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DESCRIPCION

Composicion de polvo, método de fabricacion de componentes magnéticos blandos y componente compuesto
magnético blando.

CAMPO DE LA INVENCION

La presente invencién se refiere a composiciones de polvo basadas en hierro. Mas especificamente, la invencion se
refiere a composiciones de polvo para produccion de componentes compuestos magnéticos blandos por la ruta de
produccion pulvimetalurgica. Las composiciones facilitan la fabricacion del componente compuesto magnético blando
que tiene alta densidad, asi como propiedades magnéticas y mecanicas valiosas.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Los materiales magnéticos blandos se utilizan para aplicaciones, tales como materiales de nucleo en inductores,
estatores y rotores para maquinas eléctricas, accionadores, sensores y nucleos de transformador. Tradicionalmente, los
nucleos magnéticos blandos, tales como rotores y estatores en maquinas eléctricas, estan hechos de laminados de
acero superpuestos. Los materiales Compuestos Magnéticos Blandos, SMC, estan basados en particulas magnéticas
blandas, basadas usualmente en hierro, con un revestimiento eléctricamente aislante en cada particula. Por
compactacion de las particulas aisladas opcionalmente junto con lubricantes y/o aglomerantes utilizando el proceso
tradicional de pulvimetalurgia, se obtienen las piezas SMC. Utilizando esta técnica pulvimetalurgica es posible producir
materiales que proporcionan un mayor grado de libertad en el disefio del componente SMC que por la utilizacién de los
laminados de acero, dado que el material SMC puede transportar un flujo magnético tridimensional y dado que por el
proceso de compactacion pueden obtenerse formas tridimensionales.

Dos caracteristicas fundamentales de un componente de nucleo de hierro son su permeabilidad magnética y las
caracteristicas de pérdidas de nucleo. La permeabilidad magnética del material es una indicacion de su susceptibilidad
de magnetizacion o su susceptibilidad de transportar un flujo magnético. La permeabilidad se define como la ratio del
flujo magnético inducido a la fuerza magnetizadora o intensidad de campo. Cuando un material magnético se expone a
un campo magnético alterno, tienen lugar pérdidas de energia, las pérdidas de nucleo, debido a la vez a pérdidas por
histéresis y pérdidas por corrientes parasitas. La pérdida por histéresis esta causada por el gasto necesario de energia
para vencer las fuerzas magnéticas retenidas en el componente del nucleo de hierro, y es proporcional de frecuencia del
campo alterno. La pérdida por corrientes parasitas esta causada por la produccion de corrientes eléctricas en el
componente de nucleo de hierro debido al flujo cambiante causado por las condiciones de la corriente alterna (AC), y es
proporcional al cuadrado de la frecuencia del campo alterno. Una resistividad eléctrica alta es necesaria por tanto para
minimizar las corrientes parasitas, siendo de especial importancia a frecuencias mayores. A fin de reducir las pérdidas
por histéresis y aumentar la permeabilidad magnética de un componente de nucleo para aplicaciones AC, se desea
generalmente someter a tratamiento térmico la pieza compactada.

La investigacion en la fabricacion pulvimetalirgica de componentes de nucleo magnético utilizando polvos basados en
hierro revestidos se ha orientado al desarrollo de composiciones de hierro en polvo que mejoran ciertas propiedades
fisicas y magnéticas sin afectar desfavorablemente a otras propiedades del componente final. Propiedades deseadas de
los componentes incluyen v.g. una permeabilidad alta a lo largo de un intervalo de frecuencias extendido, pérdidas de
nucleo bajas, induccién de saturacion alta (densidad alta), y alta solidez. Normalmente, una densidad incrementada del
componente mejora todas estas propiedades.

Las propiedades deseadas del polvo incluyen idoneidad para técnicas de moldeo por compresion, lo cual significa entre
otras cosas que el polvo pueda moldearse facilmente en un componente de densidad alta y alta solidez, que pueda ser
eyectado facilmente del equipo de moldeo, y que los componentes tengan un acabado superficial liso.

GB 682 897 da a conocer un proceso de preparacion de polvo magnético para nucleos magnéticos que tienen alta
resistividad y pérdidas de potencia bajas cuando se opera a frecuencias muy altas, que comprende moler por impacto
de una mezcla de polvo de hierro-carbonilo, sujeto a formacion excesiva de aglomerados, cuyo intervalo de tamafios de
particula no excede sustancialmente de un diametro de 5 pm, con un material que penetra en los aglomerados
formando un depésito solido, no conductor, que separa las particulas con particulas inertes, siendo la cantidad del
material penetrante de los aglomerados tal que produce el depdsito en una cantidad de 0,2 a 5% del peso del polvo de
hierro, y continuar la molienda por impacto de la mezcla hasta que el polvo resultante tiene una densidad aparente en
seco de al menos 2,3 g/lcm?, y el deposito se distribuye uniformemente en toda la mezcla.

La presente invencion concierne a una nueva composicion de polvo que tiene las propiedades del polvo deseadas, asi
como al uso de la composicion de polvo para la preparacion de componentes compuestos magnéticos blandos. La
nueva composicion puede compactarse (y someterse a tratamiento térmico) para dar componentes que tienen las
propiedades deseadas.

