande in die Haltestruktur und danach der obere Kasten auf den unteren
Kasten angeordnet.

[0039] In einem Ausflhrungsbeispiel weist die Haltestruktur mehrere aufeinander gestapelte Platten auf, die mittels Stitz-
rahmen auf Abstand gehalten sind. Zumindest eine Platte kann zumindest eine Vertiefung zum Aufnehmen eines Gegen-
stands aufweisen.

[0040] In einem Ausflhrungsbeispiel ist die Haltestruktur aus einem welligen Blech gebildet. Das Blech kann zum Beispiel
aus Fe oder Mo bestehen und gebogen werden, um die wellige Form herzustellen.

[0041] In manchen Ausflhrungsbeispielen kann ferner der mit dem pulverférmigen Material gefullte Spalt mit einem Rah-
men und/oder einem Deckel abgedeckt werden. Der Rahmen kann im Spalt und in manchen Ausfiihrungsbeispielen direkt
auf dem pulverférmigen Material angeordnet werden. Der zuséatzliche Deckel kann zum Beispiel auf der offenen Seite des
unteren Kastens aufgebracht und beispielsweise mit dem unteren Kasten verbérdelt werden, wobei der Spalt an seinem
offenen Ende durch den zuséatzlichen Deckel abdeckt wird. Der Deckel des oberen Kastens ist auch durch diesen zusétz-
lichen Deckel abgedeckt. Eine Kombination aus einem Rahmen im Spalt und einem zusatzlichen Deckel auf der offenen
Seite des unteren Kastens kann auch verwendet werden.

[0042] Der zusatziche Deckel kann verwendet werden, um eine Aufwirbelung des pulverférmigen Materials im Spalt wéh-
rend des Transportes bzw. beim Evakuieren und Begasen zu verhindern. Der zusatzliche Deckel kann durch eine Folien-
hiille vorgesehen werden, um ein Verschiitten des pulverférmigen Materials bzw. Getterpulvers beim weiteren Transport zu
verhindern. Der Deckel kann auch dazu dienen, eine zu starke Verwirbelung der Luft an der Oberseite der Getterschiittung
und damit eine beschleunigte Diffusion des Sauerstoffs zu verhindern.

[0043] In manchen Ausflhrungsbeispielen kann das pulverférmige Material auch in einem ebenen Spalt zwischen einer
Tragplatte und einen den gesamten Aufbau umschlieBenden dichten Kasten angeordnet sein, wobei der duBere Kasten
unter der Trageplatte ein Loch hat. Durch dieses Loch kann der Gasaustausch zwischen der Umgebung und den Gegen-
stdnden im Inneren des Kastens stattfinden, wobei dieser Gasaustausch ausschlieBlich durch den Luftpfad durch das im
Spalt zwischen der Tragplatte und dem AuBeren Kasten angeordneten pulverférmigen Material stattfindet. Bei dieser An-
ordnung kann der &uBere Kasten erst gasdicht verschlossen werden nachdem die Gegenstande auf die Tragplatte gelegt
wurden. Das VerschlieBen des duBeren Kastens kann dabei durch verbérdeln, [6ten oder schweiBen erfolgen.

[0044] Ausfuhrungsbeispiele werden nun anhand der Zeichnungen néher erlautert.

Figur 1A zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe zur Warmebehandlung eines Gegenstands mit zumindest einer sel-
tenen Erde mit einem hohen Dampfdruck

Figur 1B zeigt eine Draufsicht der Baugruppe der Figur 1A.

Figur 2A zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe nach einem Ausfuhrungsbeispiel.

Figur 2B zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe nach einem Ausfuhrungsbeispiel.

Figge 2C zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe nach einem Ausfuhrungsbeispiel.

Figur 3 zeigt zwei Querschnitte einer Baugruppe mit einer Haltestruktur nach einem Ausflihrungsbeispiel.

Figur 4 zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe mit einer Haltestruktur nach einem Ausfiihrungsbeispiel.

Figur 5A zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe nach einem Ausfluhrungsbeispiel, in der mehrere Platten einer LaSi-
Fe-Legierung angeordnet sind.

Figur 5B zeigt einen Querschnitt einer Vergleichsbaugruppe, in der mehrere Platten einer LaSiFe-Legierung angeord-
net sind.
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Figur 6 zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe mit einer Haltestruktur nach einem Ausfiihrungsbeispiel.

[0045] Figur 1A zeigt einen Querschnitt und Figur 1B eine Draufsicht einer Baugruppe 10 zur Warmebehandlung zumin-
dest eines Gegenstands 11. Die Baugruppe 10 weist einen unteren Kasten 12 auf, der einen Boden 13, Wande 14, die den
Boden 13 umschlieBen, und eine offene Seite 15 aufweist. Der untere Kasten 12 weist somit die Form einer Wanne auf,
die an der Unterseite und Randseiten von dem Boden 13 und den Wanden 14 umschlossen ist. Die Baugruppe 10 weist
ferner einen oberen Kasten 16 auf, der einen Deckel 17 und Wande 18 aufweist, die den Deckel 17 umschlie3en, wobei
eine offene Seite 19 gebildet ist, die gegenuber dem Deckel 17 liegt.

[0046] Die einen oder mehreren Gegenstande 11 sind auf der Oberseite 20 des Bodens 13 des unteren Kastens 12 an-
geordnet. Die einen oder mehreren Gegenstanden 11 sind dann mit dem oberen Kasten 16 abgedeckt, sodass die offene
Seite 19 des oberen Kastens 16 dem Boden 13 des unteren Kastens 12 zugewandt ist, die Wande 18 auf der Oberseite
20 des Bodens 13 des unteren Kastens 12 angeordnet sind und der Deckel 17 des oberen Kastens oberhalb der Gegen-
stdnde 11 angeordnet ist. Der obere Kasten dient somit als Haube, um die Gegenstinde 11 abzudecken. Die Wande
18 des oberen Kastens 16 sind innerhalb der Wande 14 des unteren Kastens 12 angeordnet. Die Gegenstande 11 sind
somit in einem geschlossenen Innenraum 21 angeordnet, der an den Randseiten von den Wanden 18 des oberen Kastens
umgeben ist und auf der Oberseite vom Deckel 17 des oberen Kastens 16 und auf der Unterseite vom Boden 13 des
unteren Kastens 12 verschlossen ist.

