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DESCRIPCION
Composicion ferromagnética en polvo y un procedimiento para su produccion

Campo del invento

El presente invento se refiere a una composicion en polvo que comprende un polvo a base de hierro aislado
eléctricamente y a un procedimiento para la produccion de la misma. El invento concierne ademas a un método para
la fabricacion de unos componentes de materiales compuestos magnéticos suaves producidos a partir de la
composicion, asi como al componente obtenido.

Antecedentes del invento

Los materiales magnéticos suaves se utilizan para ciertas aplicaciones, tales como materiales de nucleos en
inductores, estatores y rotores para maquinas eléctricas, accionadores, sensores y nucleos de transformadores.
Tradicionalmente, los nlcleos magnéticos suaves, tales como rotores y estatores en maquinas eléctricas estan
hechos de unos materiales estratificados apilados de acero. Los materiales compuestos magnéticos suaves (SMC,
acronimo de "Soft Magnetic Composite)" se basan en unas particulas magnéticas suaves, habitualmente a base de
hierro, que tienen un revestimiento eléctricamente aislante en cada particula. Los componentes de SMC se obtienen
compactando las particulas aisladas, opcionalmente junto con lubricantes y/o aglutinantes, utilizando un tradicional
procedimiento de compactacién pulvimetalirgico (PM). Utilizando la técnica de pulvimetalurgia es posible producir
unos materiales que tienen un mas alto grado de libertad en el disefio del componente de SMC que por utilizacion de
los materiales estratificados de acero, ya que el material SMC puede transportar un flujo magnético tridimensional, y
ya que pueden obtenerse conformaciones tridimensionales mediante el procedimiento de compactacion.

Dos caracteristicas claves de un componente de nucleo de hierro son sus caracteristicas de pérdida en el nicleo y
permeabilidad magnética. La permeabilidad magnética de un material constituye una indicacién de su capacidad
para resultar magnetizado o su capacidad para transportar un flujo magnético. La permeabilidad se define como la
relacion del flujo magnético inducido con respecto a la fuerza magnetizante o intensidad de campo. Cuando se
expone un material magnético a un campo variable, se producen pérdidas de energia debidas tanto a pérdidas por
histéresis como a pérdidas por corrientes parasitas. La pérdida por histéresis (pérdida en CC (corriente continua)),
que constituye la mayor parte de las pérdidas totales en el nicleo en la mayoria de las aplicaciones en motores, es
causada por el necesario consumo de energia para superar las fuerzas magnéticas retenidas en el componente de
nacleo de hierro. Las fuerzas se pueden minimizar mejorando la pureza y la calidad del polvo de base, pero, lo que
es mas importante, aumentando la temperatura y/o el periodo de tiempo del tratamiento térmico (es decir una
relajacion de la tensién) del componente. La pérdida por corrientes parasitas (pérdida en CA) es ocasionada por la
produccion de corrientes eléctricas en el componente de nudcleo de hierro debido al flujo cambiante causado por
unas condiciones de corriente alterna (CA). Una alta resistividad eléctrica del componente es deseable para
minimizar las corrientes parasitas. El nivel de resistividad eléctrica que se requiere para minimizar las pérdidas en
CA depende del tipo de la aplicacion (la frecuencia de funcionamiento) y del tamafio de los componentes.

La investigacion acerca de la fabricacion pulvimetallUrgica de componentes de nicleos magnéticos utilizando unos
polvos a base de hierro revestidos se ha dirigido hacia el desarrollo de composiciones de polvos de hierro que
aumenten ciertas propiedades fisicas y magnéticas sin afectar negativamente a otras propiedades del componente
final. Unas propiedades deseadas de los componentes incluyen p.ej. una alta permeabilidad a lo largo de un amplio
intervalo de frecuencias, unas bajas pérdidas en el ndcleo, una alta induccién de saturaciéon y una alta resistencia
mecanica. Las deseadas propiedades del polvo incluyen adicionalmente una idoneidad para las técnicas de moldeo
por compresién, lo que significa que el polvo se pueda moldear facilmente para formar un componente de alta
densidad, que pueda ser eyectado facilimente desde el equipo de moldeo sin provocar dafios en la superficie del
componente.

A continuacion, se bosquejan unos ejemplos de patentes publicadas.

El documento de patente de los EE.UU. US 6309748 asignado a Lashmore describe un polvo ferromagnético que
tiene una magnitud del diametro de desde aproximadamente 40 hasta aproximadamente 600 micrometros y un
revestimiento de 6xidos inorganicos dispuesto sobre cada particula.

El documento US 6348265 asignado a Jansson ensefia un polvo de hierro revestido con un delgado revestimiento
que contiene fosforo y oxigeno, siendo apropiado el polvo revestido para una compactacion destinada a formar
ndcleos magnéticos suaves que puedan ser tratados térmicamente. El documento US 4601765 asignado a Soileau
ensefia un ndcleo de hierro compactado que utiliza un polvo de hierro, que primeramente se reviste con una pelicula
de un silicato de metal alcalino y luego se reviste superiormente con un polimero de resina de silicona.