La presente invencion se refiere también a un método para fabricacion de componentes magnéticos blandos basados
en hierro que tienen propiedades de componente excelentes.
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SUMARIO DE LA INVENCION

Resumidamente, la composiciéon de polvo conforme a la invencién esta constituida por particulas aisladas
eléctricamente de un material magnético blando y un lubricante que es una amida de acido graso. Opcionalmente esta
presente en la composicion un aglomerante termoplastico. EI método conforme a la presente invencion incluye
mezcladura, compactacion y opcionalmente tratamiento térmico del componente obtenido, dando como resultado un
componente magnético blando basado en hierro que tiene propiedades excelentes.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

El polvo es un polvo de hierro sustancialmente puro, atomizado en agua o un polvo de hierro esponjoso que tiene
particulas de forma irregular. En este contexto, el término "sustancialmente puro" significa que el polvo debe estar
sustancialmente exento de inclusiones, y que las cantidades de las impurezas O, C y N deben mantenerse en un
minimo. Los tamafios medios de particula son generalmente inferiores a 300 pm y superiores a 10 yum. Ejemplos de
tales polvos son ABC 100.30, ASC 100.29, AT 40.29, ASC 200, ASC 300, NC 100.24, SC 100.26, MH 300, MH 40.28,
MH 40.24 disponibles de Hoganas AB, Suecia.

Conforme a una realizacién de la invencion, los polvos utilizados tienen particulas mas gruesas que lo que es normal en
el prensado comun en matriz. En la practica, esto significa que los polvos estan desprovistos esencialmente de
particulas finas. Debe entenderse que el término "desprovisto esencialmente de particulas finas" significa que menos de
aproximadamente 10%, con preferencia menos de 5% de las particulas del polvo tienen un tamafio inferior a 45 ym tal
como se mide por el método descrito en SS-EN 24 497. El diametro medio de particula esta comprendido tipicamente
entre 106 y 425 pm. La cantidad de particulas superiores a 212 um es tipicamente superior a 20%. El tamafio maximo
de particula puede ser aproximadamente 2 mm.

El tamafio de las particulas basadas en hierro utilizadas normalmente en la industria PM se distribuye conforme a una
curva de distribucién de Gauss con un diametro medio de particula comprendido en la regién de 30 a 100 ym y
aproximadamente 10-30% de las particulas son menores que 45 ym. Asi, los polvos utilizados conforme a la presente
invencion pueden tener una distribucion de tamafos de particula que se desvia de la utilizada normalmente. Estos
polvos de grano grueso pueden obtenerse por eliminacion de las fracciones mas finas del polvo o por fabricaciéon de un
polvo que tenga la distribucidon de tamafios de particula deseada. Sin embargo, la invencion no se limita a los polvos de
grano grueso, sino que también estan incluidos en la presente invencion polvos que tienen los tamafios de particula
utilizados normalmente para el prensado en matriz en la industria PM.

El aislamiento eléctrico de las particulas de polvo puede estar constituido por un material inorganico. Es especialmente
adecuado el tipo de aislamiento descrito en el documento US 634 8265, que se refiere a particulas de un polvo base
constituido esencialmente por hierro puro que tiene una barrera aislante que contiene oxigeno y fésforo. En lo que
respecta al revestimiento, debe mencionarse especialmente que las propiedades del componente compuesto pueden
verse influenciadas por el espesor del revestimiento. Polvos que tienen particulas aisladas estan disponibles como
Somaloy™ 500 y 550, de Hoganas AB, Suecia.

El lubricante utilizado conforme a la invencion se selecciona del grupo constituido por amidas de acidos grasos. Amidas
particularmente adecuadas son amidas primarias de acidos grasos saturados o insaturados que tienen 12-24,
preferiblemente 14-22 atomos C, y muy preferiblemente 18-22 atomos C. Los lubricantes se utilizan en cantidades de
0,05-2%, y preferiblemente menores que 1,5% en peso de la composicién. Cantidades especialmente preferidas del
lubricante son 0,05-1%, preferiblemente 0,05-0,8, mas preferiblemente 0,1-0,8%, y muy preferiblemente 0,1-0,5% en
peso. Lubricantes especialmente preferidos son amida de acido estearico, amida de acido oleico, amida de acido
behénico, amida de acido erucico, amida de acido palmitico, siendo la mas preferida la amida de acido estearico. En la
patente US 6.537.389 se menciona la amida de acido estearico, al parecer en combinacién con éster metilico de aceite
de colza como lubricante en conexidon con una resina termoplastica, poliftalamida como aglomerante para la
compactacion de polvos magnéticos blandos.

Los lubricantes sdlidos tienen por lo general una densidad de aproximadamente 1-2 g/cm®, que es muy baja en
comparacion con la densidad del polvo basado en hierro, que es aproximadamente 7,8 g/cm®. Como consecuencia, las
inclusiones de estos lubricantes menos densos en las composiciones reduciran la densidad tedrica del componente
compactado. Por esta razon, es esencial mantener la cantidad de lubricante en niveles bajos a fin de producir
componentes de alta densidad. Sin embargo, las cantidades bajas de lubricantes tienden a causar problemas de
eyeccion. Inesperadamente, se ha encontrado ahora que el tipo de lubricantes arriba mencionados puede utilizarse en
bajas cantidades sin problemas de eyeccion.

Por reemplazamiento de los lubricantes internos, es decir lubricantes afadidos a la mezcla de polvos basada en hierro,
con lubricacion de la pared de la matriz, DWL, en combinacién con presiones de compactacion altas, pueden alcanzarse
densidades en crudo altas. Un inconveniente de este método conocido cuando se compacta polvo aislado basado en
hierro a presiones de compactacion altas es, sin embargo, que el aislamiento del polvo basado en hierro se deteriora
facilmente, conduciendo a pérdidas de nucleo altas a frecuencias mayores. Adicionalmente, el uso de DWL afiadira
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complejidad adicional al proceso, pudiendo prolongar los ciclos de tiempo y reducir la solidez de la produccion en un
ambiente industrial.

