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) - élaboration par fusion de I'alliage qui est d'abord concassé (morceaux de 'ordre de quelques cm3). pré- '

- _ broyé jusqu'a une taille de 5/10 mm environ (mécaniquement ou par décrépitation & 'hydrogane) et broyé
25 finement dans un broyeur & jet de gaz (jet mill), ou par attrition dans un milieu humide, jusqu’a une taille
' mféneureaso;unetdepréférenoezoum :

- réduction par le calcium des oxydes, en présence de poudres métalliques, la ta|lle maxnmale des gra-
nulés formés par les particules d'alliage ainsi obtenus étant de l'ordre de 300 pm, les autres étapes du
procédé restant les mémes.

- 30 Par décrépitation & l'hydrogéna. on entend un procédé de division d'un alliage consistant & soumettre un
alliage en morceaux a4 une atmosphére d’hydrogéne dans des conditions de température et de pression dé-
pendant de I'alliage et permetiant la conversion au moins partielle en un hydrure, puis & le soumetire 4 des
conditions différentes de température et de pression telles que I'hydrure se décompose. Ce cyclage entraine
souvent une fragmentation bruyante de I'alliage, que I'on dit “se décrépiter”. Il est dans son principe assez gé-

- 35 néralement décrit dans GB 1 313272 et GB 1 554 384 pour des combinaisons binaires d'une terre rare et d'un
métal de transition, prindpalement le cobalt, combinaisons pour lesquelles ce procédé n'a pas apporté d’avan-
tages majeurs par rapport aux méthodes classiques de broyage, et n'a donc pas regu d'applications indus-

. trielles notables. La méme méthode a 6t6 appllquée dans FR 2 566 758 pour obtenir des poudres fines et réac-

A ' tives en passant par des: hydrures nouveaux TR, Fey, BH, par hydruration, de préférence & la température

40  ambiante et sous une pression d’hydrogéne au moins égale & 20 bars, puis par déshydruration partieile en les
- chauffantau-dessus de 150°C ala pression ambnante ou par déshydruration totale en les chauffant & au moins
400°C sous vide primaire, :
Cette méthode a 6té ensuite mpnse dans EP A-0280372, ouf'on ajouta al'hydrogéne un gaz neutre comme
Pargon ou l'azote, pour réduire les risques d’explosion. Si les conditions de déshydruration y sont décrites
4 comme dans FR 2566 758 (début de déshydruration de Nd, Fe,, BH, vers 150-260°C, le reste de I'hydrogéne
partant vers 350—650°C) les conditions d’hydruration sont plus floues, en se bornant & rester en-dessous de . .
300°C pour éviter un risque de décomposition de {'alliage ("disproportionation” en anglais) avec la formation
de fer trds divisé. Dans cette demande, on y forme la poudre en aimant permanent & cru par compression,
lorsqu'elle est & T'état hydruré car on la dit moins réactive envers l'oxygéne en air sec. La déshydruration se
50  fait dans le four de frittage, ce qui, pour des charges industrielles, représente des quantités élevées de gaz a
. - évacuer par pompage soutenu. : .
Bienque les opérations de broyage, oompression, frittage peuvent étre effectuées sous atmosphéres pro- o
tactrices, les poudres's "oxydent en partie au cours de leurs transformations avantla densification {frittage) par
réaction avec les teneurs résiduelles en 02 et/ou H20 desdites atmosphares, Cette axydation est particulié-
. 85 rement forte lorsque la surface développée du matériau est importante, par exemple dans les étapes de pré-
‘broyage, broyage, stockage, compression des poudres, et durant la montée en température de frittage. Comme -

la Demanderesse I'a constaté par elle-méme, la méthode de décrépitation & I'hydrogéne ne permet pas, dans
Fart décrit plus haut, de résoudre ces moonvénients
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Par allleurs, pour que la cinétique de réaction soit suffisante, il est préférable d’opérer avec une pression

: P supérieure ou égale 4 50,6kPa (0,5 atm.) ; de plus, pour des questions de sécurité et de simplicité de cons-

i truction de I'enceinte de traitement, en particulier en ce qui concerne son étancheité,il est préférable d'opérer

: ' au-dessous de 101,3kPa (1 atm.). . '

