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  High  energy  product,  magnetically  anisotropic  perma- 
nent  magnets  are  produced  by  hot  working  over-quenched 
or  fine  grained,  melt-spun  materials  comprising  iron,  neody- 
mium  and/or  praseodymium,  and  boron  to  produce  a  fully 
densified,  fine  grained  body  that  has  undergone  plastic  flow. 



T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   t o   h i g h   t e m p e r a t u r e  

s t r a i n - a n n e a l   p r o c e s s i n g   o f   e x t r e m e l y   r a p i d l y  

s o l i d i f i e d   c o m p o s i t i o n s   c o m p r i s i n g   i r o n ,   one  or   m o r e  

r a r e   e a r t h   m e t a l s   and  b o r o n   t o   p r o d u c e   u s e f u l   p e r m a n e n t  

m a g n e t s .   More  p a r t i c u l a r l y ,   t h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s  

to   t h e   h o t   c o n s o l i d a t i o n   and   h o t   w o r k i n g   of   o v e r q u e n c h e d  

c o m p o s i t i o n s   c o m p r i s i n g   i r o n ,   n e o d y m i u m   a n d / o r  

p r a s e o d y m i u m , a n d   b o r o n   to   f o r m   u s e f u l , m a g n e t i c a l l y -  

a l i g n e d   p e r m a n e n t   m a g n e t s .  

B a c k g r o u n d  

High   e n e r g y   p r o d u c t ,   h i g h   c o e r c i v i t y  

p e r m a n e n t   m a g n e t   c o m p o s i t i o n s   c o m p r i s i n g ,   f o r   e x a m p l e ,  

i r o n ,   n e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m ,   and  b o r o n , a n d  

m e t h o d s   of   m a k i n g   them  a r e   d i s c l o s e d   in   E u r o p e a n  

P a t e n t   A p p l i c a t i o n   0  108  474  ( G e n e r a l   M o t o r s   C o r p o r a t i o n ) .  

An  i l l u s t r a t i v e   c o m p o s i t i o n ,   e x p r e s s e d   in   a t o m i c  

p r o p o r t i o n s ,   i s   N d 0 . 1 3 ( F e 0 . 9 5 B 0 . 0 5 ) 0 . 8 7 .  I t  i s  

s u b s t a n t i a l l y   t h e   c o m p o s i t i o n   of   a  s p e c i f i c   s t a b l e  

i n t e r m e t a l l i c   p h a s e   t h a t   p o s s e s s e s   h i g h   c o e r c i v i t y  

when  f o r m e d   as  f i n e   c r y s t a l l i t e s   a b o u t   20  to   4 0 0  

n a n o m e t e r s   in   l a r g e s t   d i m e n s i o n .  

M e l t s   of  t h e   a b o v e   f a m i l y   of   c o m p o s i t i o n s  

can  be  v e r y   r a p i d l y   q u e n c h e d ,   s u c h   as  by  m e l t - s p i n n i n g ,  

to  p r o d u c e   a  s o l i d   m a t e r i a l ,   e . g . ,   a  t h i n   r i b b o n .  

When  t h e   r a t e   of  c o o l i n g   h a s   b e e n   c o n t r o l l e d   t o  

p r o d u c e   a  s u i t a b l e   f i n e   c r y s t a l l i n e   m i c r o s t r u c t u r e  

(20  nm  to   400  nm),   t h e   m a t e r i a l   h a s   e x c e l l e n t  

p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .   On  t h e   o t h e r   h a n d , f a s t e r  



c o o l i n g   ( o v e r q u e n c h i n g )   p r o d u c e s   a  m a t e r i a l   w i t h  

s m a l l e r   c r y s t a l l i t e s   and   l o w e r   c o e r c i v i t y .   H o w e v e r ,  

as  d i s c l o s e d ,   s u c h   o v e r q u e n c h e d   m a t e r i a l   c an   b e  

a n n e a l e d   t o   f o r m   t h e   s u i t a b l e   c r y s t a l   s i z e   w i t h   t h e  

a s s o c i a t e d   h i g h   c o e r c i v i t y   a n d   h i g h   e n e r g y   p r o d u c t .  

An  i n t e r e s t i n g   a n d   u s e f u l   p r o p e r t y   o f   t h i s  

n e o d y m i u m - i r o n - b o r o n   c o m p o s i t i o n   ( f o r   e x a m p l e )   i s  

t h a t   i t   i s   m a g n e t i c a l l y   i s o t r o p i c .   A  f i n e   g r a i n ,  

m e l t   s p u n   r i b b o n   can   be  b r o k e n   up  i n t o   f l a t   p a r t i c l e s .  

The  p a r t i c l e s   can   be  p r e s s e d   i n   a  d i e   a t   room  t e m p e r -  

a t u r e   t o   f o r m   a  u n i t a r y   b o d y   o f   a b o u t   85%  o f   t h e  .  

m a t e r i a l ' s   d e n s i t y .   B o n d i n g   a g e n t s   can   be  e m p l o y e d  

b e f o r e   o r   a f t e r   t h e   c o m p a c t i o n .   The  m a k i n g   o f   s u c h  

b o n d e d   m a g n e t s   i s   d i s c l o s e d   i n   E u r o p e a n   P a t e n t  

A p p l i c a t i o n   8 4 3 0 1 4 5 3 . 1  ( G e n e r a l   M o t o r s   C o r p o r a t i o n ) ,  

f i l e d   6  M a r c h   1 9 8 4 :   I t   was  s u r p r i s i n g   t o   f i n d  

t h a t   s u c h   b o n d e d   m a g n e t s   d i s p l a y e d   no  p r e f e r r e d  

m a g n e t i c   d i r e c t i o n .   V a l u e s   o f   i n t r i n s i c   c o e r c i v i t y  

or  maximum  e n e r g y   p r o d u c t   w e r e   n o t   d e p e n d e n t   u p o n  
t h e   d i r e c t i o n   of  t h e   a p p l i e d   m a g n e t i c   f i e l d .   T h e r e  .  

was  n o  a d v a n t a g e   in   g r i n d i n g   t h e   r i b b o n   t o   v e r y  
f i n e   p a r t i c l e s   and  m a g n e t i c a l l y   a l i g n i n g   t h e  

p a r t i c l e s   b e f o r e  c o m p a c t i o n .  

S u c h   m a g n e t i c a l l y   i s o t r o p i c   m a t e r i a l s   a r e  

v e r y   u s e f u l   b e c a u s e   t h e y   c a n   be  e a s i l y   p r e s s e d  

( w i t h o u t  m a g n e t i c   a l i g n m e n t )   i n t o   b o n d e d   s h a p e s .  

The  s h a p e s   c a n   be  m a g n e t i z e d   i n   t h e   m o s t   c o n v e n i e n t  

d i r e c t i o n .  

I t   i s   r e c o g n i z e d   t h a t   t h e   i r o n - n e o d y m i u m -  

b o r o n   t y p e   c o m p o s i t i o n s   m i g h t   p r o v i d e   s t i l l   h i g h e r  

e n e r g y   p r o d u c t s   i f   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   of   t h e   g r a i n s  

or  c r y s t a l l i t e s   in   t h e i r   m i c r o s t r u c t u r e   c o u l d   b e  

p h y s i c a l l y   a l i g n e d   and  i f   s u c h   a l i g n m e n t   p r o d u c e d   a t  

l e a s t   p a r t i a l   m a g n e t i c   d o m a i n   a l i g n m e n t .   The  m a t e r i a l  

wou ld   t h e n   h a v e   a  p r e f e r r e d   d i r e c t i o n   o f   m a g n e t i z a t i o n .  



The  m a t e r i a l   w o u l d   be  m a g n e t i c a l l y   a n i s o t r o p i c   a n d  

w o u l d   h a v e   h i g h e r   r e s i d u a l   m a g n e t i z a t i o n   a n d   h i g h e r  

e n e r g y   p r o d u c t   i n   t h e   p r e f e r r e d   d i r e c t i o n .   T h i s   h a s  

now  b e e n   a c c o m p l i s h e d   u s i n g   o v e r q u e n c h e d   m e l t - s p u n  

m a t e r i a l   by  h o t   w o r k i n g   t h e   m a t e r i a l   t o   c o n s o l i d a t e  

i t   t o   f u l l   d e n s i t y   a n d   t o   e f f e c t   p l a s t i c   f l o w   t h a t  

y i e l d s   m a g n e t i c   a l i g n m e n t .   T h e  s a m e   i m p r o v e m e n t   c a n  

be  a c c o m p l i s h e d   on  f i n e l y   c r y s t a l l i n e ,   h i g h   c o e r c i v i t y  

m a t e r i a l   ( e . g . ,  H c i   >  1 0 0 0   Oe)  i f   t h e   h o t   w o r k   i s  

p e r f o r m e d   r a p i d l y   b e f o r e   e x c e s s i v e  g r a i n  g r o w t h   o c c u r s  

and  c o e r c i v i t y   d e c r e a s e s .  

I t   i s   an  o b j e c t   o f   t h e   i n v e n t i o n   t o   p r o v i d e  

a  f u l l y   d e n s i f i e d   f i n e  g r a i n ,   a n i s o t r o p i c ,   p e r m a n e n t  

m a g n e t   f o r m e d   by  h o t   w o r k i n g   a  s u i t a b l e   m a t e r i a l   c o m -  

p r i s i n g   i r o n ,   n e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m ,   a n d  

b o r o n .   T h i s   a n i s o t r o p i c   m a g n e t   h a s   h i g h e r   r e s i d u a l  

m a g n e t i z a t i o n   a n d   e n e r g y   p r o d u c t . t h a n   i s o t r o p i c  

m a g n e t s   o f   l i k e   c o m p o s i t i o n .  

I t   i s   an  o b j e c t   o f   t h e   i n v e n t i o n   t o   p r o v i d e  

a  m e t h o d   o f   t r e a t i n g   o v e r q u e n c h e d   c o m p o s i t i o n s   c o n -  

t a i n i n g   s u i t a b l e   p r o p o r t i o n s   o f   i r o n ,   n e o d y m i u m   a n d / o r  

p r a s e o d y m i u m ,   a n d   b o r o n   a t   s u i t a b l e   t e m p e r a t u r e s   a n d  

p r e s s u r e s   t o   f u l l y   d e n s i t y  t h e   m a t e r i a l   i n t o   a  s o l i d  

m a s s ,   t o   e f f e c t   t h e  g r o w t h   o f   f i n e ,   h i g h   c o e r c i v i t y  

c r y s t a l l i t e s   a n d   t o   c a u s e   a  f l o w   a n d   o r i e n t a t i o n   o f  

t h e   m a t e r i a l   s u f f i c i e n t   t o   p r o d u c e   m a c r o s c o p i c   m a g -  
n e t i c   a n i s o t r o p y .  