Conforme a la presente invencion, la amida de acido graso puede utilizarse como el Unico aditivo para el polvo aislado
de hierro o basado en hierro, aunque para ciertas aplicaciones es ventajoso afiadir cantidades menores de una resina
termoplastica, especificamente poli(sulfuro de fenileno) (PPS). El término "cantidades menores" debe interpretarse en
este contexto como menor que 2, preferiblemente menor que 0,8, mas preferiblemente menor que 0,6 y muy
preferiblemente menor que 0,5% en peso de la composicion. En cantidades menores que 0,05 no se ha observado
efecto alguno del PPS. Especificamente, la cantidad de PPS podria variar entre 0,1 y 0,5, y preferiblemente entre 0,2 y
0,5 6 0,4% en peso. La adicion de PPS es particularmente interesante cuando se requiere buena estabilidad de
frecuencia.

La combinacion de PPS y acido estearico es conocida por la solicitud de patente WO01/22448. Los ejemplos de esta
solicitud describen que puede producirse un material magnético blando por mezcladura de un polvo basado en hierro
aislado eléctricamente con PPS y acido estearico. La mezcla se compacta a temperatura elevada y la pieza compactada
obtenida se trata térmicamente a 260°C en una atmdsfera de nitrégeno seguido por un segundo tratamiento térmico a
285 hasta 300°C. Inesperadamente, se ha encontrado ahora que, por utilizaciéon de la nueva composicién de polvo, que
incluye una amida de acido graso en lugar del acido graso correspondiente pueden obtenerse varias ventajas. Asi, se
ha encontrado que el nuevo polvo tiene propiedades lubricantes inesperadamente mejoradas, lo que da como resultado
que se precisa menos energia de eyeccion para eyectar la pieza compactada de la matriz, y que pueden obtenerse
mayores densidades y mejor resistencia a la rotura transversal. Adicionalmente, el paso de compactacién puede
realizarse a la temperatura ambiente. Asimismo, puede facilitarse el tratamiento térmico, dado que puede omitirse el
primer paso de tratamiento térmico, que es necesario conforme a la publicacion WO.

Polvos magnéticos basados en hierro, que tienen particulas aisladas y que estan combinados con resinas
termoplasticas, se describen en la solicitud de patente US 2002/0084440. En contraste con las particulas conforme a la
presente invencion, estas particulas descritas previamente incluyen también un elemento de las tierras raras. Ademas,
la resina termoplastica se utiliza en cantidades relativamente grandes, a saber, al menos 5% en peso. Adicionalmente,
el tamario de particula del polvo basado en hierro es muy pequefio (se menciona 3 pm como ejemplo). Puede incluirse
también un lubricante seleccionado de una gran diversidad de compuestos quimicos. Estas composiciones de polvo se
describen como Utiles preferiblemente para moldeo por inyeccion, extrusion, moldeo por inyeccién-compresion vy
prensado-inyeccion para la preparacion de imanes permanentes aglomerados altamente resistentes a la intemperie.

Para preparar componentes compuestos conforme a la presente invencion, la composicion de polvo se prensa
primeramente de modo uniaxial en una matriz, que normalmente no debe estar lubricada, aunque la composiciéon de
polvo puede utilizarse también en matrices lubricadas. El componente compactado es eyectado luego de la matriz y se
somete opcionalmente a un tratamiento térmico.

La compactacion puede realizarse a la temperatura ambiente o a temperaturas elevadas y a presiones hasta 1500 MPa.

Conforme a una realizacion preferida de la invencién, la compactacion se realiza en una herramienta moderadamente
caliente, dado que de esta manera no soélo se mejoraran la densidad en crudo y el comportamiento de eyeccion sino
también la permeabilidad relativa maxima. Cuando se comparan las propiedades de componentes compactados a
temperatura elevada y a una presion de compactacion menor con las propiedades de componentes compactados hasta
la misma densidad en crudo a la temperatura ambiente y a una presién de compactacion mayor, el componente
compactado a una temperatura elevada tendra una permeabilidad mayor. Para componentes de mayor tamafio, puede
ser necesario elevar también la temperatura del polvo a fin de conseguir las mejoras conforme a la invencion.

El tratamiento térmico puede realizarse en uno o varios pasos. Un tratamiento térmico recomendado de un solo paso se
realiza durante un periodo de 30 min a 4 horas en una atmdsfera que contiene oxigeno (aire) a una temperatura entre
250y 550°C.

Otra alternativa consiste en realizar el tratamiento térmico a 250-350°C durante un periodo de 30 min a 3 horas en aire o
en un gas inerte seguido por un tratamiento térmico durante 15 min a 2 horas en una atmdésfera que contiene oxigeno
(aire) a una temperatura entre 350 y 550°C.

Un tratamiento térmico algo diferente se recomienda cuando se incluye PPS en la composicion. Asi, en este caso el
tratamiento térmico puede realizarse a 250-350°C durante 30 min a 4 horas en una atmdsfera que contiene oxigeno
(aire). Oftra alternativa consiste en realizar el tratamiento térmico a 250-350°C durante 30 minutos a 3 horas en aire o
gas inerte seguido por 300-500°C durante 15 minutos a 2 horas en una atmdsfera que contiene oxigeno (aire).