[0047] Ein Spalt 22 ist zwischen den Wanden 18 des oberen Kastens 16 und den Wanden 14 des unteren Kastens
12 gebildet. Insbesondere ist der ringférmige Spalt 22 zwischen den AuBenseiten 24 der Wande 18 des oberen Kastens
16 und der Innenseiten 25 der Wande 14 des unteren Kastens 12 gebildet.

[0048] Ein pulverférmiges Material 23 ist in dem Spalt 22 angeordnet. Das pulverférmige Material 23 stellt ein mecha-
nisches Hindernis fir den Gasaustauch zwischen dem Innenraum 21 und der Umgebung 26 auBerhalb der Baugruppe
10 bereit. Das pulverférmige Material 23 wird in den Spalt 22 eingefihrt. In manchen Ausfihrungsbeispielen wird der
obere Kasten 16 zunéchst auf dem Boden 13 des unteren Kastens 14 aufgebracht und danach das pulverférmige Material
23 in den Spalt 22 eingefiihrt. Die Wande 14 des unteren Kastens 12 dienen dazu, das pulverférmige Material 23 in der
Baugruppe 10 zu halten und auBerdem das pulverférmige Material 23 zwischen den Innenraum 21 und der Umgebung
26 anzuordnen. Dies hat den technischen Effekt, dass der Luftpfad zwischen dem Innenraum 21 und der Umgebung
26 zumindest teilweise durch das pulverférmige Material 23 blockiert wird. Die Baugruppe 10 wird mit diesem Aufbau
warmebehandelt.

[0049] Die mittlere KorngréBe des pulverférmigen Materials kann eingestellt werden, um die Dichte des Pulvers und den
belegten Anteil des Volumens des Spaltes 22 einzustellen. Beispielsweise kann die mittlere KorngréBe weniger als 500 pm
sein.

[0050] In manchen Ausfihrungsbeispielen wird die Zusammensetzung des pulverférmigen Materials 23 bzw. eines Anteils
des pulverférmigen Materials 23 so ausgewahlt, dass es neben dem reinen mechanischen Hindernis zum Gasaustausch
auch eine aktive Funktion wie einen Getter, beispielsweise einen Sauerstoffgetter, bereitstellt.

[0051] In manchen Ausfilihrungsbeispielen weist das pulverférmige Material 23 verschiedene Zusammensetzungen bzw.
Pulver auf. Beispielsweise kann das pulverférmige Material 23 neben einem Anteil an einem inerten Material auch ein
aktives Material aufweisen. Das aktive Material kann zum Beispiel ein Sauerstoffgetter wie Aktivkohle oder ein Metallpulver
wie Aluminium, Magnesium oder Calcium sein. In manchen Ausflhrungsbeispielen sind die Kérner aus dem aktiven Ma-
terial und die Kérner aus dem inerten Material zusammen in dem Spalt 22 gemischt. In manchen Ausfiihrungsbeispielen
sind jedoch die unterschiedlichen Materialen in Schichten in dem Spalt 22 angeordnet.

[0052] In manchen Ausflhrungsbeispielen weist das pulverférmige Material 23 zumindest eine seltene Erde auf, die auch
im Gegenstand 11 enthalten ist, um die Abdampfung von der gleichen seltenen Erde aus dem Gegenstand 11 zu kom-
pensieren und/oder den Dampfdruck dieser seltenen Erde im Innenraum 21 der Baugruppe 10 zu erhéhen, um weingstens
anteilig zu verhindern, dass die seltene Erde aus den Gegenstanden 11 abdampft.

[0053] In manchen Ausflhrungsbeispielen weist der Gegenstand 11 zumindest eine seltene Erde mit einem hohen Dampf-
druck wie Sm oder Dy auf. Der Gegenstand 11 kann eine SmCo-Legierung sein, die die Form entweder eines Grinlings
aus gepresstem Pulver der SmCo-Legierung oder eines bereits gesinterten Gegenstands hat, der Bereits eine Sm,Co47-
basierte Legierung aufweist. In diesem Ausfihrungsbeispiel kann das pulverférmige Material 23 Sm aufweisen, das bei-
spielsweise in Form eines Sm-Hydrids vorhanden ist. Die Zusammensetzung kann ausgewahlt werden, um den gewiinsch-
ten Dampfdruck mit diesem pulverférmigen Material bei den zu verwendenden Temperaturen bereitzustellen.

[0054] Der Anteil des pulverférmigen Materials 23, der eine seltene Erde aufweist, kann beispielsweise mindestens 15 Ge-
wichtsprozent betragen, um den Dampfdruck der seltenen Erde im Innenraum 21 zu erhéhen und/oder die Abdampfung
der gleichen seltenen Erden aus den Gegenstanden 11 zu kompensieren.

[0055] Der untere Kasten 12 und der obere Kasten 16 kénnen aus Blechen von Molybdan, die beispielsweise moglichst
dunn, beispielsweise mit einer Wandstarke von maximal 1 mm, ausgebildet sein. Die N&hte zwischen den Wanden 14 und
dem Boden 13 sowie zwischen den Wanden 14 sind vorzugsweise gasdicht und kénnen geschweit werden. Ebenfalls
kdnnen die Nahte zwischen den Wanden 18 und zwischen den Wanden 18 und dem Deckel 17 des oberen Kastens
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16 geschwei3t und somit gasdicht sein, damit der Gasaustausch nur tber das pulverférmige Material 23 stattfindet und die
Abdampfung der seltene Erde im Gegenstand 11 sowie das Eindringen von unerwiinschten Elementen aus der Umgebung
26 in den Innenraum 21 verhindert wird.

[0056] In einer einfachen Ausfihrungsform kénnen der untere Kasten 12 und der obere Kasten 16 aus Eisenfolie geformt
werden, wobei zwei Folien in Form einer Wanne bzw. Haube gebogen werden.

