The pfesent invention is concerned with the technical field of products
endowed with pernmanent nagnetic properties. Mre specifically, the

i nvention concerns hydrided products of the rare earth/iron/boron type and
wi th obt'ai ni ng pul verul ent pr oducF§°F€§"l?FP?ng fromthe cycle of

correspondi ng hydridation/dehydridation. One interesting aspect of
pernranentﬂmgnmrs that contain a rare earth elenent, and of current
reSgarch in this area, i's presented in the article by Arthur L. Robinson in
"Sci ence”, Vepréseptpiventnn eancepne I sgtaur teshniauzies moduits dokes delpeagriétés magrétiares ne!w
magnet rra'!‘ﬂ}ef"a’r found". The article in question describes, Inter alla,
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and Wher erarelfét/bbra @t Birdraid/chibit/Bbie Jui chridtifa 8ds hjdirae drighallx dBids R& prbpridtsh Yragnétiques
subst ik Ut fardgyables, heponddfit a Idfdrmded transition el ements or by Al, C Si or Ce.
These conpounds have a markedly greatreFeEgneti ¢ nonent than that of the
respecti var unhydri ded conpounds. -2- A further object of the invention
Is therefore also directed to applic&bamtexpl oiting the magnetic

prapert i eayepd<xghde préféreeasn .l oned conpounds. These conpounds prove to be
especi4l |y us@fﬂ}PPfPW"‘ﬁ"hé'é'pwa@rﬁeffeeﬁﬁst@l‘wtfﬂmteﬁ?ﬂ’ ?ﬂ"s lerferpde p'f@smgmfemude
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el ast oner Sidffy Iastlc compounds and the |ike. Yet another object of the
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composés précités. Ces composés rév ntin ress s sou
particulier la préparation-de supports d'enregistrement et de lecture magnétique, de ferrofiuides et llincorpo-
ration dans des masses élastoméres ou plastiques et analogues.

Linvention a également pour objet un procédé de préparation des composés précités consistant & hydrurer

30 les composés terre rare/fer/bore ou terre rare/cobalt/bore a la température ambiante et sous une pression d'hy-
drogeéne appropriée. La pression d'hydrogéne est adapté selon le composé et le degré d'hydruration souhaité.
Par exemple une pression supérieure & 10 bars (10x105Pa) et inférieure & 500 bars (500x10%Pa) s'est révéiée
satisfaisante.

Les composés peuvent étre déshydrurés par chauffage & une température comprise de préférence entre

35 150 et 600 °C, |l faut faire toutefois attention & ne pas atteindre la température de décomposition desdits
composés. Ainsi les composés intermédiaires oti 0< x <5 sont obtenus aprés mélange d’'un composé non hy-
_ druré avec un composé d’hydruration x=5 dans les proportions désirées puis ce mélange es..porté 4 la tem-
oA " pérature de déshydruration adaptée dans une enceinte étanche présentant un volume mort aussi réduit que

possible et capable de tenir la pression. La déshydruration est de préférence effectuée sous vide.
40 Aprés refroidissement on obtient un hydrure homogéne caractérisé par un spectre de raies fines et dont
le point de Curie et les paramétres cristallins se situent entre les valeurs extrémes caractéristiques du produit

- d'une part et du produit hydruré d'autre part.

Le procédé d'hydruration-déshydruration permet également d’obtenir un produit déshydruré remarquable

se présentant sous l'aspect d'une poudre fine. Il faut souligner que I'obtention d’un tel produit n'était pas pos-
45 sible auparavant etl’'ont connait 'importance de cette finesse dans les applications précitées. En général ces
produits présentent en combinaison avec un broyage une granulométrie comprise entre 0,2 et 3 ym et de pré-

- férence entre 0,8 et 1,6 pm.

Linvention concerne également de nouveaux composés non hydrurés de granulométrie comprise entre
0,5 et 3 um. De préférence les composés ont un degré d’hydruration x=3 car ils possédent des moments ma-

50  gnétiques excellents pour les applications envisagées.