La posibilidad de realizar el tratamiento térmico utilizando diferentes atmaosferas, periodos de tiempo y temperaturas a fin
de obtener un componente final que tenga las propiedades deseadas hace especialmente atractiva la nueva
composicion de polvo.
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Por compactacion de una composicion que comprende un polvo aislado basado en hierro que tiene particulas de grano
grueso y un lubricante como se ha descrito arriba a presiones elevadas, tales como por encima de 800 MPa, seguido
por tratamiento térmico del componente compactado, componentes compuestos magnéticos blandos que tienen una
densidad 2 7,5 g/cm?, una permeabilidad relativa maxima, ymax = 600, una fuerza coercitiva, Hc < 250 A/m y una
resistividad especifica, p =2 20 yOm. Tales componentes pueden ser interesantes para las aplicaciones exigentes
requeridas por ejemplo en componentes de estatores y rotores en maquinas eléctricas.

La invencion se ilustra adicionalmente por los ejemplos siguientes.
EJEMPLO 1

Se utilizaron los materiales siguientes.

Como material de partida se utilizé un polvo basado en hierro, atomizado en agua con particulas que tenian un
revestimiento inorganico delgado (Somaloy™ 500, disponible de Hoganas AB, Suecia).

Polvo de PPS.

Polvo de acido estearico, lubricante A.

Polvo de amida de acido estearico, lubricante B.

Se mezclaron 3 kg del polvo base Somaloy™ 500 con PPS y amida de acido estearico o acido estearico, con arreglo a
la Tabla 1.

Tabla 1. Mezclas de polvo: Lubricantes y PPS (porcentaje en peso)

Muestra nimero PPS Lubricante
A1 0,60% 0,2% A
A2 0,50% 0,3% A
A3 0,50% 0,3% B
A4 0,30% 0,3% B
A5 0,30% 0,4% B
A6 0,30% 0,5% B
A7 0,1% 0,3% B
A8 0,2% 0,3% B
A9 - 0,4% B

Las mezclas de polvo se compactaron en muestras anulares con 45 mm de diametro interior, 55 mm de diametro
exterior y 5 mm de altura a 800 MPa a la temperatura ambiente (de la sala). Se compactaron también muestras anulares
con una altura de 10 mm y se midi6 la fuerza de eyeccion sobre estas muestras. La energia de eyeccion se muestra en
la Tabla 2. Los resultados muestran que se obtiene una energia de eyeccion considerablemente menor por la utilizacion
de la amida de acido graso.

Tabla 2. Energia de eyeccion medida sobre muestras anulares con h = 10 mm

Muestra nimero PPS Lubricante Energia de eyeccion (J/cm?)
A1 0,60% 0,2%A 52
A2 0,50% 0,3% A 46
A3 0,50% 0,3% B 38
A4 0,30% 0,3% B 37
A5 0,30% 0,4% B 33
A6 0,30% 0,5% B 30
A7 0,10% 0,3% B 41
A8 0,20% 0,3% B 39
A9 - 0,4% B 35
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Después de la compactacion, las piezas se trataron térmicamente a 290°C durante 120 minutos en aire. Los anillos
obtenidos tratados térmicamente se enrollaron con 25 vueltas. Se midié la permeabilidad de inductancia relativa AC con
un medidor LCR (HP4284A) con arreglo al estandar IEC 60404-6, 22 edicion, 2003-06.

La disminucion en la permeabilidad inicial (estabilidad de frecuencia) se muestra en las Tablas 3 y 4. La disminucién en
la permeabilidad inicial se expresa como la diferencia entre la permeabilidad inicial a 10 y 100 kHz dividida por la
permeabilidad inicial a 10 kHz. La Tabla 3 muestra que por aumento de la cantidad de la amida de acido graso desde
0,3 a 0,5% puede obtenerse una estabilidad de frecuencia mejor. La Tabla 4 muestra que por utilizacién de la amida de
acido graso en lugar del acido graso correspondiente se obtiene una estabilidad de frecuencia mejor. Adicionalmente, la
Tabla 4 da a conocer que sin PPS se obtiene una mayor disminucién en la estabilidad de frecuencia. Sin embargo, se
encontrd que la permeabilidad inicial a 1 kHz para A9 era 95 comparada con 75 para A3. Una permeabilidad inicial alta
para frecuencias menores es ventajosa para algunas aplicaciones.

Tabla 3, disminucién en la permeabilidad inicial
Du 10-100 kHz (%)

A4 7.4
A5 5,2
A6 4,2

Tabla 4, disminucién en la permeabilidad inicial
Du 10-100 kHz (%)

A2 6,4
A3 3.9
A9 20,9

La resistividad eléctrica especifica se midié por un método de medida de 4 puntos y se muestra en la Tabla 5. De esta
Tabla puede deducirse que por utilizacion de la amida de acido graso en lugar del acido correspondiente puede
obtenerse una resistividad eléctrica considerablemente mayor.

Tabla 5. Resistividad para muestras anulares

Muestra nimero PPS Lubricante Resistividad eléctrica especifica, resistividad pOhm*m
A2 0,50% 0,3% A 316
A3 0,50% 0,3% B 400

Se ensayaron también muestras con respecto a la Resistencia a la Rotura Transversal, TRS, después de tratamiento
térmico a 290°C durante 120 minutos en aire. La TRS se ensay6 de acuerdo con ISO 3995. Se ensay6 también la TRS
sobre las piezas a una temperatura de 200°C. La TRS se muestra en la Tabla 6. La muestra con 0,5% de PPS y 0,3%
de amida de acido estearico (A3) presenta una TRS significativamente mayor tanto a la temperatura ambiente (RT)
como a 200°C comparada tanto con la muestra que contenia 0,5% de PPS y 0,3% de acido estearico (A2) y la muestra
con 0,2% de PPS + 0,6% de acido estearico (A1). La densidad es mayor para una mezcla con contenido organico total
bajo, que dara como resultado induccion y permeabilidad (umax) mayores.