[0057] Figur 2A bis 2C offenbaren Baugruppen 10 nach weiteren Ausfiihrungsbeispielen. In Figur 2A weisen sowohl der
unteren Kasten 12 als auch der oberen Kasten 16 schrage Wande 14, 18 auf, sodass die offene Seite 15 des unteren
Kastens 12 eine gréBere Flache als der Boden 13 aufweist. Ahnlich weist die offene Seite 19 des oberen Kastens 16 eine
gréBere Flache als der Deckel 17 auf. Folglich weist der Spalt 22, der zwischen den Wanden 18 des oberen Kastens und
den Wanden 14 des unteren Kastens 12 gebildet ist, eine nicht gleichmaBige Breite auf, sodass der obere offene Bereich
des Spaltes 22 grdBer ist als der untere Bereich.

[0058] Im Ausfuhrungsbeispiel der Figur 2B weist der untere Kasten 12 Wande 14 auf, die sich schrag nach auBen erstre-
cken, wahrend die Wande 18 des oberen Kastens 16 ungefahr senkrecht zum Deckel 17 des oberen Kastens 16 und somit
ungefahr senkrecht zum Boden 13 des unteren Kastens 12 angeordnet sind. In dieser Baugruppe ist ein Spalt 22 gebildet,
der an der offenen Oberseite ebenfalls gréBer als an der unteren Seite neben der Grenze zwischen dem Boden 13 des
unteren Kastens 12 und der Wande 18 des oberen Kastens 16 ist.

[0059] Figur 2C zeigt ein Beispiel einer Anordnung, bei der die unterschiedlichen Materialen in Schichten 29, 27 in den
Spalt 22 angeordnet sind. Die untere Schicht 29 weist eine seltene Erde und die obere Schicht 27 ein aktives Material
auf. Dieses Ausflhrungsbeispiel kann verwendet werden, um das Eindringen von Materialen, beispielsweise Sauerstoff
oder Feuchtigkeit, von der Umgebung 26 in den Innenraum 21 zu verhindern. Folglich ist es vorteilhaft, wenn dieses aktive
Material gleich neben der Grenze zur Umgebung 26 und somit in der oberen Schicht 27 angeordnet ist. Gleichzeitig wird
das Abdampfen der seltenen Erden aus den Gegenstanden 11 verhindert, indem die untere Schicht 29 in der Spalte 22 die
gleiche seltene Erde wie die Gegenstande 11 aufweist und an der Grenze zum Innenraum 21 angeordnet ist.

[0060] Die Baugruppe 10 kann verwendet werden, um einen oder mehrere Gegenstande 11 gleichzeitig zu warmebehan-
deln. Um die Kosten des Herstellungsverfahrens zu reduzieren, werden normalerweise mehrere Gegensténde 11 gleich-
zeitig warmebehandelt. Um diese Gegenstande 11 im Innenraum 21 der Baugruppe 10 anzuordnen, kann eine Haltestruk-
tur in dem Innenraum 21 aufgebaut werden. Die Figuren 3 und 4 zeigen jeweils eine Anordnung mit einer Haltestruktur
30, in die oder auf die mehrere Gegenstande 11 angeordnet und danach mit dem oberen Kasten 16 abgedeckt werden.
Das pulverférmige Material 23 wird in den Spalt 22 eingefiihrt und diese Baugruppe 10 dann warmebehandelt.

[0061] Figur 3 zeigt zwei Querschnitte einer Baugruppe 10 mit einer Haltestruktur 30 gemal3 einem Ausfuhrungsbeispiel.
Die Baugruppe 10 kann auf einer Grundplatte 31 aufgebaut sein, die wiederum auf Beine oder Ofenstltzen 32 angeordnet
ist. Die Haltestruktur 30 ist auf der Oberseite 20 des Bodens 13 des unteren Kastens 12 angeordnet.

[0062] Die Grundplatte 31 kann aus CFC bestehen. Der untere Kasten 12, der auch als Wanne bezeichnet werden kann,
und der obere Kasten 16, der auch als Haube bezeichnet werden kann, kénnen aus Blechen aus Molybdan oder legier-
tem Hochtemperaturstahl angefertigt werden. Die Breite B der Baugruppe kann kleiner als die H6he H und Lange L der
Baugruppe 10 sein. Diese Anordnung kann verwendet werden, um die Abkiihlungsrate der Baugruppe 10 zu erhdhen.

[0063] In den Spalt 22, der zwischen den AuBenseiten der Wande 18 des oberen Kastens 16 und die Innenseite der
Wande 14 des unteren Kastens 12 geformt wird, wird das pulverférmige Material 23 eingebracht.

[0064] In diesem AusfUhrungsbeispiel hat die Haltestruktur 30 die Form mehrerer aufeinander gestapelter ebener Platten
35, die mit mehreren vertikalen Stiitzrahmen 36 auf Abstand gehalten sind. Mehrere Gegenstande 11 sind auf den Platten
35 zwischen benachbarten Stitzrahmen 36 angeordnet, sodass die Gegenstande 11 innerhalb des Innenraums 21 in
mehreren Lagen aufeinandergestapelt sind.

[0065] Fir runde Grinlinge kénnen Platten oder Sinterauflagen mit einem U-férmigen oder einem V-férmigen Profil ver-
wendet werden.

[0066] Figur 4 zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe 10 mit einer Haltestruktur 30 nach einem weiteren Ausfiihrungs-
beispiel. In diesem Ausfihrungsbeispiel besteht die Haltestruktur 30 aus einer Tragplatte 35, auf der ein Wellblech 37 zur
Aufnahme einer ersten Lage von Gegenstanden 11 angeordnet ist. Ein Gegenstand 11 ist in den jeweiligen Tiefen des
Wellblechs 37 angeordnet, sodass die Spitze der Welle zwischen zwei benachbarten Gegenstinden 11 der Lage ange-
ordnet ist. Das Wellblech 37 kann durch das Biegen eines Metallblechs wie eines Mo- oder Fe-Blechs hergestellt werden.
Auf dieser ersten Lage von Gegenstdnden 11 liegt ein zweites Wellblech 37 auf, auf dem eine zweite Lage von Gegen-
stdnden 11 liegt. Bei diesem Ausfuhrungsbeispiel besteht die Wanne 12 aus einer oben offenen Fe-Dose.