Parmi les composés préférés on peut citer les composés de formule Nd, Fe 4 BH, avec 0<x=5. Ce nouvel
hydrure est préparé par hydruration du composé Nd, Fe,, B. Lhydruration est effectuée & température am-
biante et sous une pression d’hydrogéne d’environ 20 bars (20x105 Pa), par exemple.

On obtient par ce procédé un composé répondant & la formule Nd, Feq, BH; caractérisé par une maille

85  cristalline quadratique de paramétres
a = 0,8926 nm
b = 1,2334 nm ' . -
et dont le point de Curie se situe & 403 °C, 0, = 403 °C, Le produit de départ de formule Nd; Fe, B est lui-
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hydrogen pressure is varied according to the conpound and the desired
degree of hydridation. For exanple, a pressure of nore than 10 bars (10
x[err] Pa) and | ess than 500 bars (500 X Eerr]Pa) has proved to be
satisfactory. The conpounds may bEP8dFRA%E&&d by heating themat a tenpera-
ture preferably between 150 and [err]. However care nust be taken not to
reach t heméuscatano part unamockdingieitale d caluiakors aar(SAmwmtamja denfande del braggk wyrorishve

i riter medi eI0Ea52,\d e sulte de sien en creuset de Iévitativh af rewils. Sbinge tend de Imfysiamnancbngdentel éul
conpound seMppsédNdaGels B de eirighissement e niddyme-patrapgertidiecatpasitiop dtogrhiopélriguecamnet and
t hen t hi séMiterparabaisssmpnt dejlg kampeérgturetskeavitin ligpidysaalidus dpsmécipitation prinepire ¢ ICeHrRIr e
in an § nplysgibication: P8 ytilisera pot cetigagisopun rnﬁ'amged@aeﬂao'cﬁ I8 pEnpgsitipn iglobaleNd R wes of
mai nt ai ni Memaeﬂgwesqme U eRATPETS o SR BTFPRrionsie krRbRseidy Fyel? foRaFABRUPS vacuo.
After recool |ﬁ1 e s _hydride is obtained which is characterised by
a fine d|§VE'8 spg'?: ?’u‘?i?'and whose Curieé point and |lattice paraneters
lie be ween L ues haracter S uct, on the one
hand, Band t :&m ns aneét e;ép |':csun:§ﬁ§gmﬁ(l EI*g?sontrespgehrE en(ij ‘

hydr| dat i on/ yﬂﬁ 0 enabl es an out standi ng dehyri ded
product to be OQL@IB |s |n the formof a fine powder. It should be
stressed that i§= \4\@§O4Q,q,t preV| ously possible to obtain such a product and

the inportance gf-ztdanssg(t;mm&azg@ugnﬁgs@f,,@,r,@yrent i oned applications is
appreci at ed. TyRgi=Q8/shysta @2k)M = §646@dinEgs AR%E Products have a particle size
of between 0.2 ards53 TesR (BJoK) M=ALLS aducys (Aafzmgen 0.8 and 1.5 [err]. The

I nventi on i g)lakawpesipidedancitdiatétda paramvdttes unhydr i ded conpounds with particle
si xges between OaBogazenth [err]. Preferably these conpounds have a
hydridation degeeé2i34nerr] 3, because they have excel | ent négnetic nonent s
for the appli- H #1266 FeslaAlnRs Y Gaa0.8 mmsgeméda- onpounds i ncl ude t hose of
formul a [err]w HiF16.83esia (F.2KYN = $69.4emags iy kadhydri de i s prepared by . .
hydri di ng the cHrrﬂéGﬂEF’i s =92t vemeafAm¥ kehr ri ed out at room tenperature,
say at _a hy by ?WPF@PE‘P RFody ayssirichean fer puisse;siiydrgrph s
process a CQ??:H E'SH‘?“SF’WW“F dwef'mageﬁlw '}edié?"lﬂﬁst"é? Riage Ndzfom Bt 99P¢ sed |

by, aq ua n ait, on agcon:%a‘:é qu |I n en eat nen q g; 29 rJ-? rgige?l’a%sorption §f9|y%roggne se traduit par une

augmentation du moment magnétique & température ambiante et une diminution du champ magnétique né-
cessaire a la saturation, par rapport au composé de départ Nd, Fe,, B, et une augmentation du point de Curie.