’ 35 Par pression d’hydrogéne P, on entend sa pression absolue g'il s'agit d'une atmosphére de gaz seul, ou

‘; sa pression partielle dans le cas d’'un mélange de gaz contenant de 'hydrogéne ou d'un corps apportant de

3 I'hydrogéne naissant comme Pammoniac NH; . Par température T ataquelleon introduit H, , on entend la tem-

} : pérature minimum & laquelle est porté le produit par une source de chaleur, indépendamment de échauffe-

W ment pouvant résulter de la réaction exothermique d’hydruration ; la température réelle du matériau est celle

L 4 atteinte par celui-ci au cours de sa transformation. :

- Ladurée du traitement dépend des conditions opératoires utilisées ; on considére quela réaction est terminée
lorsque la pression d’hydrogéne et la température sont devenues constantes. :
Le réacteur contenant e produit est ensuite ramené aux conditions de température, de pression et d'at-
mospheére habituelles.

45 1l est remarquable de. constater que dans des conditions extérieures au domaine revendiqué ci-dessus, le
traitement & hydrogéne conduita des matériaux extrémement sensibles & 'oxydation, comme e montrent cer-
tains exemples donnés plus loin. _

Il est possible que la plus grande sensibilité des poudres préparées par les méthodes déja décrites dans
Part antérieur, de décrépitation par I'hydrogdne, soita relier 2 la formation effective de I'hydrure stable associé

50 alaphase magnétique TR, Fe,4 BHy(0 <y <5), dontla décomposition ultérieure doit générer beaucoup de sites

actifs vis-a-vis de P'environnement. : : '

Cette décomposition peut d'ailleurs, dans certaines conditions de température et de pression conduire &
la destruction de la phase magnétique TRz Feqs B ('disproportionation") avec formation de o - Fe trés divisé,
de Fe.B, de TRy Feqr etde TR. La demanderesse a constaté, dans les conditions qu'elle a explorées, que cette

55 disproportionation nlintervient pas et elle rattribue & 'absence de formation de I'hydrure stable de la phase
magnétique, laquelle absorberait et transmettrait 'hydrogéne par simple diffusion solide, sans création, ou fai-
blement, de sites actifs.

Il est connu que les hydrures de ferres rares ne sont pas des composés définis stricts, mals dont la stoe-
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ont permis de tester la passivité des matériaux obfenus dans différentes conditions selon I'invention et hors

25 invention et la qualité de résistance 4 la corrosion des aimants finaux. Le procédé décrit dans cetfe invention

a 6té appliqué avec succés a d'autres compositions en TR ou en B, ou comportant des substitutions et/ou ad-

. ditions décrites dans I'art antérieur (voir EP-A-101552, EP-A-106558, EP-A-344542), ou encore & des granulés
venant du procédé dit de réductlon diffusion. :

_ ‘Nd | Dy |- B Al Fe
c1 13,5 | 1,5} 8 0,75 | reste
. La friabilité abté mesurée par le spectre granulométrique (% en poids passant au tamls. sans contrainte
S - externe) du matéridu obﬁenu aprés le traltement d’hydruration. '
©E 40 " La nature des phases. présentes dans le matériau hydruré a été déterminée par diffraeﬁon de rayons X.

Les caractéristiques magnétiques Br ot H, - ont &té déterminées sur les aimants frittés, préparés selon
le procédé rappelé dans lintroduction, et sans précautions exirémes pour les atmosphéres de manipulation.
La teneur en oxygéne des aimants obtenus se situe en fonction de leur composition dans le domaine le
plus souhaitable pour F'utilisation particuliére de ceux-ci. On sait que 'art antérieur préconise soit des teneurs
45 en oxygéne relativement élevées afin d’améliorer la résistance a fa corrosion, cest le cas du brevet US
4,588,439 ; soit au contraire des taux tras faibles, comme dans le brevet. EP 0.197.712, si 'on veut atteindre
des propriétés magnétiques (Br, (BH)max) élevées.
La résistance & la corrosion des aimarits frittés a 6té estimée par leur durée de vie en autoclave & 115°C,
~ sous 0,175 MPa & 100% d'humidité relative. Dans tous les cas, les aimants ont 6té revatus avant essai dans.
56 des conditions identiques, par une résine époxy aprés une préparation de surface (phosphatation). L.a tenue
du revétement a été estlmée par examen visuel (cloques) et par le test des rayures crolsées (cross-cutting
test.). . _
Les résultats sont reportés dans les Tableaux 1 a 8 (suivants).
o Les exemples 1, 6 et 7 sont relatifs & I'art antérieur, ou & des conditions hors invention, Ies autres essais
' 85 (exemples 2 & 5 et 8) sont relatifs A 'invention.
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wi t hin wi de proportions. Thus,