[0067] Das pulverférmige Material 23, das in dem Spalt 22 zwischen der Wanne 12 und der Haube 16 angeordnet ist
ist hier mit einem Abdeckrahmen 38 abgedeckt, der Abdeckrahmen 38 ist somit im Spalt 22 angeordnet. Ferner ist die
Wanne 12 zusétzlich mit einem Deckel 39 verschlossen. Der Deckel 39 ist hier nach der Befullung des Spalts 22 mit dem
Fe-Dosenunterteil 12 verbérdelt, wodurch sich ein sehr stabiler Aufbau ergibt, der einfach transportiert werden kann. Die
Haube 16 ist durch die Wanne 12 und den Deckel 39 umhdillt.
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[0068] Die Baugruppe 10 und die Haltestruktur 30 nach einem der hierein beschriebenen Ausflihrungsbeispiele kann
verwendet werden, um Dauermagnete auf Basis von NdFeB und SmCo, sowie magnetokalorische Formteile auf Basis
von LaFeSi herzustellen. Diese Gegenstande werden vorteilhaft auf dem pulvermetallurgischen Weg hergestellt. Dabei
werden die Ausgangslegierungen zunachst zu feinen Pulvern mit einer mittleren TeilchengréBe von vorzugsweise <20 pm
vermahlen und ggf. mehrere solcher Pulver miteinander gemischt um eine bestimmte Zusammensetzung einzustellen.
Diese Pulver werden dann durch verschiedene Umformverfahren in die gewlinschte Form gebracht. Das kann durch Pres-
sen mit oder auch ohne Magnetfeld geschehen, die Pulver kénnen aber auch mit organischen Bindern versetzt werden und
diese Mischung durch Extrudieren, FoliengieBen und ahnliche Verfahren in sinterfahige Grunkdrper weiterverarbeitet wer-
den. Diese Griinlinge kénnen neben den Metallpulverpartikeln auch organische Komponenten wie Binder, Schmiermittel,
Dispergiermittel etc. enthalten. Im weiteren Verlauf werden diese Grinlinge dann in mehr oder weniger geschlossenen
Gebinden in Vakuumsinteréfen gesetzt, wo zundchst bei Temperaturen unterhalb von 1000°C flichtige Komponenten wie
die organischen Bestandteile, oder auch in den Ausgangspulvern enthaltener Wasserstoff, abgepumpt werden. Zuletzt
werden die Teile, je nach Legierungssystem bei ca. 1000 bis 1200°C unter Vakuum, Wasserstoff oder auch in einer inerten
Atmosphére auf die gewlinschte Enddichte fertig gesintert. In der Regel werden die fertig gesinterten Teile dann bei tieferen
Temperaturen noch verschiedenen Anlassbehandlungen unterzogen, um besondere Materialeigenschaften einzustellen.

[0069] Durch die vorliegende Erfindung wird vermieden, dass die Griinlinge beim Transport von der Formgebung zum
Sinterofen, bzw. auch bei der Lagerung zwischen diesen beiden Prozessschritten, mit der Luft reagieren und Verunreini-
gungen wie Sauerstoff, Stickstoff und Wasserdampf aufnehmen. Ferner kann vermieden werden, dass im Sinterofen die
organischen Bestandteile, die zunachst bei niedrigen Temperaturen ausgetrieben worden sind und sich an kalten Stellen
des Sinterofens abgesetzt hatten, bei h6heren Temperaturen wieder auf die Teile zurlickdiffundieren und zu einer uner-
winschten Verunreinigung mit Kohlenstoff fiihren. Bei Ofen mit einer Graphitisolation, die aus Kostengriinden oft bevor-
zugt eingesetzt werden, kann vermieden werden, dass das Methan, das sich durch eine Reaktion des in manchen Le-
gierungen enthaltenen Wasserstoffs mit den Graphitteilen bildet, zu einer weiteren Verunreinigung der Sinterlinge durch
Kohlenstoff flhrt.

[0070] Eine Sinterverpackung wird somit bereitgestellt, die zum ersten eine herkémmliche Beschickung des Sinterofens
an Luft erlaubt ohne dass die Grunlinge aus seltenerd-haltigen Legierungen eine signifikante Menge an Sauerstoff und
Luftfeuchtigkeit aufnehmen. Ferner kann die Sinterverpackung eine weitere Aufnahme von Verunreinigungen wie Sauer-
stoff, Kohlenstoff und Stickstoff wahrend der Sinterbehandlung selbst verhindern. AuBerdem kann die Verpackung die
Verluste von volatilen Seltenen Erden wie Sm und Dy wahrend der Sinterbehandlung durch Abdampfung oberhalb von
1000°C weitestgehend verhindert werden.

[0071] All diese MaBnahmen fiihren zusammen zu einer Verbesserung der Ausbringung. AuBerdem kann durch die ver-
besserte Sinterverpackung auf die Anschaffung von kostspieligen vollstindig gekapselten Transportsystemen zwischen
der Formgebung und dem Sinterofen verzichtet werden.

[0072] An die Passform der beiden Késten 12, 16 werden hierbei keine groBen Anforderungen gestellt, die Abdichtung
geschieht hier im Wesentlichen Uber die Pulverschittung 23. Um Hohlrdume in der Getterschiittung 23 zu verhindern, kann
das Pulver auch mit einem geeigneten Werkzeug in den Spalt 22 gepresst werden. Auch kann das Getterpulver 23 mit
einem geeigneten inerten Lésemittel, das vor der Sinterung wieder abgepumpt werden kann, eingeschlemmt werden. Um
eine Aufwirbelung des Getterpulvers 23 wahrend des Transportes bzw. beim Evakuieren und Begasen zu verhindern kann
der ganze Aufbau noch durch einen Deckel abgedeckt werden. Im Weiteren werden jetzt eine Reihe von bevorzugten
Ausflhrungsformen beschrieben.