I t   i s   a n o t h e r   o b j e c t   o f   t h e   i n v e n t i o n   t o  

t r e a t   s u i t a b l e   t r a n s i t i o n   m e t a l - r a r e   e a r t h   m e t a l - b o r o n  

c o m p o s i t i o n s   t h a t   do  n o t   h a v e   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r -  

t i e s   b e c a u s e   t h e i r   m i c r o s t r u c t u r e   i s   a m o r p h o u s   o r  t o o  

f i n e l y   c r y s t a l l i n e .   The  t r e a t m e n t   i s   by  a  h o t   w o r k i n g  

p r o c e s s ,   s u c h   a s   h o t   p r e s s i n g ,   h o t   d i e - u p s e t t i n g ,   e x -  

t r u s i o n ,   f o r g i n g ,   or   r o l l i n g ,   to   f u l l y   c o n s o l i d a t e  



p i e c e s   o f   t h e   m a t e r i a l ,   t o   e f f e c t   s u i t a b l e   g r a i n  

g r o w t h   and   t o   p r o d u c e   a  p l a s t i c   f l o w   t h e r e i n   t h a t  

r e s u l t s   in   a  b o d y   h a v i n g   m a g n e t i c   a n i s o t r o p y .   I t  

i s   f o u n d   t h a t   t h e   max imum  m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   i n  

s u c h   a  h o t   w o r k e d   b o d y   a r e   o r i e n t e d   p a r a l l e l   t o   t h e  

d i r e c t i o n   o f   p r e s s i n g   ( p e r p e n d i c u l a r   t o   t h e   d i r e c t i o n  

of   f l o w ) .   In  t h e   d i r e c t i o n   o f   p r e f e r r e d   m a g n e t i c  

a l i g n m e n t r : e n e r g y   p r o d u c t s   a r e   o b t a i n a b l e   t h a t   a r e  

s i g n i f i c a n t l y   g r e a t e r   t h a n   t h o s e   i n   i s o t r o p i c   m a g n e t s  

of   l i k e   c o m p o s i t i o n .  

B r i e f   s u m m a r y  

In   a c c o r d a n c e   w i t h   a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t  

of  t h e   i n v e n t i o n ,   t h e s e   and  o t h e r   o b j e c t s   and   a d v a n t a g e s  
a r e   a c c o m p l i s h e d   as   f o l l o w s :  

A  m o l t e n   c o m p o s i t i o n   c o m p r i s i n g   i r o n ,  

n e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m ,   and  b o r o n   i s   p r e p a r e d .  

O t h e r   c o n s t i t u e n t s   may  be  p r e s e n t ,   as   w i l l   be  d i s -  

c l o s e d   b e l o w .   An  e x a m p l e   o f   a  p r e f e r r e d   c o m p o s i t i o n ,  

e x p r e s s e d   i n   t e r m s   o f   a t o m i c   p r o p o r t i o n s ,   i s  

N d 0 . 1 3 ( F e 0 . 9 5 B 0 . 0 5 ) 0 . 8 7 .   The  m o l t e n   m a t e r i a l   i s  

c o o l e d   e x t r e m e l y   r a p i d l y ,   as   by  m e l t   s p i n n i n g ,   t o  

f o r m   a  t h i n   r i b b o n   o f   s o l i d   m a t e r i a l   t h a t   d o e s   n o t  

h a v e   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .   T y p i c a l l y ,   t h e  

m a t e r i a l   i s   a m o r p h o u s   i n   m i c r o s t r u c t u r e .   I t   w i l l   n o t  

p r o d u c e   an  x - r a y   p a t t e r n   c o n t a i n i n g   many  d i s c r e t e  

d i f f r a c t i o n   m a x i m a   l i k e   t h a t   o b t a i n e d   f r o m   d i f f r a c t i o n  

in   c r y s t a l l i n e   s u b s t a n c e s .   When  h i g h l y   m a g n i f i e d ,   a s  

in   a  s c a n n i n g   e l e c t r o n   m i c r o s c o p e   m i c r o g r a p h ,   n o  

d i s c r e t e   g r a i n s   (o r   c r y s t a l l i t e s )   w i l l   be  a p p a r e n t .  

The  r i b b o n   o r   o t h e r   t h i n ,   s o l i d   f o r m   may  b e  

b r o k e n ,   i f   n e c e s s a r y ,   i n t o   p a r t i c l e s   of   c o n v e n i e n t  

s i z e   f o r   an  i n t e n d e d   h o t   w o r k i n g   o p e r a t i o n .   The  p a r -  

t i c l e s   a r e   h e a t e d   u n d e r   a r g o n   t o   a  s u i t a b l e   e l e v a t e d  



t e m p e r a t u r e ,   p r e f e r a b l y   7 0 0 ° C   o r   h i g h e r ,  a n d   s u b j e c t e d  

to   s h o r t   t e r m   h o t   w o r k i n g   u n d e r   p r e s s u r e ,   p r e f e r a b l y  

a t   l e a s t   6 8 , 9 4 7 . 6   kPa  ( 1 0 , 0 0 0   p s i ) .   Such  p r o c e s s i n g  

nay  be  accompl i shed   by  any  of  a  number  of  known  hot  w o r k i n g  

p r a c t i c e s .   The  m a t e r i a l   may  be  h o t   p r e s s e d   i n   a  d i e .  

I t   may  be  e x t r u d e d ,   o r   r o l l e d ,   o r   d i e - u p s e t ,   o r  

h a m m e r e d .   W h a t e v e r   t h e   p a r t i c u l a r   f o r m   o f   h o t   w o r k i n g  

e m p l o y e d ,   t h e   s e v e r a l   i n d i v i d u a l   p a r t i c l e s   a r e   p r e s s e d  

and   f l o w e d   t o g e t h e r   u n t i l   t h e   m a s s   a c h i e v e s   f u l l  

d e n s i t y   f o r   t h e  c o m p o s i t i o n .   In   a d d i t i o n ,   t h e   h o t  

m a s s   i s   c a u s e d   t o   u n d e r g o   p l a s t i c   f l o w .   D u r i n g  t h e  

e x p o s u r e   a t   h i g h . t e m p e r a t u r e   t h e   n o n p e r m a n e n t   m a g n e t  

m i c r o s t r u c t u r e   i s   c o n v e r t e d   t o   a  s u i t a b l e   f i n e  g r a i n  

c r y s t a l l i n e   m a t e r i a l .   The  f l o w   of   t h e   h o t ,   f i n e  

g r a i n   m a t e r i a l   p r o d u c e s   a  b o d y ,   t h a t   u p o n   c o o l i n g  

b e l o w   i t s   C u r i e   t e m p e r a t u r e ,   h a s   p r e f e r r e d   d i r e c t i o n  

of   m a g n e t i z a t i o n   and   p r o v i d e s  e x c e l l e n t   p e r m a n e n t  

m a g n e t   p r o p e r t i e s .  

As  s u i t a b l y   p r a c t i c e d ,   t h e   h i g h   t e m p e r a t u r e  

w o r k i n g   p r o d u c e s   a  f i n e l y   c r y s t a l l i n e   o r  g r a n u l a r  

m i c r o s t r u c t u r e   ( f o r   e x a m p l e ,   up  t o   a b o u t   0 . 4   t o   0 . 5  

m i c r o m e t e r s   i n   g r e a t e s t   d i m e n s i o n ) .   C a r e   i s   t a k e n   t o  

c o o l   t h e   m a t e r i a l   b e f o r e   e x c e s s i v e   g r a i n   g r o w t h   a n d  

l o s s   o f   c o e r c i v i t y   o c c u r s .   The  p r e f e r r e d   d i r e c t i o n  

of   m a g n e t i z a t i o n   o f   t h e  h o t   w o r k e d   p r o d u c t   is  t y p i c a l l y  

p a r a l l e l   t o   t h e   d i r e c t i o n   o f   p r e s s i n g   a n d  t r a n s v e r s e  

to   t h e   d i r e c t i o n   o f   p l a s t i c   f l o w .   A  s i g n i f i c a n t l y  

h i g h e r   e n e r g y   p r o d u c t   i s   o b t a i n e d   when  t h e   b o d y  i s  

m a g n e t i z e d   t r a n s v e r s e   t o   t h e   d i r e c t i o n   o f   p l a s t i c   f l o w .  

As  p r e v i o u s l y   s t a t e d ,   m a t e r i a l   o f   l i k e  

c o m p o s i t i o n   and  s i m i l a r   m i c r o s t r u c t u r e   h a s   b e e n   m a d e  

w i t h o u t   h o t   w o r k i n g .   S u c h   m a t e r i a l s   h a v e   b e e n   m a g -  

n e t i c a l l y   i s o t r o p i c   a n d   h a d   l o w e r   maximum  e n e r g y  

p r o d u c t .  



In   a n o t h e r   e m b o d i m e n t   o f   t h e   i n v e n t i o n   t h e  

s t a r t i n g   m a t e r i a l   may  be  a  h i g h   c o e r c i v i t y   (>  1 0 0 0   O e )  

i s o t r o p i c   m a t e r i a l .   S u i t a b l e   h o t   w o r k i n g   o f   t h e  

m a t e r i a l   w i l l   f u l l y   d e n s i f y   i t   and   e f f e c t   p l a s t i c  

f l o w   to   o r i e n t   t h e   f i n e   c r y s t a l l i t e s   i n   a  m a g n e t i c a l l y  

a n i s o t r o p i c   s t r u c t u r e .   H o w e v e r   t h e   d u r a t i o n   o f   t h e  

h o t   w o r k i n g   m u s t   be  s h o r t   so  t h a t   t h e   c r y s t a l l i t e s  

do  n o t   g r o w   so  l a r g e   t h a t   t h e   d e s i r a b l e   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s   a r e   l o s t .  

T h e s e   and   o t h e r   o b j e c t s   and   a d v a n t a g e s   o f  

t h e   i n v e n t i o n   w i l l   b e c o m e   m o r e   a p p a r e n t   f r o m   a  d e -  

t a i l e d   d e s c r i p t i o n   t h e r e o f ,   w h i c h   f o l l o w s .   R e f e r e n c e  

w i l l   be  made  t o   t h e   d r a w i n g s ,   i n   w h i c h :  

F i g u r e   1  i s   a  c r o s s - s e c t i o n a l   v i e w   o f   a  h o t  

p r e s s i n g   d i e   f o r   p r a c t i c i n g   o n e   e m b o d i m e n t   o f   t h e  

i n v e n t i o n ;  

F i g u r e   2  i s   a  s e c o n d   q u a d r a n t ,   room  t e m p e r -  

a t u r e ,   4wM  v e r s u s   H  p l o t   o f   a  s a m p l e   p r o d u c e d   by  h o t  

p r e s s i n g ;  

F i g u r e   3a  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   6QOX 

m a g n i f i c a t i o n   o f   a  s a m p l e   c o m p a c t e d   t o   85%  o f  

t h e o r e t i c a l   d e n s i t y   i n   a c c o r d a n c e   w i t h   e a r l i e r   w o r k ;  

F i g u r e   3b  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   6 0 0 X  

m a g n i f i c a t i o n   o f   a  s a m p l e   h o t   p r e s s e d   i n   a c c o r d a n c e  

w i t h   t h e   m e t h o d   of   t h e   i n v e n t i o n ;  

F i g u r e   3c  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   6 0 0 X  

m a g n i f i c a t i o n   o f   a  s a m p l e   e x t r u d e d   i n   a c c o r d a n c e  

w i t h   t h e   m e t h o d   of   t h e   i n v e n t i o n ;  
F i g u r e   4  i s   a  s e c o n d   q u a d r a n t ,   room  t e m p e r -  

a t u r e ,   4wM  v e r s u s   H  p l o t   o f   a  s a m p l e   p r o d u c e d   b y  

e x t r u s i o n ;  

F i g u r e   5  i s   a  S c a n n i n g   E l e c t r o n   M i c r o s c o p e  

m i c r o g r a p h   a t   4 3 , 6 0 0 X   m a g n i f i c a t i o n ,   i l l u s t r a t i n g  



t h e   t e x t u r e   of   t h e   f r a c t u r e   s u r f a c e   of   an  e x t r u d e d  

s m p l e   p r e p a r e d   in  a c c o r d a n c e   wi th   the  method  of  the  i n v e n t i o n ;  

F i g u r e   6  i s   a  s e c o n d   q u a d r a n t ,   room  t e m -  

p e r a t u r e ,   4πM  v e r s u s   H  p l o t   of  a  sanple   produced  b y  

die  u p s e t t i n g   in  accordance   wi th   the  method  of  the  i n v e n t i o n  a n d  

F i g u r e   7  i s   a  s e c o n d   q u a d r a n t ,   room  t e m -  

p e r a t u r e ,   4πM  v e r s u s   H  p l o t   o f   a  s a m p l e   p r o d u c e d   b y  

a  d i f f e r e n t   d i e   u p s e t t i n g   p r a c t i c e   i n   a c c o r d a n c e   w i t h  

t h e   m e t h o d   of   t h e   i n v e n t i o n .  