El documento US 6149704 asignado a Moro describe un polvo ferromagnético aislado eléctricamente con un
revestimiento a base de una resina fendlica y/o una resina de silicona, y opcionalmente con un sol de éxido de titanio
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u 6xido de zirconio. El polvo obtenido se mezcla con un lubricante a base de un estearato metdlico y se compacta
para formar un nucleo de polvo.

El documento US 7235208 asignado a Moro ensefia un nicleo de polvo hecho a base de un polvo ferromagnético
gue tiene un aglutinante aislante en el que se dispersa el polvo ferromagnético, en donde el aglutinante aislante
comprende una resina de alquil-fenil silicona trifuncional y opcionalmente un 6xido, carburo o nitruro inorganico.

Otros documentos dentro del campo de los materiales magnéticos suaves son el documento de solicitud de patente
japonesa JP 2005-322489, que tiene el nimero de publicacion JP 2007-129154 asignado a Yuuichi; el documento
de solicitud de patente japonesa JP 2005-274124, que tiene el nimero de publicacién JP 2007-088156, asignado a
Maeda; el documento de solicitud de patente japonesa JP 2004-203969, que tiene el nimero de publicacion
JP 2006-024869 asignado a Masaki; el documento de solicitud de patente japonesa 2005-051149, que tiene el
namero de publicacion 2006-233295, asignado a Ueda y el documento de solicitud de patente japonesa 2005-
051149, que tiene el nimero de publicacién 2006-245183, asignado a Watanabe. El documento de solicitud de
patente de los EE.UU. US 2004/191519 A1 muestra unas particulas magnéticas suaves a base de hierro revestidas
con un fosfato, que estan recubiertas adicionalmente por una capa de un compuesto del tipo de:
Si(alcoxi)n(fosfoamina)m siendo n, m = 1. Tales particulas revestidas se mezclan con unas particulas de MoS2 y con
un lubricante en forma de particulas.

Objetos del invento

Un objeto del invento es proporcionar una composicion en polvo a base de hierro, que comprenda un polvo a base
de hierro aislado eléctricamente, que se ha de compactar para formar unos componentes magnéticos suaves que
tengan una alta fortaleza, cuyos componentes se puedan tratar térmicamente a una temperatura 6ptima de
tratamiento térmico sin que se deteriore el revestimiento aislado eléctricamente del polvo a base de hierro.

Un objeto del invento es proporcionar una composicion en polvo a base de hierro que comprenda un polvo a base de
hierro aislado eléctricamente, que se ha de compactar para formar unos componentes magnéticos suaves que
tengan una alta resistencia mecanica, una alta permeabilidad maxima y una alta induccién, al mismo tiempo que se
minimice la pérdida por histéresis y se mantenga a un bajo nivel la pérdida por corrientes parasitas.

Un objeto del invento es proporcionar un método para producir una composicién en polvo a base de hierro, sin la
necesidad de ningun tipo de disolventes toxicos o desfavorables para el medio ambiente ni de procesos de
desecacion.

Un objeto del invento es proporcionar un procedimiento para la produccién de un componente de un material
compuesto magnético suave a base de hierro que tenga una baja pérdida en el nicleo en combinacién con una
suficiente resistencia mecanica y una aceptable densidad de flujo magnético (induccién) y una permeabilidad
maxima.

Resumen del invento

Para alcanzar por lo menos uno de los objetivos mas arriba mencionados y/u otros objetivos adicionales que no se
han mencionado, que resultardn de la siguiente descripcion, el presente invento concierne a una composicion
ferromagnética en polvo, de acuerdo con la reivindicacién 1, que comprende unas particulas de nacleo magnéticas
suaves a base de hierro, en donde la superficie de las particulas de nucleo es provista de una primera capa aislante
inorganica a base de fésforo y por lo menos una capa organica-metalica, situada fuera de la primera capa, de un
compuesto organico metalico que tiene la siguiente formula general:

R1[(R1)x(R2)y(M)]nOn-1R1

en donde M es un atomo central escogido entre Si, Ti, Al o Zr;

O es oxigeno;

R1 es un grupo hidrolizable;

R2 es un radical orgénico, y en donde por lo menos un Rz contiene por lo menos un grupo amino;
en donde n es el nimero de las unidades repetibles y n = 2-20;
endondexes061;yendondeyes162;

en donde un compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas, que tiene una dureza de Mohs de menos
que 3,5, se adhiere a por lo menos una capa organica-metdlica; en donde la composicién en polvo comprende
adicionalmente un lubricante en forma de particulas; y en donde el compuesto metalico o semi-metalico en forma de
particulas es 6xido de bismuto (lll). El invento concierne ademas a un procedimiento para la preparacion de una
composicion ferromagnética en polvo, de acuerdo con la reivindicacién 11, que comprende: a) mezclar unas
particulas de nlcleo magnéticas suaves a base de hierro, siendo aislada eléctricamente la superficie de las
particulas de nucleo por una capa aislante inorganica a base de fésforo, con un compuesto organico metdlico tal
como se ha indicado mas arriba; b) opcionalmente, mezclar las particulas obtenidas con otro compuesto organico

3



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2640761 T3

metdlico tal como se indica mas arriba; c) mezclar el polvo con un compuesto metdlico o semi-metdlico en forma de
particulas, que tiene una dureza de Mohs de menos que 3,5; y d) mezclar el polvo con un lubricante en forma de
particulas. La etapa c se puede realizar opcionalmente, ademas de después de la etapa b, se puede llevar a cabo
antes de la etapa b, o en lugar de después de la etapa b, se puede llevar a cabo antes de la etapa b.

