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ES 2905485 T3

DESCRIPCION
Iman sinterizado a base de R-Fe-B con bajo contenido de B y método de preparacion del mismo
Campo técnico

La presente invencion se refiere al campo técnico de la fabricaciéon de imanes, en particular a un iman sinterizado a
base de R-Fe-B con un bajo contenido de B.

Antecedentes

Los imanes sinterizados a base de R-T-B (R, elementos de tierras raras; T, elementos de metal de transicion; B, boro)
se utilizan ampliamente en los campos de la generacién de energia edlica, vehiculos eléctricos y acondicionadores de
aire inverter en virtud de sus excelentes propiedades magnéticas. Las demandas de estos campos se han expandido
cada vez mas y los fabricantes también tienen requisitos de rendimiento de imanes que aumentan gradualmente.

Para mejorar la Hc;j, los elementos de tierras raras mas pesadas tales como Dy y Tb con un campo de anisotropia mas
grande generalmente se afiaden a los imanes sinterizados a base de R-T-B. Sin embargo, este enfoque tiene el
problema de una Br de densidad de flujo magnético residual reducida. Es mas, los recursos de tierras raras pesadas
tales como Dy y Tb son limitados, caros y sufren problemas tales como suministro inestable y grandes fluctuaciones
de precios. Por lo tanto, se requiere desarrollar tecnologia para reducir la cantidad de uso de tierras raras pesadas
tales como Dy y Tb y para aumentar la Hcj y la Br de imanes sinterizados a base de R-T-B.

La publicacion internacional n°. 2013/008756 describe que al limitar el contenido de B a un intervalo especifico
relativamente pequefio en comparacion con los de las aleaciones a base de R-T-B de uso comun convencional, y que
contiene uno o0 mas elementos metalicos M seleccionados de Al, Ga y Cu, se genera una fase de R2T17. Asegurando
adecuadamente la fraccion de volumen de una fase rica en metales de transicion de ReT13M generada a partir de la
fase de R2T+17 como materia prima, se adquiere un iman sinterizado a base de R-T-B con un contenido de tierras raras
pesadas suprimido y una Hcj aumentada.

El documento CN 105453195A describe que una fase de R-T-Ga se forma reduciendo el contenido de B en
comparacién con las aleaciones de R-T-B comunes. Sin embargo, segun los resultados de la investigacion de los
inventores, la fase de R-T-Ga también tiene algo de magnetismo. Cuando hay una gran cantidad de fase de R-T-Ga
presente en los granos de cristal de un iman sinterizado a base de R-T-B, se obstaculiza el aumento de la Hcj. Para
suprimir la cantidad de fase de R-T-Ga generada en el iman sinterizado a base de R-T-B para alcanzar un nivel bajo,
es necesario establecer la cantidad de R y la cantidad de B en intervalos apropiados para reducir la cantidad generada
de fase de R2T17, y establecer la cantidad de R y la cantidad de Ga en intervalos éptimos correspondientes a la cantidad
generada de fase de R2T17. Se considera que la supresion de la cantidad generada de fase de Re-T13-Ga hace que se
formen mas fases de R-Ga y R-Ga-Cu en los limites de grano, adquiriendo asi un iman con una Br alta y una Hgj alta.
De manera adicional, se considera que la supresion de la cantidad generada de la fase de R-T-Ga en una etapa de
polvo de aleacién puede finalmente suprimir la cantidad generada de la fase de R-T-Ga en el iman sinterizado a base
de R-T-B que se adquiere finalmente.

El documento DE 11 2016 002876 T5 divulga un iman sinterizado a base de R-T-B y un método para su produccion,
en donde el iman sinterizado a base de R-T-B consiste en R (R es al menos uno de los elementos de tierras raras, y
necesariamente incluye Nd y un elemento de tierras raras pesadas RH (al menos uno de Dy, Tb, Gd y Ho)): del 27,5
al 34,0 % en masa, RH: del 2 al 10 % en masa, B: del 0,89 al 0,95 % en masa, Ti: del 0,1 al 0,2 % en masa, Ga: del
0,3 al 0,7 % en masa, Cu: del 0,07 al 0, 50 % en masa, Al: del 0,05 al 0,50 % en masa, M (M es Nb y/o Zr): del 0 al
0,3 % en masa, el resto T (T es un elemento de metal de transicion y necesariamente incluye Fe) y contaminantes
inevitables.

En resumen, la técnica anterior se centra en la investigacion de las fases de R-T-Ga de los imanes sinterizados en su
conjunto e ignora el rendimiento diferente de las fases de R-T-Ga de diferentes composiciones. Por tanto, en diferentes
documentos del estado de la técnica, la investigacion llega a conclusiones en las que las fases de R-T-Ga tienen
efectos técnicos opuestos.

Sumario

El propdsito de la presente invencidon es superar las deficiencias de la técnica anterior y proporcionar un iman
sinterizado a base de R-Fe-B con un bajo contenido de B, en donde los intervalos de contenido 6ptimos de R, B, Co,
Cu, Ga y Ti se seleccionan para alcanzar un valor de Br mas alto que los de los imanes con contenido de B
convencional mientras se asegura una fraccién de volumen 6ptima de una fase principal; y adquirir valores mas altos
de Hcj y SQ formando una fase de serie Rs-T13-sM1+5 de una composicién especial y aumentar su fraccion de volumen
en fases de limite de grano.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2905485 T3

La solucidn técnica que aporta la presente invencion es la siguiente:

Un iman sinterizado a base de R-Fe-B con un bajo contenido de B, que contiene una fase principal de tipo R2Fe14B,
siendo R al menos un elemento de tierras raras que comprende Nd y R se selecciona de al menos uno del grupo de
elementos que consiste en. Nd, Pr, Dy, Tb, Ho, La, Ce, Pm, Sm, Eu, Gd, Er, Tm, Yb, Lu e itrio, en donde el iman
sinterizado comprende los siguientes componentes:

28,5 % en peso -31,5 % en peso de R,
0,86 % en peso -0,94 % en peso de B,
0,2 % en peso -1 % en peso de Co,

0,2 % en peso -0,45 % en peso de Cu,
0,3 % en peso -0,5 % en peso de Ga,
0,02 % en peso -0,2 % en peso de Ti, y
61 % en peso -69,5 % en peso de Fe; y

0 % en peso -5,0 % en peso de X e impurezas inevitables, en donde X se selecciona de al menos uno del grupo de
elementos que consiste en Zn, Al, In, Si, V, Cr, Mn, Ni, Ge, Zr, Nb, Mo, Pd, Ag, Cd, Sn, Sb, Hf, Tay W, y cuando X
comprende al menos uno de Nb, Zr o Cr, el contenido total de Nb, Zr y Cr es del 0,20 % en peso o0 menos,

el iman sinterizado tiene una fase de serie Re-T13-5-M1+5 que representa el 75 % o mas del volumen total de los limites
de grano, en donde T es al menos uno seleccionado de Fe o Co, M comprende el 80 % en peso o mas de Ga y el
20 % en peso o menos de Cu, y & es (-0,14-0,04) y el contenido de Dy, Tb, Gd o Ho es del 1 % en peso o menos.

El % en peso en la presente invencién es un porcentaje en peso.