D e t a i l e d   D e s c r i p t i o n  

The  m e t h o d   o f   t h e  p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s  
a p p l i c a b l e   to   c o m p o s i t i o n s   c o m p r i s i n g  a   s u i t a b l e   t r a n s i t i o n  
metal   component,  a  s u i t a b l e   r a r e  e a r t h  c o m p o n e n t ,   and  b o r o n .  

The  t r a n s i t i o n   m e t a l   c o m p o n e n t   i s   i r o n   o r  

i r o n   and   (one  o r   m o r e   o f )   c o b a l t ,   n i c k e l ,   c h r o m i u m   o r  

m a n g a n e s e .   C o b a l t   i s   i n t e r c h a n g e a b l e   w i t h   i r o n   up  t o  

a b o u t   40  a t o m i c   p e r c e n t .   C h r o m i u m ,   m a n g a n e s e   a n d  

n i c k e l   a r e   i n t e r c h a n g e a b l e   i n   l o w e r   a m o u n t s ,   p r e f e r -  

a b l y   l e s s   t h a n   a b o u t   10  a t o m i c   p e r c e n t .   Z i r c o n i u m  

a n d / o r   t i t a n i u m   i n   s m a l l   a m o u n t s   (up  t o   a b o u t   2  a t o m i c  

p e r c e n t  o f   t h e   i r o n )   c a n   be  s u b s t i t u t e d   f o r   i r o n .  

V e r y   s m a l l   a m o u n t s   o f   c a r b o n   and  s i l i c o n   c an   b e  

t o l e r a t e d   w h e r e   low  c a r b o n   s t e e l   i s   t h e   s o u r c e   o f  

i r o n   f o r   t h e   c o m p o s i t i o n .   The  c o m p o s i t i o n   p r e f e r a b l y  

c o m p r i s e s   a b o u t   50  a t o m i c   p e r c e n t   t o   a b o u t   90  a t o m i c  

p e r c e n t   t r a n s i t i o n   m e t a l   c o m p o n e n t   - -   l a r g e l y   i r o n .  

The  c o m p o s i t i o n   a l s o   c o m p r i s e s   f r o m   a b o u t  

10  a t o m i c   p e r c e n t   t o   a b o u t   50  a t o m i c   p e r c e n t   r a r e  

e a r t h   c o m p o n e n t .   N e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m   a r e  

t h e   e s s e n t i a l   r a r e   e a r t h   c o n s t i t u e n t s .   As  i n d i c a t e d , -  

t h e y   may  be  u s e d   i n t e r c h a n g e a b l y .   R e l a t i v e l y   s m a l l  

a m o u n t s   of   o t h e r   r a r e   e a r t h   e l e m e n t s ,   s u c h   as  s a m a r i u m ,  

l a n t h a n u m ,   c e r i u m ,   t e r b i u m   and   d y s p r o s i u m ,   may  b e  



m i x e d   w i t h   n e o d y m i u m   and   p r a s e o d y m i u m   w i t h o u t   s u b s t a n -  

t i a l   l o s s   o f   t h e   d e s i r a b l e   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s .   P r e f -  

e r a b l y ,   t h e y   make  up  no  m o r e   t h a n   a b o u t   40  a t o m i c  

p e r c e n t   o f   t h e   r a r e   e a r t h   c o m p o n e n t .   I t   i s   e x p e c t e d  

t h a t   t h e r e   w i l l   be  s m a l l   a m o u n t s   o f   i m p u r i t y   e l e m e n t s  

w i t h   t h e   r a r e   e a r t h   c o m p o n e n t .  

The  o v e r q u e n c h e d   c o m p o s i t i o n   c o n t a i n s   a b o u t  

1  to   10  a t o m i c   p e r c e n t   b o r o n .  

The   o v e r a l l   c o m p o s i t i o n   may  be  e x p r e s s e d  

by  t h e   f o r m u l a   R E 1 - x ( T M 1 - y B y ) x .   The  r a r e   e a r t h   (RE) 

c o m p o n e n t   m a k e s   up  10  t o   50  a t o m i c   p e r c e n t   o f   t h e  

c o m p o s i t i o n   ( x  -   0 . 5   t o   0 . 9 ) ,   w i t h   a t   l e a s t   60  a t o m i c  

p e r c e n t   o f   t h e   r a r e   e a r t h   c o m p o n e n t   b e i n g   n e o d y m i u m  

a n d / o r   p r a s e o d y m i u m .   The  t r a n s i t i o n   m e t a l   (TM)  a s  

u s e d   h e r e i n   m a k e s   up  a b o u t   50  t o   90  a t o m i c   p e r c e n t  

of  t h e   o v e r a l l   c o m p o s i t i o n ,   w i t h   i r o n   r e p r e s e n t i n g  

a b o u t   80  a t o m i c   p e r c e n t   o f   t h e  t r a n s i t i o n   m e t a l   c o n -  

t e n t .   The  o t h e r   c o n s t i t u e n t s ,   s u c h   as   c o b a l t ,   n i c k e l ,  

c h r o m i u m   o r   m a n g a n e s e ,   a r e   c a l l e d   " t r a n s i t i o n   m e t a l s "  

i n s o f a r   as   t h e   a b o v e   e m p i r i c a l   f o r m u l a   i s   c o n c e r n e d .  

B o r o n   i s   p r e s e n t   i n   an  a m o u n t   o f   a b o u t   1  

to  10  a t o m i c   p e r c e n t   ( y  -   a b o u t   0 . 0 1   t o   0 . 1 1 )   o f   t h e  

t o t a l   c o m p o s i t i o n .  

F o r   c o n v e n i e n c e ,   t h e   c o m p o s i t i o n s   h a v e   b e e n  

e x p r e s s e d   i n   t e r m s   of   a t o m i c   p r o p o r t i o n s .   O b v i o u s l y  
t h e s e   s p e c i f i c a t i o n s   c a n   be  r e a d i l y   c o n v e r t e d   t o  

w e i g h t   p r o p o r t i o n s   f o r   p r e p a r i n g   t h e   c o m p o s i t i o n  
m i x t u r e s .  

F o r   p u r p o s e s   o f   i l l u s t r a t i o n ,   the  i n v e n t i o n  
w i l l   be  d e s c r i b e d   u s i n g   c o m p o s i t i o n s   of   a p p r o x i m a t e l y  

t he   f o l l o w i n g   a t o m i c   p r o p o r t i o n s :  

H o w e v e r ,   i t   i s   t o   be  u n d e r s t o o d   t h a t   the  method  of  t h e  
i n v e n t i o n   i s   a p p l i c a b l e   t o   a  f a m i l y   of  c o m p o s i t i o n s  
as  d e s c r i b e d   a b o v e .  



D e p e n d i n g   on  t h e   r a t e   o f   c o o l i n g ,   m o l t e n  

t r a n s i t i o n   m e t a l - r a r e   e a r t h - b o r o n   c o m p o s i t i o n s   c a n  

be  s o l i d i f i e d   t o   h a v e   m i c r o s t r u c t u r e s   r a n g i n g   f r o m :  

(a)  a m o r p h o u s   ( g l a s s y )   and   e x t r e m e l y  

f i n e   g r a i n e d   m i c r o s t r u c t u r e s   ( e . g . ,  

l e s s   t h a n   20  n a n o m e t e r s   i n   l a r g e s t  

d i m e n s i o n )   t h r o u g h  

(b)  v e r y   f i n e   ( m i c r o )   g r a i n e d  

m i c r o s t r u c t u r e s   ( e . g ,   20  nm  t o   a b o u t  

400  nm)  t o  

(c)  l a r g e r   g r a i n e d   m i c r o s t r u c t u r e s .  

Thus   f a r ,   l a r g e   g r a i n e d   m i c r o s t r u c t u r e   m a t e r i a l s   h a v e  

n o t   b e e n   p r o d u c e d   w i t h   u s e f u l   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r -  
t i e s .   F i n e  g r a i n   m i c r o s t r u c t u r e s ,   w h e r e   t h e   g r a i n s  

h a v e   a  maximum  d i m e n s i o n   o f   a b o u t   20  t o   400  n a n o m e t e r s ,  

h a v e   u s e f u l   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .   A m o r p h o u s  

m a t e r i a l s   do  n o t .   H o w e v e r ,   s o m e  o f   t h e   g l a s s y  

m i c r o s t r u c t u r e   m a t e r i a l s   c an   be  a n n e a l e d   t o   c o n v e r t  

them  to   f i n e   g r a i n   p e r m a n e n t   m a g n e t s   h a v i n g   i s o t r o p i c  

m a g n e t i c   p r o p e r t i e s .   The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   is   a p p l i c a b l e   t o  

s u c h   o v e r q u e n c h e d ,  g l a s s y   m a t e r i a l s .   I t   i s   a l s o  

a p p l i c a b l e   t o   " a s - q u e n c h e d "   h i g h   c o e r c i v i t y ,   f i n e  g r a i n  

m a t e r i a l s   p r o v i d e d   t h e   m a t e r i a l s   a r e   e x p o s e d   o n l y   f o r  

s h o r t   t i m e s ,   e . g . ,   l e s s   t h a n   f i v e  m i n u t e s ,   a t   h i g h  

t e m p e r a t u r e s ,   o v e r   7 0 0 ° C ,   d u r i n g   t h e   h o t   w o r k i n g .  