El invento concierne ademas a un procedimiento para la preparacién de unos materiales compuestos magnéticos
suaves, de acuerdo con la reivindicacién 12, que comprende: compactar uniaxialmente una composicion de acuerdo
con el invento en una matriz con una presién de compactaciéon de por lo menos aproximadamente 600 MPa; calentar
previamente de manera opcional la matriz a una temperatura situada por debajo de la temperatura de fusion del
lubricante en forma de particulas que se ha afadido; eyectar el cuerpo sin procesar que se ha obtenido; y
opcionalmente tratar térmicamente a este cuerpo.

DESCRIPCION DETALLADA DEL INVENTO
Polvo de base

Las particulas de nicleo magnéticas suaves a base de hierro pueden proceder de un polvo de hierro atomizado con
agua, de un polvo de hierro atomizado con un gas o de un polvo de esponja de hierro, prefiriéndose no obstante un
polvo atomizado con agua.

Las particulas de nicleo magnéticas suaves a base de hierro se pueden escoger entre el conjunto formado por un
hierro esencialmente puro, un hierro aleado Fe-Si que tiene hasta 7 % en peso, de manera preferida hasta 3 % en
peso de silicio, un hierro aleado seleccionado entre los conjuntos formados por Fe-Al, Fe-Si-Al, Fe-Ni, Fe-Ni-Co, o
unos combinaciones de éstos. Se prefiere un hierro esencialmente puro, es decir un hierro con impurezas
inevitables.

Las particulas pueden ser esféricas o estar conformadas de manera irregular, prefiriéndose unas particulas
conformadas de manera irregular. La AD puede situarse entre 2,8 y 4,0 g/cm3, de manera preferida entre 3,1y 3,7
g/lcms.

El tamafio medio de particulas de las particulas de nucleo a base de hierro se sitla entre 25 y 600 um, de manera
preferida entre 45 y 400 um, de manera mas preferida entre 60 y 300 um.

Primera capa de revestimiento (inorganica)

Las particulas de nlcleo estan provistas de una primera capa aislante inorganica, que preferiblemente se basa en
fésforo. Esta primera capa de revestimiento se puede conseguir tratando un polvo a base de hierro con &cido
fosforico disuelto o bien en agua o en disolventes organicos. A un disolvente a base de agua se le afiaden
opcionalmente agentes inhibidores de la corrosion y agentes tensioactivos. Un preferido método para el
revestimiento de las particulas en polvo a base de hierro se describe en el documento US 6348265. El tratamiento
de fosfataciéon se puede repetir. El revestimiento inorganico aislante a base de fosforo de las particulas de nicleo a
base de hierro se realiza de manera preferida sin ninguna adicién tal como la de unos dopantes, agentes inhibidores
de la corrosion o agentes tensioactivos.

El contenido de fosfato en la capa 1 puede situarse entre 0,01 y 0,1 % en peso de la composicion.

Capa organica-metalica (segunda capa de revestimiento)

Por lo menos una capa organica-metalica esta situada fuera de la primera capa a base de fésforo. La capa organica-
metdlica se compone de un compuesto organico metalico que tiene la siguiente formula general:

R1[(R1)x(R2)y(M)]nOn-1 R1

en donde:

M es un atomo central escogido entre el conjunto formado por Si, Ti, Al o Zr;

O es oxigeno;

R1 es un grupo hidrolizable;

Rz es un radical organico, y en donde por lo menos un Rz contiene por lo menos un grupo amino;

en donde n es el nimero de las unidades repetibles y es un nimero entero situado entre 1y 20;

en donde x es un nimero entero situado entre 0 y 1; y en donde y es un nimero entero situado entre 1y 2
(x puede ser porlotanto 06 1 ey puede ser 1 6 2).

El compuesto organico metdlico se puede escoger entre los siguientes conjuntos: agentes modificadores de la
superficie, agentes de acoplamiento o agentes reticulantes.
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En el compuesto organico metalico, R1 puede ser un grupo alcoxi que tiene menos de 4, de manera preferida menos
de 3 atomos de carbono.

Rz es un radical organico, lo que significa que el grupo Rz contiene una parte o porcién orgénica. Rz puede incluir
1-6, de manera preferida 1-3 atomos de carbono. Rz puede incluir adicionalmente uno o mas heterodtomos
escogidos entre el conjunto formado por N, O, S y P. El grupo Rz puede ser lineal, ramificado, ciclico o aromatico.
Rz puede incluir uno o méas de los siguientes grupos funcionales: amina, diamina, amida, imida, epoxi, hidroxilo,
oxido de etileno, ureido, uretano, isocianato, acrilato, acrilato de glicerilo, bencil-amino, vinil-bencil-amino. El grupo
R2 puede variar entre cualquiera de los grupos funcionales Rz ya mencionados y entre un grupo alquilo hidréfobo
con unidades repetibles.