En el iman con bajo TRE (total de tierras raras) y un bajo contenido de B, la Br del iman aumenta debido a la reduccion
de las fases de impurezas y una fraccién de volumen alta de una fase principal. De manera adicional, Co, Cu, Gay Ti
se afiaden en intervalos de contenido especificos para formar la fase de serie Res-T13-5-M1+5 de la composicion especial.
Su fraccion de volumen en las fases de limite de grano del iman sinterizado aumenta, de modo que la distribucion del
limite de grano sea mas uniforme y continua y para formar una capa delgada de la fase rica en Nd del limite de grano,
para optimizar aun mas los limites de grano y producir un efecto de acoplamiento magnético y mejorar el campo de
nucleacién de los nucleos del dominio de magnetizacion inversa, mejorando asi significativamente la Hcj y aumentando
la cuadratura.

En la anterior fase de serie Rs-T13-5-M1+5 de la composicion especial, M puede ser al menos un elemento seleccionado
del grupo que consiste en Cu, Ga o Ti, etc. y debe contener Ga, por ejemplo, en el caso donde se forma Re-T13(Ga1-y-
STinUS).

En una realizacién recomendada, el iman sinterizado es un iman sinterizado que se ha sometido a un tratamiento
térmico. La etapa de tratamiento térmico ayuda a formar mas de la fase de serie Re-T135-M1+5 mencionada
anteriormente (denominada simplemente fase de Rs-T13-M) de la composicion especial para aumentar la Hc;j.

En una realizacién recomendada, el iman sinterizado se prepara en las siguientes etapas: un proceso de preparacion
de un componente liquido de materia prima fundida del iman sinterizado a una velocidad de enfriamiento de 102 °C/s
- 10* °C/s en una aleacion templada; un proceso de trituracion de la aleacion templada por absorcién de hidrogeno de
la aleacién y, posteriormente, preparacion de la aleacion templada triturada en un polvo fino mediante
micropulverizacion; y adquisicién de un cuerpo formado usando un método de formacién de campo magnético o
mediante deformacion térmica por prensado en caliente, y sinterizacion del cuerpo formado en un vacio o gas inerte
a una temperatura de 900 °C-1100 °C seguido de un tratamiento térmico para adquirir un producto.

En la presente invencion, la velocidad de enfriamiento es 102 °C/s - 10* °C/s y la temperatura de sinterizacion de
900 °C-1100 °C es una opcién convencional en la industria. Por lo tanto, en las realizaciones, los intervalos anteriores
de velocidad de enfriamiento y temperatura de sinterizacién no se someten a prueba ni se verifican.

Otra solucion técnica proporcionada por la presente invencion es la siguiente:

Un método para preparar un iman sinterizado a base de R-Fe-B con un bajo contenido de B, conteniendo el iman
sinterizado una fase principal de tipo R2Fe14B, siendo R al menos un elemento de tierras raras que comprende Nd, en
donde el iman sinterizado comprende los siguientes componentes:

28,5 % en peso -31,5 % en peso de R,
0,86 % en peso -0,94 % en peso de B,
0,2 % en peso -1 % en peso de Co,

0,2 % en peso -0,45 % en peso de Cu,
0,3 % en peso -0,5 % en peso de Ga,
0,02 % en peso -0,2 % en peso de Ti, y
61 % en peso -69,5 % en peso de Fe; y

0 % en peso -5,0 % en peso de X e impurezas inevitables, en donde X se selecciona de al menos uno del grupo de
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elementos que consiste en Zn, Al, In, Si, V, Cr, Mn, Ni, Ge, Zr, Nb, Mo, Pd, Ag, Cd, Sn, Sb, Hf, Tay W, y cuando X
comprende al menos uno de Nb, Zr o Cr, el contenido total de Nb, Zr y Cr es del 0,20 % en peso o menos, y el
contenido de Dy, Tb, Gd o Ho es del 1 % en peso o menos,

el iman sinterizado se prepara utilizando el siguiente método: un proceso de preparacion de un componente liquido
de materia prima fundida del iman sinterizado a una velocidad de enfriamiento de 102 °C/s - 10* °C/s en una aleacion
para el iman sinterizado; un proceso de trituracion de la aleacion por absorcion de hidrogeno de la aleacion vy,
posteriormente, preparacion de la aleacion triturada en un polvo fino mediante micropulverizacion; y adquisicion de un
cuerpo formado usando un método de formaciéon de campo magnético o mediante deformacién térmica por prensado
en caliente, y sinterizacién del cuerpo formado en un vacio o gas inerte a una temperatura de 900 °C-1100 °C seguido
de un tratamiento térmico para adquirir un producto.

De esta manera, es posible aumentar la fraccidon de volumen de la anterior fase de serie 6-T13-sM1+5 de la composicion
especial en el iman sinterizado con el bajo TRE (total de tierras raras) y el bajo contenido de B, de modo que la
distribucién del limite de grano sea mas uniforme y continua y forme una capa delgada de la fase rica en Nd del limite
de grano, para optimizar aun mas los limites de grano y producir un efecto de desacoplamiento magnético.

En la presente invencion, el intervalo de temperatura del tratamiento térmico es una opcién convencional en la
industria; por lo tanto, en las realizaciones, el intervalo de temperatura anterior no se somete a prueba ni se verifica.

Cabe sefalar que los contenidos e intervalos en la presente invencion, tales como el contenido de Fe del 61 % en
peso al 69,5 % en peso, & de (-0,14-0,04), la velocidad de enfriamiento de 102 °C/s - 10* °C/s, la temperatura de
sinterizacion de 900 °C-1100 °C, etc. son opciones convencionales en la industria. Por lo tanto, en las realizaciones,
los intervalos de Fe, 9, etc. no se someten a prueba ni se verifican.

Cabe sefalar que cualquier intervalo numérico divulgado en la presente invencién incluye todos los valores de puntos
en este intervalo.

Breve descripcién de los dibujos

La figura 1 es un diagrama de distribucién de Nd, Cu, Ga y Co formada por mapeo por EPMA de un iman sinterizado
en la Realizaciéon 1.7; y

la figura 2 es un diagrama de distribuciéon de Nd, Cu, Ga y Co formada por mapeo por EPMA de un iman sinterizado
en el ejemplo comparativo 1.4.

Descripcion detallada

La presente divulgacion se describe ademas en detalle junto con las realizaciones a continuacion. El proceso de
evaluacion de propiedades magnéticas, la determinacion de componentes y los métodos de prueba de FE-EPMA
mencionados en las realizaciones son los siguientes:

Proceso de evaluacion de propiedades magnéticas: el rendimiento magnético de un iman sinterizado se determina
mediante el uso del sistema de ensayo no destructivo de tipo NIM-10000H para imanes permanentes de tierras raras
grandes de BH del Instituto Nacional de Metrologia de China.

Determinacién de componentes: Cada componente se determina utilizando un espectrometro de emisiéon de plasma
acoplado inductivamente de alta frecuencia (ICP-OES). Asimismo, O (cantidad de oxigeno) se determina usando un
dispositivo de analisis de gas basado en un método de absorcion de infrarrojos por fusiéon de gas; N (cantidad de
nitrégeno) se determina usando un dispositivo de analisis de gas basado en un método de conductividad térmica por
fusion de gas; y C (cantidad de carbono) se determina usando un dispositivo de analisis de gas basado en un método
de absorcidn de infrarrojos por combustion.