ave a valuelx which can
research, the Applicants
: t he

ydride of fornmula TR Hx, wifh x between 1.8 fnd 2.45 -

y "TRH2" - is essenti aIIy for nEd(enopeige) excl bisi on of all

uI ar, the formation of a hyliu_da_aL_'LRZ_Ee.LdlB Hy type

r of a rr{)are hi ghly Fydrog %t ed hydrlde such as

thereof can var

y
from1. &ohnosatl@nntl nui ng hel r

”é8'f' 1iﬂ'j‘ﬁn%ler % &"conditipns of ‘the inventfon. The
consilgtd essentikblly of three
JFel4 B, kngym 3sodhkm [err] pnd aghoson-rich phase already

e hydr oger’rﬁ?%cftp?‘b'd’ﬁé?s is httrib8ted to thefformation of
-h-eu-t—-e-;-ea-t-q—en—e-f-lt he hydri ded

Klgest BLchpdall | LY, ggetshrpt (REIBSHE LS dradvant age

daseribed in thegprlor art. e appear ance appreciable frigbility of the

rise tenperatgre toward
a-vis TI1.




. : ) )

On the contrary, outside the clainmed range, the Applicants have found that
t he hydrogen treatnent also |leads to materials which are friable but
contain large quantities 8 of EPOWgAne®, [err] hydride or [err] - Fe.
These materials did not allow highly corrosion resistant nmagnets to be

obt ai ned, gﬁgﬁpﬂﬂa exanpl es outside the invention. The invention wll be
under st 0o etter by neans of the follow ng exanples: Tests have been
carried OWypRORAFONA46I-6 SOLS Ri=a50d MPx DR lGveRdn) havi ng the fol | owi ng
conposition (in at% which is non-limting and has a small content of TR in
order %0 obtain Lahe Sl el IR RS el S e D S MRl NE pasSSi VilY
of the nmaterial s fobtained under vari ous cond tions according §o the :
i nvention and outlsi de the Gompesiti®h and the korrosi oft resi stahce quality of
the final magnet 4 S s S Sriinimie@amiie =af | Nnventi on has
been successfull ns_,zvi(teltll R4Sy wigh B or

contai ming the sgbstitutions .and/or additiong described Th thg prior art
(see EP-A-101552,1 EP- A-106558, EP- A-344542) kor—agarmto-ygranul at es '

originating fromjghg, sQuéaliked dibd wai on reduction, grocess. Ni Dy B
Al Fe CII . . . a 0. reqai nder Thp friability
was neasured by t%he grain sito@ ‘sB%%PF‘um (%@ vvei](fh? passi ng rhrough t he

si eve i t hout extlernal strese) -abod se naterilhl ol#eaBned afterfthe -

hyWri de-forming tgeatment. Jhe echa&dJ(r?%lgf thel phasgs present i the material

|
s
I‘
’i
?

subj ected to hydrg de formation was determn by X-ray di'ffra[tion.- -9
The magneti c charlecterrstTcs=ferr amnd [errT —VEr e
.2 Phases principales ' .(Nd,Dy)2 Feld B l
el Ier_x présence | "(Nd,Dy) H2" I
| | - | Nd Fed B4 L
— 1 —1
® ' lMasse volumique' (g/cm3) I 7,5 | I
lRémanence (T) | 1,16 _ '
- ICOercitivité (kA/m) I 1600 I
. — —
- lDurée de vie en autoclave l 9 I
Y
: '(j'ours) . _ . ] l
35 : . '
“ w
45
%
8




