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DESCRIPCION
Iman de tierras raras con bajo contenido en B

Campo de la invencién

La presente invencion se refiere al campo de tecnologia de fabricacion imanes y en particular a un iman de tierras
raras con bajo contenido en B.

Antecedentes de la invencion

Como para iman de altas propiedades con (BH)max que excede de 318,3 kJ/m® (40 MGOe) usado en diversos
motores eléctricos o generadores eléctricos de alto rendimiento, es extraordinariamente necesario para el desarrollo
de un "iman de componentes con bajo contenido en B" disminuyendo el uso de elemento no magnético B para
obtener un iman de alta magnetizacion.

En la actualidad, el desarrollo de un "iman de componentes con bajo contenido en B" ha adoptado diversas
maneras; sin embargo, ain no se ha desarrollado ningln producto comercializado correspondiente. La mayor
desventaja de un "iman de componentes con bajo contenido en B" se encuentra en el deterioro de la cuadratura
(también conocida como Hx o SQ) de la curva de desimantacion. La razén es bastante complicada, que se debe
principalmente a la falta parcial de B en el limite de grano provocada por la existencia de la fase RzFeq7 y la falta de
una fase rica en B (fase R1.1T4Ba) .

La patente japonesa publicada 2013-70062 desvela un iman de tierras raras con bajo contenido en B, que
comprende R (la R es al menos un elemento de tierras raras que comprende Y, Nd es un componente esencial), B,
Al, Cu, Zr, Co, O, C y Fe como el componente principal, el contenido de cada elemento es: 25-34 % en peso de R,
0,87~0,94 % en peso de B, 0,03~0,3 % en peso de Al, 0,03~0,11 % en peso de Cu, 0,03~0,25 % en peso de Zr,
menos del 3 % en peso de Co (no contiene 0 % atémico), 0,03~0,1 % en peso de O, 0,03~0,15 % en peso de C y
siendo el resto Fe. En esta divulgacion disminuyendo el contenido de B, el contenido de fase rica en B se disminuye
en consecuencia, aumentando por lo tanto la relacion de volumen de la fase principal y obteniendo finalmente un
iman con alto Br. Normalmente, cuando se disminuye el contenido de B, se formaria la fase R,T17 con propiedad
magnética blanda (generalmente la fase R.Ti7), la coercitividad (Hq) del iman se disminuiria extremadamente
facilmente en consecuencia. Pero en esta divulgacion anadiendo cantidades menores de Cu, se suprime la
precipitacion de la fase R2T17, y formando adicionalmente la fase R>T14C (generalmente la fase R2Fe14C) que mejora
Hey Br.

Sin embargo, la divulgacion anteriormente indicada aun falla en resolver el problema intrinseco de baja cuadratura
(Hw/Hgj, también conocida como SQ) del iman de bajo contenido en B; puede observarse a partir de las realizaciones
de la invencion, Hi/He de Unicamente unas pocas realizaciones de la invencion excede del 95 %, Hi/Hg de la
mayoria de las realizaciones es aproximadamente el 90 %, adicionalmente ninguna de las realizaciones supero el 98
%, Unicamente en términos de H¢/H¢j, normalmente es dificil satisfacer los requisitos del cliente.

Para explicar esto en detalle, si la cuadratura (SQ) se deteriora, la resistencia térmica del iman también se
deterioraria en consecuencia incluso cuando la coercitividad del iman es bastante alta.

La desimantacion térmica de iman ocurre cuando el motor eléctrico rota en carga alta, en consecuencia el motor
eléctrico no podria rotar gradualmente, adicionalmente dejar de trabajar. Por lo tanto, existen muchos informes
relacionados con el desarrollo de un iman de alta coercitividad con "iman de componentes con bajo contenido en B",
sin embargo, la cuadratura de todos los imanes anteriormente indicados no es satisfactoria, lo que puede no resolver
el problema de la desimantacién térmica en el experimento actual de resistencia térmica del motor eléctrico.

En conclusion, ningun precedente de un "iman de componentes con bajo contenido en B" se convierte en el
producto realmente aceptado por el mercado.

Por otra parte, el producto de energia magnética maxima de iman de serie Sm-Co esta aproximadamente por debajo
de 310,3 kJ/m® (39 MGOe), por lo tanto el iman sinterizado de serie NdFeB con el producto de energia magnética
maxima de 278,5-318,30 kJ/m® (35-40 MGOe) seleccionado como los imanes por el motor eléctrico o generador
eléctrico ocuparia una gran cuota de mercado. Especialmente sobre la base de la reduccién de la emision de CO, y
la crisis del agotamiento de petréleo, la busqueda de caracteristicas de alta eficiencia y de ahorro de potencia del
motor eléctrico o generador eléctrico es cada vez mas grave y el requisito para un producto de energia magnética
maxima del iman para el motor eléctrico y generador eléctrico es cada vez mayor. A partir de los documentos DE
199 45 942 A1y CN 101 256 859 A se conocen diversos ejemplos de aleaciones que incluyen elementos de tierras
raras.

Sumario de la invencién

El objetivo de la presente invencion es superar la carencia de la técnica convencional, y desvela un iman de tierras
raras con bajo contenido en B de acuerdo con la reivindicacion 1. En la presente invencion, se afiaden
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conjuntamente un 0,3~0,8 % atémico de Cu y una cantidad apropiada de Co al iman de tierras raras, de modo que
se forman tres fases ricas en Cu en el limite de grano, y el efecto magnético de las tres fases ricas en Cu que
existen el limite de grano y la solucion del problema de B insuficiente en el limite de grano pueden mejorar
obviamente la cuadratura y resistencia térmica del iman.

La presente invencion desvela:

un iman de tierras raras con bajo contenido en B, el iman de tierras raras contiene una primera fase de R;T14B y
comprende los siguientes componentes de materias primas:

13,5 % atémico~14,5 % atdmico de R,
5,2 % atdmico~5,8 % atémico de B,

0,3 % atémico~0,8 % atémico de Cu,

0,3 % atomico~3 % atémico de Co, y
siendo el resto T e impurezas inevitables,

comprendiendo la R al menos un elemento de tierras raras que incluye Nd, y
la T comprende Fe y X.

El % atémico de la presente invencion es porcentaje atémico.
Los elementos de tierras raras de la presente invencion incluyen el elemento itrio.

Siendo X al menos tres elementos seleccionados a partir de Al, Si, Ga, Sn, Ge, Ag, Au, Bi, Mn, Cr, P 0o S, y el
contenido total de la X es 0 % atémico~1,0 % atémico.

Durante el procedimiento de fabricacion, una pequefa cantidad de impurezas tal como O, C, N y otras impurezas se
mezclan inevitablemente. Por lo tanto, el contenido de oxigeno del iman de tierras raras de la presente invencion
esta por debajo del 1 % atdémico, se prefiere por debajo del 0,6 % atdmico, el contenido de C también se controla por
debajo del 1 % atémico, se prefiere por debajo del 0,4 % atémico, y el contenido de N se controla por debajo del 0,5
% atémico.

En una realizacion preferida, el iman de tierras raras se fabrica mediante los siguientes procedimientos: un
procedimiento de preparacion de una aleacion de tierras raras para iman con componentes de iman de tierras raras
fundidos; procedimientos de produccion de un polvo fino triturando bastamente y triturando finamente la aleacion de
tierras raras para iman; y procedimientos de produccién de un compacto mediante procedimiento de compactacion
por campo magnético, sinterizacion del compacto en vacio o gas inerte a una temperatura de 900 °C~1100 °C,
formacién de una fase cristalina de alto contenido en Cu, una fase cristalina con contenido moderado en Cu y una
fase cristalina con bajo contenido en Cu en un limite de grano.

Mediante las maneras anteriormente indicadas, la fase cristalina de alto contenido en Cu, la fase cristalina con
contenido moderado en Cu vy la fase cristalina con contenido bajo en Cu se forman en el limite de grano, de forma
que la cuadratura excede del 95 % y se mejora la resistencia térmica del iman.

En una realizacion preferida, la composicion molecular de la fase cristalina de alto contenido en Cu es la serie RTy,
la composicién molecular de la fase cristalina con contenido moderado en Cu es la serie RgT13X, la composicion
molecular de la fase cristalina con bajo contenido en Cu es la serie RTs, la cantidad total de la fase cristalina de alto
contenido en Cu vy la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la
composicion de limite de grano.

Lo que necesita explicarse es que se necesita un entorno bajo en oxigeno para que los procedimientos de
fabricacion del iman obtengan el efecto afirmado en la presente invencion. Como el procedimiento de fabricacion
bajo en oxigeno del iman es una técnica convencional, y la manera de fabricacién baja en oxigeno se adopta para la
realizacion 1 a realizacion 7 de la presente invencion, ninguna descripcion detallada relevante adicional en este
punto.

En una realizacion preferida, el iman de tierras raras es un iman de la serie Nd-Fe-B con un producto de energia
magnética maxima superior a 342,2 kJ/m® (43MGOe).

En una realizacioén preferida, la X comprende al menos tres elementos seleccionados a partir de Al, Si, Ga, Sn, Ge,
Ag, Au, Bi, Mn, Cr, P 0 S, y el contenido total de X es preferentemente del 0,3 % atémico~1,0 % atéomico.

En una realizacion preferida, el contenido de Dy, Ho, Gd o Tb esta por debajo del 1 % atémico de la R.