S u i t a b l e   o v e r q u e n c h e d   c o m p o s i t i o n s   can   b e  

made  by  m e l t - s p i n n i n g .   In   m e l t - s p i n n i n g   e x p e r i -  

m e n t s   t h e   m a t e r i a l   i s   c o n t a i n e d   i n   a  s u i t a b l e   v e s s e l ,  

s u c h   as  a  q u a r t z   c r u c i b l e .   The  c o m p o s i t i o n   i s   m e l t e d  

by  i n d u c t i o n   o r   r e s i s t a n c e   h e a t i n g   i n   t h e   c r u c i b l e  

u n d e r   a r g o n .   At  t h e   b o t t o m   of   t h e   c r u c i b l e   i s   p r o -  

v i d e d   a  s m a l l ,   c i r c u l a r   e j e c t i o n   o r i f i c e   a b o u t   5 0 0  

m i c r o n s   i n   d i a m e t e r .   P r o v i s i o n   i s   made  t o   c l o s e   t h e  



t o p   of   t h e   c r u c i b l e   so  t h a t   t h e   a r g o n   can   b e  

p r e s s u r i z e d   t o   e j e c t   t h e   m e l t   f r o m   t h e   v e s s e l  i n   a  

v e r y   f i n e   s t r e a m .  

The  m o l t e n   s t r e a m   i s   d i r e c t e d   o n t o   a  m o v -  

i ng   c h i l l   s u r f a c e   l o c a t e d   a b o u t   6 . 3 5   mm  ( o n e - q u a r t e r   i n c h )  
b e l o w   t h e   e j e c t i o n   o r i f i c e .   In   e x a m p l e s   d e s c r i b e d  

h e r e i n   t h e   c h i l l   s u r f a c e   i s   a  25  cm  d i a m e t e r ,   1 . 3   c m .  
t h i c k   c o p p e r   w h e e l .   The  c i r c u m f e r e n t i a l   s u r f a c e   i s  

ch rome   p l a t e d .   The  c r u c i b l e   a n d   w h e e l   a r e   c o n t a i n e d  

in  a  box   t h a t   i s   e v a c u a t e d   o f   a i r   and   b a c k f i l l e d   w i t h  

a r g o n .   In   t h e   e x p e r i m e n t s   t h e   w h e e l   i s   n o t   c o o l e d .  
I t s   m a s s   i s   so  much  g r e a t e r   t h a n   t h e   a m o u n t   o f   m e l t  

i m p i n g i n g   on  i t   i n   any   r u n   t h a t   i t s   t e m p e r a t u r e   d o e s  

n o t   a p p r e c i a b l y   c h a n g e .   When  t h e   m e l t   h i t s   t h e  

t u r n i n g   w h e e l ,   i t   f l a t t e n s ,   a l m o s t   i n s t a n t a n e o u s l y  

s o l i d i f i e s   and   i s   t h r o w n   o f f   as   a  r i b b o n .   The  t h i c k -  

n e s s   o f   t h e   r i b b o n   and   t h e   r a t e   o f   c o o l i n g   a r e  

l a r g e l y   d e t e r m i n e d   by  t h e   c i r c u m f e r e n t i a l   s p e e d   o f  

t he   w h e e l .   In  t h i s   w o r k ,   t h e   s p e e d   c an   be  v a r i e d   t o  

p r o d u c e  a n   a m o r p h o u s   r i b b o n ,   a  f i n e   g r a i n e d   r i b b o n  

or   a  l a r g e   g r a i n e d   r i b b o n .  

In   t h e   p r a c t i c e   o f   the  method  of  the  p r e s e n t  

i n v e n t i o n ,   the   coo l i ng   r a t e   or  speed  of  the  c h i l l   w h e e l  

p r e f e r a b l y   i s   s u c h  t h a t   an  amorphous  or  ex t remely   f i n e   c r y s t a l  

s t r u c t u r e   i s   produced.   Such  a  s t r u c t u r e   w i l l   be  amorphous  o r  

w i l l   h a v e   f i n e r   c r y s t a l s   t h a n   t h a t   w h i c h   p r o d u c e s   a  

p e r m a n e n t   m a g n e t   as   i s ,   f o r   e x a m p l e ,   l e s s   t h a n   a b o u t  

20  n a n o m e t e r s   i n   l a r g e s t   d i m e n s i o n .   As  a  p r a c t i c a l  

m a t t e r ,   t h e   d i s t i n c t i o n   b e t w e e n   an  a m o r p h o u s   m i c r o -  

s t r u c t u r e   and  s u c h   an  e x t r e m e l y   f i n e   c r y s t a l l i n e .  

m i c r o s t r u c t u r e   i s   p r o b a b l y   n o t   d i s c e r n i b l e .   W h a t  

i s   d e s i r e d   i s   an  o v e r q u e n c h e d   m a t e r i a l   t h a t   h a s - l e s s  

t h a n   o p t i m u m   p e r m a n e n t  m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   b u t   t h a t  



can   be  a n n e a l e d   t o   p r o d u c e   i m p r o v e d   p e r m a n e n t   m a g n e t  

p r o p e r t i e s .   H o w e v e r ,   in  accordance   with  the  method  of  t h e  

i n v e n t i o n ,  t h e   m a t e r i a l   is  not  s e p a r a t e l y   annea led .   I t   i s ,   i n  
e f f e c t ,   a n n e a l e d   w h i l e   i t   i s   h o t   w o r k e d   t o   p r o d u c e   a  

m a g n e t i c   m i c r o s t r u c t u r e   t h a t   h a s   a n i s t r o p i c   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s .  

A  few  e x a m p l e s   w i l l   f u r t h e r   i l l u s t r a t e   t h e  

p r a c t i c e   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .   - 

E x a m p l e   1  

An  o v e r q u e n c h e d ,   m e l t   s p u n   r i b b o n   w a s  

p r e p a r e d .   A  m o l t e n   m i x t u r e   was  p r e p a r e d   i n   a c c o r d a n c e  

w i t h   t h e   f o l l o w i n g   f o r m u l a :   N d 0 . 1 3 ( F e 0 . 9 5 B 0 . 0 5 ) 0 . 8 7 .  

A b o u t   40  g r a m s   o f   t h e   m i x t u r e   was  m e l t e d   i n   a  q u a r t z  

t u b e   t h a t   was  a b o u t   10  cm  l o n g   a n d  2 . 5 4  c m  i n   d i a m e t e r .  

The  q u a r t z   t u b e   had   an  e j e c t i o n   o r i f i c e   i n   t h e   b o t t o m ,  

w h i c h   was  r o u n d   and   a b o u t   6 0 0  µ m   i n   d i a m e t e r .   T h e  

t o p   o f   t h e   t u b e   was  s e a l e d   and   a d a p t e d   t o   s u p p l y  

p r e s s u r i z e d   a r g o n   gas   to   t h e   t u b e   a b o v e   t h e   m o l t e n  

a l l o y .   The  a l l o y   was  a c t u a l l y   m e l t e d   i n   t h e   t u b e  

u s i n g   i n d u c t i o n   h e a t i n g .   When  t h e   m e l t   was  a t   1 4 0 0 ° C ,  

an  argon  e j e c t i o n   p r e s s u r e   of  about  2 0 . 6 8  k P a   (3  ps ig )was   a p p l i e d .  
An  e x t r e m e l y   f i n e   s t r e a m   of   t h e   m o l t e n   m e t a l  

was  e j e c t e d   down  o n t o  t h e   r i m   o f   t h e   a b o v e   d e s c r i b e d  

w h e e l .   The  w h e e l   was  made  o f   c o p p e r   and   t h e   p e r i -  

m e t e r   s u r f a c e   was  p l a t e d   w i t h   c h r o m i u m .   The  w h e e l  

was  i n i t i a l l y   a t   room  t e m p e r a t u r e   and   was  n e i t h e r  

h e a t e d   n o r   c o o l e d   d u r i n g   t h e   e x p e r i m e n t ,   e x c e p t   f r o m  

c o n t a c t   w i t h   t h e   m o l t e n   m e t a l   e j e c t e d   o n t o   i t .   T h e  

w h e e l   was  r o t a t e d   a t  a   r im  v e l o c i t y   o f   a b o u t   35  m e t e r s  

p e r   s e c o n d   ( m / s ) .  

A  s o l i d i f i e d  m e l t   s p u n   r i b b o n   came  o f f   t h e  

w h e e l .   I t   was  a b o u t   30  µm  t h i c k   and   a b o u t   one   mm  w i d e .  

T h i s   m a t e r i a l   was  c o o l e d   t o o   r a p i d l y   t o  

h a v e   u s e f u l   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .   I n   o t h e r  



w o r d s ,   i t   was  o v e r q u e n c h e d .   Had  t h e   w h e e l   b e e n   r o t a t e d  

s l i g h t l y   s l o w e r ,   t h e   r i b b o n   c o u l d   h a v e   b e e n   p r o d u c e d  

to   h a v e   a  m i c r o s t r u c t u r e   a f f o r d i n g   u s e f u l   h a r d   m a g n e t i c  

p r o p e r t i e s .  

The  r i b b o n   was  b r o k e n   i n t o   s h o r t   p i e c e s   a n d  

t h e y   we re   p l a c e d   i n t o   a  c y l i n d r i c a l   c a v i t y   12  of  a  
r o u n d   d i e   10  l i k e   t h a t   d e p i c t e d   i n   F i g u r e   l .   T h e  

c a v i t y   was  9.525  mn  (3/8  inch)  in  d i ame te r   and  the  m a t e r i a l   was 
c o n t a i n e d   by  u p p e r   and   l o w e r   p u n c h e s   14 .   The  d i e   w a s  

made  of   a  h i g h   t e m p e r a t u r e   n i c k e l  a l l o y   w i t h   a  t o o l  

s t e e l   l i n e r ,   a n d   t h e   p u n c h e s   w e r e   t u n g s t e n   c a r b i d e .  

The  d i e   and   t h e   c o n t e n t s   w e r e   r a p i d l y   h e a t e d  

u n d e r   a r g o n   w i t h   an  i n d u c t i o n   c o i l   16  t o   a  m a x i m u m  

t e m p e r a t u r e   of   7 5 0 ° C .   The  t e m p e r a t u r e   was  m e a s u r e d  

u s i n g   a  t h e r m o c o u p l e   ( n o t   s h o w n )   i n   t h e   d i e   a d j a c e n t  

t h e   c a v i t y .   The  u p p e r   p u n c h   was   t h e n   a c t u a t e d   t o  

e x e r t   a  maximum  p r e s s u r e   o f   220632.32  kPa   ( 32 ,000  p s i )   o n  

the  broken-up  r ibbon   p a r t i c l e s .   Hea t ing   and  p r e s s u r e   were  s t o p p e d .  

The  w o r k p i e c e   was   c o o l e d   to   r o o m   t e m p e r a t u r e   on  t h e  

d i e .   H o w e v e r ,   t h e   t o t a l   t i m e   t h a t   t h e   w o r k p i e c e   w a s  

a t   a  t e m p e r a t u r e   a b o v e   7 0 0 ° C   was   o n l y   a b o u t   f i v e  

m i n u t e s .   The  c o n s o l i d a t e d   w o r k p i e c e   was   r e m o v e d   f r o m  

t h e   d i e .   The  r e s u l t i n g   c y l i n d e r   was  h a r d   and   s t r o n g .  