f'er?ﬁ ned ‘on the sitntered nmagnets prepared by the process recalled in the
roducti on and without extrene precautions for the handling atnospheres.
e oxygen content of the magnets ¢plodesgadH1i es, as a function of their
zonposition, in the range which is nost desirable for the particular use
Fher eof . F** own that the prior art reconmends either relatively high
jxygen contents 1 n order to inprove the corrosion resistance, as is the
t:ase in USyp o e and, very |low contents, as
-n- the patent @gﬁb S% é§8U?f9 ﬁlugl{tnfrggng{"??{ug@opertl es (Br, (BHnmax) are
f 0o be optained. The corr05| on re5| stance of the sintered magnets has been
estimated by their, . oy WPa at 100%
el ative humidity.f In aII cases,, the na.gnets ere co d befor . testing
inder identical c@nditions GSS‘)" xy resin pfter a surface pgeparation
‘phosphat ati on). . s et edf by vi sual
examnm nati on (blistfers) and by the cross- cutt} ng%t@f,tpo{abe resplts are
conpi | ed in Tabl ea 1to 8 (as follows). Exanpgjes 1, 6 and 7 re%ate to the
n

prior art or to cdnditions outside the inventfon, the other tegts (Exanples

? to 5 and 8) rel elt-,earttaohmmnaento@nm 1 ol ExavPo8 1 For mat fon of
hydri des at [err] gunder 20& I\/ggo gf H2 (ou|S| de |9nyent| on) I:orrposi tion -
err % by wei ght) Graln siz ™00 pm I ' 1.6
0Q_~ 500 pm 500 -1000 #m 8. 5 50 - 1080t err] '
39. 9 1000 and gr e?t 1000 et au-dela b Mai nophases pr ebent
NdDy) 2 Fel4 BH3 INdDy) H3 Nd Fed B4 ' ' _
' L 20_ - IPhases princ1pales I {Nd,Dy)2 Feld4 B I
1 len présence l "(Nd,Dy) H2" l
.-. . | i Nd Fed B4 |
| _ 1
' "'l{asse volumique (g/cm3) I 745 _ '
lrénanence (1) | 1,16 |
% . 'Coercit':i.v'ité (kA/m) = 1600 : :
A IDurée de vie en autoclave I 8 _ l
- ' I(jours) ' l




Den5| ty (g/ an) ' . 7.4 Residual magnetism

(T ) 1.14 Coercivity (kA/m

1480 ife in autoclave (days) EP 0 468 903 B1 4 EXAMPLE 2
Formati on of hydrides at [err] under P = 0.1 MPa of H2 (invention)

Conposi t | @XEMPLE 6 , Cl % (by weight) Gain size 0
- 100 [err] : 1.0 100 - 500 [err]

11. 3 500 HYﬂRlMT[mrASSO°cs0USP-01MPaD’H,(horsmventno&? 7 1000 and greater .

0O Main phases present (Nd, Dy)2 Feld4 B. "(MNd, Dy) H2"

Nd Feds B4 Densit 7.5 Resi dual
magnetism (T)

1616 Life in autdclave (d§39§9°5“1°n .

m
12 EXAVPLE 3

Formati on of hyd i on)
Conposi tion Cl A)(y Gajn size 0 -
100 pn¥ 1.2 100 - i’(e}ll"%%é)

11.1 500 - 1000 Flm

) er .
0 Main phases prdeiHulonétrie 0 - 100 un | (Nd, Dy)2 Fel4 H"(Nd, Dy) H2"
Nd Fed B4 | 100 - 500 gm I 0 |
" | ~ 500-1000 mm | 30,2. |
~ I 1000 et au-deld I 69,8 I
| ' | |
.2 IPhases pr1nc1pales ' (Nd,Dy)2 Feld B l
A~ len présence I {Nd,Dy) l :
I. l Nd Fe4 B4 l
_ | N | N
IMasse volumique (g/cm3) ' 71 '
lRémanenc_e (T) l 0,82 _ |
lCoeréitiv;i.té. (kA/m) 1 320 |
% |- — | |
U ' ' IDurée de vie en autoclave I 1 '
I(jours) : ' ' '
A
45
50
s

10




7.5 Residual magnetism
! ‘ 1.16 Coercivity (kAm :
$608 Life in autoclave (days) EPomsosm 8 13 EXAMVPLE 4

formati on of hydrides at [err] under = 0.01 MPa of H2 (invention)

onposi tio Cl % (by weight) Gain size 0 -
100 [err] EXEMPLE 7 : 1.0 100 - 500 pm .