El compuesto organico metalico se puede escoger entre derivados, compuestos intermedios u oligbmeros de
silanos, siloxanos y silsesquioxanos, o los correspondientes titanatos, aluminatos o zirconatos.

De acuerdo con una forma de realizacién, por lo menos un compuesto organico metalico en una capa organica-
metdlica es un mondémero (n=1).

De acuerdo con otra forma de realizacion, la capa organica-metalica, que esta situada fuera de la primera capa, es
de un mondémero del compuesto organico metélico, y donde la capa organica-metdlica mas externa es de un
oligbmero del compuesto organico-metalico. La funcionalidad quimica del monémero y del oligbmero no es
necesariamente la misma. La relacién en peso de la capa del monémero del compuesto organico-metalico y la capa
del oligbmero del compuesto organico-metdlico puede situarse entre 1:0 y 1:2, de manera preferida entre 2:1-1:2.

Si el compuesto organico-metalico es un mondmero, éste se puede escoger entre el conjunto formado por trialcoxi- y
dialcoxi-silanos, titanatos, aluminatos o zirconatos. El monémero del compuesto organico-metalico se puede escoger
por lo tanto entre el conjunto formado por 3-aminopropil-trimetoxisilano, 3-aminopropil-trietoxisilano, 3-aminopropil-
metil-dietoxisilano, N-aminoetil-3-aminopropil-trimetoxisilano, N-aminoetil-3-aminopropil-metil-dimetoxisilano, 1,7-
bis(trietoxisilil)-4-aza-heptano, propil-trimetoxisilano funcionalizado con triamino, 3-ureidopropil-trietoxisilano, 3-
isocianatopropil-trietoxisilano, isocianurato de tris(3-trimetoxisililpropilo), O-(propargiloxi)-N-(trietoxisililpropil)-uretano,
1-aminometil-trietoxisilano, 1-aminoetil-metil-dimetoxisilano, o unas mezclas de éstos.

Un oligémero del compuesto organico-metalico se puede escoger entre unos alquil-alcoxi-oligémeros de silanos,
titanatos, aluminatos o zirconatos terminados en alcoxi. El oligémero del compuesto organico-metélico se puede
escoger por lo tanto entre el conjunto formado por amino-silsesquioxanos terminados en metoxi, etoxi 0 acetoxi,
amino-siloxanos, un 3-aminopropil-metoxisilano oligomérico, 3-aminopropil/propil-alcoxi-silanos, N-aminoetil-3-
aminopropil-alcoxi-silanos o N-aminoetil-3-aminopropil/metil-alcoxi-silanos, o unas mezclas de éstos.

La proporcion total del compuesto organico-metalico puede ser de 0,05-0,6 %, de manera preferida de 0,05-0,5 %,
de manera mas preferida de 0,1-0,4 %, y de la manera mas preferida de 0,2-0,3 % en peso de la composicion. Estas
clases de compuestos organico-metalicos se pueden obtener comercialmente de unas compafiias tales como Evonik
Ind., Wacker Chemie AG, Dow Corning, etc.

El compuesto organico-metalico tiene un caracter alcalino y puede incluir también unas propiedades de
acoplamiento, es decir un denominado agente de acoplamiento que se acoplara con la primera capa inorganica del
polvo a base de hierro. La sustancia debera neutralizar los acidos y los productos secundarios de caracter acido en
exceso de la primera capa. Si se utilizan unos agentes de acoplamiento que se escogen entre el conjunto formado
por aminoalquil alcoxi-silanos, -titanatos, -aluminatos o -zirconatos, entonces la sustancia se hidrolizard y se
polimerizara parcialmente (algunos de los grupos alcoxi seran hidrolizados con la consiguiente formacién de
alcohol). Se cree también que las propiedades de acoplamiento o reticulacion de los compuestos organico-metdlicos
los acoplaran al compuesto metdlico o semi-metdlico en forma de particulas, lo que puede mejorar la estabilidad
mecanica del componente de material compuesto compactado.

Compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas

El polvo magnético suave revestido a base de hierro debera contener también por lo menos un compuesto, un
compuesto metalico o semi-metdlico en forma de particulas. EI compuesto metalico o semi-metélico en forma de
particulas debera ser blando, teniendo una dureza de Mohs de menos que 3,5, y estando constituido por particulas
finas o coloides. De manera preferida, el compuesto debera tener un tamafio medio de particulas situado por debajo
de 5 um, de manera preferida por debajo de 3 um, y de la manera mas preferida por debajo de 1 pm. El compuesto
metalico o semi-metdlico en forma de particulas puede tener una pureza de mas que 95 %, de manera preferida de
mas que 98 %, y de la manera mas preferida de mas que 99 % en peso. La dureza de Mohs del compuesto metalico
o semi-metalico en forma de particulas es preferiblemente de 3 0 menos, de manera mas preferida de 2,5 o menos.
Los SiO2, Al203, MgO y TiO2 son abrasivos y tienen una dureza de Mohs situada ampliamente por encima de 3,5y
no se encuentran dentro del marco del invento. Los compuestos abrasivos, incluso en forma de nanoparticulas,
causan dafios irreversibles al revestimiento eléctricamente aislante, proporcionando una mala eyeccion y unas
peores propiedades magnéticas y/o mecéanicas del componente tratado térmicamente.
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De acuerdo con el invento, el compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas es 6xido de bismuto (lII).
El compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas se puede mezclar con un segundo compuesto que se
escoge entre metales alcalinos o alcalino-térreos, en donde el compuesto puede ser carbonatos, de manera
preferida los carbonatos de calcio, estroncio, bario, litio, potasio o sodio.

El compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas o la mezcla de tales compuestos puede estar
presente en una proporcion de 0,05-0,5 %, de manera preferida de 0,1-0,4 %, y de la manera mas preferida de 0,15-
0,3 % en peso de la composicion.

El compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas se adhiere a por lo menos una capa organica-
metalica. En una forma de realizacién del invento, el compuesto metdlico o semi-metalico en forma de particulas se
adhiere a la capa organica-metalica mas externa.

Lubricante

La composicion en polvo de acuerdo con el invento comprende un lubricante en forma de particulas. El lubricante en
forma de particulas desempefia un importante cometido y hace posible una compactacién sin que sea necesario
aplicar una lubricacién a las paredes de la matriz. El lubricante en forma de particulas se puede escoger entre el
conjunto que consiste en amidas de acidos grasos, trans-amidas (bisamidas) primarias y secundarias, o alcoholes
de acidos grasos. El radical lubricante del lubricante en forma de particulas puede ser una cadena saturada o
insaturada que contiene entre 12 y 22 atomos de carbono. El lubricante en forma de particulas se puede escoger
preferiblemente entre el conjunto formado por estearamida, erucamida, estearil-erucamida, erucil-estearamida,
alcohol behenilico, alcohol erucilico, etilen-bis-estearamida (es decir EBS o una cera de amida). El lubricante en
forma de particulas puede estar presente en una proporcion de 0,15-0,55 %, de manera preferida de 0,2-0,4 % en
peso de la composicion.

Procedimiento de preparacién de la composicién

El procedimiento para la preparacion de la composicion ferromagnética en polvo de acuerdo con el invento
comprende:

a) mezclar unas particulas de nlcleo magnéticas suaves a base de hierro, siendo aislada eléctricamente la
superficie de las particulas de nucleo por medio de una capa aislante inorganica a base de fésforo, con un
compuesto organico-metalico tal como se ha descrito mas arriba; b) mezclar opcionalmente las particulas obtenidas
con otro componente organico-metdlico tal como se ha descrito mas arriba; c) mezclar el polvo con un compuesto
metalico o semi-metalico en forma de particulas que tiene una dureza de Mohs de menos que 3,5; y d) mezclar el
polvo con un lubricante en forma de particulas. La etapa c, opcionalmente, ademas de después de la etapa b, se
puede realizar antes de la etapa b, o en lugar de después de la etapa b, se puede realizar antes de la etapa b.

Las particulas de nicleo provistas de una primera capa aislante inorganica pueden ser tratadas previamente con un
compuesto de caracter alcalino antes de ser mezcladas con el compuesto organico-metalico. Un tratamiento previo
puede mejorar los requisitos previos para el acoplamiento entre la primera capa y la segunda capa, lo que podria
mejorar tanto la resistividad eléctrica como también la resistencia mecéanica del componente de material compuesto
magnético. El compuesto de caracter alcalino se puede escoger entre amoniaco, hidroxil amina, hidréxido de
tetraalquil amonio, alquil-aminas y alquil-amidas. El tratamiento previo se puede llevar a cabo utilizando uno
cualquiera de los compuestos quimicos expuestos mas arriba, de manera preferida en el seno de un disolvente
apropiado, mezclados con el polvo y opcionalmente secados.

Procedimiento para producir componentes magnéticos suaves

El procedimiento para la produccién de unos materiales compuestos magnéticos suaves de acuerdo con el invento
comprende: compactar uniaxialmente la composicion de acuerdo con el invento en una matriz, con una presion de
compactacion de por lo menos aproximadamente 600 MPa; opcionalmente calentar previamente la matriz a una
temperatura situada por debajo de la temperatura de fusién del lubricante en forma de particulas que se ha afiadido;
eyectar el cuerpo sin procesar que se ha obtenido; y opcionalmente tratar térmicamente este cuerpo.

La compactacion puede ser una compactacion en matriz fria, una compactacién en matriz caliente o una
compactacion a alta velocidad, de manera preferida se utiliza una temperatura controlada de la matriz (50-120°C)
con un polvo no calentado.