30 Cette évolution des propriétés est représentée sur la fig. 1 annexde.

' Le moment magnétique mesuré de 0 & 2,66 Tesla est exprimé en pg par groupement formulaire.

La fig. 2 annexée représente la courbe d’aimantation, aux différentes températures indiquées sur le gra-
phe, d'une poudre de Nd, Fe, B Hy orientée perpendiculairement au champ et bloquée sous liant araidite.

Sur ce graphe les températures sont exprimées en degrés K et les champs magnétiques en tesla.

35 Ce graphe montre que le champ d"anisotropie est trés fort 4 basse température. Il décroit avec 'augmen-
tation de la fempérature.

Les résultats de 'étude magnétique sont confirmés par spectroscopie Mdssbauer qui a permis de mettre

'\w:' en évidence une augmentation des champs hyperfins sur les sites de Fe & température ambiante par rapport -
& ceux mesurés pour Nd, Fey, B.

0 Sur les quatre sites de Fe distingués par effet M6ssbauer, le champ hyperfin moyen pondéré passe de
305 KOe (30,5 Tesla) pour Nd,Fe4 B & 320 KOe (32 Tesla) pour I'hydrure selon l'invention NdyFeB H,.

Il est & noter que I'hydruration décrite ci-dessus est réversible, sans destruction de la phase Nd; Fey, B,
et que le cycle d’hydruration-déshydruration appliqué au composé Nd, Fe,; B permet de préparer ce composé
Nd, Fe.4 B sous une forme pulvérulente.

45 Ala pression atmosphérique I'hydrure commence & perdre son hydrogéne vers 150 °C. Cependant, des
températures de l'ordre de 400 °C environ sont nécessaires pour éliminer totalement 'hydrogéne sous vide
primaire (10-2 mm Hg = 1,3 Pa) et revenir au composé de départ Nd, Fey, B.

La fusion non congruente de certains composés R; Fey, B, en particulier Nd, Fe4 B, ne permet pas d'ob-
tenir un produit pur par fusion et solidification du mélange des éléments en proportions stoechiométriques.

5  Le matériau obtenu est un mélange comprenant en forte majorité la phase Nd, Fe, B, du fer et un composé
beaucoup plus riche en néodyme (non magnétique).

Le mélange précédent sous forme massive soumis & un traitement d’hydruration/déshydruration, du fait
qu'll est réduit en poudre fine, devient beaucoup plus réactif. Un'traitement de diffusion vers 900 °C du produit
pulvérulent précédent permet de combiner le fer issu de la précipitation primaire et d’obtenir ainsi un matériau

55  beaucoup plus pur.

La propriété de former des hydrures ferromagnétiques s'étend & tous les composés isomorphes du compo-

* 86 quadratiGue Nd, Fey, B y compris leurs solutions solides obtenues soit par substitution des terres rares -
entre elles soit par substitution partielle d’éléments de transition 3d ou 4d ou 5d au fer et au cobalt, et de divers
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b =1.2334 nmand with a Curie point of [err]. The starting product of
formula [err] is itself obtained by a process simlar to that described by
Sagawa in European Patent Application No. 0 101 552, following nelting in a
levitation crucible and anneal i ngEP #413%88B2nt 0 account the non-congruent
melting of conmpound [err] neodym um enrichnent in relation to

St 6l chi ondkiments eateanpaassitiued@ntah bubstitutiob wvelc ta/ferconge AlNS, Ge. qui d-sol id equi | i brium
t eqer at ur eCetfersubstifugion auder egtitalale grns Richsdv cobalticbreluisantivas exegble avkonbo$d cat i on.