I t   had  a  d e n s i t y   o f   a b o u t   7 . 5  g r a m s   p e r  c u b i c   c e n t i -  

m e t e r ,   w h i c h   i s   s u b s t a n t i a l l y   i t s   f u l l   d e n s i t y .  

The  m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   of   t h e   m a t e r i a l   w e r e  

d e t e r m i n e d   b y  c u t t i n g   a  p i e c e   f r o m   t h e   c y l i n d e r   a n d  

g r i n d i n g   a  s m a l l   s p h e r e ,   a b o u t   2  mm  i n   d i a m e t e r ,   f r o m  

t h e   c u t   o f f   p i e c e .   The  s p h e r e   was  m a g n e t i z e d   i n   a  

known  d i r e c t i o n   by  s u b j e c t i n g   i t   to   a  p u l s e d   m a g n e t i c  

f i e l d   h a v i n g   a  s t r e n g t h   o f   a b o u t   f o r t y   k i l o  g a u s s .   -  

The  s p h e r e   was  t h e n   p l a c e d   i n   a  v i b r a t i n g   s a m p l e  

m a g n e t o m e t e r   w i t h   t h e   p o s i t i v e   m a g n e t i c   p o l e   of   t h e  

s p h e r e   a l i g n e d   w i t h   t h e   p o s i t i v e   p o l e   o f   t h e   m a g n e -  

t o m e t e r .   The  s a m p l e   was  s u b j e c t e d   t o   a  g r a d u a l l y  



d e c r e a s i n g   m a g n e t i c   f i e l d   f r o m   + l O k O e   t o   - 2 0 k O e   t h a t  

p r o d u c e d   c o r r e s p o n d i n g   d e c r e a s i n g   s a m p l e   m a g n e t i z a t i o n  

(4πM).   In   t h i s   m a n n e r   t h e   s e c o n d   q u a d r a n t   d e m a g n e t i -  

z a t i o n   p l o t   (4πM  v e r s u s   H)  was   o b t a i n e d   f o r   t h e   p a r t i c -  

u l a r   d i r e c t i o n   o f   m a g n e t i z a t i o n .  

The  s a m p l e   was  r e m o v e d   f r o m   t h e   m a g n e t o m e t e r  

and  m a g n e t i z e d   i n   a  p u l s e d   f i e l d   a s   b e f o r e   i n   a  d i f -  

f e r e n t   d i r e c t i o n .   I t   was  r e t u r n e d   t o   t h e   m a g n e t o m e t e r  

and   a  new  d e m a g n e t i z a t i o n   c u r v e   d e t e r m i n e d .   T h i s  

p r o c e s s   was  a g a i n   r e p e a t e d   a n d   t h e   r e s p e c t i v e   c u r v e s  

c o m p a r e d .   The  s a m p l e   d i s p l a y e d   m a g n e t i c   a n i s t r o p y .  

F i g u r e   2  c o n t a i n s   f o u r   d i f f e r e n t   s e c o n d  

q u a d r a n t   p l o t s   o f   4πM  v e r s u s   H.  The  s e c o n d   q u a d r a n t  

p o r t i o n   o f   a  h y s t e r e s i s   l o o p   p r o v i d e s   u s e f u l   i n f o r m a -  

t i o n   r e g a r d i n g   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .   T h r e e  

of   t h e s e   p l o t s   i n   F i g u r e   2  r e p r e s e n t  g o o d   p r o p e r t i e s .  

The  r e s i d u a l   m a g n e t i z a t i o n   a t   z e r o   f i e l d   (H=0)  i s   h i g h  

and  t h e   i n t r i n s i c   c o e r c i v i t y ,   i . e . ,   t h e   r e v e r s e   f i e l d  

to   d e m a g n e t i z e   t h e   s a m p l e   (4πM  =  0)  i s   h i g h .   T h e  

u p p e r   c u r v e   18  r e p r e s e n t s   a  f a v o r a b l e   d i r e c t i o n   o f  

m a g n e t i z a t i o n   o b t a i n e d   i n   t h e   s p h e r i c a l   s a m p l e .   T h e  

l o w e s t   c u r v e   20  r e p r e s e n t s   t h e   d a t a   o b t a i n e d   f r o m   a  

d i r e c t i o n   r e l a t i v e l y   f a r   r e m o v e d   f r o m   t h e   a l i g n e d  

d i r e c t i o n   o f   t h e   h o t   p r e s s e d   c o m p a c t .   The  m i d d l e   l i n e  

22  i s   t h e   d e m a g n e t i z a t i o n  p l o t   a l s o  g e n e r a t e d   i n  t h e  

v i b r a t i n g   s a m p l e   m a g n e t o m e t e r   o f   an  i s o t r o p i c   a r r a y  

of   t h e   same  r i b b o n   f r o m   w h i c h   i t s   h o t   c o m p a c t   was  m a d e .  

T h e s e   r i b b o n   s a m p l e s   w e r e   h e a t e d   ( a n n e a l e d )   a t   a  r a t e  

of   160°C  p e r   m i n u t e   t o   a  t e m p e r a t u r e   o f   7 2 7 ° C ,   a n d  

t h e n   c o o l e d   a t   t h e   same  r a t e   t o   r o o m  t e m p e r a t u r e .   T h e  

d a t a   o b t a i n e d   was  n o r m a l i z e d   t o  a   s a m p l e   d e n s i t y   o f  

100%.  Thus   p l o t   22  i s   of   an  i s o t r o p i c   m a g n e t   o f   t h e  

same  c o m p o s i t i o n   as   t h e   a n i s o t r o p i c   m a g n e t   p r o d u c e d  

in   t h i s   e x a m p l e .  



A  h y s t e r e s i s   c u r v e   was  a l s o   p r e p a r e d   f r o m  

a  s a m p l e   o f   t h e   o r i g i n a l   o v e r q u e n c h e d   r i b b o n .   T h e  

s e c o n d   q u a d r a n t   p o r t i o n   i s   p r o d u c e d   as  c u r v e   24  i n  

F i g u r e   2.  I t   h a s   r e l a t i v e l y   low  i n t r i n s i c   c o e r c i v i t y  

and  r e s i d u a l   m a g n e t i z a t i o n .  

T h u s ,   t h e   h o t   p r e s s i n g   o p e r a t i o n   p r o d u c e d  

a  f u l l y   d e n s i f i e d   b o d y   and   a l s o   p r o d u c e d   f l o w   i n   t h e  

m a t e r i a l   t h a t   o r i e n t e d   t h e   m i c r o s t r u c t u r e   so  t h a t   i t  

b e c a m e   m a g n e t i c a l l y   a n i s o t r o p i c .   In   t h e   p r e f e r r e d  

d i r e c t i o n   o f   m a g n e t i z a t i o n   ( r e p r e s e n t e d   by  c u r v e   1 8 1  

t h e   r e s i d u a l   m a g n e t i z a t i o n   and   e n e r g y   p r o d u c t   a r e  

g r e a t e r   t h a n   i n   t h e   i s o t r o p i c   m a t e r i a l .  

In   a d d i t i o n   t o   h a v i n g   e x c e l l e n t   p e r m a n e n t  

p r o p e r t i e s   a t   r o o m   t e m p e r a t u r e   t h e   h o t   p r e s s e d   b o d y  

r e t a i n s   i t s   p r o p e r t i e s   d u r i n g   e x p o s u r e   a t   h i g h   t e m -  

p e r a t u r e s   i n   a i r .   A  h o t   p r e s s e d   b o d y   o f   t h i s   e x a m p l e  

was  e x p o s e d   a t   1 6 0 ° C   i n   a i r   t o  a   r e v e r s e   f i e l d   o f  

4kOe  f o r   1507   h o u r s .   I t   s u f f e r e d   o n l y   m i n i m a l   l o s s  

in   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .  

F i g u r e   3a  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   o f   a  c r o s s -  

s e c t i o n   o f   a  b o n d e d   m a g n e t   t h a t   was  c o m p a c t e d   a t  

room  t e m p e r a t u r e   t o   85%  of   f u l l   d e n s i t y .   The  p l a t e -  

l i k e   s e c t i o n s   o f   t h e   o r i g i n a l   r i b b o n   a r e   s e e n   t o  

l i n e   up  and   be   p r e s e r v e d   i n   t h e   b o n d e d   m a g n e t .   F i g -  

u r e   3b  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   t h e   same  m a g n i f i c a t i o n  

of  a  h o t  p r e s s e d   s p e c i m e n   f u l l y   d e n s i f i e d   i n   a c c o r -  

d a n c e   w i t h   t he   i n v e n t i o n .   The  f l a t   r i b b o n   f r a g m e n t s  

a r e   s t i l l   p e r c e p t i b l e   a t   a b o u t   t h e   same  s i z e   as   i n  

t h e   b o n d e d   m a g n e t ,   b u t   t h e r e   a r e   no  v o i d s   i n   t h i s  

f u l l y   d e n s i f i e d   s p e c i m e n .  

E x a m p l e  2  

A n o t h e r   o v e r q u e n c h e d ,   m e l t   s p u n   r i b b o n   w a s  

p r e p a r e d   by  t h e   m e t h o d   d e s c r i b e d   i n   E x a m p l e   1.  T h e  

n o m i n a l   c o m p o s i t i o n   of   t h e   r i b b o n   was  i n   a c c o r d a n c e  

w i t h   t h e   e m p i r i c a l   f o r m u l a   N d 0 . 1 3 ( F e 0 . 9 4 B 0 . 0 6 ) 0 . 8 7 .  



The  r i b b o n s   were   p r o d u c e d   by  q u e n c h i n g   t h e   m e l t   on  a  

c h i l l   w h e e l   r o t a t i n g   a t   a  v e l o c i t y   o f   32  m / s .   T h e  

t h i c k n e s s   of   t h e   r i b b o n   was  a p p r o x i m a t e l y   30µm  a n d  

t h e   w i d t h   a p p r o x i m a t e l y   one   m i l l i m e t e r .   T h i s   c o o l i n g  

r a t e   p r o d u c e d   a  m i c r o s t r u c t u r e   t h a t   c o u l d   n o t   b e  

m a g n e t i z e d   to   f o r m   a  m a g n e t   h a v i n g   u s e f u l   p e r m a n e n t  

m a g n e t   p r o p e r t i e s .  