[0073] In einem einfachen Fall sind die beiden Kasten 12, 16 jeweils aus einem Stlick Fe-Folie, z.B. mit einer Dicke von
0,1 mm gefaltet. Diese Technik, bei der die Folie nur einmal eingesetzt wird, eignet sich zur Verpackung von gro3enBlécken
mit einem Gewicht von gréBer als 5 kg. Dazu werden zunachst zwei oben offene Folienkasten gefaltet die umlaufend gréBer
sind als der Griinling. Der gréBere der beiden Kasten 12 wird dann Uber den in einer mit Inertgas gefullten Handschuhbox
liegenden Grinling 11 gestiilpt. Der Grinling 11 wird dann mitsamt der Folienhille 12 um 180° um die LAngsachse wei-
tergerollt, sodass er etwa mittig in der dann oben offenen Folienhdille liegt. Dann wird die kleinere Folienhiille 16 von oben
Uber den Grunling 11 gestllpt und der Spalt 22 zwischen den beiden Hillen 12, 16 mit dem Getterpulver 23 ausgeflillt. Im
Prinzip kann der Chargenaufbau bereits so in den Sinterofen transportiert werden. Alternativ kann der Aufbau aber auch
noch mit einer weiteren Folienhille abgedeckt werden um ein Verschitten des Getterpulvers beim weiteren Transport bzw.
eine zu starke Verwirbelung der Luft an der Oberseite der Getterschuttung, und damit eine beschleunigte Diffusion des
Sauerstoffs, zu verhindern.

[0074] Anstelle der nicht wieder verwendbaren Fe-Folie kdnnen die Sinterboxen auch aus einem massiven Stahlblech
hergestellt werden, z.B. durch SchweiBen von ca. 3 mm dicken Blechen. Hier eignen sich insbesondere hochtemperatur-
feste Stahle wie z.B. der austenitische Stahl 1.4841. Auch hier gilt, dass zwischen dem inneren Deckel und der duBeren
Box ein umlaufender Spalt von ca. 5 mm verbleiben soll der dann mit dem Getterpulver geflllt wird. Der Vorteil eines
solchen Aufbaus ist, dass er mehrfach eingesetzt werden kann und dass der topfférmige Boden gleichzeitig als formstabile
Auflage fur die Grinlinge dient.
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[0075] Auch hochtemperaturstabile Stahle neigen bei Temperaturen von 1000 - 1200°C dazu sich zu verziehen, womit eine
Wiederverwendung der Sinterboxen nur bedingt méglich ist. Vorzugsweise kédnnen die jeweils einseitig offenen Sinterboxen
daher auch aus Molybdan gefertigt werden.

[0076] Die Seitenwande der Sinterverpackungen kénnen vorzugsweise gegeneinander geneigt sein, sodass der sich er-
gebende Spalt fUr das Getterpulver oben breiter ist als unten. Das erleichtert das Einfullen des Getterpulvers und es wird
bei gleicher Flllhéhe weniger Getterpulver benétigt. Vorzugsweise werden die AuBenabmessungen des inneren Kastens
am unteren Ende des Spaltes fast genauso gro3 gewéhlt wie die Innenabmessung des auBeren Kastens. Dadurch wird
das Aufsetzten des inneren Kastens erleichtert, da sie sich gleichsam selbst zentriert. Ein keilférmiger Querschnitt des
Spaltes hat noch einen weiteren Vorteil. Fir den Fall, dass das Getterpulver wahrend der Sinterbehandlung selbst beginnt
zu schwinden, kann der sich bildende Getterkuchen anteilig nach unten rutschen und somit verhindern, dass sich wahrend
der Sinterung ein unerwiinschter Spalt zwischen dem Getter und den Kasten bzw. Sinterboxen bildet.

[0077] Die Sinterboxen bzw. Kasten kdnnen bei besonders hohen Anforderungen an die Reinheit der Handlings- und
Sinteratmosphare auch mehrfach Ubereinander angeordnet werden. Dabei kdnnen auch verschiedene Typen kombiniert
werden. So zum Beispiel kdnnen beziiglich der Sm-Abdampfung besonders empfindliche SmCo-Griinlinge zunéchst in ei-
ne innere Doppelbox aus Mo verpackt werden und im Anschluss daran noch in eine zweite, kostengunstigere Verpackung.
Da die zweite, &uBere Verpackung nicht in direktem Kontakt mit den Sinterlingen steht, kdnnen hier auch kostengunstige,
formstabile Materialien wie z.B. Graphit eingesetzt werden, die ansonsten mit den Sinterlingen reagieren wirden. Hierbei
muss natUrlich darauf geachtet werden, dass das &uBere Gettermaterial mit dem Material der duBeren Verpackung nicht
reagiert.

[0078] Die inneren Sinterboxen kdnnen vorzugsweise hher sein als die zugehérigen auBeren Sinterboxen. Das erleichtert
das Herausnehmen der inneren Box nach der Sinterung. Alternativ kdnnen an der inneren Sinterbox auch Osen oder
Laschen angebracht sein die zum Offnen der Sinterbox mit einem passenden Werkzeug gegriffen werden kdnnen.

[0079] Die inneren bzw. unteren Boxen mit dem pulverférmigen Material, beispielweise Getter im Spalt kénnen durch eine
weitere Haube abgedeckt werden. Diese Haube kann eine einfache diinne Fe-Folie sein (Wegwerfumverpackung), kann
aber auch eine massivere, wieder verwendbare Haube sein. Diese Abdeckhaube verhindert die Aufwirbelung des Pulvers
beim Transport bzw. wahrend der Warmebehandlung und tragt somit bei, die Aktivitat des Materials zu erhalten. Diese
Abdeckung muss keine komplett geschlossene Haube sein, sondern kann auch nur ein ringférmiger Rahmen sein der
den Spalt mit dem Pulver abdeckt.