En una realizacién preferida, la aleacién para iman de tierras raras se obtiene tratando la aleaciéon de materias
primas fundida mediante procedimiento de colada de banda, y enfriandose a una tasa de enfriamiento superior a 10?
°C/s e inferior a 10* °C/s.
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En una realizacion preferida, el procedimiento de triturado basto es un procedimiento de tratamiento de la aleacion
para iman de tierras raras mediante decrepitacion de hidrégeno para obtener un polvo mas basto, el procedimiento
de triturado fino es un procedimiento de pulverizacion a chorro del polvo basto e incluyendo adicionalmente un
procedimiento de eliminacion de al menos una parte del polvo con un tamafio de particula de menos de 1,0 um
después del procedimiento de triturado fino, de modo que el volumen del polvo con un tamafo de particula de
menos de 1,0 um se reduce por debajo del 10 % del volumen de todo el polvo.

Se fabrica un iman de tierras raras con bajo contenido en B, de acuerdo con la reivindicacion 6, mediante las
siguientes etapas: un procedimiento de preparacion de una aleacion para iman de tierras raras fundiendo
componentes de iman de tierras raras; procedimientos de produccién de un polvo fino triturando bastamente y
triturando finamente la aleacion para iman de tierras raras; y procedimientos de obtencion de un compacto mediante
procedimiento de compactacién por campo magnético, sinterizacion del compacto en vacio o gas inerte a una
temperatura de 900 °C ~1100 °C, formacion de una fase cristalina de alto contenido en Cu, una fase cristalina con
contenido moderado en Cu y una fase cristalina con bajo contenido en Cu en un limite de grano, y realizacion de
difusion de limite de grano de elementos de tierras raras pesados (RH) a una temperatura de 700 °C ~1050 °C.

En una realizacion preferida, el RH se selecciona a partir de Dy, Ho o Tb, la T comprende ademas X, siendo la X al
menos tres elementos seleccionados a partir de Al, Si, Ga, Sn, Ge, Ag, Au, Bi, Mn, Cr, P 0 S, el contenido total de la
X es 0 % atémico~1,0 % atémico; en las impurezas inevitables, el contenido de O se controla por debajo del 1 %
atomico, el contenido de C se controla por debajo del 1 % atémico y el contenido de N se controla por debajo del 0,5
% atdémico.

En una realizacion preferida, comprendiendo ademas una etapa de tratamiento de envejecimiento: tratando el iman
después del tratamiento de difusion de limite de grano de RH a una temperatura de 400 °C ~650 °C.

En comparacion con la técnica convencional, la presente invencion tiene las siguientes ventajas:

1) La presente invencion afiade contenido apropiado de Co, en consecuencia la fase magnética blanda RzFeq7
se transfiere a los compuestos intermetalicos tal como RCo,, RCos y asi sucesivamente. Sin embargo, ya se
conoce que Hc y SQ disminuirian adicionalmente si el elemento Co se afiade individualmente. Por lo tanto, la
presente invencion afiade conjuntamente un 0,3 % atéomico~0,8 % atdmico de Cu, de modo que se forman tres
fases ricas en Cu en el limite de grano, y el efecto magnético de las tres fases ricas en Cu que existen el limite
de grano y la solucién del problema de B insuficiente en el limite de grano pueden mejorar obviamente la
cuadratura y resistencia térmica del iman. Ademas, se obtiene un iman de bajo contenido en B con un producto
de energia magnética maxima de superacion de 342,2 kJ/m® (43 MGOe), alta cuadratura y alta resistencia
térmica.

2) Anteriormente, para el iman con el contenido de B menor del 6 % atomico, como se forma la fase a-Fe y se
forma la fase magnética blanda R:T47 en la superficie de la fase principal o en la fase de limite de grano
cristalino, e informes recientes indican que la fase rica en R de dhcp con un contenido de oxigeno bajo entre las
fases ricas en R pueden mejorar la coercitividad, y alguna fase rica en R de fcc con solucién sélida de oxigeno
es la razon para la disminucion de la coercitividad, sin embargo, la fase rica en R se oxida muy faciimente, el
fendmeno de deterioro u oxidacion ocurriria incluso durante el analisis de muestras. Por lo tanto su analisis es
dificil y su condicién especifica no esta aun clara. En contraste, el inventor de la presente invencién conduce una
investigacion completa a base de las opiniones de ajuste ligero del componente basico, control de impurezas
menores y €l control de composicion de limite de grano cristalino para el aumento de la cuadratura integral.
Como resultado, la cuadratura de un "iman de composicion con bajo contenido en B" se mejora Unicamente
controlando simultaneamente el contenido de R, B, Co y Cu.

3) En la composicién de la presente invencion, afiadiendo cantidades menores de Cu, Co y otras impurezas, se
reduce el punto de fusién de los compuestos intermetalicos con un alto punto de fusién tal como la fase RCo;
(950 °C), RCu; (840 °C) etc., en consecuencia, todos los limites de grano cristalinos se funden a la temperatura
de difusién de limite de grano, la eficiencia de la difusion de limite de grano es extraordinariamente excelente y
se mejora la coercitividad hasta un grado sin precedentes, ademas, como la cuadratura supera el 96 %, se
obtiene un iman de alta propiedad con una propiedad de resistencia térmica favorable.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 ilustra un resultado de deteccion de EPMA de un iman sinterizado de la realizacion 1 de la
realizacion |.

La Figura2 ilustra un resultado de deteccion de contenido de EPMA de un iman sinterizado de la realizacion 1 de
la realizacion |.

Descripcion detallada de las realizaciones preferidas

La presente invencion se describira adicionalmente con las realizaciones.
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Realizacion |

Procedimiento de preparacion de materias primas: preparacion de Nd con 99,5 % de pureza, Fe-B industrial, Fe puro
industrial, Co con 99,9 % de pureza, y Cu, Al y Si respectivamente con 99,5 % de pureza; contandose en porcentaje
atémico % atémico.

El contenido de cada elemento se muestra en la Tabla 1:

TABLA 1 proporcién de cada elemento

Composicién Nd Co B Cu Al Si Fe
Muestra de comparacion 1 13,0 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto
Muestra de comparacién 2 13,2 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto

Realizacion 1 13,5 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto

Realizacion 2 13,8 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto

Realizacion 3 14,0 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto

Realizacion 4 14,2 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto

Realizacion 5 14,5 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto
Muestra de comparacién 3 15,0 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto
Muestra de comparacién 4 15,2 1,0 55 0,5 0,5 0,1 resto

Preparar 100 Kg de materia prima de cada grupo de numero de secuencia pesando respectivamente, de acuerdo
con la TABLA 1.

Procedimiento de fusion: colocar la materia prima preparada de un grupo en un crisol fabricado de 6xido de aluminio
a la vez, realizar una fusion al vacio en un horno de fundicién de induccion al vacio de frecuencia intermedia en
vacio de 10? Pa y por debajo de 1500 °C.

Procedimiento de colada: después del procedimiento de fusion al vacio, rellenar gas de Ar en el horno de fusion
hasta que la presion de Ar alcanza 50000 Pa, a continuacion obtener una aleacion de temple colandose mediante un
Unico procedimiento de temple de rodillo a una velocidad de temple de 10% °C/s~10* °C/s, tratamiento de
preservacion térmica de la aleacién de temple a 600 °C durante 60 minutos, y enfriandose a continuacion a
temperatura ambiente.

Procedimiento de decrepitacion de hidrogeno: a temperatura ambiente, bombear al vacio el horno de decrepitacion
de hidrégeno con la aleacion de temple, a continuacion rellenar hidrégeno con 99,5 % de pureza en el horno hasta
que la presion alcanza 0,1 MPa, después de que la aleacion se sita durante 120 minutos, bombear al vacio y
calentar al mismo tiempo, bombear al vacio a 500 °C durante 2 horas, a continuacién se enfria, y se extrae el polvo
tratado después del procedimiento de decrepitacion de hidrogeno.

Procedimiento de triturado fino: realizar pulverizacion a chorro al polvo después de la decrepitacion de hidrégeno en
la sala de triturado bajo una presién de 0,4 MPa y en la atmdsfera de gas de oxidacion por debajo de 100 ppm, a
continuacion obtener polvo fino con un tamafio de particula medio de 4,5 um. El gas de oxidacion se refiere a
oxigeno o agua.

Tamizar el polvo fino parcial después del procedimiento de triturado fino (ocupa el 30 % del polvo fino total en peso),
a continuacion mezclar en polvo fino tamizado y el polvo fino no tamizado. La cantidad de polvo que tiene un tamafio
de particula mas pequefio de 1,0 um se reduce a menos del 10 % del polvo total en volumen en el polvo fino
mezclado.

Se afiade caprilato de metilo en el polvo después de la pulverizacion a chorro, la cantidad aditiva es del 0,2 % del
polvo mezclado en peso, adicionalmente la mezcla se mezcla completamente mediante un mezclador de tipo V.

Procedimiento de compactacion en un campo magnético: se usa una moldeadora de campo magnético de
orientacion vertical, compactando el polvo afiadido con caprilato de metilo de una sola vez para formar un cubo con
lados de 25 mm en un campo de orientacion de 1,8 T y bajo una presion de compactacion de 19,6 MPa (0,2
ton/cmz), a continuacion desimantar el cubo formado de una vez en un campo magnético de 0,2 T.
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El compacto formado de una vez se sella para no exponerse al aire, el compacto se compacta por segunda vez
mediante una maquina de compactacion secundaria (maquina de compactacion de presion isostatica) a una presion
de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Procedimiento de sinterizaciéon: mover cada uno del compacto en el horno de sinterizacién, primero sinterizando en
un vacio de 10 Pa y a continuacién manteniendo a 200 °C y a 900 °C respectivamente, a continuacion sinterizar
durante 2 horas a 1030 °C, después de eso rellenar gas Ar en el horno de sinterizacion hasta que la presion de Ar
alcanza 0,1 MPa, enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de tratamiento térmico: recocer el iman sinterizado durante una hora a 620 °C en la atmdsfera de gas
Ar de alta pureza, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente y extrayéndose.