Pruebas de FE-EPMA: La superficie que es perpendicular a la direccion de orientacion de un iman sinterizado se pule
y se detecta utilizando un microanalizador de sonda de electrones de emisiéon de campo (FE-EPMA) [Japan Electron
Optics Laboratory Co., Ltd. (JEOL), 8530F]. En primer lugar, una fase de Rs-T13-M en un iman y el contenido de Ga y
Cu en M se determinan mediante analisis cuantitativo y mapeo en condiciones de prueba de un voltaje de aceleraciéon
de 15 kV y una corriente de haz de sonda de 50 nA. Luego, las estadisticas sobre la fraccion de volumen de la fase
de Res-T13-M se recogen mediante imagenes de electrones de retrodispersion (BSE). El método especifico es el
siguiente: capturar al azar 10 imagenes de BSE con un aumento de 2000, y usar un software de analisis de imagenes
para calcular la proporcion.

En la presente invencion, el intervalo de temperatura de tratamiento térmico seleccionado y el método de tratamiento
térmico son opciones convencionales en la industria y generalmente es un tratamiento térmico de dos etapas, en el
que la temperatura del tratamiento térmico de la primera etapa es de 800 °C-950 °C, y la temperatura del tratamiento
térmico de la segunda etapa es de 400 °C-650 °C.

En la presente invencion, los componentes comprenden X de 5,0 % en peso 0 menos e impurezas inevitables, en
donde X se selecciona de al menos uno del grupo de elementos que consiste en Zn, Al, In, Si, V, Cr, Mn, Ni, Ge, Zr,
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Nb, Mo, Pd, Ag, Cd, Sn, Sb, Hf, Ta y W. Cuando X comprende al menos uno de Nb, Zr o Cr, el contenido total de Nb,
Zry Cr es del 0,20 % en peso o menos. El contenido de Dy, Tb, Gd o Ho en R es del 1 % en peso o menos. Para
imanes sinterizados con un contenido de Dy, Tb, Gd, o Ho del 1 % en peso o menos, la presencia de la fase en serie
Re-T13-5M1+5 mejora el efecto de aumentar la Hcj de los imanes de forma mas significativa.

En una realizacién recomendada, el equilibrio es Fe.

En una realizacion recomendada, las impurezas inevitables comprenden O, y el contenido de O del iman sinterizado
es del 0,5 % en peso o menos. Aunque los imanes con bajo contenido de oxigeno (5000 ppm o menos) tienen buenas
propiedades magnéticas, sus granos tienden a agregarse y crecer durante la sinterizacién a temperaturas mas altas.
Por lo tanto, los imanes son mas sensibles para responder a los efectos producidos por mejoras microestructurales
extremadamente pequefias de las aleaciones templadas, polvos e imanes sinterizados. Al mismo tiempo, debido al
bajo contenido de oxigeno, hay menos compuestos de R-O presentes, R se puede utilizar mas plenamente para formar
la fase de Re-T13-M para aumentar la Hcj, y las fases de impureza del compuesto de RO son menores y aumenta la
cuadratura.

Asimismo, las inevitables impurezas mencionadas en la presente invencidn comprenden ademas pequefias
cantidades de C, N, S, P y otras impurezas inevitablemente mezcladas en las materias primas o en el proceso de
fabricacién. Por lo tanto, en el proceso de fabricaciéon del iman sinterizado mencionado en la presente invencién, es
mejor controlar el contenido de C para que sea del 0,25 % en peso o menos, mas preferiblemente del 0,1 % en peso
0 menos, el contenido de N debe ser del 0,15 % en peso o menos, el contenido de S debe ser del 0,05 % en peso o
menos, Y el contenido de P debe ser del 0,05 % en peso 0 menos.

Cabe sefalar que las etapas de fabricacion del iman en el entorno con bajo contenido de oxigeno pertenecen a la
técnica anterior, y todas las realizaciones de la presente divulgacion se implementan con las etapas de fabricacion del
iman en el entorno con bajo contenido de oxigeno, que no se describen con detalle en el presente documento.

En una realizaciéon recomendada, la micropulverizacion es un proceso de pulverizacion por chorro. De la manera
anterior, el grado de dispersion de la fase de Re-T13-M en el iman sinterizado aumenta ain mas.

Realizacion 1

Proceso de preparacion de la materia prima: Se prepararon Nd y Dy con una pureza del 99,5 %, Fe-B industrial, Fe
puro industrial, y Co, Cu, Ti, Ga y Al con una pureza del 99,9 %.

Proceso de fundicién: Las materias primas preparadas se colocaron en un crisol de alimina y la fundicién al vacio se
llevé a cabo en un horno de fundicion por induccion al vacio de alta frecuencia en un vacio a 102 Pa a una temperatura
de 1500 °C o menos.

Proceso de colada: Se introdujo un gas de Ar en el horno de fundicién después de la fundicion al vacio hasta que la
presion del gas alcanzo los 50.000 Pa, y luego se realizé la fundicion mediante un proceso de enfriamiento con un
solo rodillo a una velocidad de enfriamiento de 102 °C/s - 10* °C/s para adquirir una aleacion templada. La aleacién
templada se sometié a un tratamiento térmico de aislamiento térmico a 600 °C durante 60 minutos y luego se enfrio a
temperatura ambiente.

Proceso de decrepitacion con hidrégeno: Un horno de decrepitacion con hidrogeno en el que se colocé la aleacion
templada se puso al vacio a temperatura ambiente y, a continuacion, se introdujo gas hidrégeno con una pureza del
99,5 % en el horno de decrepitacion con hidrogeno. La presion de hidrégeno se mantuvo a 0,1 MPa. Después de la
absorcion total de hidrégeno, el horno de decrepitacion de hidrogeno se puso al vacio mientras se elevaba la
temperatura a una temperatura de 500 °C, luego se llevé a cabo el enfriamiento y se extrajo el polvo decrepitado con
hidrégeno.

Etapa de micropulverizacion: En una atmésfera de nitrégeno con un contenido de gas oxidante de 100 ppm o menos,
el polvo decrepitado con hidrogeno se sometié a pulverizaciéon en un molino de chorro a una presion de 0,4 MPa
durante 2 horas en una camara de pulverizaciéon para adquirir un polvo fino. El gas oxidante se refiere a oxigeno o
humedad.

Se afiadié octoato de metilo al polvo pulverizado del molino de chorro. La cantidad de octoato de metilo afadida fue
del 0,15 % del peso del polvo mezclado, y luego la mezcla se mezclé completamente usando un mezclador de tipo V.

Proceso de formacién de campo magnético: Usando una maquina de formacién de campo magnético orientado en
angulo recto, en un campo magnético orientado de 1,8 T y bajo una presion de formacion de 39,23 MPa (0,4 ton/cm?),
el polvo anterior con el octoato de metilo afiadido se form6 en un cubo con una longitud lateral de 25 mm mediante
formacion primaria, y el cubo se desmagnetizé en un campo magnético de 0,2 T después de la formacion primaria.