Tabla 6. Densidad y TRS a la temperatura ambiente y 200°C

Muestra niUmero PPS Lubricante Densidad después de TRS a RT, MPa TRS a 200°C, MPa
tratamiento térmico, g/cm?
A1 0,60% 0,2%A 7,18 68 51
A2 0,50% 0,3% A 7,18 46 30
A3 0,50% 0,3% B 7,19 81 67
A4 0,30% 0,3% B 7,27 88 73
A5 0,30% 0,4% B 7,22 87 73
A6 0,30% 0,5% B 7,17 51 68
A7 0,10% 0,3% B 7,35 85 74
A8 0,20% 0,3% B 7,31 84 71
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Muestra nimero PPS Lubricante Densidad después de TRS a RT, MPa TRS a 200°C, MPa
tratamiento térmico, g/cm?
A9 - 0,4% B 7,33 87 78
EJEMPLO 2

Se utilizaron los materiales siguientes.

Como material de partida se utilizé un polvo basado en hierro y atomizado en agua con particulas que tenian un
revestimiento inorganico delgado que contenia fésforo (Somaloy™ 500, disponible de Hoganas AB, Suecia).

Polvo de PPS.

Polvo de acido estearico, lubricante A.

Polvo de amida de acido estearico, lubricante B.
Polvo de amida de acido behénico, lubricante C.
Polvo de amida de acido oleico, lubricante D.
Kenolube™.,

Se mezclé el polvo base Somaloy™ 500 con PPS y los lubricantes con arreglo a la Tabla 7.

Tabla 7. Mezclas de polvo: Lubricantes y PPS, porcentaje en peso

Muestra nimero PPS Lubricante
B1 0,50% 0,3% A
B2 0,50% 0,3% B
B3 0,50% 0,3%C
B4 0,50% 0,3% D
B5 0,30% 0,3% B
B6 - 0,4% B
B7 - 0,3% B
B8 0,1% 0,3% B
B9 0,2% 0,3% B
B 10 - 0,4% Kenolube™

Las mezclas de polvo se compactaron en barras de ensayo conforme a ISO 3995 a una presion de compactacion de
800 MPa a la temperatura ambiente. Después de la compactacion, las piezas se trataron térmicamente en un
tratamiento térmico de 2 pasos. El primer paso se realizd a 290°C durante 105 minutos en atmésfera inerte de
nitrégeno. Este paso fue seguido por un paso de tratamiento térmico subsiguiente a 350°C durante 60 minutos en aire.
Las muestras se ensayaron con respecto a Resistencia a la Rotura Transversal, TRS, segun ISO 3995.

Los resultados del ensayo de resistencia a la rotura transversal se muestran en la Tabla 8. Como puede verse por la
Tabla 8, las muestras preparadas con mezclas que incluian la amida de acido graso daban valores TRS suficientes. Se
alcanza una densidad mayor después del tratamiento térmico, lo cual es beneficioso en términos de induccion y
permeabilidad. Si el contenido de PPS se reduce a 0,3% o menos, la TRS se incrementa hasta valores superiores a 80
MPa. Las muestras sin PPS y con el lubricante de amida de acido estearico tienen incluso valores TRS superiores a 100
MPa. El uso de Kenolube™, que es un lubricante utilizado convencionalmente, no da como resultado la resistencia a la
rotura transversal requerida.

Tabla 8. Densidad y TRS a la temperatura ambiente

Muestras nimero PPS Lubricante Densidad después de HT, TRS-RT, MPa
glcm3
B1 0,50% 0,3% A 7,18 73
B2 0,50% 0,3% B 7,22 68
B3 0,50% 0,3%C 7,23 73
B4 0,50% 0,3% D 7,24 74
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Muestras nimero PPS Lubricante Densidad después de HT, TRS-RT, MPa
glcm3
B5 0,30% 0,3% B 7,32 83
B6 - 0,4% B 7,37 108
B7 - 0,3% B 7,41 113
B8 0,1% 0,3% B 7,35 88
B9 0,2% 0,3% B 7,32 79
B 10 - 0,4% Kenolube™ 7,42 32
EJEMPLO 3

Este ejemplo muestra que, en comparacion con los lubricantes estearato de zinc y etileno-bis-estearamida utilizados
comunmente, se obtienen fuerzas de eyeccion bajas durante la eyeccion de los componentes compactados y acabado
superficial perfecto del componente eyectado, cuando se utilizan los lubricantes de amida de acido graso conforme a la
invencion en cantidad baja en combinacion con polvos de grano grueso y presiones de compactacion altas.

Se mezclaron 2 kg de un polvo magnético blando de grano grueso basado en hierro, en el cual las particulas estan
rodeadas por un aislamiento inorganico conforme a US 6.348.265, con 0,2% en peso de lubricantes segun la Tabla 9.
La distribucion de tamarios de particula del polvo de grano grueso basado en hierro se muestra en la Tabla 10. Las
mezclas E y F son ejemplos comparativos que contienen lubricantes conocidos.

Tabla 9
Mezcla Lubricante
A Behenamida
B Erucamida
C Estearamida
D Oleilamida
E Estearato de zinc
F Etileno-bis-estearamida
Tabla 10
Tamafio de particula (um) Peso %
>425 0,1
425-212 64,2
212-150 34,0
150-106 1,1
106-75 0,3
45-75 0,2
<45 0

Las mezclas obtenidas se transfirieron a una matriz y se compactaron en muestras de ensayo cilindricas (50 g) con un
diametro de 25 mm, en un movimiento de prensado uniaxial a una presién de compactacion de 1100 MPa. El material
de la matriz utilizada era acero de herramientas convencional. Se registré la fuerza de eyeccion durante la eyeccion de
las muestras compactadas. Se calculd la energia de eyeccion total/area envolvente necesaria para eyectar las
muestras. La Tabla 11 siguiente muestra la energia de eyeccion, la densidad en crudo y el acabado superficial.