R i b b o n   p i e c e s   w e r e   c o m p a c t e d   a t   r o o m  

t e m p e r a t u r e   in   a  d i e   t o   f o r m   a  p r e c o m p a c t e d   b o d y   o f  

a b o u t   85%  f u l l   d e n s i t y .   The  p r e c o m p a c t   was  t h e n  

p l a c e d   i n  t h e   c a v i t y   of   a  h i g h   t e m p e r a t u r e   a l l o y   d i e  

s i m i l a r   t o   t h a t   d e s c r i b e d   i n   E x a m p l e   1.  H o w e v e r ,  

t h e   d i e   h a d   a  g r a p h i t e   l i n e r .   C a r b i d e   p u n c h e s   c o n -  

f i n e d   t h e   p r e c o m p a c t   i n   t h e   d i e   c a v i t y .   The  d i e   a n d  

i t s   c o n t e n t s   we re   q u i c k l y   h e a t e d   u n d e r   a r g o n   t o   7 4 0 ° C  

and  a  r am  p r e s su re   of  68 ,947 .6   kPa  (10  kps i )was   a p p l i e d   in  a n  

a t t emp t   to  ex t rude   the  preform.   An  unexpec t ed   form  of  b a c k -  

w a r d   e x t r u s i o n   was  o b t a i n e d   a s   t h e   p r e c o m p a c t e d  m a t e r i a l  

f l o w e d   o u t   f rom  b e t w e e n   t h e   p u n c h e s   a n d   d i s p l a c e d  

g r a p h i t e   d i e   l i n e r   to   f o r m   a  c u p - l i k e   p i e c e .   A f t e r  

c o o l i n g   t o   room  t e m p e r a t u r e   t h i s   p i e c e   was  r e m o v e d  

f rom  t h e   d i e   and  i t   was  f o u n d   t h a t   t h e   e x t r u d e d   p o r -  

t i o n   o f   t h e   s a m p l e   was  o f   s u f f i c i e n t   d i m e n s i o n s   t o  

a l l o w   d e n s i t y   m e a s u r e m e n t   a s   w e l l   as   m a g n e t i c   m e a s u r e -  

m e n t .   The  e x t r u d e d   p o r t i o n   was  f u l l y   d e n s i f i e d .  

A  2  mm  c u b e   was   g r o u n d   f r o m   a  p o r t i o n   o f  

t h e   e x t r u d e d   m e t a l   and   i t   was   t e s t e d   i n   a  v i b r a t i n g  

s a m p l e   m a g n e t o m e t e r .   By  m a g n e t i z i n g   and   d e m a g n e t i z i n g  

t h e   s a m p l e   t r a n s v e r s e   t o   t h e   c u b e   f a c e s   i t   was  o b -  

s e r v e d   t h a t   t h e   s p e c i m e n   d i s p l a y e d   m a g n e t i c   a n i s a t m p y .  

T h r e e   o r t h o g o n a l   d i r e c t i o n s   a r e   d i s p l a y e d   i n   F i g u r e   4 -  

by  c u r v e s   26,   28  and   30.   The  s e p a r a t i o n s   o f   t h e s e  

s e c o n d   q u a d r a n t   p l o t s   f r o m   d i f f e r e n t   d i r e c t i o n s   o f  

m a g n e t i z a t i o n   r e s u l t s   f r o m   p h y s i c a l   a l i g n m e n t   o f  

m a g n e t i c   d o m a i n s   w i t h i n   t h e   s a m p l e .   T h e   g r e a t e r   t h e  



s e p a r a t i o n   of   t h e   p l o t s ,   t h e  g r e a t e r   t h e   d e g r e e   o f  

m a g n e t i c   a l i g n m e n t .   I t   i s   s e e n   t h a t   t h e   a l i g n m e n t . f o r  

t h e   e x t r u d e d   s a m p l e   was  e v e n   m o r e   p r o n o u n c e d   t h a n   f o r  

t h e   s a m p l e   of   F i g u r e   1.  The  d e m a g n e t i z a t i o n   c u r v e s  

f o r   t h e   a n n e a l e d   r i b b o n   2 2  a n d   t h e   o v e r q u e n c h e d   r i b b o n  

24  a r e   a l s o  i n c l u d e d   i n   t h i s   f i g u r e   as   in   F i g u r e   2 .  

I t  i s   s e e n   t h a t   t h e   c o e r c i v i t y   o f   t h e   e x t r u d e d   s a m p l e  

i s   e v e n   h i g h e r   t h a n   t h a t   o f   t h e   a n n e a l e d   r i b b o n s   p r e - .  

s u m a b l y   b e c a u s e   a  m o r e   a p p r o p r i a t e   c r y s t a l l i t e   s i z e  

was  a c h i e v e d   d u r i n g   t h e   e x t r u s i o n .   The  m a g n e t i z a t i o n  

of  t h e   e x t r u d e d   s a m p l e   i n   i t s   m o s t   p r e f e r r e d   d i r e c t i o n  

i s   h i g h e r   and   r e s u l t s   i n   h i g h e r   e n e r g y   p r o d u c t   t h a n  

t h a t   o b t a i n a b l e   i n   i s o t r o p i c   a n n e a l e d   r i b b o n s .  

F i g u r e   3c  i s   a  p h o t o m i c r o g r a p h   a t   6 0 0 X  

m a g n i f i c a t i o n   o f   a  c r o s s - s e c t i o n   o f   t h e   e x t r u d e d  

s a m p l e .   I t   i s   s e e n   t h a t   g r e a t e r   p l a s t i c   f l o w   o c c u r r e d  

in  t h e   e x t r u d e d   s a m p l e   as   e v i d e n c e d   by  t h e   r e d u c t i o n  

in  t h i c k n e s s   o f   t h e   o r i g i n a l   r i b b o n   p a r t i c l e s .   I t   i s  

b e l i e v e d   t h a t   t h i s   p l a s t i c   f l o w   i s   e s s e n t i a l   t o   a l i g n -  

ment   of   t h e   m a g n e t i c   m o m e n t s   w i t h i n   t h e   m a t e r i a l   a n d  

t h a t   t h i s   a l i g n m e n t   i s   g e n e r a l l y   t r a n s v e r s e   to   t h e  

p l a s t i c   f l o w .   In   o t h e r   w o r d s ,   w i t h   r e s p e c t   t o   t h i s  

s a m p l e ,   t h e   m a g n e t i c   a l i g n m e n t   i s   t r a n s v e r s e   t o   t h e  

l o n g   d i m e n s i o n   o f   t h e   e x t r u d e d   r i b b o n s   ( i . e . ,   up  a n d  

down  in   F i g u r e   3 c ) .  

F i g u r e  5   i s   a  s c a n n i n g   e l e c t r o n   m i c r o s c o p e  

m i c r o g r a p h   a t   n e a r l y   4 4 , 0 0 0 X   m a g n i f i c a t i o n   of   a  f r a c -  

t u r e   s u r f a c e   o f   t h e   e x t r u d e d   s a m p l e .   I t   shows   t h e  

f i n e   g r a i n   t e x t u r e .  

A d d i t i o n a l   h o t   p r e s s   t e s t s ,   l i k e   E x a m p l e   1 ,  

and  m o d i f i e d   e x t r u s i o n   t e s t s ,   l i k e   E x a m p l e   2,  w e r e  

ca r r i ed   out  at  v a r i o u s   die  t e m p e r a t u r e s   in  the  range  of  700 

to  770°C  and  p r e s s u r e s   in  the  range  of  68 ,947 .6   to  2 0 6 , 8 4 2 . 8  

kPa  (10,000  to  30,000  p s i ) .   These  t e s t s   shewed  tha t   f u l l  

d e n s i f i c a t i o n   could  be  r e a l i z e d   even  at  the  lower  p r e s s u r e s  



and  t e m p e r a t u r e s .   H o w e v e r ,   t h e   s a m p l e s   p r e p a r e d   a t  

t h e   l o w e r   t e m p e r a t u r e s   and  p r e s s u r e s   a p p e a r e d   t o   b e  

more   b r i t t l e .   O p t i c a l   m i c r o g r a p h s   r e v e a l e d   t h e   r i b b o n  

p i e c e s   t o   h a v e   c r a c k s   s i m i l a r   t o   t h o s e   p r e s e n t   i n  

F i g u r e   3a .   E v i d e n t l y ,   h i g h e r   p r e s s u r e   i s   r e q u i r e d   a t  

t e m p e r a t u r e s   o f   7 5 0 ° C   and   l o w e r   b e f o r e   s u c h   c r a c k s  

d i s a p p e a r   as   in   F i g u r e   3 b .   The  p r e f e r r e d   m a g n e t i z a -  

t i o n   d i r e c t i o n   f o r   t h e   h o t   p r e s s e d   s a m p l e s   i s   p a r a l l e l  

t o   t h e   p r e s s   d i r e c t i o n   and   p e r p e n d i c u l a r   t o   t h e   d i r e c -  

t i o n   o f   p l a s t i c   f l o w .   G r e a t e r   d i r e c t i o n a l   a n i s o t r o p y  

d e v e l o p s   when   m o r e   p l a s t i c   f l o w   i s   a l l o w e d ,   a s   i n   t h e  

e x t r u s i o n   t e s t s .  

E x a m p l e  3  

T h i s   e x a m p l e   i l l u s t r a t e s   a  d i e   u p s e t t i n g  

p r a c t i c e .  

O v e r q u e n c h e d   r i b b o n  f r a g m e n t s   of   E x a m p l e   2  

w e r e   h o t  p r e s s e d   u n d e r   a r g o n   i n   a  h e a t e d   d i e ,   l i k e  

t h a t   i n   F i g u r e   1,   a t   a  maximum  d i e   t e m p e r a t u r e   o f  

770°C  and  p r e s s u r e   of  103 ,421 .4   kPa  (15  k p s i ) .   A  9.525  mm 
(3/8")  c y l i n d r i c a l   body, 100%  dens i ty ,   was  formed.  This  h o t  

p r e s s e d   c y l i n d e r   was  sanded  t o  a   s n a l l e r   c y l i n d e r   ( d i a m e t e r  
l e s s   t h a n   1  c m )  w i t h   i t s   c y l i n d r i c a l   a x i s   t r a n s v e r s e  

t o   t h e   a x i s   o f   t h e   o r i g i n a l   c y l i n d e r .   T h i s   c y l i n d e r  

was  r e - h o t   p r e s s e d   i n   t h e   o r i g i n a l   d i a m e t e r   c a v i t y  

a l o n g   i t s   a x i s   ( p e r p e n d i c u l a r   to   t h e   o r i g i n a l   p r e s s  

d i r e c t i o n )   so  t h a t   i t   was  f r e e   t o   d e f o r m   t o   a  s h o r t e r  

c y l i n d e r   of  9.525  n m  ( 3 / 8 "  )   d iameter   ( i . e . ,   die  u p s e t t i n g ) .  
The  die  u p s e t t i n g   o p e r a t i o n   was  conducted  at  a  naximum 

t e m p e r a t u r e   of  770°C  and  a  p r e s s u r e   of  110,  316.16 kPa  (16  k p s i ) .  
As  in  p rev ious   examples  t h e   p a r t   was  cooled  in  the  d i e .  

A  c u b i c   s p e c i m e n   was  m a c h i n e d   f r o m   t h e   d i e   u p s e t  b o d y  

and   i t s   m a g n e t i c   p r o p e r t i e s   m e a s u r e d   p a r a l l e l   a n d  

t r a n s v e r s e   t o   t h e   p r e s s   d i r e c t i o n   i n   a  v i b r a t i n g  

s a m p l e   m a g n e t o m e t e r ,   as   i n   t h e  a b o v e   E x a m p l e s   1  and   2 .  

S e c o n d   q u a d r a n t ,   room  t e m p e r a t u r e   4πM  v e r s u s   H  p l o t s  



f o r   t h e s e   two  d i r e c t i o n s   a r e   d e p i c t e d   i n   F i g u r e   6 .  