Para evitar que el cuerpo formado se exponga al aire después de la formacién primaria, el cuerpo formado se sellé y
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luego se sometidé a una formacién secundaria utilizando una maquina de formacién secundaria (maquina de formacion
de prensado isostatico) bajo una presion de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Proceso de sinterizacion: Cada cuerpo formado se transfirié a un horno de sinterizacion para sinterizar al vacio a 103
Pa, cada uno mantenido a 200 °C y 800 °C durante 2 horas, seguido de la sinterizacion a 1060 °C durante 2 horas.
Posteriormente, se introdujo un gas de Ar hasta que la presién alcanzé 0,1 MPa y, a continuacion, se enfrid el cuerpo
sinterizado hasta temperatura ambiente.

Proceso de tratamiento térmico: El cuerpo sinterizado se sometié a un tratamiento térmico primario a 900 °C durante
2 horas en un gas de Ar de alta pureza, seguido de un tratamiento térmico secundario a 520 °C durante 2 horas, y
luego se enfrié a temperatura ambiente y se extrajo.

Proceso de procesamiento: El cuerpo sinterizado se proceso6 en un iman con un diametro de 10 mm y un espesor de
5 mm, siendo la direccion del espesor la direccion de orientacion del campo magnético, para adquirir un iman
sinterizado.

Los imanes preparados a partir de los cuerpos sinterizados en las realizaciones y ejemplos comparativos se
sometieron directamente a pruebas ICP-OES y pruebas de propiedades magnéticas para evaluar sus propiedades
magnéticas. Los componentes y los resultados de la evaluaciéon de los imanes en las realizaciones y los ejemplos
comparativos se muestran en la Tabla 1y la Tabla 2:

Tabla 1: proporciones composionales de elementos (% en peso)

N.° Nd Dy B Co Cu Ga Ti Al O Fe
Ejemplo comparativo 1.1 28,5 0,5 0,83 0,42 0,40 0,42 0,05 0,2 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.1 28,5 0,5 0,86 0,42 0,40 0,42 0,05 0,2 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.2 28,5 0,5 0,89 0,42 0,40 0,42 0,05 0,2 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.3 28,5 0,5 0,92 0,42 0,40 0,42 0,05 0,2 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.4 28,5 0,5 0,94 0,42 0,40 0,42 0,05 0,2 0,1 Equilibrio
Ejemplo comparativo 1.2 28,5 0,5 0,96 0,42 0,40 0,42 0,05 0,2 0,1 Equilibrio
Ejemplo comparativo 1.3 28,0 0 0,88 0,45 0,30 0,35 0,1 0,1 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.5 285 0 0,88 045 0,30 0,35 0,1 0,1 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.6 295 0 0,88 045 0,30 0,35 0,1 0,1 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.7 305 0 0,88 045 0,30 0,35 0,1 0,1 0,1 Equilibrio
Realizacién 1.8 315 0 0,88 045 0,30 0,35 0,1 0,1 0,1 Equilibrio
Ejemplo comparativo 1.4 320 0 0,88 0,45 0,30 0,35 0,1 0,1 0,1 Equilibrio

Tabla 2 Evaluacion de las propiedades magnéticas de las realizaciones
N.° Br Tesla (KGs) Hcj kA/m (kOe) SQ (%) (BH)max. kdJ/m3 (MGOe)
Ejemplo comparativo 1.1 1,415 (14,15) 795,77 (10,0) 82,3 377,99 (47,5)

Realizacion 1.1 1,397 (13,97)  1440,35(18,1) 98,4 374,80 (47,1)
Realizacion 1.2 1,39 (13,9) 1535,84 (19,3) 99,4 369,23 (46,4)
Realizacion 1.3 1,395 (13,95) 1567,67 (19,7) 99,6 373,21 (46,9)
Realizacion 1.4 1,38 (13,8) 1480,14 (18,6) 99,3 365,25 (45,9)
Ejemplo comparativo 1.2 1,335 (13,35)  1273,23 (16,0) 99,2 342,18 (43,0)
Ejemplo comparativo 1.3 1,418 (14,18) 636,61 (8,0) 85,6 385,94 (48,5)
Realizacion 1.5 1,422 (14,22)  1416,47 (17,8) 98,4 388,33 (48,8)
Realizacion 1.6 1,414 (14,14)  1448,30 (18,2) 99,4 383,56 (48,2)
Realizacion 1.7 1,405 (14,05) 1488,09 (18,7) 99,5 378,78 (47,6)
Realizacion 1.8 1,389 (13,89) 1472,18 (18,5) 99,4 370,82 (46,6)
Ejemplo comparativo 1.4 1,352 (13,52)  1193,66 (15,0) 99,4 350,13 (44,0)

Tabla 3 Resultado del analisis cuantitativo de punto Unico FE-EPMA del iman sinterizado en la realizacion 1.7
(at%) Nd Fe Co Ga Cu B Componente de fase
Punto 1 29,99 65,03 0,31 423 044 O Re-T13-M
Punto 2 11,96 80,4 1,55 021 0,07 581 Ro-Tu-B

La conclusién de los inventores es la siguiente:

Para un iman sinterizado con bajo TRE (total de tierras raras), cuando el contenido de B es inferior al 0,86 % en peso,
debido al contenido de B demasiado bajo, se generan 2-17 fases excesivas, y la adicion sinérgica de Co, Cu, Gay Ti
forma solo una pequefia cantidad de fase de Re-T13-M en limites de grano, lo que no tiene una mejora obvia de la Hcj
del iman sinterizado y disminuye la cuadratura. Por el contrario, cuando el contenido de B supera el 0,94 % en peso,
porque el contenido de B aumenta, se genera una fase rica en B, tal como R1.1FesB4, dando como resultado una
disminucion en la fraccion de volumen de una fase principal y una disminucién en la Br del iman sinterizado, la adicion
sinérgica de Co, Cu, Ga y Ti forma poca o nada de fase de Rs-T13-M, y no hay una mejora obvia en la Hcj del iman
sinterizado. Sin embargo, para un contenido de B del 0,86 % en peso -0,94 % en peso, la adicion sinérgica de Co, Cu,
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Ga y Ti asegura que una fraccion de volumen suficiente de fase de Rs-T13-M se genera en los limites de grano y hay
una mejora mas obvia en las propiedades del iman sinterizado.

Asimismo, para un iman sinterizado con bajo contenido de B, cuando el contenido de TRE (total de tierras raras) es
inferior al 28,5 % en peso, el contenido de TRE es demasiado bajo y precipita a-Fe, dando como resultado una
disminucion en las propiedades del iman sinterizado. Por el contrario, cuando el contenido de TRE supera el 31,5 %
en peso, dado que aumenta el contenido de TRE, la fraccién de volumen de una fase principal disminuye; por lo tanto,
la Br del iman sinterizado disminuye. De manera adicional, la adicién sinérgica de Co, Cu, Ga y Ti no tiene una mejora
obvia para la Hcj del iman sinterizado porque R genera otras fases mas de R-Ga-Cu en los limites de grano, lo que
conduce a una disminucion en la proporciéon de una fase de Rs-T13-M. Sin embargo, para TRE del 28,5 % en peso -
31,5 % en peso, la adicién sinérgica de Co, Cu, Ga y Ti asegura que una fraccién de volumen suficiente de fase de
Res-T13-M se genera en los limites de grano del imén de bajo B, y hay una mejora mas obvia en las propiedades del
iman sinterizado.