Tabla 11
Mezcla Energia de eyeccion (J/cm?) Densidad en crudo (g/cm?3) Acabado de la superficie
A 90 7,64 Perfecto
B 83 7,65 Perfecto
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Mezcla Energia de eyeccion (J/cm?) Densidad en crudo (g/cm?®) Acabado de la superficie
C 93 7,63 Perfecto
D 70 7,67 Aceptable
E 117 7,66 Inaceptable
F 113 7,64 Perfecto
EJEMPLO 4

El ejemplo siguiente ilustra el efecto de la distribucion de tamafios de particula del polvo magnético blando basado en
hierro sobre el comportamiento de eyeccion y la densidad en crudo. Se utilizé un polvo "grueso" conforme al ejemplo 3.
La distribucion de tamarios de particula del polvo "fino" se da en la Tabla 12. las mezclas se prepararon utilizando 0,2%
de estearamida en peso conforme al procedimiento del ejemplo 3. La mezcla basada en el polvo "fino" esta marcada
como muestra H y se compar6 con la muestra C.

Tabla 12
Tamafio de particula (um) Peso %
>425 0
425-212 0
212-150 11,2
150-106 25,0
106-75 22,8
45-75 26,7
<45 14,3

Las mezclas se compactaron en muestras cilindricas conforme al procedimiento utilizado en el ejemplo 3. La Tabla 13
siguiente muestra la densidad en crudo y el aspecto de la superficie.

Tabla 13
Mezcla Densidad en crudo (g/cm?®) Acabado de la superficie
C 7.63 Perfecto
H 7.53 Aceptable

Como puede verse por la Tabla 13, la composicidon que contiene polvo fino da como resultado una densidad en crudo
menor y un acabado superficial deteriorado.

EJEMPLO 5
Este ejemplo compara un lubricante conocido, etileno-bisestearamida (EBS), y un ejemplo del lubricante estearamida.

Se utilizé un polvo "grueso" conforme al ejemplo 3, que se mezclé con EBS y estearamida, respectivamente, conforme a
la Tabla 14. Las muestras se prepararon conforme al procedimiento del ejemplo 3.

Tabla 14

- EBS (% en peso) Estearamida (% en peso)
1 0,20 -

2 0,30 -

3 0,40 -

4 0,50 -

5 - 0,10

6 - 0,20

7 - 0,30
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Las mezclas de polvo se compactaron en anillos con un diametro interior de 45 mm, un diametro exterior de 55 mmy
una altura de 10 mm a 1100 MPa. Durante la eyeccion de las muestras (compactadas), se calculd la energia de
eyeccion total/area envolvente necesaria para eyectar las muestras de la matriz. La Tabla 15 siguiente muestra la
energia de eyeccion/area calculada, la densidad en crudo y el aspecto de la superficie.

Tabla 15. Energia de eyeccion, densidad en crudo, y aspecto de la superficie

Mezcla Energia de Eyeccion [J/cm?] Densidad [g/cm?] Aspecto de la superficie
1 54 7,65 Inaceptable
2 40 7,61 Aceptable
3 33 7,56 Perfecto
4 28 7,51 Perfecto
5 73 7,67 Aceptable
6 38 7,64 Perfecto
7 37 7,59 Perfecto

Como puede verse por la Tabla 15, el nuevo lubricante puede afiadirse en una cantidad tan baja como 0,2% y puede
obtenerse todavia un acabado superficial perfecto, mientras que, para el lubricante de referencia, EBS, la adicion
minima para obtener un acabado superficial perfecto es 0,4%.

EJEMPLO 6

Este ejemplo compara las propiedades magnéticas de componentes fabricados con una cantidad minima de los
componentes lubricantes estearamida y EBS respectivamente, para conseguir valores similares de energia de eyeccion.
Componentes fabricados a partir de la mezcla 2 y la mezcla 6 conforme al ejemplo 5 se compararon en lo que respecta
a propiedades magnéticas después de tratamiento térmico.

Se compactaron muestras anulares conforme al ejemplo 5 excepto que la altura era 5 mm. Las muestras crudas se
sometieron a tratamiento térmico a 300°C durante 60 min en aire, seguido por un segundo paso de tratamiento térmico
a 530° durante 30 min en aire. Los anillos obtenidos tratados térmicamente se enrollaron con 100 vueltas de sentido y
100 vueltas de excitacion y se ensayaron en un grafico de histéresis Brockhaus. La Tabla 16 siguiente muestra el nivel
de induccién a 10 kA/m, la permeabilidad relativa maxima, la fuerza coercitiva Hc y las pérdidas de nucleo a 400 Hz, 1T.

Tabla 16. Propiedades magnéticas blandas

Muestra 2 Muestra 6
Permeabilidad maxima 480 750
B a 10000 A/m [T] 1,58 1,66
Hc [A/m] 218 213
Pérdidas de nucleo a 400 Hz, 1T [W/kg] 78,4 421

Como puede verse en la Tabla 16, las propiedades magnéticas blandas son superiores para los componentes conforme
a la presente invencion.

EJEMPLO 7

El ejemplo siguiente muestra la influencia de la temperatura de la matriz sobre las propiedades de eyeccion y la
densidad en crudo de muestras compactadas. En este ejemplo, se seleccioné la amida primaria, estearamida, como el
lubricante amidico conforme a la invencién. Se afiadié 0,2% de estearamida a 2 kg de un polvo magnético blando de
grano grueso basado en hierro y aislado eléctricamente conforme al procedimiento del ejemplo 3.