Procedimiento de mecanizacion: mecanizar el iman sinterizado después del tratamiento térmico como un iman con
@15 mm de diametro y 5 mm de grosor, siendo la direcciéon de 5 mm la direccion de orientacién del campo
magnético.

Procedimiento de evaluacion de propiedad magnética: probar el iman sinterizado mediante el sistema de pruebas no
destructivo de tipo NIM-10000H para iman permanente de tierras raras de gran BH del Instituto Nacional de
Metrologia.

El procedimiento de evaluacion de desimantacion térmica: primero probar el flujo magnético del iman sinterizado,
calentar el iman sinterizado en el aire a 100 °C durante 1 hora, segundo probar el flujo magnético después de
enfriarse; en el que el iman sinterizado con una tasa de retencion de flujo magnético de mas del 95 % se determina
como un producto cualificado.

La propiedad magnética de los imanes fabricados por el cuerpo sinterizado para muestras de comparacion 1~4 y
realizaciones 1~5 se prueba directamente sin tratamiento de difusién de limite de grano. Los resultados de
evaluacion de los imanes de las realizaciones y las muestras de comparacion se muestran en la Tabla 2.

TABLA 2 evaluacion de propiedad magnética de las realizaciones y las muestras de comparacion

Br (107+T(kG)) ; Hg (1000/4r+kA/m (kOe)) ; (10%/4n+kJ/m> (MGOe))

N.° Br(KGs) H¢(KOe) SQ(%) (BH)max BHH Tasa de retencion del
(MGOe) flujo magnético (%)
Muestra de comparacion 1 14,92 10,4 85,6 52,1 62,5 88,0
Muestra de comparacién 2 14,51 11,32 88,3 51,2 62,52 90,5
Realizacién 1 14,70 13,35 96,7 50,7 64,05 95,2
Realizacién 2 14,58 14,20 98,4 49,8 64,00 96,2
Realizacién 3 14,52 14,68 99,4 49,1 63,78 97,5
Realizacién 4 14,39 14,43 99,6 48,7 63,13 97,2
Realizacién 5 14,30 15,23 97,2 47,9 63,13 98,5
Muestra de comparacién 3 14,21 13,28 93,4 47,3 60,58 94,7
Muestra de comparacién 4 13,98 13,45 87,5 46,1 59,55 94 .1

En el procedimiento de fabricacion, se presta especial atencion al control de los contenidos de O, C y N, y los
contenidos de los tres elementos O, C, y N se controlan por debajo del 0,3 % atémico, 0,4 % atémico y 0,1 %
atémico, respectivamente.

En conclusion, en la presente invencion, cuando el contenido de R es menor del 13,5 % atomico, SQ y H
disminuiran, esto es porque la reduccioén de la fase rica en R conduce a la existencia de fase de limite de grano sin
fase rica en R. Al contrario, cuando el contenido de R excede del 14,5% atdmico, SQ disminuira, que se debe a la
existencia de fase rica en R de exceso en el limite de grano, y SQ disminuira similar a la técnica convencional.

Probar el componente de Cu del iman sinterizado de acuerdo con realizacion 1 con FE-EPMA (Microanalizador de
sonda de emision de campo de electrones), los resultados se muestran en la Figura 1.

El numeral 1 en la Figural representa fase cristalina de alto contenido en Cu, la férmula molecular de la fase
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cristalina de alto contenido en Cu es la serie RT,, el numeral 2 representa fase cristalina con contenido moderado en
Cu, la férmula molecular de la fase cristalina con contenido moderado en Cu es la serie RgT13X, el numeral 3
representa fase cristalina con bajo contenido en Cu.

Calculado a partir de la Figura 2, el contenido de la fase cristalina de alto contenido en Cu y la fase cristalina con
contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite de grano.

De manera similar, las realizaciones de prueba 2-5 con FE-EPMA, el contenido de la fase cristalina de alto contenido
en Cu y la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite
de grano mediante calculo.

Lo que necesita explicarse es que BHH indicado mediante la presente realizaciéon es la suma de (BH)max y Hgj, €l
concepto de BHH indicado mediante las realizaciones 2-7 es el mismo.

Realizacion Il

Procedimiento de preparacion de materias primas: preparacion de Nd con 99,5 % de pureza, Fe con 99,9 % de
pureza, Co con 99,9 % de pureza, y Cu, Al, Ga y Si respectivamente con 99,5 % de pureza; contandose en
porcentaje atémico % atémico.

Los contenidos de cada elemento se muestran en la Tabla 3:

TABLA 3 proporcién de cada elemento

Composicién Nd Co B Cu Al Ga Si Fe
Muestra de comparacion 1 14 2 4.8 0,4 0,4 0,1 0,1 resto
Muestra de comparacién 2 14 2 5 0,4 0,4 0,1 0,1 resto

Realizacion 1 14 2 52 0,4 0,5 0,1 0,1 resto

Realizacion 2 14 2 5,4 0,4 0,4 0,1 0,1 resto

Realizacion 3 14 2 5,6 0,4 0,4 0,1 0,1 resto

Realizacion 4 14 2 5,8 0,4 0,4 0,1 0,1 resto
Muestra de comparacién 3 14 2 6 0,4 0,4 0,1 0,1 resto
Muestra de comparacién 4 14 2 6,2 0,4 0,4 0,1 0,1 resto

Preparar 100 Kg de materia prima de cada grupo de numero de secuencia pesando respectivamente, de acuerdo
con la TABLA 3.

Procedimiento de fusion: colocar la materia prima preparada de un grupo en un crisol fabricado de 6xido de aluminio
a la vez, realizar una fusion al vacio en un horno de fundicién de induccion al vacio de frecuencia intermedia en
vacio de 10? Pa y por debajo de 1500 °C.

Procedimiento de colada: después del procedimiento de fusion al vacio, rellenar gas de Ar en el horno de fusion
hasta que la presién de Ar alcanza 50000 Pa, a continuacion obtener una aleacién de temple colandose con Unico
procedimiento de temple de rodillo a una velocidad de temple de 10% °C/s~10* °C/s, tratamiento de preservacion
térmica de la aleacion de temple a 600 °C durante 60 minutos, y enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de decrepitacion de hidrogeno: a temperatura ambiente, bombear al vacio el horno de decrepitacion
de hidrégeno colocado con la aleacion de temple, a continuacion rellenar hidrégeno con 99,5 % de pureza en el
horno hasta que la presién alcanza 0,1 MPa, después de que la aleacién se sitia durante 125 minutos, bombear al
vacio y calentar al mismo tiempo, realizar el bombeo al vacio a 500 °C durante 2 horas, a continuacion se enfria, y
se extrae el polvo tratado después del procedimiento de decrepitacion de hidrégeno.

Procedimiento de triturado fino: realizar pulverizacion a chorro al polvo después de la decrepitacion de hidrégeno en
la sala de triturado bajo una presion de 0,41 MPa y en la atmosfera de gas de oxidacion por debajo de 100 ppm, a
continuacién obtener polvo fino con un tamafo de particula medio de 4,30 um de polvo fino. El gas de oxidacion se
refiere a oxigeno o agua.

Tamizar polvo fino parcial que se trata después del procedimiento de triturado fino (ocupa el 30 % del polvo fino total
en peso), eliminar el polvo con un tamafio de particula de mas pequefio de 1,0 um, a continuacién mezclar en polvo
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fino tamizado y el restante polvo fino sin tamizar. La cantidad del polvo que tiene un tamafio de particula mas
pequefio de 1,0 um se reduce a menos del 10 % del polvo total en volumen en el polvo fino mezclado.

Se anade caprilato de metilo en el polvo se trata después de la pulverizacion a chorro, la cantidad aditiva es del 0,25
% del polvo mezclado en peso, adicionalmente la mezcla se mezcla completamente mediante un mezclador de tipo
V.

Procedimiento de compactacion en un campo magnético: se usa una moldeadora de campo magnético de tipo de
orientacion vertical, compactando el polvo afiadido con caprilato de metilo de una sola vez para formar un cubo con
lados de 25 mm en un campo de orientacion de 1,8 T y bajo una presion de compactacion de 19,6 MPa (0,2
ton/cmz), a continuacion desimantar el cubo formado de una vez en un campo magnético de 0,2 T.

El compacto formado de una vez se sella para no exponerse al aire, el compacto se compacta por segunda vez
mediante una maquina de compactacion secundaria (maquina de compactacion de presion isostatica) a una presion
de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Procedimiento de sinterizaciéon: mover cada uno del compacto al horno de sinterizacién, primero sinterizando en un
vacio de 10° Pa y respectivamente mantenido durante 2 horas a 200 °C y durante 2 horas a 900 °C,
respectivamente, a continuacion sinterizar durante 2 horas a 1000 °C, después de eso rellenar gas Ar en el horno de
sinterizacion hasta que la presién de Ar alcanza 0,1 MPa, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente.

Procedimiento de tratamiento térmico: recocer el iman sinterizado durante una hora a 620 °C en la atmdsfera de gas
Ar de alta pureza, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente y extrayéndose.

Procedimiento de mecanizacion: mecanizar el iman sinterizado después del tratamiento térmico como un iman con
@15 mm de didametro y 5 mm de grosor, siendo la direcciéon de 5 mm la direccion de orientacién del campo
magnético.