El iman sinterizado de la Realizaciéon 1.7 se sometié a una prueba de FE-EPMA, y los resultados se muestran en la
figura 1y Tabla 3, donde la figura 1 es la distribucién de concentracién de Nd, Cu, Ga y Co y una imagen de BSE de
las posiciones correspondientes, y la Tabla 3 son resultados de analisis cuantitativos de un solo punto que muestran
que al menos tres fases estan presentes en la imagen de BSE. La regidn blanca grisacea 1 es una fase de Rs-T13-M,
donde R es Nd, T es principalmente Fe y Co, M comprende el 80 % en peso o mas de Ga y el 20 % en peso o menos
de Cu. La region negra 2 es una fase principal de RzFe14B, y la region blanca brillante 3 son otras fases ricas en R. Se
capturaron aleatoriamente diez imagenes de BSE con un aumento de 2000 y la fraccion de volumen de la fase de Re-
T13-M se calculé utilizando un software de andlisis de imagenes, que puede mostrar que la fase de Rs-T13-M represento
el 80 % o mas del volumen total de limites de grano en la muestra de esta realizacién. De forma analoga, los imanes
sinterizados en las Realizaciones 1.1-1.6 y la Realizacion 1.8 se sometieron a pruebas de FE-EPMA, en todo lo cual
se puede observar que el volumen de la fase de Rs-T13-M represento el 75 % o mas del volumen total de los limites
de grano. En la fase de Res-T13-M, R es Nd, o Nd y Dy, T es principalmente Fe y Co, y M comprende el 80 % en peso
o mas de Gay el 20 % en peso o menos de Cu.

Se realiz6 una prueba de FE-EPMA en el Ejemplo comparativo 1.4. Los resultados se muestran en la figura 2, que
representa la distribucion de concentracion de Nd, Cu, Ga y Co y una imagen de BSE de las posiciones
correspondientes. La regidn blanca grisacea 1a en la imagen de BSE es una fase de Rs-T13-M, la region negra 2a es
una fase principal de R2Fe14B, y la region blanca brillante 3a son otras fases ricas en R. Se puede ver que la fase de
Res-T13M blanca grisacea en las fases del limite de grano del ejemplo comparativo tiene una pequefia proporcion, y la
mayoria son fases blancas brillantes ricas en Nd de otras composiciones.

Se sometieron a prueba los ejemplos comparativos 1.1-1.3, en los que casi no se observé fase de Rs-T13M en los
limites de grano de los imanes sinterizados, o el volumen de la fase de Re-T13M fue inferior al 75 % del volumen total
de los limites de grano.

Realizaciéon 2

Proceso de preparacion de la materia prima: Se prepararon Nd y Dy con una pureza del 99,8 %, Fe-B industrial, Fe
puro industrial, y Co, Cu, Ti, Ga, Zr y Si con una pureza del 99,9 %.

Proceso de fundicion: Las materias primas preparadas se colocaron en un crisol de alumina y la fundicién al vacio se
llevé a cabo en un horno de fundicién por induccion al vacio de alta frecuencia en un vacio a 5 x 102 Pa a una
temperatura de 1500 °C o menos.

Proceso de colada: Se introdujo un gas de Ar en el horno de fundicién después de la fundicion al vacio hasta que la
presion del gas alcanzo los 55.000 Pa, bajo la cual se realizé la colada, seguido de enfriamiento a una velocidad de
enfriamiento de 102 °C/s - 10* °C/s para adquirir una aleacion templada.

Proceso de decrepitacion con hidrogeno: Un horno de decrepitacion con hidrégeno en el que se colocé la aleacion
templada se puso al vacio a temperatura ambiente y, a continuacion, se introdujo gas hidrégeno con una pureza del
99,9 % en el horno de decrepitacion con hidrégeno. La presion de hidrégeno se mantuvo a 0,15 MPa. Después de la
absorcion total de hidrogeno, el horno de decrepitacion con hidrégeno se puso al vacio mientras se elevaba la
temperatura para la deshidrogenaciéon completa, luego se llevé a cabo el enfriamiento y se extrajo el polvo decrepitado
con hidrégeno.

Etapa de micropulverizacion: En una atmésfera de nitrégeno con un contenido de gas oxidante de 150 ppm o menos,
el polvo decrepitado con hidrégeno se sometié a pulverizacién en un molino de chorro a una presion de 0,38 MPa
durante 3 horas en una camara de pulverizacién para adquirir un polvo fino. El gas oxidante se refiere a oxigeno o
humedad.

Se afiadi6 estearato de cinc al polvo pulverizado del molino de chorro. La cantidad de estearato de cinc anadida fue
del 0,12 % del peso del polvo mezclado, y luego la mezcla se mezclé completamente usando un mezclador de tipo V.
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Proceso de formacién de campo magnético: Usando una maquina de formacién de campo magnético orientado en
angulo recto, en un campo magnético orientado de 1,6 T, y bajo una presion de formacion de 34,32 MPa (0,35 ton/cm?),
el polvo anterior con el estearato de cinc afiadido se formé en un cubo con una longitud lateral de 25 mm mediante
formacion primaria, y el cubo se desmagnetizé en un campo magnético de 0,2 T después de la formacion primaria.

Para evitar que el cuerpo formado se exponga al aire después de la formacion primaria, el cuerpo formado se sello y
luego se sometidé a una formacién secundaria utilizando una maquina de formacién secundaria (maquina de formacion
de prensado isostatico) bajo una presion de 127,5 MPa (1,3 ton/cm?).

Proceso de sinterizacion: Cada cuerpo formado se transfirié a un horno de sinterizacién para sinterizaciéon en un vacio
a 5 x 10 Pa, cada uno mantenido a 300 °C y 600 °C durante 1 hora, seguido de la sinterizacion a 1040 °C durante 2
horas. Posteriormente, se introdujo un gas de Ar hasta que la presion alcanzé 0,1 MPa y, a continuacion, se enfrio el
cuerpo sinterizado hasta temperatura ambiente.

Proceso de tratamiento térmico: El cuerpo sinterizado se someti6 a un tratamiento térmico primario a 880 °C durante
3 horas en un gas de Ar de alta pureza, seguido de un tratamiento térmico secundario a 500 °C durante 3 horas, y
luego se enfrié a temperatura ambiente y se extrajo.

Proceso de procesamiento: El cuerpo sinterizado se proceso6 en un iman con un diametro de 20 mm y un espesor de
5 mm, siendo la direccion del espesor la direccion de orientacion del campo magnético, para adquirir un iman
sinterizado.