For thi s Nd;Coy4B 6;e#83Gax 06482mme sati sfying the overall conposition [err]

is used. The qmt@ﬁ@alm so obtained is conposed to a |large extent of the
[err] 5phd§’é“' ¥dpyratign peut egndifireada fgrmuleg 8805 nm  quadric symmetry

[err] 02251'3 “P?P@étﬁﬁg?lef’?@%tﬁ‘nent s expressed in el ect rorragnet ic units
(A [err]/kg)_fg%e ect}”v 43 obta i ned fregqrglekt‘%g sta .

t
tesia (3 B 'a"‘&ﬁ‘i“? gfefsze"r’gwp gﬁﬂegﬂe'ﬁrd?d% éga'f G 21

= 16 ?&pP%ﬁﬁﬁ“?ﬂ’“fétss?“(eﬂ "M% /kg) H = 15.8 tesla (300K) M = 144 3

eI ectroma,g.l L]/ kg) . 2) The hydri ded precedi ng conpound havi ng
par anet ers mHgg%Egéé%La?g c = 1.2334 nmH = 2.66 tesla (300K) M= 150. 8

el €0t 1 O, philiofed Sidshiaa s Upefiuk 4. 210 M = 169 4 el ect romag,
units 4 A [eqyi,8g)eil = 15.8 tesla =.152. 4 el ectromag. units
(A.[err]/kg). ewaasm@ﬁba@,a,hm |t was not absolutely clear that a
product so pjiahcéeBiron can be hydrided. It was also to be feared that
hydri dati on V\ou%(tnaéiﬂsamydt(:@rnedﬂcmmwse) the [err] phase and hence the
magpeti c propwsCaBH In fact, it was found that this was not the case and
t hat, 2on t he co%tenaolys,d’tmkegéabﬁxﬁrmﬁ"/on of hydrogen produces An increase in
magnetic nmoMe@d: Cass BHoom t enperature and a reduction in the - nagnetic field
necessary for s#tenpreidd gydrogispafisty @8% o the starting conmpound [err], and an

i ncreased CBYY2&opMispH
% en poids d’hydrogéne fixé: 0,33% produit non hydruré (Y, Cog Mnj; B):

25 a=0,8697 nm
c¢=1,1969 nm
30 Tableau |
n L"p Féa B L“) FE“ BH. H% ~
pondéral
am am nm? am nm nm’
Ce a:048757 c:1,2106  v:0,928351 8:08921 ¢:1,2276 v:0977046 045 4,83
35 Pr 0,8810 1,2246 0,950542 0.8923 1,2370 0,985761 0,32 3,44
Nd 0,8805 1,2204 0,946189 0.8926 1,2344 0,983489 047 5,08
Sm 08T 1,2135 0,937940 0,8919 1,2263 0975597 037 4,05
: Gd 0,8789 1,2077 0,932892 0.8891 1,2201 0,964410 0,29 322
Nt Tb 0,8767 1,2040 0,925471 0.8879 1,2168 0959398 0,32 3.56
Dy 0,8759 1,2011 0,921621 0,8866 1,2139 0954176 0,32 3,58
40 Ho 0,8745 11977 0,9157156 0.8853 1,.2114 0,949397 0,39 4,39
Er 0,8734 1,1956 0,912059 0,8844 1,2088 0,945570 0,30 3,39
Tm 0,8722 1,1931 0,907715 0,8840 1,2061 0,942423 0,30 339
Y 0.8755 1,2018 0,921256 0,8880 1,2156 0,958534 0,38 3,7
45
Tableau ll
tn in; CouB Ln, Coy, BH, H% X
50 : pondéral
nm nm nm?® nm nm nm?