Procedimiento de evaluacion de propiedad magnética: probar el iman sinterizado mediante el sistema de pruebas no
destructivo de tipo NIM-10000H para iman permanente de tierras raras de gran BH del Instituto Nacional de
Metrologia.

El procedimiento de evaluacion de desimantacion térmica: primero probar el flujo magnético del iman sinterizado,
calentar el iman sinterizado en el aire a 100 °C durante 1 hora, segundo probar el flujo magnético después de
enfriarse; en el que el iman sinterizado con una tasa de retencion de flujo magnético de mas del 95 % se determina
como un producto cualificado.

La propiedad magnética de los imanes fabricados por el cuerpo sinterizado para muestras de comparacion 1~4 y
realizaciones 1~5 se prueba directamente sin tratamiento de difusién de limite de grano. Los resultados de
evaluacion de los imanes de las realizaciones y las muestras de comparacion se muestran en la Tabla 4.

TABLA 4 evaluacion de propiedad magnética de las realizaciones y las muestras de comparacion

Br(10"+T(kG)) ; Hj (1000/4n+kA/m (kOe)) ; (10%/4rn+kJ/m® (MGOe))

N.° Br(KGs) H¢(KOe) SQ(%) (BH)max BHH Tasa de retencion del
(MGOe) flujo magnético (%)
Muestra de comparacion 1 14,71 11,87 82,4 50,64 62,51 85,5
Muestra de comparacién 2 14,67 12,38 88,5 50,35 62,73 90,1
Realizacién 1 14,63 13,34 97,4 50,06 63,40 95,2
Realizacién 2 14,58 13,83 99,2 49,71 63,54 96,8
Realizacién 3 14,53 14,17 99,5 49,39 63,56 97,5
Realizacién 4 14,48 13,99 96,7 49,07 63,06 96,8
Muestra de comparacién 3 13,43 14,79 96,2 43,74 58,53 98,6
Muestra de comparacion 4 13,39 14,78 96,2 43,43 58,21 98,4

En el procedimiento de fabricacion, se presta especial atencion al control de los contenidos de O, C y N, y los
contenidos de los tres elementos O, C, y N se controlan por debajo del 0,4 % atémico, 0,3 % atémico y 0,2 %
atémico, respectivamente.
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En conclusiéon, cuando el contenido de B es menor del 5,2 % atomico, SQ disminuira considerablemente, esto es
porque la reduccion del contenido de B conduce a disminucién de SQ al igual que la técnica convencional. Al
contrario, cuando el contenido de B excede del 5,8 % atémico, SQ disminuira, la propiedad de sinterizacion
disminuira considerablemente, y la densidad sinterizada puede no ser suficiente, por lo tanto Br y (BH)max
disminuiran y puede no obtenerse un iman con producto de alta energia magnética.

De manera similar, las realizaciones de prueba 1-4 con FE-EPMA, el contenido de la fase cristalina de alto contenido
en Cu y la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite
de grano mediante calculo.

Realizacion Il

Procedimiento de preparacion de materias primas: preparacion de Nd con 99,5 % de pureza, Fe-B industrial, Fe puro
industrial, Co con 99,9 % de pureza, y Cu con 99,5 % de pureza; contandose en porcentaje atémico % atémico.

Los contenidos de cada elemento se muestran en la Tabla 5:

TABLA 5 proporcién de cada elemento

Composicién Nd Co B Cu Fe
Muestra de comparacion 1 14,0 1,0 55 0,2 resto
Realizacion 1 14,0 1,0 55 0,3 resto
Realizacion 2 14,0 1,0 55 0,4 resto
Realizacion 3 14,0 1,0 55 0,6 resto
Realizacion 4 14,0 1,0 55 0,8 resto
Muestra de comparacién 2 14,0 1,0 55 1 resto
Muestra de comparacién 3 14,0 1,0 55 1,2 resto

Preparar 100 Kg de materia prima de cada grupo de numero de secuencia pesando respectivamente, de acuerdo
con la TABLA 5.

Procedimiento de fusion: colocar la materia prima preparada de un grupo en un crisol fabricado de 6xido de aluminio
a la vez, realizar una fusion al vacio en un horno de fundicién de induccion al vacio de frecuencia intermedia en
vacio de 10? Pa y por debajo de 1500 °C.

Procedimiento de colada: después del procedimiento de fusion al vacio, rellenar gas de Ar en el horno de fusion
hasta que la presion de Ar alcanza 50000 Pa, a continuacion obtener una aleacién de temple colandose con Unico
procedimiento de temple de rodillo a una velocidad de temple de 10% °C/s~10* °C/s, tratamiento de preservacion
térmica de la aleacion de temple a 600 °C durante 60 minutos, y enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de decrepitacion de hidrogeno: a temperatura ambiente, bombear al vacio el horno de decrepitacion
de hidrégeno colocado con la aleacion de temple, a continuacion rellenar hidrégeno con 99,5 % de pureza en el
horno hasta que la presion alcanza 0,1 MPa, después de que la aleacién se sitla durante 97 minutos, bombear al
vacio y calentar al mismo tiempo, realizar el bombeo al vacio a 500 °C durante 2 horas, a continuacion se enfria, y
se extrae el polvo tratado después del procedimiento de decrepitacion de hidrégeno.

Procedimiento de triturado fino: realizar pulverizacion a chorro al polvo después de la decrepitacion de hidrégeno en
la sala de triturado bajo una presion de 0,42 MPa y en la atmdsfera de menos de 100 ppm de gas de oxidacion, a
continuacién obtener polvo fino con un tamafo de particula medio de 4,51 um de polvo fino. El gas de oxidacion se
refiere a oxigeno o agua.

Se anade caprilato de metilo en el polvo se trata después de la pulverizacion a chorro, la cantidad aditiva es del 0,25
% del polvo mezclado en peso, adicionalmente la mezcla se mezcla completamente mediante un mezclador de tipo
V.

Procedimiento de compactacion en un campo magnético: se usa una moldeadora de campo magnético de
orientacion vertical, compactando el polvo afiadido con caprilato de metilo de una sola vez para formar un cubo con
lados de 25 mm en un campo de orientacion de 1,8 T y bajo una presion de compactacion de 19,6 MPa (0,2 ton/cm?)
a continuacion desimantar el cubo formado de una vez en un campo magnético de 0,2 T.
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El compacto formado de una vez se sella para no exponerse al aire, el compacto se compacta por segunda vez
mediante una maquina de compactacion secundaria (maquina de compactacion de presion isostatica) a una presion
de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Procedimiento de sinterizaciéon: mover cada uno del compacto en el horno de sinterizacién, primero sinterizando en
un vacio de 10 Pa y mantenido durante 2 horas a 200 °C y durante 2 horas a 900 °C, respectivamente. A
continuacion sinterizar durante 2 horas a 1020 °C, después de eso rellenar gas Ar en el horno de sinterizacion de
modo que la presién de Ar alcanza 0,1 MPa, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente.

Procedimiento de tratamiento térmico: recocer el iman sinterizado durante una hora a 620 °C en la atmdsfera de gas
Ar de alta pureza, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente y extrayéndose.

Procedimiento de mecanizacion: mecanizar el iman sinterizado después del tratamiento térmico como un iman con
@15 mm de didametro y 5 mm de grosor, siendo la direcciéon de 5 mm la direccion de orientacién del campo
magnético.

Procedimiento de evaluacion de propiedad magnética: probar el iman sinterizado mediante el sistema de pruebas no
destructivo de tipo NIM-10000H para iman permanente de tierras raras de gran BH del Instituto Nacional de
Metrologia.

El procedimiento de evaluacion de desimantacion térmica: primero probar el flujo magnético del iman sinterizado,
calentar el iman sinterizado en el aire a 100 °C durante 1 hora, segundo probar el flujo magnético después de
enfriarse; en el que el iman sinterizado con una tasa de retencion de flujo magnético de mas del 95 % se determina
como un producto cualificado.

La propiedad magnética de los imanes fabricados por el cuerpo sinterizado para muestras de comparacion 1~3 y
realizaciones 1~4 se prueba directamente sin tratamiento de difusién de limite de grano. Los resultados de
evaluacion de los imanes de las realizaciones y las muestras de comparacion se muestran en la Tabla 6.

TABLA 6 evaluacion de propiedad magnética de las realizaciones y las muestras de comparacion

Br (107+T(kG)) ; Hg (1000/4r+kA/m (kOe)) ; (10%/4n+kJ/m> (MGOe))

N.° Br(KGs) H¢(KOe) SQ(%) (BH)max BHH Tasa de retencion del
(MGOe) flujo magnético (%)
Muestra de comparacion 1 14,58 13,01 86,3 49,74 62,75 92,5
Realizacion 1 14,56 13,68 98,1 49,60 63,28 95,3
Realizacion 2 14,54 14,24 99,2 49,64 63,88 97,1
Realizacion 3 14,50 14,67 99,7 49,18 63,85 97,6
Realizacion 4 14,46 14,99 99,2 48,90 63,89 97,8
Muestra de comparacién 2 14,42 13,32 96,8 48,62 61,94 94,3
Muestra de comparacién 3 14,37 13,34 91,2 48,35 61,69 94,5

En el procedimiento de fabricacion, se presta especial atencion al control de los contenidos de O, C y N, y los
contenidos de los tres elementos O, C, y N se controlan por debajo del 0,4 % atémico, 0,3 % atémico y 0,2 %
atémico, respectivamente.