Los imanes preparados a partir de los cuerpos sinterizados en las realizaciones y ejemplos comparativos se
sometieron directamente a pruebas ICP-OES y pruebas de propiedades magnéticas para evaluar sus propiedades
magnéticas. Los componentes y los resultados de la evaluacion de los imanes en las realizaciones y los ejemplos
comparativos se muestran en la Tabla 4 y la Tabla 5:

Tabla 4: proporciones composionales de elementos (% en peso)

N.° Nd Dy B Co Cu Ga Ti Zr Si 0o Fe

Ejemplo comparativo 2.1 30,0 01 092 04 0,1 045 0,12 0.1 0,2 0,172  Equilibrio
Realizacioén 2.1 30,0 0,1 092 04 0,2 045 0,12 0,1 0,2 0,172  Equilibrio
Realizacion 2.2 30,0 0,1 092 04 030 045 0,12 01 0,2 0,172  Equilibrio
Realizacion 2.3 30,0 0,1 092 04 045 045 0,12 01 0,2 0,172 Equilibrio
Ejemplo comparativo 2.2 30,0 0,1 0,92 04 055 045 0,12 0,1 0,2 0,12  Equilibrio
Ejemplo comparativo 2.3 29,9 0,1 0,89 0,1 0,40 0,4 0,08 0,2 0,15 0,12 Equilibrio
Realizacion 2.4 29,9 0,1 0,89 0,2 0,40 0,4 0,08 0,2 0,5 0,92 Equilibrio
Realizacién 2.5 29,9 0,1 089 0,5 0,40 0,4 0,08 0,2 0,5 0,12 Equilibrio
Realizacion 2.6 29,9 0,1 089 0,8 0,40 0,4 0,08 0,2 0,5 0,12 Equilibrio
Realizacion 2.7 29,9 0,1 0,89 1,0 0,40 0,4 0,08 0,2 0,12 0,12 Equilibrio
Ejemplo comparativo 2.4 29,9 0,1 0,89 1,1 0,40 0,4 008 0,2 0,15 0,12 Equilibrio

Tabla 5 Evaluacion de las propiedades magnéticas de las realizaciones

N.° Br Tesla (KGs) Hcj kA/m (kOe) SQ (%)  (BH)méax kJ/mm3 (MGOe)
Ejemplo comparativo 2.1 1,401 (14,01) 1193,65 (15) 88,5 377,19 (47.4)
Realizacion 2.1 1,408 (14,08) 1392,59 (17,5) 99,2 381,17 (47,9)
Realizacion 2.2 1,403 (14,03) 1440,34 (18,1) 99,2 377,99 (47,5)
Realizacion 2.3 1,405 (14,05) 1424,42 (17,9) 99,3 379,58 (47,7)
Ejemplo comparativo 2.2 1,391 (13,91) 1153,86 (14,5) 97,6 371,62 (46,7)
Ejemplo comparativo 2.3 1,381 (13,81) 1241,40 (15,6) 98,2 366,05 (46,0)
Realizacion 2.4 1,398 (13,98) 1368,72 (17,2) 99,5 375,60 (47,2)
Realizacion 2.5 1,408 (14,08) 1448,30 (18,2) 99,6 381,17 (47,9)
Realizacion 2.6 1,402 (14,02) 1400,55 (17,6) 99,4 377,99 (47,5)
Realizacion 2.7 1,402 (14,02)  1376,68 (17,3)99,6 377,99 (47,5)
Ejemplo comparativo 2.4 1,385 (13,85)  1209,57 (15,2)99,1 368,44 (46,3)

La conclusién de los inventores es la siguiente:

Para un iman sinterizado de bajo TRE (total de tierras raras) y baja serie B, cuando el contenido de Cu es inferior al
0,2 % en peso, debido al contenido demasiado bajo de Cu, no existe una cantidad suficiente de Cu que entre en los
limites de grano, la adicion sinérgica de Co, Ga y Ti no forma una fase insuficiente de Re-T13-M en los limites de grano,
y no hay una mejora obvia en la Hcj del iman sinterizado. De forma analoga, cuando el contenido de Cu supera el
0,45 % en peso, porque el contenido de Cu es excesivo, el contenido de Cu en M en la fase de Re-T13-M formada es
superior al 20 %, y la adicion sinérgica de Co, Ga y Ti tampoco tiene una mejora obvia en las propiedades del iman
sinterizado. Sin embargo, para un contenido de Cu del 0,2 % en peso -0,45 % en peso, la adicion sinérgica de Co, Ga
y Ti asegura que el 75 % o mas de la fase de Rs-T13-M se genera en los limites de grano, el contenido de Ga en M es
superior al 80 % y el contenido de Cu es inferior al 20 %, y hay una mejora mas obvia de las propiedades del iman
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sinterizado.

Para el iman sinterizado de bajo TRE (total de tierras raras) y baja serie B, cuando el contenido de Co es inferior al
0,2 % en peso, debido al contenido de Co demasiado bajo, otras fases R-Co se forman preferentemente, la adicién
sinérgica de Cu, Ga, y Ti no forma una fase suficiente de Re-T13-M en los limites de grano, y no hay una mejora
evidente en las propiedades del iman sinterizado. De forma analoga, cuando el contenido de Co excede el 1,0 % en
peso, debido al contenido excesivo de Co, una parte de Co entra en los limites de grano, la adicion sinérgica de Cu,
Ga y Ti forman una fase de Re-T13-M con un contenido de Ga inferior al 80 % en M, y no hay una mejora evidente en
las propiedades del iman sinterizado. Sin embargo, para un contenido de Co del 0,2 % en peso -1,0 % en peso, la
adicion sinérgica de Cu, Gay Ti asegura que el 75 % o mas de la fase de Rs-T13-M se genera en los limites de grano,
el contenido de Ga en M es superior al 80 % y el contenido de Cu es inferior al 20 %, y hay una mejora mas obvia de
las propiedades del iman sinterizado.

De forma analoga, los imanes sinterizados en las Realizaciones 2.1-2.7 se sometieron a pruebas de FE-EPMA, en las
que se puede observar la fase de Re-T13-M que representa el 75 % o mas del volumen total de los limites de grano,
donde R es Nd y Dy, T es principalmente Fe y Co, y M comprende el 80 % en peso o mas de Ga y el 20 % en peso o
menos de Cu.

De manera adicional, los imanes sinterizados del Ejemplo comparativo 2.2 y del Ejemplo comparativo 2.4 se
sometieron a pruebas de FE-EPMA, en las que se observo una fase de Re-T13-M en los limites de grano de los imanes
sinterizados. La fase de Re-T13-M represento el 75 % o mas del volumen total de los limites de grano, pero el contenido
de Ga en M era inferior al 80 % en peso.

Los imanes sinterizados del ejemplo comparativo 2.1 y del ejemplo comparativo 2.3 se sometieron a pruebas de FE-
EPMA, en las que se observo una fase de Re-T13-M en los limites de grano de los imanes sinterizados. La fase de Re-
T13-M fue inferior al 75 % del volumen total de los limites de grano.

Realizacion 3

Proceso de preparacion de la materia prima: Se prepararon Nd y Dy con una pureza del 99,8 %, Fe-B industrial, Fe
puro industrial, y Co, Cu, Ti, Ga, Ni, Nb y Mn con una pureza del 99,9 %.

Proceso de fundicion: Las materias primas preparadas se colocaron en un crisol de alumina y la fundicién al vacio se
llevé a cabo en un horno de fundicion por induccion al vacio de alta frecuencia en un vacio a 5 x 102 Pa.

Proceso de colada: Se introdujo un gas de Ar en el horno de fundicién después de la fundicion al vacio hasta que la
presion del gas alcanzo los 45.000 Pa, bajo la cual se realizé la colada, seguido de enfriamiento a una velocidad de
enfriamiento de 102 °C/s - 10* °C/s para adquirir una aleacién templada.

Proceso de decrepitacion con hidrogeno: Un horno de decrepitacion con hidrégeno en el que se colocé la aleacion
templada se puso al vacio a temperatura ambiente y, a continuacion, se introdujo gas hidrégeno con una pureza del
99,9 % en el horno de decrepitacion con hidrégeno. La presion de hidrégeno se mantuvo a 0,12 MPa. Después de la
absorcion total de hidrogeno, el horno de decrepitacién con hidrégeno se puso al vacio mientras se elevaba la
temperatura para la deshidrogenacion completa, luego se llevd a cabo el enfriamiento y se extrajo el polvo decrepitado
con hidrégeno.