Las mezclas de polvo se compactaron en anillos que tenian un diametro interior de 45 mm, un didmetro exterior de 55
mm y una altura de 10 mm, a una presion de compactacion de 1100 MPa. Se registraron las fuerzas de eyeccion
durante la eyeccion de las muestras compactadas. Se calculo la energia de eyeccion total/area envolvente necesaria
para eyectar las muestras de la matriz. La Tabla 17 siguiente muestra la energia de eyeccion, la densidad en crudo y el
aspecto de la superficie de las muestras compactadas a temperaturas diferentes de la matriz.

Tabla 17. Energia de eyeccion, densidad en crudo, y aspecto de la superficie para temperaturas diferentes de la matriz

10
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Temperatura de la Matriz (°C) | Energia de Eyeccion (J/cm?) | Densidad en crudo (g/cm3®) | Aspecto de la superficie

25 38,4 7,64 Perfecto
50 31,5 7,66 Perfecto
60 30,6 7,67 Perfecto
70 29,3 7,67 Perfecto
80 27,5 7,69 Perfecto

Como puede verse por la Tabla 17, la energia de eyeccion y la densidad en crudo se ven influenciadas positivamente
por el aumento de la temperatura de la matriz.

EJEMPLO 8

Este ejemplo compara las propiedades de componentes fabricados conforme a la presente invenciéon con las
propiedades de componentes compactados con ayuda de DWL. Tanto en el ejemplo de inventiva como en el ejemplo
comparativo se utilizé un polvo "grueso" conforme al ejemplo 3. Como lubricante en el ejemplo de inventiva se utilizé
0,2% en peso de estearamida y la composicion de polvo obtenida se compacté a una temperatura controlada de la
matriz de 80°C en muestras anulares que tenian una densidad en crudo de 7,6 g/cm3. En el ejemplo comparativo no se
utilizé lubricante interno alguno, aplicandose en su lugar DWL. Las muestras anulares se compactaron a una densidad
de 7,6 g/cm? a la temperatura ambiente.

El diametro exterior de las muestras anulares era 55 mm, el diametro interior 45 mm y la altura 5 mm.

Después de la compactacion, se realizé un tratamiento térmico conforme a la Tabla 18. Se midi6 la resistividad eléctrica
especifica por un método de 4 puntos. Antes de las medidas magnéticas en el grafico de histéresis, las muestras
anulares se enrollaron con 100 vueltas de excitacion y 100 vueltas de sentido. Se anotaron las propiedades DC de un
bucle a 10 kA/m. La pérdida de nucleo se midié a frecuencias diferentes a 1T. En la figura 1, se representa graficamente
la pérdida de nucleo/ciclo en funcién de la frecuencia.

Tabla 18: Propiedades magnéticas

Muestra Tratamiento térmico | Biokarm | He [A/m] | p [WQm] Pérdida de nucleo a 1T, 400Hz [W/kg]
Presente invencion 530°C, 30min aire 1,65 192 103 41
Método DWL ninguno 1,66 305 60 60
Método DWL 530°C, 30min aire 1,66 189 3 109

De la Tabla 18 y la figura 1 puede deducirse que la presente invencion conduce a pérdidas de nucleo significativamente
menores en campos alternos debido a la menor H¢ y mayor resistividad comparada con el método DWL.

EJEMPLO 9

En este ejemplo se muestra que pueden obtenerse nucleos de hierro en polvo con propiedades magnéticas excelentes
por la presente invencidn. Se muestra también el efecto positivo de una temperatura elevada de la matriz sobre la
permeabilidad relativa maxima.

Se mezclé un polvo "grueso" conforme al ejemplo 3 con diversos contenidos y tipos de lubricantes. Se fabricaron
muestras anulares (OD = 55, ID = 45, h =5 mm) y barras (30 x 12 x 6 mm) con las condiciones de proceso dadas en la
Tabla 19.

Se determiné la densidad por medida de la masa y dimensiones de las muestras anulares. La resistividad eléctrica
especifica se midié en las muestras anulares por un método de 4 puntos. Antes de las medidas magnéticas en un
grafico de histéresis Brockhaus, las muestras anulares se enrollaron con 100 vueltas de excitacion y 100 vueltas de
sentido. Las propiedades DC tales como umax ¥ He se adquirieron para un bucle a 10 kA/m, mientras que las pérdidas de
nucleo se midieron a 1T y 400 Hz. La resistencia a la rotura transversal (TRS) de las piezas sometidas a tratamiento
térmico se determind sobre las barras de ensayo por un método de flexion en 3 puntos.

Tabla 19: Condiciones de proceso para las muestras anulares

Muestra | Tipo de | Cantidad de | Presion de |Temperatura de la | Tratamiento térmico
lubricante lubricante (%  en compactacién (MPa) | matriz (°C)
peso)

11



Muestra | Tipo

Dl oA~ WN

10

11

12

lubricante

Estearamida

Estearamida

Estearamida
Estearamida
Estearamida
Estearamida

Estearamida

Estearamida

Estearamida

Estearamida

Erucamida

Erucamida

de | Cantidad
lubricante

peso)

0,2

0,2
0,2
0,2
0,2
0,1

0,3

0,3

0,3

0,3

0,2

0,2

(%
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de |Presion
en |compactacion (MPa)

1100

1100
800

1100
1100
1100

800

800

1100

1100

1100

1100

de | Temperatura de

*Aumento de temperatura aproximadamente 4°C/min en el componente hasta 520°C

Muestra

| N/ o bl WIN -

10
11
12

Densidad
(g/cm3)