C u r v e   32  was  o b t a i n e d   i n   t h e   d i r e c t i o n   p a r a l l e l   t o  

t h e   d i e   u p s e t   p r e s s   d i r e c t i o n   and   c u r v e   34  i n   t h e  

d i r e c t i o n   t r a n s v e r s e   t h e r e t o   and   t h u s   p a r a l l e l   t o   t h e  

d i r e c t i o n   o f   m a t e r i a l   f l o w .   I t   i s   s e e n   t h a t   t h i s   d i e  

u p s e t   p r a c t i c e   p r o d u c e d   g r e a t e r   a n i s o t r o p y   t h a n   t h e  

s i n g l e   h o t   p r e s s i n g   o p e r a t i o n   o r   t h e   e x t r u s i o n   t e s t .  

T h i s   t r a n s l a t e s   t o   a  B r  o f   9.2  kG  and   an  e n e r g y   p r o d u c e d  

of   18  MGOe  c o m p a r e d   w i t h   i s o t r o p i c  r i b b o n   v a l u e s   o f  

B r  =   8kG  a n d   e n e r g y   p r o d u c t   o f   a b o u t   12  MGOe. 

E x a m p l e   4 

T h i s   e x a m p l e   i l l u s t r a t e s   a  d i e   u p s e t t i n g  

p r a c t i c e   s i m i l a r   t o   E x a m p l e   3,  e x c e p t   a  f u l l y   d e n s e ,  

h o t   p r e s s e d   s a m p l e   was  d i e - u p s e t   w i t h   p r e s s u r e   a p p l i e d  

i n   t h e   same  d i r e c t i o n   as  t h e   o r i g i n a l   h o t   p r e s s  

p r e s s u r e .  

O v e r q u e n c h e d   r i b b o n   f r a g m e n t s  o f   E x a m p l e   2  

w e r e   h o t   p r e s s e d   u n d e r   a r g o n   i n   a  h e a t e d   d i e ,   l i k e  

t h a t   d e p i c t e d   i n   F i g u r e   1 ,   a t   a  maximum  t e m p e r a t u r e  

of   7 6 0 ° C   and  p r e s s u r e   of   103 ,421 .4   kpa  (15  k p s i ) .   A  9.525  mm 

(3/8  ind l )   c y l i n d r i c a l  b o d y ,   100%  d e n s i t y ,   was  formed.  T h i s  

hot  p r e s s e d   p iece   was  sanded  to   a  s m a l l e r   d i ame te r   ( l e s s  

t h a n   a b o u t   1  cm)  a n d   d i e   u p s e t   i n   t h e   same   d i a m e t e r  

c a v i t y   i n   a  d i r e c t i o n   p a r a l l e l   t o  t h e  f i r s t   p r e s s  

d i r e c t i o n .   The  d i e   u p s e t   o p e r a t i o n   was  c o n d u c t e d   a t  

a  max imum  t e m p e r a t u r e   o f   7 5 0 ° C   and  a  p r e s s u r e   o f  

82 ,737 .1   kPa  (12  k p s i ) .   The  sample  was  cooled  in  the  d i e .  

A  c u b i c   s p e c i m e n   was  m a c h i n e d   f r o m   t h e   d i e  

u p s e t   b o d y   and   i t s   m a g n e t i c  p r o p e r t i e s   m e a s u r e d   i n   a  

v i b r a t i n g   s a m p l e   m a g n e t o m e t e r   p a r a l l e l   and   t r a n s v e r s e  

t o   t h e   d i e   u p s e t   p r e s s   d i r e c t i o n   as   i n   t h e   a b o v e  

e x a m p l e .   S e c o n d   q u a d r a n t ,   r oom  t e m p e r a t u r e ,   4πM 

v e r s u s   H  p l o t s   f o r   t h e s e   two  d i r e c t i o n s   a r e   d e p i c t e d  

in   F i g u r e   7.  C u r v e   36  was   o b t a i n e d   i n   t h e   d i r e c t i o n  

p a r a l l e l   t o   t h e   d i e   u p s e t   p r e s s   d i r e c t i o n s   and   c u r v e   3 8  



i n   t h e   d i r e c t i o n   t r a n s v e r s e   t h e r e t o .   I t   i s   s e e n   t h a t  

t h i s   p r a c t i c e   o f   h o t   p r e s s i n g   f o l l o w e d   by  d i e   u p s e t t i n g  

in   t h e   same  d i r e c t i o n   p r o d u c e d  g r e a t e r   a n i s o t r o p y   t h a n  

was  o b t a i n e d   i n   any   o f   t h e   p r e v i o u s   s a m p l e s .   I t   i s  

s e e n   i n   F i g u r e   7  t h a t   i n   t h e   p r e f e r r e d   d i r e c t i o n   o f  

m a g n e t i z a t i o n   ( c u r v e   361  t h e   r e m n a n t   m a g n e t i z a t i o n   w a s  

g r e a t e r   t h a n   11  kG,  w h i l e  t h e   i n t r i n s i c   c o e r c i v i t y   w a s  

s t i l l  g r e a t e r   t h a n   7  kOe.   The  max imum  e n e r g y   p r o d u c t  

of   t h i s   s a m p l e   was   27  MGOe. 

I t   i s   b e l i e v e d   t h a t   s t i l l   g r e a t e r   a l i g n m e n t  

can  be  o b t a i n e d   by  a  p r a c t i c e   t h a t   p r o v i d e s   g r e a t e r  

p l a s t i c   f l o w . a t   e l e v a t e d   t e m p e r a t u r e .   One  may  d e f i n e  

an  a l i g n m e n t   f a c t o r   by  ( B r ) p a r a l l e l / ( B r ) p e r p e n d i c u l a r ,  

w h e r e   B   i s   r e s i d u a l   i n d u c t i o n   ( a t   H  =  0)  m e a s u r e d  

p a r a l l e l   t o   a n d   p e r p e n d i c u l a r   t o ,   r e s p e c t i v e l y ,   t h e  

p r e s s   d i r e c t i o n .   An  a l i g n m e n t   f a c t o r   of   2 . 4 6   w a s  

o b t a i n e d   i n   E x a m p l e   4.  An  a l i g n m e n t   f a c t o r   o f   1 . 3 2  

has   b e e n   a c h i e v e d   by  d i e   u p s e t t i n g   ( l i k e   i n   E x a m p l e  

3 ) .   An  a l i g n m e n t   f a c t o r   of   1 . 1 8   h a s   b e e n   a c h i e v e d  

f o r   e x t r u s i o n   ( l i k e   i n   E x a m p l e   2 ) .  

T h i s   p r a c t i c e   of  h i g h ' t e m p e r a t u r e   c o n s o l i d a -  

t i o n   and   p l a s t i c   f l o w   can   be  v i e w e d   as  a  s t r a i n - a n n e a l  

p r o c e s s .   T h i s   p r o c e s s   p r o d u c e s   m a g n e t i c   a l i g n m e n t   o f  

t h e   g r a i n s   o f   t h e   w o r k p i e c e   and   g r a i n   g r o w t h .   H o w e v e r ,  

i f   t h e   g r a i n   g r o w t h   i s   e x c e s s i v e ,   c o e r c i v i t y   i s   d e -  

c r e a s e d .   T h e r e f o r e ,   c o n s i d e r a t i o n   ( a n d  p r o b a b l y   t r i a l  

and  e r r o r   t e s t i n g )  m u s t   b e  g i v e n   t o   t h e   g r a i n   s i z e   o f  

t h e   s t a r t i n g   m a t e r i a l   i n   c o n j u n c t i o n   w i t h   t h e   t i m e  

t h a t   t h e   m a t e r i a l   i s   a t   a  t e m p e r a t u r e  a t   w h i c h   g r a i n  

g r o w t h   c a n   o c c u r .   I f ,   as   i s   p r e f e r r e d ,  t h e   s t a r t i n g  

m a t e r i a l   i s   o v e r q u e n c h e d ,   t h e   w o r k p i e c e   can  be  h e l d   a t  

a  r e l a t i v e l y   h i g h   t e m p e r a t u r e   f o r   a  l o n g e r   t i m e   b e c a u s e  

some  g r a i n  g r o w t h   i s   d e s i r e d .   I f   one   s t a r t s   w i t h   n e a r  



o p t i m a l  g r a i n   s i z e   m a t e r i a l ,   t h e   h o t   w o r k i n g   m u s t   b e  

r a p i d   and   s u b s e q u e n t   c o o l i n g   p r o m p t   t o  r e t a r d   e x c e s s i v e  

g r a i n  g r o w t h .   F o r   e x a m p l e ,   h o t   p r e s s i n g   e x p e r i m e n t s  
h a v e   b e e n   c a r r i e d   o u t   on  n e o d y m i u m - i r o n - b o r o n   m e l t - s p u n  
c o m p o s i t i o n s   t h a t   h a v e   b e e n   o p t i m a l l y   q u e n c h e d   t o  
p r o d u c e   o p t i m a l   g r a i n   s i z e   f o r   a c h i e v i n g   t h e   h i g h e s t  

m a g n e t i c   p r o d u c t .   D u r i n g   s u c h   h o t   p r e s s i n g   t h e  

m a t e r i a l   was  o v e r   7 0 0 ° C   f o r   m o r e   t h a n   f i v e   m i n u t e s .  

The  m a t e r i a l   was   h e l d   t o o   l o n g   a t   s u c h   t e m p e r a t u r e  

b e c a u s e   t h e   c o e r c i v i t y   was  a l w a y s   r e d u c e d   a l t h o u g h   n o t  

c o m p l e t e l y   e l i m i n a t e d .   T h e r e f o r e ,   o p t i m a l   b e n e f i t s  

w e r e   n o t   o b t a i n e d .  

Hot  p r e s s i n g   e x p e r i m e n t s   w e r e   a l s o   c o n d u c t e d  
on  a n n e a l e d   i n g o t   t h a t   had   a  h o m o g e n i z e d ,   l a r g e   g r a i n  
m i c r o s t r u c t u r e .   When  m a g n e t i z e d ,   s u c h  i n g o t s   c o n -  

t a i n e d   v e r y   low  c o e r c i v i t y ,   l e s s   t h a n   500  o e r s t e d .   T h e  

p r e s e n t   h o t   p r e s s i n g   s t r a i n - a n n e a l   p r a c t i c e   p r o d u c e d  
a  s i g n i f i c a n t   d i r e c t i o n a l   dependence  of  B   in  the  i n g o t  

s a m p l e s ,   b u t   no  c o e r c i v i t y   i n c r e a s e .   I t   had   b e e n  

h o p e d  t h a t   t h e   s t r a i n - a n n e a l   p r a c t i c e   w o u l d   i n d u c e  

r e c r y s t a l l i z a t i o n   i n   t h e   i n g o t   w h i c h  w o u l d   a l l o w   f o r  

d e v e l o p m e n t   o f   t h e   o p t i m a l   g r a i n   s i z e .   The  f a i l u r e   t o  

o b t a i n   a  c o e r c i v i t y   i n c r e a s e   i n   t h e s e   e x p e r i m e n t s  

i n d i c a t e s   t h a t   t h e   s t r a i n - a n n e a l   p r a c t i c e   i s   n o t   b e n e -  

f i c i a l l y   a p p l i c a b l e   t o   l a r g e   g r a i n e d   m a t e r i a l s .  