Etapa de micropulverizacion: En una atmdsfera de nitrégeno con un contenido de gas oxidante de 200 ppm o menos,
el polvo decrepitado con hidrégeno se sometié a pulverizaciéon en un molino de chorro a una presion de 0,42 MPa
durante 2 horas en una camara de pulverizacion para adquirir un polvo fino. El gas oxidante se refiere a oxigeno o
humedad.

Se afiadio estearato de cinc al polvo pulverizado del molino de chorro. La cantidad de estearato de cinc afadida fue
del 0,1 % del peso del polvo mezclado, y luego la mezcla se mezcldé completamente usando un mezclador de tipo V.

Proceso de formacién de campo magnético: Usando una maquina de formacién de campo magnético orientado en
angulo recto, en un campo magnético orientado de 1,5 T, y bajo una presién de formacién de 44,13 MPa (0,45 ton/cm?),
el polvo anterior con el estearato de cinc afiadido se form6 en un cubo con una longitud lateral de 25 mm mediante
formacion primaria, y el cubo se desmagnetizé después de la formacién primaria.

Para evitar que el cuerpo formado se exponga al aire después de la formacion primaria, el cuerpo formado se sell6 y
luego se sometié a una formacién secundaria utilizando una maquina de formacién secundaria (maquina de formacion
de prensado isostéatico) bajo una presion de 117,7 MPa (1,2 ton/cm?).

Proceso de sinterizaciéon: Cada cuerpo formado se transfirié a un horno de sinterizacion para sinterizacion en un vacio

a5 x 10 Pa, cada uno mantenido a 300 °C y 700 °C durante 1,5 horas, seguido de sinterizacion a 1050 °C. Después,
se introdujo un gas de Ar hasta que la presion del gas alcanzé la presion atmosférica, y luego se enfrié el cuerpo
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sinterizado a temperatura ambiente por circulacion.

Proceso de tratamiento térmico: El cuerpo sinterizado se sometié a un tratamiento térmico primario a 890 °C durante
3,5 horas en un gas de Ar de alta pureza, seguido de un tratamiento térmico secundario a 550 °C durante 3,5 horas,
y luego se enfrié a temperatura ambiente y se extrajo.

Proceso de procesamiento: El cuerpo sinterizado se proceso en un iman con un diametro de 20 mm y un espesor de
5 mm, siendo la direccion del espesor la direccion de orientacion del campo magnético, para adquirir un iman
sinterizado.

Los imanes preparados a partir de los cuerpos sinterizados en las realizaciones y ejemplos comparativos se
sometieron directamente a pruebas ICP-OES y pruebas de propiedades magnéticas para evaluar sus propiedades
magnéticas. Los componentes y los resultados de la evaluaciéon de los imanes en las realizaciones y los ejemplos
comparativos se muestran en la Tabla 6 y la Tabla 7:

Tabla 6: proporciones composionales de elementos (% en peso)

N.° Nd Dy B Co Cu Ga Ti Ni Nb Mn O Fe

Ejemplo comparativo 3.1 294 1,0 09 05 025 0,2 0,6 0,2 0,1 0,02 0,15 Equilibrio
Realizacion 3.1 294 10 09 05 025 03 0,6 0,2 0,1 0,02 0,15 Equilibrio
Realizacién 3.2 294 10 09 05 025 04 0,6 0,2 0,1 0,02 0,15 Equilibrio
Realizacién 3.3 294 1,0 09 05 0,25 05 0,16 0,2 0,1 0,02 0,15 Equilibrio
ﬁ?/z'rfc?;;‘;” 34 (noformapartedela 54, 45 090 05 025 05 016 02 01 002 015 Equilibrio
Ejemplo comparativo 3.2 294 10 09 05 025 06 0,16 0,2 0,1 0,02 0,15 Equilibrio
Ejemplo comparativo 3.3 294 15 09 05 025 06 0,16 0,2 0,1 0,02 0,15 Equilibrio
Ejemplo comparativo 3.4 295 1,0 094 06 03 0,38 0,00 0,14 0,05 0,05 0,15 Equilibrio
Realizacién 3.5 295 1,0 094 06 03 0,38 0,02 0,1 0,05 0,06 0,15 Equilibrio
Realizacién 3.6 295 1,0 094 06 0,3 0,38 0,08 0,1 0,05 0,056 0,15 Equilibrio
Realizacion 3.7 295 1,0 094 06 03 0,38 0,14 0,1 0,05 0,05 0,15 Equilibrio
Realizacién 3.8 295 1,0 094 06 03 038 02 0,1 0,05 0,06 0,15 Equilibrio
Ejemplo comparativo 3.5 295 10 094 06 0,3 0,38 0,24 0,1 0,05 0,05 0,15 Equilibrio

Tabla 7 Evaluacion de las propiedades magnéticas de las realizaciones

(BH)max. kJ/m?

N.° Br Tesla (KGs) Hcj kA/m (kOe) SQ (%) (MGOe)
Ejemplo comparativo 3.1 1,372 (13,72) 1257,31 (15,8) 99 362,07 (45,5)
Realizacion 3.1 1,388 (13,88) 1504,00 (18,9) 99,6 370,03 (46,5)
Realizacion 3.2 1,385 (13,85) 1567,66 (19,7) 99,7 368,44 (46,3)
Realizacion 3.3 1,380 (13,80) 1607,45 (20,2) 99,6 366,05 (46,0)
ﬁsg'r'lch‘:rf)’“ 3.4 (no forma parte de Ia 1378 (1378) 161541 (20,3) 99,7 362,87 (45.,6)
Ejemplo comparativo 3.2 1,361 (13,61) 1313,02 (16,5) 98,9 355,70 (44,7)
Ejemplo comparativo 3.3 1,351 (13,51) 1392,59 (17,5) 99,0 350,93 (44,1)
Ejemplo comparativo 3.4 1,352 (13,52) 1289,14 (16,2) 88,7 350,93 (44,1)
Realizacion 3.5 1,388 (13,88) 1440,34 (18,1) 99,5 370,03 (46,5)
Realizacion 3.6 1,385 (13,85) 1488,08 (18,7) 99,8 368,44 (46,3)
Realizacion 3.7 1,382 (13,82) 1543,79 (19,4) 99,5 366,84 (46,1)
Realizacion 3.8 1,382 (13,82) 1575,62 (19,8) 99,6 366,84 (46,1)
Ejemplo comparativo 3.5 1,372 (13,72) 1289,14 (16,2) 89,4 362,07 (45,5)

La conclusién de los inventores es la siguiente:

Para un iman sinterizado de bajo TRE (total de tierras raras) y baja serie B, cuando el contenido de Ga es inferior al
0,3 % en peso, debido al contenido de Ga demasiado bajo, la adicion sinérgica de Co, Cu y Ti forma una fase de Re-
T13-M con un contenido de Ga inferior al 80 % en M, y no hay una mejora evidente en las propiedades del iman
sinterizado. De forma analoga, cuando el contenido de Ga supera el 0,5 % en peso, debido al contenido excesivo de
Ga, se generan ofras fases de R-Ga-Cu (tal como una fase de Re-T2-M2), la fraccion de volumen de estas fases en los
limites de grano es superior al 25 %, la adicion sinérgica de Co, Cu y Ti no forma suficiente fase de Re-T13-M en los
limites de grano, y no hay una mejora evidente en las propiedades del iman sinterizado. Sin embargo, para un
contenido de Ga del 0,3 % en peso -0,5 % en peso, la adicion sinérgica de Co, Cu y Ti asegura que el 75 % o mas de
la fase de Re-T13-M se genera en los limites de grano, el contenido de Ga en M es superior al 80 % y el contenido de
Cu es inferior al 20 %, y hay una mejora mas obvia de las propiedades del iman sinterizado.