En conclusion, cuando el contenido de Cu es menor del 0,3 % atdmico, SQ disminuira considerablemente, esto es
porque Cu tiene el efecto de mejora de SQ esencialmente. Al contrario, cuando el contenido de Cu excede del 0,8 %
atomico, Hg y SQ disminuiran, esto es porque el efecto de mejora para Hg; se satura como la adicién excesiva de Cu,
adicionalmente, otros factores negativos comienzan a afectar a la propiedad magnética, que empeora el fenémeno.

De manera similar, las realizaciones de prueba 1-4 con FE-EPMA, el contenido de la fase cristalina de alto contenido
en Cu y la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite
de grano mediante calculo.

Realizacion IV

Procedimiento de preparacion de materias primas: preparacion de Nd con 99,5 % de pureza, Fe-B industrial, Fe puro
industrial, Co con 99,9 % de pureza, y Cu, Al, Si y Cr respectivamente con 99,5 % de pureza; contandose en
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porcentaje atémico % atémico.
Los contenidos de cada elemento se muestran en la Tabla 7:

TABLA 7 proporcién de cada elemento

Composicién Nd Co B Cu Al Si Cr Fe
Muestra de comparacion 1 14,0 0,1 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto
Muestra de comparacién 2 14,0 0,2 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto

Realizacion 1 14,0 0,3 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto

Realizaciéon 2 14,0 0,5 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto

Realizacién 3 14,0 1,0 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto

Realizaciéon 4 14,0 2,0 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto

Realizacién 5 14,0 3,0 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto
Muestra de comparacién 3 14,0 4.0 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto
Muestra de comparacioén 4 14,0 6,0 5,6 0,6 0,3 0,1 0,1 resto

Preparar 100 Kg de materia prima de cada grupo pesando respectivamente, de acuerdo con la TABLA 7.

Procedimiento de fusion: colocar la materia prima preparada de un grupo en un crisol fabricado de 6xido de aluminio
a la vez, realizar una fusion al vacio en un horno de fundicién de induccion al vacio de frecuencia intermedia en
vacio de 10? Pa y por debajo de 1500 °C.

Procedimiento de colada: después del procedimiento de fusion al vacio, rellenar gas de Ar en el horno de fusion
hasta que la presion de Ar alcanza 50000 Pa, a continuacion obtener una aleacién de temple colandose con Unico
procedimiento de temple de rodillo a una velocidad de temple de 10% °C/s~10* °C/s, tratamiento de preservacion
térmica de la aleacion de temple a 600 °C durante 60 minutos, y enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de decrepitacion de hidrogeno: a temperatura ambiente, bombear al vacio el horno de decrepitacion
de hidrégeno colocado con la aleacion de temple, a continuacion rellenar hidrogeno con 99,5 % de pureza en el
horno hasta que la presién alcanza 0,1 MPa, después de que la aleacién se sitla durante 122 minutos, bombear al
vacio y calentar al mismo tiempo, realizar el bombeo al vacio a 500 °C durante 2 horas, a continuacion se enfria, y
se extrae el polvo tratado después del procedimiento de decrepitacion de hidrégeno.

Procedimiento de triturado fino: realizar pulverizacion a chorro al polvo después de la decrepitacion de hidrogeno en
la sala de triturado bajo una presion de 0,45 MPa y en la atmosfera de gas de oxidacion por debajo de 100 ppm, a
continuacion obtener un tamafo de particula medio de 4,29 um de polvo fino. El gas de oxidacion se refiere a
oxigeno o agua.

Tamizar polvo fino parcial que se trata después del procedimiento de triturado fino (ocupa el 30 % del polvo fino total
en peso), eliminar el polvo con un tamafio de particula de mas pequefio de 1,0 um, a continuacién mezclar en polvo
fino tamizado y el restante polvo fino sin tamizar. La cantidad de polvo que tiene un tamafio de particula mas
pequefio de 1,0 um se reduce a menos del 10 % del polvo total en volumen en el polvo fino mezclado.

Se anade caprilato de metilo en el polvo se trata después de la pulverizacion a chorro, la cantidad aditiva es del 0,22
% del polvo mezclado en peso, adicionalmente la mezcla se mezcla completamente mediante un mezclador de tipo
V.

Procedimiento de compactacion en un campo magnético: se usa una moldeadora de campo magnético de tipo de
orientacion vertical, compactando el polvo afiadido con caprilato de metilo de una sola vez para formar un cubo con
lados de 25 mm en un campo de orientacion de 1,8 T y bajo una presion de compactacion de 19,6 MPa (0,2
ton/cmz), a continuacion desimantar el cubo formado de una vez en un campo magnético de 0,2 T.

El compacto formado de una vez se sella para no exponerse al aire, el compacto se compacta por segunda vez
mediante una maquina de compactacion secundaria (maquina de compactacion de presion isostatica) a una presion
de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Procedimiento de sinterizaciéon: mover cada uno del compacto al horno de sinterizacién, primero sinterizando en un
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vacio de 10 Pa y mantenido durante 2 horas a 200 °C y durante 2 horas a 900 °C, a continuacion sinterizar durante
2 horas a 1010 °C, respectivamente después de eso rellenar gas Ar en el horno de sinterizacion hasta que la presion
de Ar alcanza 0,1 MPa, enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de tratamiento térmico: recocer el iman sinterizado durante una hora a 620 °C en la atmdsfera de gas
Ar de alta pureza, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente y extrayéndose.

Procedimiento de mecanizacion: mecanizar el iman sinterizado después del tratamiento térmico como un iman con
@15 mm de didametro y 5 mm de grosor, siendo la direcciéon de 5 mm la direccion de orientacién del campo
magnético.

Procedimiento de evaluacion de propiedad magnética: probar el iman sinterizado mediante el sistema de pruebas no
destructivo de tipo NIM-10000H para iman permanente de tierras raras de gran BH del Instituto Nacional de
Metrologia.

El procedimiento de evaluacion de desimantacion térmica: primero probar el flujo magnético del iman sinterizado,
calentar el iman sinterizado en el aire a 100 °C durante 1 hora, segundo probar el flujo magnético después de
enfriarse; en el que el iman sinterizado con una tasa de retencion de flujo magnético de mas del 95 % se determina
como un producto cualificado.

La propiedad magnética de los imanes fabricados por el cuerpo sinterizado de acuerdo con muestras de
comparacion 1~4 y realizaciones 1~5 se prueba directamente sin tratamiento de difusion de limite de grano. Los
resultados de evaluacién de los imanes de las realizaciones y las muestras de comparacién se muestran en la Tabla
8.

TABLA 8 evaluacion de propiedad magnética de las realizaciones y las muestras de comparacion

Br (107+T(kG)) ; Hg (1000/4r+kA/m (kOe)) ; (10%/4n+kJ/m> (MGOe))

N.° Br(KGs) H¢(KOe) SQ(%) (BH)max BHH Tasa de retencion del
(MGOe) flujo magnético (%)
Muestra de comparacion 1 14,21 13,82 82,1 42,24 61,06 94,0
Muestra de comparacién 2 14,23 13,93 88,8 47,31 61,24 94 .1
Realizacion 1 14,25 15,65 96,5 47,42 63,07 96,5
Realizacion 2 14,28 15,43 99,6 47,67 63,1 96,3
Realizacion 3 14,3 15,53 99,5 47,84 63,37 96,5
Realizacion 4 14,29 15,47 99,4 47,64 63,11 96,5
Realizacién 5 14,26 15,64 97,3 47,45 63,09 96,8
Muestra de comparacién 3 14,24 13,83 88,3 47,32 61,15 94,0
Muestra de comparacion 4 14,21 12,81 84,5 47 24 60,05 93,7

En el procedimiento de fabricacion, se presta especial atencion al control de los contenidos de O, C y N, y los
contenidos de los tres elementos O, C, y N se controlan por debajo del 0,6 % atémico, 0,3 % atémico y 0,3 %
atémico, respectivamente.

En conclusion, cuando el contenido de Co es menor del 0,3 % atémico, Hg y SQ disminuirian considerablemente,
esto es porque el efecto de mejora de Hg y SQ puede realizarse Unicamente si la composicion intermetalica de R-Co
que existia en la fase de limite de grano alcanza una cierta cantidad minima. Al contrario, cuando el contenido de Co
excede del 3 % atdmico, H; y SQ disminuiran considerablemente, esto es porque las otras fases con el efecto de
reduccion de coercitividad pueden formarse si la composicién intermetalica de R-Co existia en la fase de limite de
grano excede de una cantidad fija.

De manera similar, las realizaciones de prueba 1-5 con FE-EPMA, el contenido de la fase cristalina de alto contenido
en Cu y la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite
de grano mediante calculo.
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Realizacion V

Procedimiento de preparacion de materias primas: preparacion de Nd con 99,5 % de pureza, Fe-B industrial, Fe puro
industrial, Co con 99,9 % de pureza, y Cu, Al, Ga, Si, Mn, Sn, Ge, Ag, Au y Bi respectivamente con 99,5 % de
pureza; contandose en porcentaje atémico % atomico.