[0080] Die H6he des in den Spalt gefullten Pulvers soll vorzugsweise mindestens 1 cm betragen. Bei einer geringeren
Héhe der Pulverschittung besteht die Gefahr das der Getter nicht effektiv genug wirkt. Die Breite des mit Pulver gefillten
Spaltes soll vorzugsweise an der Oberseite 2 bis 10 mm und an der Unterseite 0 bis 10 mm betragen. Besonders vorteilhaft
ist ein keilférmiger Spalt mit einer Breite von oben 5 mm und unten von 0 mm.

[0081] Vor dem Transport der gefillten Sinterbehalter kann das beim Handling von Grunlingen tblicherweise verwendete
Inertgas Stickstoff vorzugsweise durch Argon ersetzt werden. Z.B. kann der Behdlter samt Grunling und eingefiilltem
Pulver in einer Schleuse evakuiert werden und dann mit Argon geflutet werden. Da Argon schwerer ist als Luft, wird die
Eindiffusion von Sauerstoff in das Pulverbett weiter verlangsamt und die Aktivitdt des Getters bleibt fiir die eigentliche
Sinterbehandlung besser erhalten.

[0082] Beidem in den Spalt gefiliten Pulver kann es sich um ein inertes Material wie z.B. SiO;, Al,Os und Seltenerd-Oxide
handeln. In diesem Fall fungiert das Pulver nur als Diffusionssperre fir den Gasaustausch. Das Pulver kann vorzugsweise
auch aus Aktivkohle oder aus feinen Metallpulvern wie z.B. Al, Mg, Zr, Ti oder Ca bestehen wie sie in der Vakuumtechno-
logie und Réhrentechnik eingesetzt werden. In diesem Fall wirkt das Pulver als aktiver Getter und bindet die vorbeistrd-
menden Verunreinigungen. Das Getterpulver selbst hat vorzugsweise einen Seltenerd-Gehalt von mindestens 15 Gew.%
und eine KorngréBe von < 500 um. Im Prinzip sind hier sdmtliche Seltenen Erden La, Ce, Pr, Nd, Pm, Sm, Eu, Gd, Tb,
Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu einschlieBlich Y geeignet.

[0083] Das Getterpulver kann vorzugsweise eine mittlere TeilchengréBe von > 50 pm haben. Damit wird die Sinteraktivi-
tat des Getterpulvers reduziert, womit die Gefahr sinkt, dass die beiden Sinterboxen durch das Getterpulver miteinander
versintert werden und sich nach der Sinterbehandlung nicht mehr ohne weiteres trennen lassen. Das Getterpulver kann
vorzugsweise einen Anteil von > 50% mit einer TeilchengréBe < 10 pm haben. Dieser Feinanteil erhdht die Reaktivitat
des Getters betrachtlich und verbessert somit die Getterwirkung. Das Getterpulver kann in TeilchengréBe und Zusam-
mensetzung so eingestellt sein, dass es wahrend der Sinterbehandlung selbst bis zu einer geschlossenen Porositat dicht
sintert und auf der in Fig. 2A beschriebenen schragen Seitenwand nach unten rutscht und die beiden Sinterboxen dicht mit
einander verbindet. Die Getterpulver kénnen vorzugsweise die gleiche Zusammensetzung haben wie die zu sinternden
Teile. Es kdnnen somit direkt die im Prozess verfligbaren Grobpulver bzw. Mischungen mit den gemahlenen Feinpulvern
verwendet werden. Auch kénnen die bei der Mahlung der Feinpulver anfallenden Filterstaube in die jeweiligen Getterpul-
ver eingemischt werden. Die Getterpulver kénnen vorzugsweise auch durch Aufmahlen von gesinterten Ausfallteilen her-
gestellt werden. Wichtig ist dabei, dass die Ausfallteile frei von organischen Ruckstdnden und nicht UbermaBig oxidiert
sind. Fir die Herstellung der Getterpulver kbnnen vorzugsweise auch die bei vorangegangenen Sinterungen bereits ver-
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wendeten Getterpulver aufgemahlen werden. Durch das Aufmahlen entstehen frische Oberflachen womit die Getterpulver
wieder aktiviert werden.

[0084] Die Pulver werden vorzugsweise nur erneut als Getterpulver verwendet, wenn der Seltenerd-Gehalt, SE, folgender
Beziehung genligt:
SE > 15 Gew.% + Summe(O+C+N)*10

[0085] O, C und N sind dabei die Gehalte an Sauerstoff, Kohlenstoff und Stickstoff in Gew.%.

[0086] Das Getterpulver kann vorzugsweise aus einer Mischung aus zwei Komponenten mit unterschiedlichen Gehalten
an Seltenen Erden bestehen. So zum Beispiel kann die eine Komponente eine intermetallische Phase wie z.B. Nd;Feq4B,
Sm,Co+7, SmyFeq7, SmCos oder (La,Ce)(Fe,Si)13 enthalten, wahrend die zweite Komponente aus Seltenerd-Hydriden wie
z.B. NdH,, DyH,, SmH, und LaH, besteht. Die intermetallischen Phasen bilden dabei bei der jeweiligen Sintertemperatur
noch ein stabiles Gerust, wahrend die Seltenerd-reicheren Komponenten auf Grund ihrer hdheren Reaktivitat eine bessere
Getterwirkung erméglichen.

[0087] Wiederaufbereitete Getterpulver die die Bedingung nicht mehr erflllen, kénnen vorzugsweise durch Zumischen
einer Seltenerd-reichen Komponente wieder ausreichend aktiviert werden.

[0088] Figur 5A zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe 10 nach einem Ausflhrungsbeispiel, in dem mehrere Gegen-
stdnde 11 in Form von Platten aus einer LaSiFe-Legierung warmebehandelt werden. Die Platten aus der LaSiFe-Legierung
sind aufeinander gestapelt. Dieser Stapel liegt auf einer Mo-Platten 41 und wird von dieser mittels eines Nd,O3; Trennmit-
tels getrennt. Diese Anordnung wird in einem unteren Kasten 12 angeordnet und mit einem oberen Kasten 16 abgedeckt.
Der Spalt 22 zwischen den Wanden 14, 18 des unteren und oberen Kastens 12, 16 ist mit Getterpulver 23 gefillt.