La  8:08687  ¢:1,1012 v:0,906573 a:08752  c: 1,2087 v:0,925786 0,20 2,14

Pr 0,8655 1,1886 0,890383 0.8712 1,1965 0908237 0,14 1.5
Nd 0,8649 1,1856 0,886916 0.8705 1,1925 0,903602 0,27 29
Sm 0,8629 1,1806 0,879220 0,8678 1,1878 0894649 0,16 1,75
55 Gd 08618 1,1764 0,873813 0,8655 1,1809 0884656 0,15 177
T 08605 1,1728 0,868511 0,8637 1,1764 0877631 0,37 41
Y 0,8504 11718 0.867532 0,8635 1,1758 0876772 042 4,25




Thi s’ devel opnent of the properties is shown in acconpanying Figure 1. The
magneti c npnent neasured fromO to 2.66 tesla is expressed in [err] per
formul a group. Acconpanying Figure 2 represents the curve of magnetisation,
at the’various tenperatures indi EaPe@%8%B2he graph, of an [err] powder
oriented perpendicularly to the field and made into a block using araldite
adhesi ve. Onatep@sanéspiia tic Afee cautbes daimantatiog 298K des calpgsée 6. Aéa|Btlia etfivelFeu
megheti B.fields in tesla units. This graph shows that the field of
ani sot r opy D¢ mémeena raprédentd & 1 figyd lesqepbest aimantation & 298 Kdpscomposis Y Fige BHerMb ¥z at ur e
rises. MesBesults of the magnetic trial are confirmed by Myssbauer,
spect® oscopgns copeuncase) a speiicane yalur ks Slovée fraimantation NG yng é"'?qtrg?'ﬁ@"sdé'b'?'he Fe
sites at roomtenperature in relation to those neasured for [err]. At the
four Fe sitel disti ngui shed under the [err]ssbauer effect, the average
EthEd h?/'b")é’PF ﬁ:ﬁ‘\‘"Feld ranges from 305 KQe (30.5 tesla) for [err] to 320 KOe
tes or 'the hydride pof,the i ' [er t hat
the Hfarta r°ajgfﬁ>ggﬁf%caﬁ§a§s§{*&°§ﬁé§ Bl 5 dore e BREHrgrelArd ) G,
[err] phase, "and that 't %y ri atlén/gﬁg}ygﬁdationcycl e applied to conpound
[err] enablgs said conpound [err] to be in a pul verulent form At '
at nospheric pressure the hydride begrpgefeH, 0se its hydrogen around [err].
Howevgr, teppag<aksires of the order of about [err] are necessary to
el i m nat e tRR MBpseRtd AN slbMdntlids)orted rares ou Byttriimsni caQii¢/davisia Eunnul¢ ¢ielegspis letdrigu = 1. 3
Pa) and r etiéiéoBall gautBtrasdbstitgs panisement@arldaitids sléhadts datransiton Gd, 4.5t onddls Blémento f
sone [err] mayppeads, particularly [err], does not allow a pure product to
be_obtai ned by nelting and solidification of the mxture of the elenents in
st 0i @hi ofretNauyeap EemPErE Selon te revepication leparagtérisaan.ce AEilrépand 3 1afpgy o cont ai ni ng
very predom nately the [err] phase, NSguBil a conpound nmach richer in
neodymi um (fon- magnetic). If the for | n I xture in solid formis.
subjected to h dLé dat i on/ dehydri dati'g%%‘lt"?‘%a'{pnent, the fact that it is

reduced to H°¢Tie> er, akes, | r nore reactive. Diffusion treatnment of
the fBregoi Hj’“ﬁﬁﬂ%‘@@‘éﬁ%ﬁ? ﬂa"r"od’ 6%%“ é?' >

3. Procédé de préparation des composés selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce qu'on effectue
I'hydruration du composé terre rareffer/ bore R, Feqy B ou terre rare/cobalt/bore R; Coyy B.