Los contenidos de cada elemento se muestran en la Tabla 9:

TABLA 9 proporcién de cada elemento

Composicion Nd Co B Cu Al Ga Si Mn Sn Ge Ag Au Bi Fe

Muestra de 136 30 57 06 0,3 0 0,1 resto
comparacion 1

Muestra de 136 30 57 06 0,2 0 0,1 resto
comparacion 2
Realizacion 1 136 30 57 06 02 01 01 resto
Realizacion 2 136 30 57 06 0,2 0 0,1 01 03 resto
Realizacion 3 136 30 57 06 01 01 01 01 0,4 resto
Realizacion 4 136 30 57 06 01 0 0,1 0,5 resto
Realizacion 5 136 30 57 06 01 0 0,1 0,5 resto
Realizacion 6 136 30 57 06 01 0 0,1 0,5 resto
Realizacion 7 136 30 57 06 01 0 0,1 0,1 resto
Realizacion 8 136 30 57 06 02 01 0,2 resto

Muestra de 136 30 57 06 01 02 01 0,8 resto
comparacion 3

Muestra de 136 30 57 06 01 02 01 0,2 0,5 resto

comparacion 4

Preparar 100 Kg de materia prima de cada grupo pesando respectivamente de acuerdo con la TABLA 9.

Procedimiento de fusion: colocar la materia prima preparada de un grupo en un crisol fabricado de 6xido de aluminio
a la vez, realizar una fusion al vacio en un horno de fundicién de induccion al vacio de frecuencia intermedia en
vacio de 10? Pa y por debajo de 1500 °C.

Después del procedimiento de fusion al vacio, rellenar gas de Ar en el horno de fusién hasta que la presion de Ar
alcanzaria 50000 Pa, a continuacion obtener una aleacion de temple colandose mediante un Unico procedimiento de
temple de rodillo a una velocidad de temple de 10% °C/s~10* °C/s, tratamiento de preservacion térmica de la aleacion
de temple a 600 °C durante 60 minutos, y enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de decrepitacion de hidrogeno: a temperatura ambiente, bombear al vacio el horno de decrepitacion
de hidrégeno colocado con la aleacion de temple, a continuacion rellenar hidrégeno con 99,5 % de pureza en el
horno hasta que la presién alcanza 0,1 MPa, después de que la aleacién se sitia durante 109 minutos, bombear al
vacio y calentar al mismo tiempo, realizar el bombeo al vacio a 500 °C durante 2 horas, a continuacion se enfria, y
se extrae el polvo tratado después del procedimiento de decrepitacion de hidrégeno.

Procedimiento de triturado fino: realizar pulverizacion a chorro al polvo después de la decrepitacion de hidrégeno en
la sala de triturado bajo una presion de 0,41 MPa y en la atmdsfera de menos de 100 ppm de gas de oxidacion, a
continuacion obtener polvo fino con un tamafio de particula medio de 4,58 um. El gas de oxidacion se refiere a
oxigeno o agua.

Tamizar polvo fino parcial que se trata después del procedimiento de triturado fino (ocupa el 30 % del polvo fino total
en peso), eliminar el polvo con un tamafio de particula de mas pequefio de 1,0 um, a continuacién mezclar en polvo
fino tamizado y el polvo fino no tamizado. La cantidad de polvo que tiene un tamafio de particula mas pequefio de
1,0 um se reduce a menos del 10 % del polvo total en volumen en el polvo fino mezclado.
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Se anade caprilato de metilo en el polvo se trata después de la pulverizacion a chorro, la cantidad aditiva es del 0,22
% del polvo mezclado en peso, adicionalmente la mezcla se mezcla completamente mediante un mezclador de tipo
V.

Procedimiento de compactacion en un campo magnético: se usa una moldeadora de campo magnético de
orientacion vertical, compactando el polvo afiadido con caprilato de metilo de una sola vez para formar un cubo con
lados de 25 mm en un campo de orientacion de 1,8 T y bajo una presion de compactacion de 19,6 MPa (0,2
ton/cmz), a continuacion desimantar el cubo formado de una vez en un campo magnético de 0,2 T.

El compacto formado de una vez se sella para no exponerse al aire, el compacto se compacta por segunda vez
mediante una maquina de compactacion secundaria (maquina de compactacion de presion isostatica) a una presion
de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Procedimiento de sinterizaciéon: mover cada uno del compacto al horno de sinterizacién, primero sinterizando en un
vacio de 10 Pa y mantenido durante 2 horas a 200 °C y durante 2 horas a 900 °C, respectivamente. A continuacion
sinterizar durante 2 horas a 1010 °C, después de eso rellenar gas Ar en el horno de sinterizacion hasta que la
presion de Ar alcanzaria 0,1 MPa, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente.

Procedimiento de tratamiento térmico: recocer el iman sinterizado durante una hora a 620 °C en la atmdsfera de gas
Ar de alta pureza, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente y extrayéndose.

Procedimiento de mecanizacion: mecanizar el iman sinterizado después del tratamiento térmico como un iman con
@15 mm de didametro y 5 mm de grosor, siendo la direcciéon de 5 mm la direccion de orientacién del campo
magnético.

Procedimiento de evaluacion de propiedad magnética: probar el iman sinterizado mediante el sistema de pruebas no
destructivo de tipo NIM-10000H para iman permanente de tierras raras de gran BH del Instituto Nacional de
Metrologia.

El procedimiento de evaluacion de desimantacion térmica: primero probar el flujo magnético del iman sinterizado,
calentar el iman sinterizado en el aire a 100 °C durante 1 hora, segundo probar el flujo magnético después de
enfriarse; en el que el iman sinterizado con una tasa de retencion de flujo magnético de mas del 95 % se determina
como un producto cualificado.

La propiedad magnética de los imanes fabricados por el cuerpo sinterizado de acuerdo con muestras de
comparacion 1~4 y realizaciones 1~8 se prueba directamente sin tratamiento de difusion de limite de grano. Los
resultados de evaluacién de los imanes de las realizaciones y las muestras de comparacion se muestran en la Tabla
10.

TABLA 10 evaluacién de propiedad magnética de las realizaciones y las muestras de comparacion

Br(10-1+T(kG)) ; He (1000/47+kA/m (kOe)) ; (10%/4n+kJ/m* (MGOe))

N.° Br(KGs) H¢(KOe) SQ(%) (BH)max BHH Tasa de retencion del
(MGOe) flujo magnético (%)
Muestra de comparacion 1 14,58 12,98 83,4 49,73 62,71 94,2
Muestra de comparacién 2 14,56 12,78 86,7 49,26 62,04 94,3
Realizacién 1 14,58 13,56 99,3 49,86 63,42 97,3
Realizacién 2 14,65 13,45 99,4 50,42 63,87 97,0
Realizacién 3 14,66 14,39 99,5 50,73 65,12 97,6
Realizacién 4 14,63 14,54 99,3 50,53 65,07 97,8
Realizacién 5 14,65 14,51 99,5 50,84 65,35 97,8
Realizacién 6 14,62 14,52 99,5 50,73 65,25 98,0
Realizacién 7 14,63 14,43 99,6 50,61 65,04 97,7
Realizacién 8 14,54 14,36 99,4 49,56 63,92 97,6
Muestra de comparacién 3 14,36 14,40 93,9 48,20 62,60 95,5
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(continuacion)

Br(10-1+T(kG)) ; He (1000/47+kA/m (kOe)) ; (10%/4n+kJ/m’ (MGOe))

N.° Br(KGs) H¢(KOe) SQ(%) (BH)max BHH Tasa de retencion del
(MGOe) flujo magnético (%)
Muestra de comparacién 4 14,27 14,23 94,2 47,60 61,83 95,6

En el procedimiento de fabricacion, se presta especial atencion al control de los contenidos de O, C y N, y los
contenidos de los tres elementos O, C, y N se controlan respectivamente por debajo del 0,2 % atéomico, 0,2 %
atomico y 0,1 % atdémico.

En conclusién, el uso de mas de 3 tipos de X es mas preferible, esto es porque la existencia de cantidades menores
de fase de impurezas tiene un efecto de mejora cuando la fase de mejora de coercitividad se forma en el limite de
grano cristalino, mientras tanto, cuando el contenido de X es menor del 0,3 % atémico, la coercitividad y cuadratura
pueden no mejorarse, sin embargo, cuando el contenido de X excede del 1,0 % atémico, el efecto de mejora para la
coercitividad y cuadratura se satura, adicionalmente, se forman otras fases que tienen un efecto negativo para la
cuadratura, en consecuencia, se produce descenso de SQ de forma similar.

De manera similar, las realizaciones de prueba 1-8 con FE-EPMA, el contenido de la fase cristalina de alto contenido
en Cu y la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite
de grano mediante calculo.

Realizacion VI

Procedimiento de preparacion de materias primas: preparacion de Nd, Pr, Dy, Gd, Ho y Tb con 99,5 % de pureza,
Fe-B industrial, Fe puro industrial, Co con 99,9 % de pureza, y Cu, Al, Ga, Si, Cr, Mn, Sn, Ge y Ag respectivamente
con 99,5 % de pureza; contandose en porcentaje atdmico % atémico.

Los contenidos de cada elemento se muestran en la Tabla 11:
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Preparar 100 Kg de materia prima de cada grupo de numero de secuencia pesando respectivamente, de acuerdo
con la TABLA 11.

Procedimiento de fusion: colocar la materia prima preparada de un grupo en un crisol fabricado de 6xido de aluminio
a la vez, realizar una fusion al vacio en un horno de fundicién de induccion al vacio de frecuencia intermedia en
vacio de 10? Pa y por debajo de 1500 °C.