2.2 500 - H%ﬂﬂnﬂﬂbumso*»csouspﬁoomuompa)ﬁ,ﬁor&%t-ﬁiﬁld greater

D Mai n phases present _ Nd, Dy) 2 Feld4 B "(Nd, Dy) H2"
d Fe4 B4 Density (g/an) : . _ 7.5 Resi dual
ragneti sm (T) e o by

ave (daysy, R | "9 . 1} EXAWPLE 5
es at [err pﬁ?’ll mn = 0. 001 I\/Pa of ferr] (| nyention)
’ — LDV el d al B Size 0

100 ferr] D - %5QA écards}

9.1 500 - 1000 [err . "~ 0.1 1000 and grepter
@ Main phases pres t ' ' : I (Nd, Dy) 2 Fe_14 Bl"(Nd,Dy)

ormation of hydrid

%600 Life in autocl

Conposi tion

2" Granulométrle O - 100 mm l 1,2
5 , l © 100¢% 500 mm I 10,0 -
O | . 5000% 1000 mm | 88,8 N
l ~ 1000¢% l o I _
| — ] |
s 20 lPhases principales : I (Nd,Dy)2 Feld BH3 l '
. | -len présence I {Nd,Dy) H2,9 l
| ' | _ l-_ 'Nd Fed B4 |
- 25 l ' I I _
' lllasse volum:.que (g/cms) I 7,3 '
) lRémanence (T) | ' 1,13 I
_ _ _lCoercitiv:Lté (kA/m) - I : 1380 '
\_/ : IDurée de vie en autoclave _ ' 4 l
| I(jours) S _ I o l
w
|
&
5

"




I |
-

Nd Fe4 B4 Density (g/cm8) - 7.5 Resi dual
magnetism (T) 1.16 Coercivity (kA/m :
1600 Life in autoclave (days) 8 15 EXAMPLE 6
Formation of hydrides at [err]. undE?ol‘!ﬁ”%Bi MPa of H2 (outside invention)
Conposi tion C % (by weight) Gain size 0 -
100 [err] EXEMPLES 0 100 - 500[err]
0 500 - 1000 30.2 1000 and greater
69.8 Main &@H‘FSOUSP=100BAR('lOMPa}D'Hz(lnventm(q\U Dy)2 Fel4 B (Nd Dy)
H2" Nd Fe4 B4 Density (g/an) .
Resi dudl magnetism (T) = : 0. 82 CoerC|V|ty (kA/rT)
320 Life in auto 6 EXAMPLE -7
Formati on of hydrfdes at [@ﬁng,l,smggr 100 bar (10(yf>a) of HY (outside
i nvention) Conposftion - Cl % (b ight) Gain
si ze 00 <% 10D [err]- ' A ' . - 500 [err]
10.0 500 <% 1000 [err] - 88%8(ehOpl ds%0 .
0 Main phases prépent J(Nd. Dy)2 Feld BI’S

'Granulom'ét_:_rie €K 100 mm | 2,2

o ® | 1006 % 500 am - 12,3
1 500¢ % 1000 wm 85,5
_ | . 10000% 0
C o —

(Nd, Dy)2 Feld B
"(Nd,Dy) H2"

_IPhases principales

' Ien présence

Nd Fe4 B4
2 |
- lMasse volumique (g/cms) 7,5

lRémanence (1) . 1,16

%0 'Coercltivrbé (kA/m) 1650
o -
'Durée de V1e en autoclave 9
l(Jours)

o L'exemple 1 montre que dans des conditions voisines de celles de I'art antérieur (25°C & environ 0,1 MPa
A d’H,), et pourla composition exemplifiée une durée de 4 jours est le maximum que peut endurer 'aimant revétu
40  en autoclave, avant que ne survienne la formation de cloques, signe de la corrosion.
L'exemple 2 montre que l'hydrurahon & 300°C dans des conditions représentatives de I'invention conduit
2 une durée de vie en autoclave considérablement augmentée (+100%) par rapport & l’exemple 1, qui est peut-
&tre lide 4 une compacité améliorée.
Un résultat similaire est obtenu en hydrurant & 400°C sous 0,1 MPa d'H, (exemple 3), sous 0,01 MPad'H,
45 {exemple 4), ou bien sous 10~ MPa d’H, (exemple §).