'4. Procédé selon la revendication 3 de prépération du composé selon la revendication 2, caractérisé en ce
qu'on hydrure le composé Nd, Fe,4 B ou Nd, Coy, B & la température ambiante et sous une pression d'hy-
drogéne au moins égale a 1.108 Pa et inférieure & 500.106 Pa.

30

§. Applications des hydrures selon la revendication 1 ou 2, faisant appel & leurs propriétés magnétiques,
notamment sous forme de poudre fine, en particulier préparation de supports d’enregistrement et de lec-

35 ture m’agnétiques, ferrofluides, incorporation dans des masses élastoméres ou plastiques et analogue.

6. Procédé de déshydruration des nouveaux composés de formule R; Coq B H, ou R; Feyy B H, selon la
Nt revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que I'on chauffe les composés a au moins 150 °C.

40 7. Procédé selon la revendication 6, caractérisé en ce que I'on réalise le chauffage sous vide.

8. Procédé de préparation de composés de formule R FeB ou R,CoB ol R représente un élément des

terres rares, notamment Nd,Fe,,B ou Nd,Co,B, caractérisé en ce qu'on procéde & une déshydruration

en chauffant les composés hydrurés de formule RFe4BH, ou R,Co.4BH, avec 0 <x = 5 &4 au moins 150

45 °C, éventuellement en réalisant un chauffage sous vide, pour former lesdits composés de formule
RoFe;4B ou R,CoB sous forme d'une poudre fine de granulométrie comprise entre 0,2 et 3 pm.

9. Utilisation de la poudre fine précédemment obtenue par le procédé selon la revendication 8 pour la pré-
paration de supports d’enregistrement et de lecture magnétique, de ferrofluides et de masses élastome-
50 res ou plastiques ayant des propriétés magnétiques.

Patentanspriiche

ss 1. Neue Verbindungen, )
dadurch gekennzeichnet, d
daf sie aus Seltenerd-Eisen-Bor- oder Seitenerd-Kobalt-Bor-Hydriden bestehen und der Formel:
RoFeq4 B Hx
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aroupd [err] allows the iron fromthe primary preci pitatim
and thus a material: of far greater pureness to be obt ai ned’]m Mmm
form ng ferromagnetic hydrides is shared by all isonorphic HMMH
quadratic [err] conpound, includigg s9lhfes ol uti ons thereof obtaihed eist

by intersubstitution of the rare earths or by partially substituting 3d, 4d
or 5d transjition elements for the iron and cobalt, and various el enents

comvent i (?)nzﬂ"lajeﬂﬁséﬁfé syt lafig GHesxqqiybes Faipantation 2393 ff das.composéssCes s BHass ‘f’iﬁesF %4 on
bstituti i t ot f | t | | th
| B2 Moo R0 A5 R Ao AP B
formia Tetjong aﬁfxcg t{nesrf.rohsmé urfd valedr e ngvé@ Waﬁnamaﬂqnﬂa%c%apmismmi ,gu;faiaad
t onpounds

bel ow sunmari se tice paraneters 0O

according to the invention, hydr| ded at -7- roomtenperature at a
hydr ogengpleaatytisnLf the order of 50 bars (50.105 Pa), and the
correspondi ng unhydri ded conpounds. Suppl ement al exanpl es: Using the

foregel ng nRdubsd® corpasssl QAkdc@Mde gn B8 QEINECIoRsiNEHE 8n BfifRés @Cterrel darelféifbole Jth thiye

wei ght of fraderebdndic@g@ponderda Bifdmae: [err] %.by weight of fixed hydrogen :
0. 20% 3) [err] % by weight of fixed Rydnegin - 0.15%4) [err] % by weight
of fixed hywrogen : 0.15%5) [err] % by weight of fixed hydrogen : 0.33%
unhydrided product [err]: a) = 0.8697RafmdBH= 1. 1969 nm Figure 3 shows the -

magnefi sat i ¥¥Ac @xEGes at 293 K of conpounds
ol R représente un élément des terres rares ou I'yttrium, en ce que dans la formule ci-dessus le fer ou

le cobalt peut étre substitué partiellement par d’autres éléments de transition 3d, 4d, 5d ou des éléments
e, : Al, C, Si, Ge.