[0089] Die LaSiFe-Legierung ist magnetokalorisch aktiv. Las.aRa(Fe1xyTyMy)13H,Cy ist ein Beispiel flr eine magnetokalo-
risch aktive Phase mit einer Struktur vom Typ NaZn43, wobei M Si und optional Al ist, T eines oder mehrere der Elemente
aus der Gruppe bestehend aus Mn, Co, Ni, Ti, V und Cr ist und R eines oder mehrere der Elemente aus der Gruppe
bestehend aus Ce, Nd, Y und Pr ist, wobei 0 <a<0,5,0,06<x<0,2,0003<y<02,0£z2<3und0<b<15ist Als
Getterpulver 23 wird das Ausgangspulver aus Lay aRa(Feq..y TyMy)13H.Cp, verwendet, aus dem die Platten geformt wurden.

[0090] Figur 5B zeigt einen Querschnitt einer Vergleichsbaugruppe 100, in der mehrere gestapelte Platten 40 der LaSi-
Fe-Legierung auf einer Mo-Platte 41 angeordnet sind. Die Mo-Platte 41 ist von den Platten aus der LaSiFe-Legierung
mittels eines CaO Trennmittels getrennt. In dieser Vergleichsbaugruppe 100 sind keine gasdichten Kasten vorhanden,
sondern eine Bodenplatte 101 und eine Deckplatte 102, wobei die Deckplatte 102 mithilfe eines Rahmens 103 oberhalb
der Platten 40 gehalten ist. Dieser Rahmen 103 ist von dem Getterpulver 123 umgeben. Als Getterpulver 123 wird das
Ausgangspulver aus Laj.aRa(Fe1.xyTyMy)13H.C, verwendet.

[0091] In den Figuren 5A und 5B werden auch die Stellen des Stapels dargestellt, aus denen Proben genommen worden
sind, um den Gehalt an den Elementen C, O und N zu messen.

[0092] Die Ergebnisse sind fur die erfindungsgeméanBe Baugruppe 10 der Figur 5A in Tabelle 1 zusammengefasst.

Probe # C o) N
1 0,014 0,35 0,014
2 0,011 0,34 0,013
3 0,010 0,33 0,012
4 0,009 0,32 0,012
5 0,014 0,30 0,013
6 0,013 0,32 0,013
7 0,010 0,32 0,013
8 0,011 0,31 0,013
9 0,010 0,33 0,014
Mettelwert 0,011 0,32 0,013

Tabelle 1 (Angaben in Gew.%)

[0093] Diese Ergebnisse zeigen, dass es keine groBe Unterschiede zwischen den Randteilen, d.h. den Proben 1 und 9,
und den Teilen aus der Mitte, d.h. Teile 4 und 5 fiir die Platten, die in der erfindungsgeméaBen Baugruppe warmebehandelt
werden, gibt. Diese Ergebnisse zeigen, dass dieser Aufbau verwendet werden kann, um eine gleichmaBige Zusammen-
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setzung und somit gleichmaBige magnetokalorische Eigenschaften lber die Flache der warmebehandelten Platten zu
erreichen.

[0094] Im Gegensatz dazu wird bei der Vergleichsbaugruppe 100 der Figur 5b ein erhdhter Sauerstoffgehalt in der Probe
aus dem Rand des Stapels gemessen als in der Mitte, siche Tabelle 2.

Probe # C O N
1 0,023 0,54 0,026
2 0,024 0,51 0,027
3 0,037 -1.1 0,018

Tabelle 2 (Angaben in Gew. %)

[0095] Dieser Vergleich zeigt, dass die gasdichten K&sten zusammen mit dem Getterpulver erfolgreich verwendet werden
kdnnen, um negative Einfliisse auf die Zusammensetzung des Inhalts der Baugruppe, d.h. die Zusammensetzung der
LaSiFe-Platten, zu verhindern, die durch die externe Atmosphére im Ofen verursacht sind. Folglich kann die erfindungs-
gemaBe Baugruppe verwendet werden, um die magnetokalorischen Eigenschaften der Platten zu verbessern.

[0096] Figur 6 zeigt einen Querschnitt einer Baugruppe 10 mit einer Haltestruktur 30 nach einem weiteren Ausflihrungs-
beispiel. In diesem Ausfiihrungsbeispiel besteht die Haltestruktur 30 wie in dem Ausflihrungsbeispiel aus Figur 3 aus Trag-
platten 35 und Stitzrahmen 36. Die unterste Tragplatte 35 Gbernimmt dabei gleichzeitig die Funktion der Wanne 12 der
Baugruppe der Figur 1, indem sie gemeinsam mit dem Dosenboden 53 den Spalt 22 zur Aufnahme des Getter 23 bildet.
Der Dosenboden 53 ist dabei mit der Dosenwand 51 und dem Dosendeckel 52, z.B. durch SchweiBen, gasdicht verbunden.
Die Dosenwand 51, der Dosendeckel 52 und der Dosenboden 53 bilden gemeinsam eine Dose 50, die der Haube 16 aus
Figur 1 entspricht. Der Dosenboden 53 weist ein Loch auf, das einen Gasaustauch zwischen dem Innenraum 21 und dem
AuBenraum 26 erméglicht. In dieser Ausfiihrungsform entspricht das Loch 54 der Offnung 15 der Wanne 15 der Figur 1.