. Lexemple 6 montre qu’a 550°C, il n'y a plus de fragilisation. Un prébroyage mécanique est alors néces-
saire. La densification devient dlffncile les durées de vie en autoclave sont extrémement réduites ainsi que
les propriétés magnéthues sans doute en raison de [a présence de nombreuses porosités ouvertes.

A 250°C sous 100 bar (1 OMPa) exemple 7- et de fagon identique & I'exemple 1, on retrouve une corrosion

5 aisée.
A 700°C (exemple 8), les propnétés magnéhques amsl que la résistance & la corrosion sont optimales,

similaires & celles de 'exemple 2.

" Outre la grande passivité des matériaux obtenus et la résistance améliorée & la corrosion des aimants qui
) sont préparés avec eux, le prooédé selon I'invention apporte Ies avantages économigues et techniques sui-

55 vants:
- -moindre consommation d'H, pmsque la phase riche en terre-rare, qui occupe quelques % dela structure,

est hydrurée 2 son niveau le plus bas

-~ faible désorption de I'H, en cours de frittage, ce qui évite I'apparition de défauts tels que soufflures ou

12




(de Dy) H2.9 Nd Fe4 B4 Density-(g/cnB) :
.3 Residual nmagnetism (T) 1.13 Coercivity
('kA/ m EP 04689534l f€ in autoclave (days) _
17 EXAMPLE 8 Formatlon of hydrides at [err] under P = 100 bar (10VPa)
f H2 (|nvent|on 05|t I on C % (by weight)
ain size - lon t 'obtention de piéces de volume unitaire @pgrta_[lbo <% 500 pm

0 broyag es matériaux passivés
2.3 500 <% I . 8 1000 < .
Mai n ph ases p ?eformationdune phase ferromagnétique Fectmsﬁjeéa rﬁ%cigpdg dasﬂqaorwthqz..
Fe4 Densi "té"eur ' 7.5 Resi dual

atlondeTR
ln%ggei: ng" |(P ;. jecurps amaiors parlfvolumeréduutd'Hzam%mign&%%C' vity (kA'm

9 18 Exanmple 1
,hovvs that under conditions close to those of the prior art ]J[err] at about
0.1 MPa of Révenaitdtibsy the exenplified conposition, a duration of 4 days is
he maxium whi ch the coated magnet can withstand in the autoclave before

t
]? i stering whi M&thbéde ddbentdh seub formd divisse @in mEéAdimMagnéliquell iaFe TR Blfridbis @t reld®ement
i
(

pration at [ ieértelconteriarau monsia pha8eTs!, MRiIFE)) B aru hydeyé eesterd-rale] TREH, @Vec k Edinpris entre
nventi on | eadss giR,45, pdrinéttantde ddire ded shtihrds/mBroddnents frittds résistant bl 1B loyrrosiog, ldatamel
+100%9 over Estmosphige gontenimt délydrogies, lvanpatérist ak axlgu desiconiitionsais pression absolue (P) et
15 de température T (°C) sont les suivantes :

(% si P = Patm., 250 < T <550°C
' si P > Patm., 250+100 log (P/Patm.)< T < 550+100 log (P/Patm.) _
formules dans lesquelles Patm. désigne la pression atmosphérique et log le logarithme & base 10.

\*/ 20 2. Méthode selon la revendication 1 caractérisée en ce que :
- 8i P = Patm., 350 < T < 550°C
si P > Patm., 350+100 log (P/Patm.) < t < §50+100 log (P/Patm.)

3. Méthode selon 'une das revendlcatiohé 1 ou 2 caractérisée en ce que :
25 si P = Patm., 350 < T < 500°C
sl P > Patm., 350+100 log (P/Patm.) < T < 500+100 log (PIPatm)

4. . Méthode selon l'une des revendncatnons 143, caractérisée en ce que la température est > 400°C.