Procedimiento de colada: después del procedimiento de fusion al vacio, rellenar gas de Ar en el horno de fusion
hasta que la presion de Ar alcanzaria 50000 Pa, a continuacién obtener una aleacién de temple colandose con Unico
procedimiento de temple de rodillo a una velocidad de temple de 10% °C/s~10* °C/s, tratamiento de preservacion
térmica de la aleacion de temple a 600 °C durante 60 minutos, y enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de decrepitacion de hidrogeno: a temperatura ambiente, bombear al vacio el horno de decrepitacion
de hidrégeno colocado con la aleacion de temple, a continuacion rellenar hidrogeno con 99,5 % de pureza en el
horno hasta que la presién alcanza 0,1 MPa, después de que la aleacién se situa durante 151 minutos, bombear al
vacio y calentar al mismo tiempo, realizar el bombeo al vacio a 500 °C durante 2 horas, a continuacion se enfria, y
se extrae el polvo tratado después del procedimiento de decrepitacion de hidrégeno.

Procedimiento de triturado fino: realizar pulverizacion a chorro al polvo después de la decrepitacion de hidrégeno en
la sala de triturado bajo una presion de 0,43 MPa y en la atmdsfera de menos de 100 ppm de gas de oxidacion, a
continuacion obtener polvo fino con un tamafio de particula medio de 4,26 um. El gas de oxidacion se refiere a
oxigeno o agua.

Tamizar polvo fino parcial que se trata después del procedimiento de triturado fino (ocupa el 30 % del polvo fino total
en peso), eliminar el polvo con un tamafio de particula de mas pequefio de 1,0 um, a continuacién mezclar en polvo
fino tamizado y el restante polvo fino sin tamizar. El polvo que tiene un tamafo de particula mas pequefio de 1,0 um
se reduce a menos del 10 % del polvo total en volumen en el polvo fino mezclado.

Se afade caprilato de metilo en el polvo se trata después de la pulverizacion a chorro, la cantidad aditiva es del 0,23
% del polvo mezclado en peso, adicionalmente la mezcla se mezcla completamente mediante un mezclador de tipo
V.

Procedimiento de compactacion en un campo magnético: se usa una moldeadora de campo magnético de
orientacion vertical, compactando el polvo afiadido con caprilato de metilo de una sola vez para formar un cubo con
lados de 25 mm en un campo de orientacion de 1,8 T y bajo una presion de compactacion de 19,6 MPa (0,2
ton/cmz), a continuacion desimantar el cubo formado de una vez en un campo magnético de 0,2 T.

El compacto formado de una vez se sella para no exponerse al aire, el compacto se compacta por segunda vez
mediante una maquina de compactacion secundaria (maquina de compactacion de presion isostatica) a una presion
de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Procedimiento de sinterizaciéon: mover cada uno del compacto al horno de sinterizacién, primero sinterizando en un
vacio de 10° Pa y mantenido durante 2 horas a 200 °C y durante 2 horas a 900 °C, respectivamente a continuacion
sinterizar durante 2 horas a 1020 °C, después de eso rellenar gas Ar en el horno de sinterizaciéon de modo que la
presion de Ar alcanzaria 0,1 MPa, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente.

Procedimiento de tratamiento térmico: recocer el iman sinterizado durante una hora a 620 °C en la atmdsfera de gas
Ar de alta pureza, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente y extrayéndose.

Procedimiento de mecanizaciéon: mecanizar el iman sinterizado después del tratamiento térmico como un iman con
@15 mm de didametro y 5 mm de grosor, siendo la direcciéon de 5 mm la direccion de orientacién del campo
magnético.

Procedimiento de evaluacion de propiedad magnética: probar el iman sinterizado mediante el sistema de pruebas no
destructivo de tipo NIM-10000H para iman permanente de tierras raras de gran BH del Instituto Nacional de
Metrologia.

El procedimiento de evaluacion de desimantacion térmica: primero probar el flujo magnético del iman sinterizado,
calentar el iman sinterizado en el aire a 100 °C durante 1 hora, segundo probar el flujo magnético después de
enfriarse; en el que el iman sinterizado con una tasa de retencién de flujo magnético de mas del 95 % se determina
como un producto cualificado.

La propiedad magnética de los imanes fabricados por el cuerpo sinterizado de acuerdo con realizaciones 1-6 se
prueba directamente sin tratamiento de difusién de limite de grano. Los resultados de evaluacion de los imanes de
las realizaciones y las muestras de comparacion se muestran en la Tabla 12.
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TABLA 12 evaluacioén de propiedad magnética de las realizaciones y las muestras de comparacion

Br(10-1+T(kG)) ; He (1000/47+kA/m (kOe)) ; (10%/4n+kJ/m* (MGOe))

N.° Br(KGs) H¢(KOe) SQ(%) (BH)max BHH Tasa de retencion del flujo
(MGOe) magnético (%)
Realizacién 1 14,43 14,87 99,3 48,69 63,56 95,4
Realizacién 2 14,41 16,15 99,5 48,58 64,73 97,4
Realizacién 3 13,58 19,98 99,5 43,15 63,13 99,2
Realizacién 4 13,68 18,99 99,3 44,26 63,25 98,3
Realizacién 5 13,72 18,58 99,5 44 .42 63,00 98,0
Realizacién 6 13,71 22,56 99,2 44,01 66,57 99,5

En el procedimiento de fabricacion, se presta especial atencion al control de los contenidos de O, C y N, y los
contenidos de los tres elementos O, C, y N se controlan por debajo del 0,5 % atémico, 0,3 % atémico y 0,2 %
atémico, respectivamente.

En conclusion, cuando el contenido de Dy, Ho, Gd o Tb de la materia prima es menor del 1 % atdmico, puede
obtenerse un iman de alta propiedad con producto de maxima energia superior a 342,2 kJ/m® (43MGOe).

De manera similar, las realizaciones de prueba 1-6 con FE-EPMA, el contenido de la fase cristalina de alto contenido
en Cu y la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite
de grano mediante calculo.

Realizacion VI

Procedimiento de preparacion de materias primas: preparacion de Nd con 99,5 % de pureza, Fe-B industrial, Fe puro
industrial, Co con 99,9 % de pureza, y Cu, Al y Si respectivamente con 99,5 % de pureza; contandose en porcentaje
atémico % atémico.

Los contenidos de cada elemento se muestran en la Tabla 13:

TABLA 13 proporcion de cada elemento

Composicién Nd Co B Cu Al Si Fe
Muestra de comparacion 1 13,8 0,5 55 0,2 0,3 0,5 resto
Realizacion 1 13,8 0,5 55 0,3 0,3 0,5 resto
Realizacion 2 13,8 0,5 55 0,4 0,3 0,5 resto
Realizacion 3 13,8 0,5 55 0,6 0,3 0,5 resto
Realizacion 4 13,8 0,5 55 0,8 0,3 0,5 resto
Muestra de comparacion 2 13,8 0,5 55 1 0,3 0,5 resto
Muestra de comparacién 3 13,8 0,5 55 1,2 0,3 0,5 resto

Preparar 100 Kg de materia prima de cada grupo de numero de secuencia pesando, respectivamente de acuerdo
con la TABLA 13.

Procedimiento de fusion: colocar la materia prima preparada en un crisol fabricado de éxido de aluminio a la vez,
realizar una fusion al vacio en un horno de fundicién de induccion al vacio de frecuencia intermedia en vacio de 107
Pay por debajo de 1500 °C.

Procedimiento de colada: después del procedimiento de fusion al vacio, rellenar gas de Ar en el horno de fusion de
modo que la presién de Ar alcanzaria 50000 Pa, a continuacion obtener una aleacion de temple colandose con Unico
procedimiento de temple de rodillo a una velocidad de temple de 10% °C/s~10* °C/s, tratamiento de preservacion
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térmica de la aleacion de temple a 600 °C durante 60 minutos, y enfriandose a continuacién a temperatura ambiente.

Procedimiento de decrepitacion de hidrogeno: a temperatura ambiente, bombear al vacio el horno de decrepitacion
de hidrégeno colocado con la aleacion de temple, a continuacion rellenar hidrégeno con 99,5 % de pureza en el
horno hasta que la presién alcanza 0,1 MPa, después de que la aleacién se situa durante 139 minutos, bombear al
vacio y calentar al mismo tiempo, realizar el bombeo al vacio a 500 °C durante 2 horas, a continuacion se enfria, y
se extrae el polvo tratado después del procedimiento de decrepitacion de hidrégeno.

Procedimiento de triturado fino: realizar pulverizacion a chorro al polvo después de la decrepitacion de hidrégeno en
la sala de triturado bajo una presion de 0,42 MPa y en la atmésfera de gas de oxidacion por debajo de 100 ppm, a
continuacién obtener polvo fino con un tamafo de particula medio de 4,32 um de polvo fino. El gas de oxidacion se
refiere a oxigeno o agua.

Tamizar polvo fino parcial que se trata después del procedimiento de triturado fino (ocupa el 30 % del polvo fino total
en peso), eliminar el polvo con un tamafio de particula de mas pequefio de 1,0 um, a continuacién mezclar en polvo
fino tamizado y el restante polvo fino sin tamizar. El polvo que tiene un tamafo de particula mas pequefio de 1,0 um
se reduce a menos del 10 % del polvo total en volumen en el polvo fino mezclado.

Se afade caprilato de metilo en el polvo se trata después de la pulverizacion a chorro, la cantidad aditiva es del 0,22
% del polvo mezclado en peso, adicionalmente la mezcla se mezcla completamente mediante un mezclador de tipo
V.

Procedimiento de compactacion en un campo magnético: se usa una moldeadora de campo magnético de
orientacion vertical, compactando el polvo afiadido con caprilato de metilo de una sola vez para formar un cubo con
lados de 25 mm en un campo de orientacion de 1,8 T y bajo una presion de compactacion de 19,6 MPa (0,2
ton/cmz), a continuacion desimantar el cubo formado de una vez en un campo magnético de 0,2 T.