[0097] Durch dieses Loch 54 findet nun der Gasaustausch zwischen den Sinterteilen 11 im Innenraum 21 und dem Au-
Benraum 26 statt, wobei das Gas durch den Getter 23 strémen muss, da die duBere Dose 50 gasdicht, z.B. durch Schwei-
Ben, Verbdrdeln bzw. Léten, geschlossen ist. Bei diesem Ausfihrungsbeispiel muss zumindest das gasdichte Verbinden
des Dosendeckels 52 mit der Dosenwand 51 nach der Befiillung mit den Sinterteilen 11 durchgefiihrt werden.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Warmebehandlung eines Gegenstands, das Folgendes aufweist:
Bereitstellen eines unteren Kastens mit einem Boden, Wanden, die den Boden umschlieBen, und einer offenen Seite,
Bereitstellen eines oberen Kastens mit einem Deckel, Wanden, die den Deckel umschliel3en, und einer offenen Seite,
Anordnen von einem oder mehreren Gegenstinden auf dem Boden des unteren Kastens,
Abdecken des einen oder der mehreren Gegenstande mit dem oberen Kasten, sodass die offene Seite des oberen
Kastens auf den Boden des unteren Kastens gerichtet ist, die Wande des oberen Kastens auf dem Boden des unteren
Kastens angeordnet sind und ein Spalt zwischen den Wanden des oberen Kastens und den Wénden des unteren
Kastens gebildet wird,
Einbringen eines pulverférmigen Materials in den Spalt, um eine Baugruppe mit einem Innenraum zu bilden, wobei das
pulverférmige Material ein mechanisches Hindernis zum Gasaustausch zwischen dem Innenraum und der Umgebung
bereitstellt,
Warmebehandeln der Baugruppe.

2. Verfahren zur Warmebehandlung eines Gegenstands, das Folgendes aufweist:
Bereitstellen einer Platte,
Bereitstellen eines Kastens mit einem Boden, Wanden, die den Bodenumschliel3en, und einer offenen Seite, wobei
der Boden zumindet ein Loch aufweist,
Anordnen eines pulverférmigen Materials auf dem Boden des unteren Kastens,
Anordnen der Platte auf das pulverférmige Material,
Anordnen eines oder mehreren Gegenstanden auf der Platte,
Aufbringen eines Deckels auf den Kasten, wobei der oder die mehreren Gegenstande abgedeckt werden und eine
Baugruppe mit einem Innenraum gebildet wird, wobei das pulverférmige Material ein mechanisches Hindernis zum
Gasaustausch zwischen dem Innenraum und der Umgebung bereitstellt,
Warmebehandeln der Baugruppe.

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprliche, wobei als pulverférmige Material ein inertes Material und/oder
ein reaktives Material verwendet wird.
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das pulverférmige Material Schichten aus unterschied-
lichen pulverférmigen Materialien aufweist.

Verfahren nach Anspruch 4, wobei das pulverférmige Material eine erste Schicht, die ein inertes Material aufweist,
und eine zweite Schicht, die ein reaktives Material aufweist, aufweist.

Verfahren nach Anspruch 3 bis 5, wobei das inerte Material ein Oxid ist und/oder das reaktive Material ein Sauer-
stoffgetter ist.

Verfahren nach Anspruch 3 bis 6, wobei das reaktive Material Aktivkohle oder ein Metallpulver ist.

Verfahren nach einem der Anspriche 3 bis 7, wobei das pulverférmige Material einen Gehalt an zumindest einem
der Elemente aus der Gruppe bestehend aus Sc, VY, La, Ce, Pr, Nd, Pm, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb und
Lu von mindestens 15 Gew.% aufweist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Boden, die Wande und die Nahte zwischen dem
Boden und den Wanden des unteren Kastens gasdicht sind und der Deckel, die Wande und die Nahte zwischen dem
Deckel und den Wanden des oberen Kastens gasdicht sind.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, wobei der mit dem Material gefiillte Spalt mit einem Rahmen
und/oder einem Deckel abgedeckt ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Baugruppe einer Warmebehandlung bei einer Tem-
peratur von gréBer als 900°C unterzogen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 3 bis 11, wobei der obere und der untere Kasten aus Mo-, einem legiertem
Hochtemperaturstahl oder Fe geformt sind.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 12, wobei die Platte und der Kasten aus Mo-, einem legiertem Hochtem-
peraturstahl oder Fe geformt sind.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Baugruppe ferner eine Haltestruktur fir die Gegen-
stdnde aufweist und die Gegenstande in die Haltestruktur angeordnet werden.

Verfahren nach Anspruch 14, wobei die Haltestruktur mehrere aufeinander gestapelte Platten aufweist, die in Abstan-
den voneinander Uber Stitzrahmen gehalten sind oder die Haltestruktur aus einem welligen Blech gebildet ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, wobei das pulverférmige Material zumindest ein Element
aufweist, das im Gegenstand enthalten ist, um die Abdampfung des gleichen Elements aus dem Gegenstand zu
kompensieren und/oder den Dampfdruck des Elements im Innenraum der Baugruppe zu erhéhen.

Verfahren nach Anspruch 16, wobei das Element die seltene Erde Sm oder Dy ist.

Verfahren nach Anspruch 17 oder Anspruch 18, wobei der Gegenstand einen Precursor aufweist, der 2R und 17M
aufweist, wobei R mindestens eines der Elemente der Gruppe bestehend aus Ce, La, Nd, Pr, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy,
Ho, Er, Tm, Yt, Lu und Y ist, und M mindestens eines der Elemente der Gruppe bstehend aus Co, Fe, Cu und Zr ist.

Verfahren nach Anspruch 17 oder 18, wobei der Gegenstand eine SmyCo,;-basierte Legierung aufweist, die neben
Sm eines oder mehrerere der Elemente der Gruppe der Elemente bestehend aus Ce, La, Nd, Pr, Gd, Tb, Dy, Ho, Er,
Tm, Y1, Lu und Y und die neben Co eines oder mehrere der Elemente der Gruppe bestehend aus Fe. Cu, Zr, Ni, Hf
und Ti aufweisen kann, wobei 0 Gew.% < Hf < 3 Gew.%, 0 Gew.% < Ti <3 Gew.%, und 0 Gew.% < Ni < 10 Gew.% ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, wobei der Gegenstand Lay. JRa(Fe1.., TyMy)1sH.Cp, aufweist, wobei M
Si und optional Al ist, T eines oder mehrere der Elemente aus der Gruppe bestehend aus Mn, Co, Ni, Ti, V und Cr
ist und R eines oder mehrere der Elemente aus der Gruppe bestehend aus Ce, Nd, Y und Pr ist, wobei 0 <a < 0,5,
0,056<x<0,2,0,008<y<02,0<z<3und0<b<1,5ist.
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