T h u s ,  t h i s   h i g h   t e m p e r a t u r e - h i g h   p r e s s u r e  
c o n s o l i d a t i o n   a n d   h o t   w o r k i n g   o f   s u i t a b l e ,   t r a n s i t i o n  

m e t a l ,   r a r e  e a r t h   m e t a l ,   b o r o n   c o m p o s i t i o n s   y i e l d s  

m a g n e t i c a l l y   a n i s o t r o p i c   p r o d u c t   o f   e x c e l l e n t   p e r m a n -  

e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .   F o r   p u r p o s e s   o f   i l l u s t r a t i o n ,  

t h e   p r a c t i c e   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   has  been  d e s c r i b e d ,  

us ing  s p e c i f i c   compos i t ion]  of  neodymium,  i r c n   and  b o r o n .  

H o w e v e r ,   o t h e r   m a t e r i a l s   may  be  s u b s t i t u t e d   o r   p r e s e n t  

i n   s u i t a b l y   s m a l l   a m o u n t s .   P r a s e o d y m i u m   m a y  b e   s u b -  

s t i t u t e d   f o r   n e o d y m i u m   o r   u s e d   i n   c o m b i n a t i o n   w i t h   i t .  



O t h e r   r a r e   e a r t h   m e t a l s   may  be  u s e d   w i t h   n e o d y m i u m  

a n d / o r   p r a s e o d y m i u m .   L i k e w i s e ,   o t h e r   m e t a l s ,   s u c h   a s  

c o b a l t ,   n i c k e l ,   m a n g a n e s e   a n d   c h r o m i u m ,   i n   s u i t a b l y  

s m a l l   a m o u n t s ,   may  be  u s e d   i n   c o m b i n a t i o n   w i t h   i r o n .  

The  p r e f e r r e d   c o m p o s i t i o n a l   r a n g e s   a r e   d e s c r i b e d   a b o v e .  

W h i l e   t h e   i n v e n t i o n   has   b e e n   d e s c r i b e d   i n  

t e r m s   o f   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t s   t h e r e o f ,   i t  w i l l   b e  

a p p r e c i a t e d  t h a t   o t h e r   e m b o d i m e n t s   c o u l d   r e a d i l y   b e  ,  

a d a p t e d   by  t h o s e   s k i l l e d   i n   t h e   a r t .   A c c o r d i n g l y ,  

t h e   s c o p e   of   t h e   i n v e n t i o n  i s  t o  b e   c o n s i d e r e d   l i m i t e d  

o n l y   by  t h e   f o l l o w i n g   c l a i m s .  



1.  A  m e t h o d   of   m a k i n g   an  a n i s o t r o p i c  

p e r m a n e n t   m a g n e t   by  h o t   w o r k i n g ,   c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t  

t h e   p e r m a n e n t   m a g n e t   i s   an  i r o n - r a r e   e a r t h   m e t a l  

and  t h e   m e t h o d   c o m p r i s e s   h o t   w o r k i n g   an  a m o r p h o u s  

to   f i n e l y   c r y s t a l l i n e   s o l i d  m a t e r i a l   c o m p r i s i n g  

i r o n ,   n e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m ,   and  b o r o n   t o  

p r o d u c e   a  p l a s t i c a l l y   d e f o r m e d   b o d y   h a v i n g   a  

f i n e   g r a i n   m i c r o s t r u c t u r e ,   a n d   c o o l i n g   t h e   b o d y ,  

t h e   d u r a t i o n   of   h o t   w o r k i n g   and   r a t e   of  c o o l i n g   b e i n g  

s u c h   t h a t   t h e   r e s u l t a n t   b o d y   i s   m a g n e t i c a l l y  

a n i s o t r o p i c   and  e x h i b i t s   p e r m a n e n t   m a g n e t   p r o p e r t i e s .  

2.  A  m e t h o d   o f   m a k i n g   a  p e r m a n e n t  

m a g n e t   a c c o r d i n g   t o   c l a i m   1,  in   w h i c h   t h e   h o t   w o r k i n g  

is   c a r r i e d   o u t   a t   an  e l e v a t e d   t e m p e r a t u r e   and   p r e s s u r e  
and  f o r   a  t i m e   s u f f i c i e n t   t o   c o n s o l i d a t e   t h e   m a t e r i a l  

i n t o   a  f u l l y   d e n s i f i e d   b o d y ,   so  as  to   c a u s e   p l a s t i c  

f l o w   of   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   of   t h e   body   and  t o   f o r m  

a  f i n e   g r a i n e d ,   c r y s t a l l i n e   m i c r o s t r u c t u r e ,   so  t h a t  

s a i d   r e s u l t a n t   body   u p o n   c o o l i n g   i s   m a g n e t i c a l l y  

a n i s o t r o p i c   and  e x h i b i t s   s a i d   p e r m a n e n t   m a g n e t  

c h a r a c t e r i s t i c s .  

3.  A  m e t h o d   o f   m a k i n g   a  p e r m a n e n t   m a g n e t  

a c c o r d i n g   t o   c l a i m   1,  i n   w h i c h   an  o v e r q u e n c h e d   s o l i d  

m a t e r i a l   c o m p r i s i n g   i r o n ,   n e o d y m i u m   a n d / o r  

p r a s e o d y m i u m ,   and  b o r o n   i s   h e a t e d   a b o v e   700°C,   a n d  

i s   s u b j e c t e d   to   s u f f i c i e n t   p r e s s u r e   t o   h o t   w o r k  

i t   i n t o   a  n o n p o r o u s   b o d y ,   i f   n e c e s s a r y ,   and  t o  

c a u s e   p l a s t i c   f l o w   of  t h e   b o d y ;   and   t h e   body   i s   t h e n  

i m m e d i a t e l y   c o o l e d ,   t h e   d u r a t i o n   and   d e g r e e   o f  

h o t   w o r k i n g   and  r a t e   of   c o o l i n g   b e i n g   s u c h   t h a t  

s a i d   r e s u l t a n t   body  h a s   a  f i n e   g r a i n   m i c r o s t r u c t u r e ,  

i s   m a g n e t i c a l l y   a n i s o t r o p i c   and  e x h i b i t s   m a g n e t i c  

c o e r c i v i t y .  



4.  A  m e t h o d   o f   m a k i n g   a  p e r m a n e n t   m a g n e t  

a c c o r d i n g  t o   c l a i m   1,  in   w h i c h   an  a m o r p h o u s   t o   f i n e l y  

c r y s t a l l i n e   m a t e r i a l   c o m p r i s i n g   i r o n ,   n e o d y m i u m  

a n d / o r   p r a s e o d y d i u m   and   b o r o n   i s   s u b j e c t e d   t o   a  h o t  

d i e   u p s e t t i n g   p r o c e s s   a t   an  e l e v a t e d   t e m p e r a t u r e  

and  p r e s s u r e   to   c a u s e   p l a s t i c   f l o w   in   t h e   b o d y  

and  to   y i e l d   a  f i n e   g r a i n e d ,   c r y s t a l l i n e   m i c r o s t r u c t u r e ,  

w h e r e b y   s a i d   r e s u l t a n t   b o d y   u p o n  c o o l i n g   i s  

m a g n e t i c a l l y   a n i s o t r o p i c   and   e x h i b i t s   s a i d   p e r m a n e n t  

m a g n e t   c h a r a c t e r i s t i c s , p r e f e r r e d   m a g n e t i c   d i r e c t i o n s  

in   t h e   r e s u l t a n t   body   b e i n g   p a r a l l e l   t o   t h e   d i e  

u p s e t   p r e s s   d i r e c t i o n .  

5.  A  m e t h o d   o f   m a k i n g   a  p e r m a n e n t   m a g n e t  

a c c o r d i n g   t o   c l a i m   1,  in   w h i c h   a  m e l t - s p u n   m o l t e n  

m i x t u r e   c o n s i s t i n g   e s s e n t i a l l y   o f   i r o n ,   n e o d y m i u m  

and  b o r o n   i s   q u e n c h e d   a t   s u c h   a  r a t e   as  to   f o r m  

an  o v e r q u e n c h e d ,   t h i n ,   s o l i d   r i b b o n   m a t e r i a l ,   p i e c e s  

of   t h e   r i b b o n   m a t e r i a l   a r e   h o t   w o r k e d   a t   an  e l e v a t e d  

t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e   and  f o r   a  t i m e   s u f f i c i e n t  

to   c o n s o l i d a t e   t h e   p i e c e s   i n t o   a  f u l l y   d e n s i f i e d   b o d y ,  

t o   c a u s e   p l a s t i c   f l o w   of   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   of   t h e   b o d y  

and  to   f o rm  a  f i n e   g r a i n e d ,   c r y s t a l l i n e   m i c r o s t r u c t u r e ,  

so  t h a t   s a i d   r e s u l t a n t   b o d y   u p o n   c o o l i n g   i s  

m a g n e t i c a l l y   a n i s o t r o p i c   and   e x h i b i t s   s a i d   p e r m a n e n t  

m a g n e t   c h a r a c t e r i s t i c s .  

6.  A  f u l l y   d e n s i f i e d ,   f i n e   g r a i n ,  

a n i s o t r o p i c ,   p e r m a n e n t   m a g n e t ,  c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t  

t h e   m a g n e t   i s   f o r m e d   by  h o t   c o n s o l i d a t i o n   and  h o t  

w o r k i n g   of   a m o r p h o u s   o r   f i n e   g r a i n e d   m a t e r i a l  

c o m p r i s i n g   i r o n ,   n e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m   a n d  

b o r o n .  

7.  A  f i n e   g r a i n   a n i s o t r o p i c   p e r m a n e n t  

m a g n e t , c h a r a c t e r i s e d   i n   t h a t   t h e   m a g n e t   i s   f o r m e d  

by  h o t   d i e   u p s e t t i n g   a  m a t e r i a l   c o m p r i s i n g   i r o n ,  

n e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m   a n d   b o r o n ,   t h e  

p r e f e r r e d   m a g n e t i z a t i o n   d i r e c t i o n   of   t h e   r e s u l t a n t  



m a g n e t   b e i n g   p a r a l l e l   t o   t h e   d i e   u p s e t   p r e s s  

d i r e c t i o n .  

8.  An  a n i s o t r o p i c   p e r m a n e n t   m a g n e t ,  

c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   t h e   m a g n e t   i s   f o r m e d   by  h o t  

p l a s t i c   d e f o r m a t i o n   of   an  a m o r p h o u s   or   f i n e  

g r a i n e d   a l l o y   c o n s i s t i n g   e s s e n t i a l l y   o f ,   on  a n  

a t o m i c   p e r c e n t   b a s i s ,   50  to   90%  i r o n ,   10  t o   50% 

n e o d y m i u m   a n d / o r   p r a s e o d y m i u m ,   and   1  t o   10% 

b o r o n ,   t h e   p r e f e r r e d   m a g e t i z a t i o n   d i r e c t i o n   b e i n g  

s u b s t a n t i a l l y   t r a n s v e r s e   t o   t h e   d i r e c t i o n s   o f  

m a t e r i a l   f l o w   d u r i n g   s a i d   d e f o r m a t i o n .  
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