El compacto formado de una vez se sella para no exponerse al aire, el compacto se compacta por segunda vez
mediante una maquina de compactacion secundaria (maquina de compactacion de presion isostatica) a una presion
de 137,3 MPa (1,4 ton/cm?).

Procedimiento de sinterizaciéon: mover cada uno del compacto al horno de sinterizacién, primero sinterizando en un
vacio de 10° Pa y mantenido durante 2 horas a 200 °C y durante 2 horas a 900 °C, respectivamente a continuacion
sinterizar durante 2 horas a 1020 °C, después de eso rellenar gas Ar en el horno de sinterizacion hasta que la
presion de Ar alcanzaria 0,1 MPa, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente.

Procedimiento de tratamiento térmico: recocer el iman sinterizado durante una hora a 620 °C en la atmdsfera de gas
Ar de alta pureza, enfriandose a continuacion a temperatura ambiente y extrayéndose.

Procedimiento de mecanizacion: mecanizar el iman sinterizado después del tratamiento térmico como un iman con
@15 mm de didametro y 5 mm de grosor, siendo la direcciéon de 5 mm la direccion de orientacién del campo
magnético.

Limpiar el iman fabricado por el cuerpo sinterizado de las muestras de comparacion 1-3 y realizaciones 1-3, recubrir
polvo de DyF3 con un grosor de 5 um en la superficie del iman en un horno de tratamiento térmico al vacio después
de la limpieza de la superficie, tratar el iman recubierto después de secado al vacio en atmésfera de Ar a 850 °C
durante 24 horas, finalmente realizar tratamiento de difusion de limite de grano de Dy. Ajustar la cantidad de atomo
de metal Dy evaporado suministrado a la superficie del iman sinterizado, de modo que el atomo de metal fijado se
difunde en el limite de grano del iman sinterizado antes de formarse como una pelicula fina con el material de
evaporacion de metal en la superficie del iman sinterizado.

Tratamiento de envejecimiento: tratamiento de envejecimiento del iman con tratamiento de difusién de Dy en vacio
at 500 °C durante 2 horas, probar la propiedad magnética del iman después de la rectificacion de la superficie.

Procedimiento de evaluacion de propiedad magnética: probar el iman sinterizado con tratamiento de difusion de Dy
mediante el sistema de pruebas no destructivo de tipo NIM-10000H para iman permanente de tierras raras de gran
BH del Instituto Nacional de Metrologia.

El procedimiento de evaluacion de desimantacion térmica: primero probar el flujo magnético del iman sinterizado con
tratamiento de difusion de Dy, calentar el iman sinterizado en el aire a 100 °C durante 1 hora, segundo probar el flujo
magnético después de enfriarse; en el que el iman sinterizado con una tasa de retencion de flujo magnético de mas
del 95 % se determina como un producto cualificado.

Los resultados de evaluacion de los imanes de las realizaciones y las muestras de comparacion se muestran en la
Tabla 14.
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TABLA 14 evaluacién de propiedad magnética de las realizaciones y las muestras de comparacion

Br(10"+T(kG)) ; Hej (1000/4n+kA/m (kOe)) ; (10%/4rn+kJ/m® (MGOe))

N.° Br Hg SQ (%) (BH)max BHH  Adicion de coercitividad  Tasa de retencion
(KGs) (KQOe) (MGOe) después de difusion del flujo magnético
(KGe) (%)
Muestra de 14,53 18,96 78,5 49,43 68,39 5,95 96,4
comparacion 1
Realizacién 1 14,50 23,94 99,1 49,3 73,24 10,26 99,4
Realizacién 2 14,51 24,31 99,4 49,37 73,68 10,07 99,0
Realizacién 3 14,47 24,95 99,5 48,92 73,87 10,28 99,3
Realizacién 4 14,41 24,99 99,3 48,69 73,68 10,00 99,5
Muestra de 14,39 19,86 94,9 48,32 68,18 6,54 97,8

comparacion 2

Muestra de 14,31 19,54 87,3 47,93 67,47 6,20 97,5
comparacion 3

En el procedimiento de fabricacion, se presta especial atencion al control de los contenidos de O, C y N, y los
contenidos de los tres elementos O, C, y N se controlan por debajo del 0,4 % atémico, 0,3 % atémico y 0,2 %
atémico, respectivamente.

En conclusién, comparar el iman con difusion de limite de grano con el iman sin difusion de limite de grano, la
coercitividad se aumenta con mas de 795,8 kA/m (10kOe), y el iman con difusion de limite de grano tiene una
coercitividad muy alta y una cuadratura favorable.

En la composiciéon de la presente invencion, reducir el punto de fusién de la fase de compuesto intermetalico que
comprende una fase de RCo, de punto de fusion alto (950 °C) afiadiendo cantidades menores de Cu, Co y ofras
impurezas, como resultado, todos los limites de grano cristalino se funden en la temperatura de difusion de limite de
grano, la eficiencia de la difusion de limite de grano es extraordinariamente excelente, y se mejora la coercitividad
hasta un grado sin precedentes, ademas, como la cuadratura supera el 99 %, puede obtenerse un iman de alta
propiedad con una propiedad de resistencia térmica favorable.

De manera similar, las realizaciones de prueba 1~4 con FE-EPMA, el contenido de la fase cristalina de alto
contenido en Cu vy la fase cristalina con contenido moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la
composicion de limite de grano mediante calculo.

Aplicabilidad industrial

En la presente invencion, afiadiendo conjuntamente un 0,3~0,8 % atémico de Cu y una cantidad apropiada de Co en
el iman de tierras raras, se forman tres fases ricas en Cu en el limite de grano, y el efecto magnético de las tres
fases ricas en Cu que existen el limite de grano y la solucién del problema de insuficiente B en el limite de grano
pueden mejorar obviamente la cuadratura y resistencia térmica del iman.
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REIVINDICACIONES

1. Un iman de tierras raras con bajo contenido en B, el iman de tierras raras contiene una fase principal de R;T14B y
comprende los siguientes componentes de materias primas:

13,5 % atémico ~ 14,5 % atdmico de R,
5,2 % atdmico ~ 5,8 % atémico de B,

0,3 % atdmico ~ 0,8 % atémico de Cu,
0,3 % atomico ~ 3 % atémico de Co, y
siendo el resto T e impurezas inevitables,

siendo la R al menos un elemento de tierras raras que comprende Nd, la T comprende Fe y X, siendo la X al menos
tres elementos seleccionados a partir de Al, Si, Ga, Sn, Ge, Ag, Au, Bi, Mn, Cr, P 0 S, el contenido total de la X es 0
% atomico ~ 1,0 % atomico; en las impurezas inevitables, el contenido de O se controla por debajo del 1 % atéomico,
el contenido de C se controla por debajo del 1 % atédmico y el contenido de N se controla por debajo del 0,5 %
atémico.

2. El iman de tierras raras con bajo contenido en B de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el iman de tierras
raras se fabrica mediante los siguientes procedimientos: un procedimiento de preparacion de una aleacion para iman
de tierras raras con componentes de iman de tierras raras fundidos; procedimientos de produccién de un polvo fino
triturando bastamente y triturando finamente la aleacion para iman de tierras raras; y procedimientos de obtencion
de un compacto mediante procedimiento de compactacion por campo magnético, sinterizacion del compacto en
vacio o gas inerte a una temperatura de 900 °C ~ 1100 °C, y formacién de una fase cristalina de alto contenido en
Cu, una fase cristalina con contenido moderado en Cu y una fase cristalina con bajo contenido en Cu en un limite de
grano.

3. El iman de tierras raras con bajo contenido en B de acuerdo con la reivindicacion 2, en el que la composicion
molecular de la fase cristalina de alto contenido en Cu es la serie RT», la composicién molecular de la fase cristalina
con contenido moderado en Cu es la serie RsT13X, la composicion molecular de la fase cristalina con bajo contenido
en Cu es la serie RTs, la cantidad total de la fase cristalina de alto contenido en Cu y la fase cristalina con contenido
moderado en Cu es superior al 65 % en volumen de la composicion de limite de grano.

4. El iman de tierras raras con bajo contenido en B de acuerdo con la reivindicacion 3, en el que el iman de tierras
raras es un iman de la serie Nd-Fe-B con un producto de energia magnética maxima superior a 342,2 kJ/m®
(43MGOQe).

5. El iman de tierras raras con bajo contenido en B de acuerdo con la reivindicacion 4, en el que el contenido de Dy,
Ho, Gd o Tb esta por debajo del 1 % atémico de la R.

6. Un procedimiento de fabricacion de un iman de tierras raras con bajo contenido en B de acuerdo con la
reivindicacion 1; fabricandose el iman mediante los siguientes procedimientos: un procedimiento de preparacion de
una aleacioén para iman de tierras raras con componentes de iman de tierras raras fundidos; procedimientos de
produccion de un polvo fino triturando bastamente y triturando finamente la aleacién para iman de tierras raras; y
procedimientos de obtencién de un compacto mediante procedimiento de compactacion por campo magnético,
sinterizacion del compacto en vacio o gas inerte a una temperatura de 900 °C ~ 1100 °C, formacién de una fase
cristalina de alto contenido en Cu, una fase cristalina con contenido moderado en Cu y una fase cristalina con bajo
contenido en Cu en un limite de grano, y realizacion de difusion de limite de grano de RH a una temperatura de 700
°C ~ 1050 °C.

7. El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 6, comprendiendo ademas una etapa de tratamiento de

envejecimiento: tratando el iman después del tratamiento de difusion de limite de grano de RH a una temperatura de
400 °C ~ 650 °C.
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