5. Méthode selonl'une des revendications 1 a 4, caractérisée en ce que la pression P est supéneure 4506

30 kPa (0,5 atmosphére).
6. Méthode selon la revendication 5 caractérisée en ce que la pression P est inférieure 2 101,3 kPa (1 at-
mospheére).
35
Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines bréckligen und relativ inerten magnetischen Materials des Fe-Seltenerd-
B-Typs in unterteliter Form, das wenigstens die Phase T1, Nd; Fe,4-B und ein Seltenerdhydrid, TR H, mit -
40 .x im Bereich von 1,8 bis 2,45 enthéit, wobei die Herstellung gesinterter Dauermagnete ermdglicht wird,
die gut gegen die Korrosion in einer Wasserstoff enthalteriden Atmosphére besténdig sind, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die Bedingungen absoluten Drucks (P) und der Temperatur T (°C) die folgenden sind:
wenn P = P atm, 250 < T <550 °C
wenn P > P atm, 250 + 100 log (P/P atm) < T <.650 + 100 log (P/P aim), :
% in welchen Formeln P atm den atmosphérischen Druck und log den Logarithmus mit Basis 10 bedeuten

2. Verfahren nach dem Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf:
wenn P =P aitm, 360 < T <550°C
wenn P > P atm, 350 + 100 log (P/P atm) < T'< 550 + 100 log (P/P atm).

3 . 3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dag:
. wenn P = P atm, 350 < T'< 500 °C

wenn P >P ah_'n,'350 + 100 log (P/P atm) < T < 500 + 100 log (P/P atm).
ss ‘4 Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daR die Temperatur > 400 °C is_t.

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da der Druck P iber 50,6 kPa
(0,5 at) ist.
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cbrrpact ness. A simlar result is obtained by hydride formatm]\
upder 0.1 MPa of [err] (Exanple 3), upder 0.01 MPa of [err]. ”
of under [err] MPa of H2 (Exanple 5) EPE)?M@G shows that at m mm"mm!””"’
i$ no nore enbrittlenent. Mechanical precrushing is therefore neéesbar'y
nsi ficati on bdéissyratiensdetipénmetiiobtentibinde didcesde voloma pnitaire impdrteule ar e -extrenel y
reduced as wel t fasilitétde bropagg des matéripuxnassivét es, undoubtedly owing to the
plesence of numabesnee de fremation 'uns phase fefromagnétignefer: mw%ﬁa@af@nmbmmwph'e
71- and identi cdfqip daps fagtapdtiesr 1 easy corrosion is found. At [err]
(I%Exarrpl e %), thawfg ﬁE’!sP@mﬁPBB%Tﬁl es as well as the corrosion resistance
aite at an opt i naPRuteameliorge Perde Yojume sduid'Hadimelresnoewiar t from t he hi gh
passivity of the materials obtained and the inproved corrosion resistance
of t he magngﬁ F‘F'B‘&fred with them the process according to the invention
.ptovi des 8 economni ¢ and techni cal advant ages: 19 - | ess

consurrptlon f rrl . ethe evvhch SI’IC |nra

OCCUpI . sever & ldote on unmat:lg: %feT B negl sen
T slight de %ré? 45”];9 is%L ans.une
appear ance of @,{ gvﬁ*m ﬁl g,g
aijlarge yhit vggmé,rag ,5; ,meg a@én |ty of crus |ng e passwate)
mgterials - abs gL paifn,, bey &pk sgesc of a ferromagnetic phase Fe [err] ow ng

td the disproporti gisd pgm ﬁ&aﬂjou I’G:/ﬁﬁﬁ(j{‘r Resb+hdd 16d e/PRImjor art | ower
can 3 unpt i on of foTRulsaciaas hésduBIBE pm ébiynetm preds®i AEREphEMUY aﬂogqé log&itHinde albasdOm.
uge
=.:._.:. ® 20 2 Méthode selon Ia revendlcatlon 1 caractérisée en ce que :
si P = Patm., 350 < T < 550°C
si P > Patm., 350+100 log (P/Patm.) < t < 550+100 log (P/Patm.)

- 4 3. Méthode selon 'une des revendications 1 ou 2 caractérisée en ce que :
25 si P = Patm., 350 < T < 500°C
si P > Patm., 350+100 log (P/Patm.) < T < 500+100 log (P/Patm)
Méthode selon I'une des revendications 1 & 3, caractérisée en ce que la température est > 400°C.

8. Méthode selon I'une des revendications 1 4 4, caractérisée en ce que la pression P est supéneure 45086
30 kPa (0,5 atmosphére).