7,62
7,63
7,60
7,62
7,65
7,71
7,49
7,53
7,56
7,62
7,62
7,68

Tabla 20: Medidas de las propiedades de los componentes

Mmax

754
852
718
602
861
918
669
880
672
860
633
738

He

(A/m)
209
204
208
198
178
177
228
202
224
203
192
205

Resistividad
(MOhm*m)

473
230
103
591
98
66
574
33
515
64
414
614

12

la | Tratamiento térmico

matriz (°C)
300°C 45 min, aire +
25 520°C*, aire
300°C 45 min, aire +
80 520°C*, aire
80 530°C, 30 min, aire
25 530°C, 30 min, aire
80 530°C, 30 min, aire
85 530°C, 30 min, aire
300°C, 1h, aire +
25 530°C, 30 min, aire
300°C, 1h, aire +
80 530°C, 30 min, aire
300°C, 1h, aire +
25 530°C, 30 min, aire
300°C, 1h, aire +
80 530°C, 30 min, aire
330°C, 2h, aire +
25 530°C, 30 min, aire
340°C, 2h, N2 + 530°C,
25 30 min, aire
Pérdidas de nucleo a 1T 400 Hz TRS
(Wikg) (MPa)
42 93
40 97
43 n.a
39 59
37 68
38 78
46 70
48 81
44 67
43 76
38 54
39 67
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REIVINDICACIONES

1. Composicion de polvo constituida por particulas de forma irregular de un material magnético blando de polvo de
hierro atomizado en agua o hierro esponjoso sustancialmente puro, en donde menos de 10% en peso de dichas
particulas de polvo tienen un tamafo de particula menor que 45 ym, y en donde dichas particulas de polvo estan
provistas con una capa eléctricamente aislante, 0,05-2% en peso de un lubricante seleccionado del grupo constituido
por amidas primarias de acidos grasos lineales saturados o insaturados que tienen 12-24 atomos C, y opcionalmente
poli(sulfuro de fenileno) en una concentracién menor que 2% en peso, en donde dicha composicién de polvo es capaz
de producir por compactacion uniaxial un componente magnético blando.

2. Composicién segun la reivindicacion 1 en donde el acido graso tiene 14-22 atomos C.

3.  Composicion segun la reivindicacion 1 6 2, en donde la amida de acido graso se selecciona del grupo constituido
por amida de acido estearico, amida de acido oleico, amida de acido behénico, amida de acido erucico, y amida de
acido palmitico.

4. Composicion segun una cualquiera de las reivindicaciones, que incluye adicionalmente dicho poli(sulfuro de
fenileno).

5.  Composicién segun la reivindicacion 4, en donde el poli (sulfuro de fenileno) se utiliza en una cantidad de 0,05-
2,0% en peso.

6. Composiciéon segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, en donde la amida de acido graso esta presente en
una cantidad de 0,05-1, preferiblemente 0,05-0,8, mas preferiblemente 0,1-0,8, y muy preferiblemente 0,1-0,5% en
peso.

7. Composiciéon segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-6, en donde la capa eléctricamente aislante esta
hecha de un material inorganico.

8.  Composicién segun la reivindicacion 7, en donde la capa incluye oxigeno y fosforo.

9. Composicidon segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde menos de 5% en peso de dichas
particulas de polvo tienen un tamafio de particula menor que 45 pm.

10. Composicion segun la reivindicacion 9, en donde al menos 20% de las particulas tienen un tamafio de particula
superior a 212 um.

11.  Un método de fabricacion de componentes magnéticos blandos que comprende los pasos de:
a) mezclar particulas de forma irregular de un polvo magnético blando de hierro atomizado en agua o hierro
esponjoso sustancialmente puro, en donde menos de 10% en peso de dichas particulas de polvo tienen un tamafio
de particula menor que 45 pm, y en donde las particulas estan rodeadas por una capa eléctricamente aislante, y
0,05-2% en peso de un lubricante seleccionado del grupo constituido por amidas primarias de acido graso lineal
saturado o insaturado que tienen 12-24 atomos C, y opcionalmente poli(sulfuro de fenileno) en una concentracion
menor que 2% en peso,
b) compactar uniaxialmente la composicion resultante, y
c) someter opcionalmente el componente obtenido a tratamiento térmico.

12.  Un método segun la reivindicacion 11 en donde la compactacion se realiza a una temperatura elevada.

13. Un método segun la reivindicacion 11 6 12 en donde la cantidad de lubricante esta comprendida entre 0,05 y 0,8%,
preferiblemente 0,1-0,8, y mas preferiblemente 0,1-0,5% en peso.

14. Un método segun una cualquiera de las reivindicaciones 11-13, en donde la compactacion se realiza a una presion
de compactacion por encima de 800 MPa.

15. Un método segun cualquiera de las reivindicaciones 11-14 en donde menos de 5% de dichas particulas de polvo
tienen un tamano de particula menor que 45 um.

16. Un método segun cualquiera de las reivindicaciones 11-15 en donde el tratamiento térmico se realiza entre 250°C
y 550°C.

17. Un método segun una cualquiera de las reivindicaciones 11-15 en donde el tratamiento térmico se realiza en un
primer paso hasta 350°C, seguido por tratamiento térmico hasta 550°C.

18. Un método segun una cualquiera de las reivindicaciones 11-17 en donde el tratamiento térmico se realiza en aire o
atmosfera inerte.
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Figura 1: Pérdidas de nucleo/ciclo (bucle) a 1T en funcion de la frecuencia
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