Al mismo tiempo, para el iman sinterizado de bajo TRE (total de tierras raras) y baja serie B, Ga, Cu, Co y Ti se
mantienen dentro del alcance de las reivindicaciones. Cuando el contenido de Dy es inferior al 1 %, el aumento de Hcj
es mas evidente. Por ejemplo, en comparacion con el ejemplo comparativo 3.2, la Hcj del iman sinterizado en la
Realizacién 3.3 aumenta en 294,43 kA/m (3,7 kOe). Adicionalmente, en la Realizacién 3.4, cuando el contenido de Dy
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es superior al 1 %, la adicion sinérgica de Ga, Cu, Co y Ti aumentan la Hcj del iman sinterizado en solo 222,81 kA/m
(2,8 kOe) en comparacion con la Hcj del iman sinterizado en el ejemplo comparativo 3.3.

Para el iman sinterizado de bajo TRE (total de tierras raras) y baja serie B, cuando el contenido de Ti es inferior al
0,02 % en peso, debido al contenido de Ti demasiado bajo, es dificil realizar la sinterizacién a alta temperatura, lo que
da como resultado una sinterizacion insuficientemente densa vy, por lo tanto, la Br del iman sinterizado disminuye.
Cuando la sinterizacion es insuficiente, la adicion sinérgica de Cu, Ga y Co no pueden formar suficiente Res-T13-M en
los limites de grano en el tratamiento térmico posterior, y no hay una mejora obvia en las propiedades del iman
sinterizado. De forma analoga, cuando el contenido de Ti supera el 0,2 % en peso, debido al contenido excesivo de
Ti, se forma facilmente una fase de TiBx, consecuentemente consumiendo una parte del contenido de B. El contenido
insuficiente de B conduce a un aumento en una fase de R2-T17, la adicidon sinérgica de Cu, Ga y Co no forma una fase
suficiente de Re-T13M en los limites de grano y no hay una mejora obvia en las propiedades del iman sinterizado. Sin
embargo, para un contenido de Ti del 0,02 % en peso -0,2 % en peso, la adicion sinérgica de Cu, Ga y Co permite la
sinterizacién completa del iman y se puede garantizar que el 75 % o més de la fase de Rs-T13-M se genera en los
limites de grano en el tratamiento térmico posterior, el contenido de Ga en M es superior al 80 % y el contenido de Cu
es inferior al 20 %, y hay una mejora mas obvia de las propiedades del iman sinterizado.

De forma analoga, los imanes sinterizados en las Realizaciones 3.1-3.8 se sometieron a pruebas de FE-EPMA, en las
que se puede observar la fase de Re-T13-M que representa el 75 % o mas del volumen total de los limites de grano,
donde R es Nd y Dy, T es principalmente Fe y Co, y M comprende el 80 % en peso o mas de Ga y el 20 % en peso o
menos de Cu.

Asimismo, el ejemplo comparativo 3.1 se sometié a una prueba de FE-EPMA, en la que una fase de Res-T13-M se
observo en los limites de grano del iman sinterizado, y la fase de Rs-T13-M represento el 75 % o mas del volumen total
de los limites de grano, pero el contenido de Ga en M es inferior al 80 % en peso.

Los ejemplos comparativos 3.2, 3.3, 3.4 y 3.5 se sometieron a pruebas de FE-EPMA, en las que se observo una fase
de Re-T13-M en los limites de grano de los imanes sinterizados, y la fase de Rs-T13-M fue inferior al 75 % del volumen
total de los limites de grano.

Las realizaciones descritas anteriormente solo sirven para ilustrar adicionalmente algunas realizaciones particulares
de la presente divulgacion; sin embargo, la presente invencion esta limitada por las reivindicaciones adjuntas.
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REIVINDICACIONES

1. Un iman sinterizado a base de R-Fe-B con un bajo contenido de B, que contiene una fase principal de tipo Rz2Fe14B,
siendo R al menos un elemento de tierras raras que comprende Nd y R se selecciona de al menos uno del grupo de
elementos que consiste en Nd, Pr, Dy, Tb, Ho, La, Ce, Pm, Sm, Eu, Gd, Er, Tm, Yb, Lu e itrio, en donde el iman
sinterizado comprende los siguientes componentes:

28,5 % en peso -31,5 % en peso de R,

0,86 % en peso -0,94 % en peso de B,

0,2 % en peso -1 % en peso de Co,

0,2 % en peso -0,45 % en peso de Cu,

0,3 % en peso -0,5 % en peso de Ga,

0,02 % en peso -0,2 % en peso de Ti,

61 % en peso -69,5 % en peso de Fe; y

0 % en peso -5,0 % en peso de X e impurezas inevitables, en donde X se selecciona de al menos uno del grupo
de elementos que consiste en Zn, Al, In, Si, V, Cr, Mn, Ni, Ge, Zr, Nb, Mo, Pd, Ag, Cd, Sn, Sb, Hf, Tay W, y cuando
X comprende al menos uno de Nb, Zr o Cr, el contenido total de Nb, Zr y Cr es del 0,20 % en peso o menos;

en donde el iman sinterizado tiene una fase de serie Rs-T13-5M1+5 que representa el 75 % o mas del volumen total
de los limites de grano, en donde T es al menos uno seleccionado de Fe o Co, M comprende el 80 % en peso o
mas de Ga y el 20 % en peso o menos de Cu, y 8 es -0,14-0,04

caracterizado por que el contenido de Dy, Tb, Gd o Ho es del 1 % en peso o menos.

2. El iman sinterizado a base de R-Fe-B con un bajo contenido de B segun la reivindicacién 1, en donde las impurezas
inevitables comprenden O, y el contenido de O del iman sinterizado es del 0,5 % en peso o menos.

3. Un método para preparar un iman sinterizado a base de R-Fe-B con un bajo contenido de B, que contiene una fase
principal de tipo RzFe14B, siendo R al menos un elemento de tierras raras que comprende Nd, en donde el iman
sinterizado tiene la composicién de la reivindicacion 1:

y

que comprende las etapas de preparar un componente liquido de materia prima fundida del iman sinterizado a una
velocidad de enfriamiento de 102 ° C/s - 10* °C/s en una aleacion para el iman sinterizado;

un proceso de trituracion de la aleacion por absorcidon de hidrégeno de la aleacién, y posteriormente, preparacion
de la aleacion triturada en un polvo fino mediante micropulverizacion; y adquisicién de un cuerpo formado usando
un método de formacion de campo magnético o mediante deformacién térmica por prensado en caliente, y
sinterizacion del cuerpo formado en un vacio o gas inerte a una temperatura de 900 °C-1100 °C seguido de un
tratamiento térmico para adquirir un producto.
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