El procedimiento de tratamiento térmico puede realizarse en vacio, en atmosferas no reductoras, inertes o
débilmente oxidantes, p.ej. con 0,01 a 3 % de oxigeno, o en vapor de agua, lo que puede facilitar la formacién del
reticulo inorganico, pero sin aumentar la coercitividad del material compactado. Opcionalmente, el tratamiento
térmico se lleva a cabo en el seno de una atmdsfera inerte, y después de esto se expone rapidamente a una
atmosfera oxidante, tal como una de vapor de agua de agua, para formar una corteza superficial con una resistencia
mecanica mas alta. La temperatura puede ser de hasta 700°C.
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Las condiciones de tratamiento térmico deberan permitir que el lubricante se evapore tan completamente como sea
posible. Esto se consigue normalmente durante la primera parte del ciclo de tratamiento térmico, por encima de
aproximadamente 300 hasta 500°C. A unas temperaturas mas altas, el compuesto metalico o semi-metalico puede
llegar a reaccionar con el compuesto organico-metalico y formar parcialmente un reticulo vitreo. Este hecho
aumentaria aun mas la resistencia mecanica, asi como la resistividad eléctrica del componente. A la temperatura
maxima (600-700°C), el material compactado puede alcanzar una completa liberacion de tensiones con la que se
minimice la coercividad y por lo tanto la pérdida por histéresis del material compuesto.

El material compuesto magnético suave tratado térmicamente y compactado, que se produce de acuerdo con el
presente invento, tiene de manera preferida un contenido de P situado entre 0,01-0,1 % en peso del componente, un
contenido de Si afiadido al polvo de base situado entre 0,02-0,12 % en peso del componente, y un contenido de Bi
situado entre 0,05-0,35 % en peso del componente.

El invento es ilustrado mas detalladamente mediante los siguientes ejemplos.
EJEMPLO 1

Un polvo a base de hierro atomizado con agua, que tiene un tamafio medio de particulas de aproximadamente 220
pm, y en el que menos de 5 % de las particulas tienen un tamafio de particulas situado por debajo de 45 pm (polvo
de malla 40). Este polvo, que es un polvo de hierro puro, fue provisto primeramente de una delgada capa
eléctricamente aislante a base de fésforo (siendo el contenido de fésforo de aproximadamente 0,045 % en peso del
polvo revestido). Después de esto, él se mezcld agitando con 0,2 % en peso de un oligdmero de un aminoalquil-
alcoxi-silano (Dynasylan®1146, Evonik Ind.). La composicidon se mezclé adicionalmente con 0,2 % en peso de un
fino polvo de éxido de bismuto (IIl). Unos polvos correspondientes sin ninguna modificacién superficial utilizando un
silano y bismuto, respectivamente, se utilizaron para una comparacion. Antes de la compactacion, los polvos se
mezclaron finalmente con un lubricante en forma de particulas, EBS. La proporcion del lubricante utilizado fue de
0,3 % en peso de la composicion.

Unos toroides magnéticos con un diametro interno de 45 mm y un diametro externo de 55 mm y una altura de 5 mm
se compactaron uniaxialmente en una Unica etapa a dos diferentes presiones de compactacion de 800 y 1.100 MPa,
respectivamente; siendo de 60°C la temperatura de la matriz. Después de la compactacion, las partes se trataron
térmicamente a 650°C durante 30 minutos en nitrdgeno. Los materiales de referencia se trataron a 530°C durante 30
minutos en aire (A6, A8) y vapor de agua (A7). Los toroides tratados térmicamente, que se habian obtenido, fueron
enrollados con 100 vueltas en el mismo sentido y 100 vueltas de accionamiento. Las mediciones magnéticas se
realizaron sobre unas muestras de toroides que tienen 100 vueltas de accionamiento y 100 vueltas en el mismo
sentido utilizando un gréafico de histéresis de Brockhaus. La pérdida total en el ndcleo se midié a 1 Tesla, 400 Hz y
1.000 Hz, respectivamente. La fuerza de ruptura transversal (TRS, acrénimo de "Transverse Rupture Strength") se
midié de acuerdo con la norma ISO 3995. La resistividad eléctrica especifica se midi6 en las muestras anulares
mediante un método de medicién en cuatro puntos.

La siguiente Tabla 1 muestra los resultados obtenidos:
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Las propiedades magnéticas y mecanicas son afectadas negativamente si se excluye(n) una o mas de las capas de
revestimiento. La exclusion de la capa a base de fosfato proporcionara una resistividad eléctrica inaceptable, y por lo
tanto unas altas pérdidas por corrientes parasitas (A3). La exclusién del compuesto organico-metalico proporcionara
o bien una resistividad eléctrica inaceptable o una resistencia mecanica inaceptable (A4, A5).

En comparacién con los materiales de referencia comerciales existentes, tales como los Somaloy®700 o
Somaloy®3P, que se obtienen de la entidad Hoganas AB, Suecia (A6-A8), los materiales compuestos del presente
invento se pueden tratar térmicamente a una temperatura mas alta, reduciéndose de este modo considerablemente
la pérdida por histéresis (pérdida en CC/ciclo).