6. Méthode selon la revendication 5 caractérisée en ce que la pression P est inférieure & 101,3 kPa (1 at-
mosphére).

Patentanspriiche

P, 1. Verfahren zur Herstellung eines bréckdigen und relativ inerten magnetischen Materials des Fe-Seltenerd-
N T B-Typs in unterteilter Form, das wenigstens die Phase T1, Nd, Fe,4-B und ein Seltenerdhydrid, TRH, mit-
40 x im Bereich von 1,8 bis 2,45 enthiit, wobei die Herstellung gesinterter Dauermagnete ermdglicht wird,
die gut gegen die Korrosion in einer Wasserstoff enthaltenden Atmosphare besténdig sind, dadurch ge- . ,
kennzeichnet, daB die Bedingungen absolufen Drucks (P) und der Temperatur T (°C) die foilgenden sind:
wenn P =P atm, 250<T <550 °C
wenn P > P atm, 250 + 100 log (P/P atm) < T < 550 + 100 log (P/P atm),
45 in welchen Formeln P atm den atmosphéarischen Druck und log den Logarithmus mit Basis 10 bedeuten.

2. Verfahren néch dem Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf:
wenn P =P atm, 350 < T <550 °C
wenn P > P atm, 350 + 100 log (P/P atm) < T'< 550 + 100 log (P/P atm)

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzelchnet, daf:
‘ wenn P =P atm, 350 < T <500°C
) ) wenn P > P atm, 350 + 100 log (P/P atm) < T <500 + 100 log (P/P atm).

ss 4 Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Températur >400°Cist.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB der Druck P Qber 50,6 kPa
(0,5 at) ist. '
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b F"‘ LR T :

Clainms 1. Met hod of obtaining a friable and relatiively inert Fe TR B type
magnetic material in divided formcontaining at | east L!ﬁﬂ,mmilnﬂewuHMase
and a rare earth hydride, TR [err]epdussedsBiXx i s betwe A 4

allowi ng highly corrosion resistant sintered pernmanént rragne'ts t o°be* f or ned
in a hydr 5 Hal r ' ' I.tions
of absol Ure. el Alch \iinith ERARNE! en s higE vl dr Btk Pureithy 08 PN ) 2
Patm, 250 < T < [err] if P> Patm, 250+100 log (P/Patm) < T < 500+100

| og (P/ Patraims i n whi ch fornul ae Patm denotes atnospheric pressure and | og
the | ogarithm of base 10. 2. Met hod according to claim1l, characterised
in that: #f Methoddesdbainingafrfableank relativéiPinést FeTRB typeltagrstic maiédriarinldiitel fofm édnfamg m )
< t < 550+10& |dastghe TV, R Fey,)B phase anl¥iatrive darttciydridd) TRJH,{ whereine i©betwdea it 8nd 2.45, 2,
char act er i seallowing highip corrpfionfresistdnbsintered BbanentmagndidId BEforhedtn & hydedgan-contaimidig 100

| og ( P/ Pat m 3tmesphere; chia@tetigg in thet tieomiitiony of AbsolutelpiessuraiPhand tenubenatyret T{°Q) are a9 f
clai ns®1 to Mlowgharacterised in that the tenperature is > [err]. 5.

Met hod accordi ndfRBPaMe 28 <EF8P0€ 1 to 4, characterised in that the
pressure P is hi'firePatin230+409 leg (RPBatmy)s T 0P8 jom@/Ram.) 6. Vet hod accor di ng
to claimb, BHIFHEMYae k- fenotes ainosphiericprestus gnd lop thedogegih pf hapea}0- 101. 3 kPa (1

at MSPREr 2) - Method according to claim 1, characterised in that
if P = Patm., 350 < T <550°C

~— if P > Patm., 350+100 log (P/Patm.) < t <550+100 log (P/Patm.)
3. Method according to one of claims 1 or 2, characterised in that: -
: 20 if P = Patm., 350 < T < 500°C :
AN ' if P > Patm., 350+100 log (P/Patm.) < T < 500+100 log (P/Patm)
4. Method according to one of claims 1 to 3, characterised in that the temperature is > 400°C.
. Method according to one of claims 1 to 4, characterised in that the pressure P is higher than 50.6 kPa
% (0.5 atmosphere). : :
6. Method according to claim 5, characterised in that the pressure P is lower than 101.3 kPa (1 atmosphers).
. w .
Y
35
N
45
50
5_5.
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