EJEMPLO 2

Un polvo a base de hierro, atomizado con agua, que tiene un tamafio medio de particulas de aproximadamente
95 um y en el que un 10-30 % es menor que 45 um (polvo de malla 100) con una densidad aparente de 3,3 g/cm3,
en el que las particulas de hierro estan envueltas con un revestimiento eléctricamente aislante a base de un fosfato,
se utilizé como el material de partida. El polvo revestido se mezclé ulteriormente agitando con 0,2 % en peso de un
aminoalquil-trialcoxi-silano (Dynasylan®Ameo), y después de esto, con 0,2 % en peso de un oligémero de un
aminoalquil/alquil-alcoxi-silano (Dynasylan®1146), ambos producidos por la entidad Evonik Ind. La composicion se
mezclé ulteriormente con 0,2 % en peso de un polvo fino de éxido de bismuto (ll1). Antes de la compactacion, los
polvos se mezclaron finalmente con un lubricante en forma de particulas, EBS. La proporcion del lubricante utilizado
fue de 0,4 % en peso de la composicién. Las composiciones en polvo se procesaron ulteriormente tal como se ha
descrito en el Ejemplo 1, pero utilizando unas presiones de 600 y 800 MPa, respectivamente. La Tabla 2 muestra los
resultados obtenidos.

Tabla 2:
Muestra Densid | Resistividad | B10 | Permeabilidad Pérdida | Pérdida Pérdida TRS
ad (LOhm,m) k (T) | maxima en el CC /ciclo | enel (MPa)
(g/cm3) nucleo/ | a nucleo/
ciclo a 1Tyl ciclo a
1Ty kHz 1Ty1l
200 Hz | (W/kg) kHz
(W/kg) (W/kg)
De acuerdo
con el invento
B1.
(600 MPa) 7,21 280 1,42 | 450 22 84 107 75
B2.
(800 MPa) 7,36 320 1,50 | 480 20 81 99 79
Comparativa
B3.
Somaloy®500
(0,5% de 7,37 450 1,45 | 400 22 121 139 40
Kenolube®;
800 MPa)
EJEMPLO 3

El mismo polvo de base que en el Ejemplo 1 se utilizé con la misma capa aislante a base de fosforo. Este polvo se
mezcld agitando primeramente con diferentes proporciones de un aminoalquil-alcoxi-silano de caracter basico
(Dynasylan®Ameo), y después de esto con un oligdmero de un aminoalquil/alquil-alcoxisilano (Dynasylan®1146),
utilizandose una relacién de 1:1, ambos producidos por la entidad Evonik Ind. La composicién se mezclo
adicionalmente con diferentes proporciones de un polvo fino de bismuto (lll) (>99 % en peso; Dso ~0,3 um). La
muestra C5 se mezcld con un Bi2O3 que tiene una pureza menor y un mayor tamafio de particulas (>98 % en peso;
Dso ~ 5 pm). Los polvos se mezclaron finalmente con diferentes proporciones de una cera de amida (EBS) antes de
la compactacion a 1.100 MPa. Las composiciones en polvo se procesaron ulteriormente tal como se ha descrito en
el Ejemplo 1. Los resultados se representan visualmente en la Tabla 3 y muestran el efecto sobre las propiedades
magnéticas y la resistencia mecanica (TRS).
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Las muestras C1 hasta C4 ilustran el efecto de la utilizacion de diferentes proporciones del compuesto organico-
metdlico, de 6xido de bismuto o del lubricante. En la muestra C5, la resistividad eléctrica es mas baja, pero la TRS
se mejora ligeramente, en comparacién con la muestra C6.

EJEMPLO 4

Se utilizé el mismo polvo de base que en el Ejemplo 1, que tenia la misma capa aislante a base de fosforo, con la
excepcion de las muestras D10 (0,06 % en peso de P) y D11 (0,015 % en peso de P). Las muestras de polvos D1
hasta D11 se trataron ulteriormente de acuerdo con la Tabla 4 (la muestra E2 es un ejemplo comparativo). Todas las
muestras se mezclaron finalmente con 0,3 % en peso de EBS y se compactaron a 800 MPa. Los componentes
magnéticos suaves fueron después de ello tratados térmicamente a 650°C durante 30 minutos en nitrégeno.

Las muestras D1 hasta D3 ilustran que se puede omitir o bien la capa 2-1 o la 2-2, pero los mejores resultados se
obtendran combinando ambas capas. Las muestras D4 y D5 ilustran unos polvos tratados previamente utilizando
amoniaco diluido seguido por una desecacion a 120°C, durante 1 h en aire. Los polvos tratados previamente se
mezclaron ulteriormente con unos silanos oligoméricos con funcionalidad de amina, proporcionando unas
propiedades aceptables.

Las muestras D10 hasta D11 ilustran el efecto del contenido de fésforo de la capa 1. Dependiendo de las
propiedades del polvo de base, tales como la distribuciéon de tamafios de particulas y la morfologia de las particulas,
existe una concentracion 6ptima de fésforo (entre 0,01 y 0,1 % en peso) con el fin de conseguir todas las
propiedades deseadas.

EJEMPLO 5

Se utiliz6é el mismo polvo de base que en el Ejemplo 1, el cual tiene la misma capa aislante a base de fosforo. Todas
las tres muestras se procesaron de manera similar a la muestra D1, exceptuando que es diferente la adicién del
compuesto metalico. La muestra E1 ilustra que la resistividad eléctrica es mejorada si el carbonato de calcio se
afade en una proporcion menor que la del 6xido de bismuto (l1l). La muestra E2 (Ejemplo comparativo) demuestra el
efecto de otro compuesto metdlico blando, MoS:.

En contraste con la adicién de compuestos abrasivos y duros, que tienen una dureza de Mohs situada por debajo de
3,5, la adicion de compuestos abrasivos y duros, que tienen una dureza de Mohs situada por encima de 3,5, tales
como corinddn (Al203) o cuarzo (SiO2) (E3), a pesar de que éstos son nanoparticulas, las propiedades magnéticas
suaves no seran aceptables debido a la resistividad eléctrica y la resistencia mecanica malas.

11
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REIVINDICACIONES

1. Una composicion ferromagnética en polvo, que comprende unas particulas de nlacleo magnéticas suaves a base
de hierro, en donde la superficie de las particulas de nucleo es provista de una primera capa aislante inorganica a
base de fosforo y de por lo menos una capa organica-metdlica, que se encuentra fuera de la primera capa, de un
compuesto organico-metdlico, que tiene la siguiente férmula general:

R1[(R1)x(R2)y(M)]nOn-1R1

en donde M es un atomo central escogido entre Si, Ti, Al 0 Zr;

O es oxigeno;

R1 es un grupo hidrolizable;

R2 es un radical orgénico y en donde por lo menos un Rz contiene por lo menos un grupo amino;

en donde n es el numero de las unidades repetibles y n = 2-20; en donde xes 06 1; yen dondey es 1 6 2;

en donde un compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas, que tiene una dureza de Mohs de menos
gue 3,5 se adhiere a por lo menos una capa organica-metalica;

y en donde la composicion en polvo comprende adicionalmente un lubricante en forma de particulas;

caracterizada por que el compuesto metalico o semi-metalico en forma de particulas es 6xido de bismuto (lll).

2. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde dicho compuesto organico-metalico en una capa
organica-metalica es un monémero (n=1).

3. La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-2, en donde Ri en el compuesto
organico-metalico es un grupo alcoxi con menos que 4, de manera preferida menos que 3 atomos de carbono.

4. La composiciéon de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-3, en donde Rz comprende 1-6, de
manera preferida 1-3 atomos de carbono.

5. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-4, en donde el grupo Rz del compuesto
organico-metalico incluye uno o méas heteroatomos escogidos entre el conjunto formado por N, O, Sy P.

6. La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, en donde Rz incluye uno o mas de los
siguientes grupos funcionales: amina, diamina, amida, imida, epoxi, mercapto, disulfuro, cloro-alquilo, hidroxilo, éxido
de etileno, ureido, uretano, isocianato, acrilato, acrilato de glicerilo.

7. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1-6, en donde el compuesto organico-
metdlico es un monémero que se escoge entre el conjunto formado por trialcoxi- y dialcoxi-silanos, -titanatos,
-aluminatos o -zirconatos.

8. La composicion de acuerdo con las reivindicaciones 1-6, en donde el compuesto organico-metalico es un
oligbmero que se escoge entre unos alquil/alcoxi-oligdmeros terminados en alcoxi de silanos, titanatos, aluminatos o
zirconatos.

9. La composiciéon de acuerdo con la reivindicacion 2, en donde el oligémero del compuesto organico-metdlico se
escoge entre el conjunto formado por unos amino-silsesquioxanos, amino-siloxanos, un 3-aminopropil-alcoxisilano
oligomérico, 3-aminopropil/propil-alcoxi-silano, N-aminoetil-3-aminopropil-alcoxi-silano o N-aminoetil-3-aminopropil/
metil-alcoxi-silano terminados en alcoxi, 0 unas mezclas de éstos.

10. Un procedimiento para la preparacion de una composicion ferromagnética en polvo, que comprende:

a) mezclar unas particulas de nicleo magnéticas suaves a base de hierro, siendo aislada eléctricamente la
superficie de las particulas de nlcleo por una capa aislante inorganica a base de fésforo, con un compuesto
organico-metalico de acuerdo con una de las reivindicaciones 1-9;

b) opcionalmente mezclar las particulas obtenidas con otro compuesto organico-metdlico de acuerdo con
una cualquiera de las reivindicaciones 1-9;

c) mezclar el polvo con un compuesto metdlico o semi-metalico en forma de particulas, que tiene una
dureza de Mohs de menos que 3,5, de acuerdo con las reivindicaciones 1-9; y

d) mezclar el polvo con un lubricante en forma de particulas;

la etapa c, opcionalmente, ademas de después de la etapa b, se puede llevar a cabo antes de la etapa b, o en lugar
de después de la etapa b, se puede llevar a cabo antes de la etapa b.

11. Un procedimiento para la produccion de unos materiales compuestos magnéticos suaves, que comprende:
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a) compactar uniaxialmente una composicion de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1-9 en una matriz con una presion de compactacion de por lo menos
aproximadamente 600 MPa;

b) calentar previamente el molde de modo opcional a una temperatura situada por debajo de la
temperatura de fusion del lubricante en forma de particulas afadido;

c) eyectar el cuerpo sin procesar que se ha obtenido; y

d) tratar térmicamente el cuerpo de modo opcional.
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