20 2 Nouveau composé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu’il répond a la formudle:

Ndz Fey B Hx -
ou
Nd2 Coys BH,
avec 0<x=5,
25 en particulier Nd, Feys B Hs ou Nd, Coy4 B Hj.

3. Procédé de préparation des composés selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce qu 'on effectue
I"hydruration du composé terre rare/fer/ bore Ry Fey4 B ou terre rare/cobalt/bore R, Cou B.

4. Procédé selon la revendication 3 de préparatlon du composé selon la revenducatlon 2, caractérisé en ce
qu’on hydrure le composé Nd, Fe4 B ou Nd, Coy B & latempérature ambiante et sous une pression d’hy-
drogéne au moins égale a 1.10° Pa et inférieure & 500.105 Pa,

30

5. Applications des hydrures selon la revendication 1 ou 2, faisant appel & leurs propriétés magnétiques,
notamment sous forme de poudre fine, en particulier préparation de supports d'enregistrement et de lec-

35 ture magnétiques, ferrofluides, incorporation dans des masses élastoméres ou _plastiques et analogue.

6. Procédé de déshydruration des nouveaux composés de formule R, Coq4 B H, ou R; Fey, B H, selon {a
revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que 'on chauffe les composés a au moins 150 °C.

40 7. Procédé selon la revendication 6, caractérisé en ce que ['on réalise le chauffage sous vide.

8. Procédé de préparation de composés de formule R;Fe4B ou R;CoyB ol R représente un élément des

terres rares, notamment Nd,Fe 4B ou Nd,Co44B, caractérisé en ce qu'on procéde & une déshydruration

en chauffant les composés hydrurés de formule R Fe4BH, ou R,Co,48H, avec 0 <x = 5 4 au moins 150

45 °C, éventuellement en réalisant un chauffage sous vide, pour former lesdits composés de formule
R,Fe 4B ou RyCo44B sous forme d’'une poudre fine de granulométrie comprise entre 0,2 et 3 pm.

9. Utilisation de la poudre fine précédemment obtenue par le procédé selon la revendication 8 pour la pré-
paration de supports d’enregistrement et de lecture magriétique, de ferrofluides et de masses élastomé-
50 res ou plastiques ayant des propriétés magnétiques.

Patentanspriiche

55 1. Neue Verbindungen,
dadurch gekennzeichnet, '
daR sie aus Seltenerd-Eisen-Bor- oder Seltenerd-Kobalt-Bor-Hydriden bestehen und der Formel:
R2F314 8 Hx

5
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‘err]’ Likew se, Figure 4 shows the nmagnetisation curves at 0
g

2
conpounds [err]. In both cases a very high | evel of mgnetlk'ﬂiﬁﬁlwnymulllll
| ower anij sotropy-was found. 01 735,88 * [err] [err] [e i sT ] %
[err] [err] [err] [err] [err] -BRptr3sesBz

0173588 [err] [err] [err] [err] [err] [err] [err] 11 CLAI M5 1. Novel
compounds chedeacterized in that they consist in rare- earth/iron/boron
or are-earth/cobalt/boron hydrides, oRGoh@H«wornmula: 5 [err] or [err] with
0 < x [err] ®it9o=5epfserecheR r epresents an el enent of the rare earth or
yttrium in WRRR eimElement des Seltenensfraan oger Yitrum bedgifetgindcobal t can be partial ly
substi fut ed 53}3 ipydan ehigen Formel Bisep pdepifebaliigifweise durch andere 3d-, 4d-, 5d-Obergangselemente oder

die Elemente Al, C, Si, Ge ersetzt sein kann.

2. Neue Verbindung nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,

10 daf sie der Formel:
Nd, Fe., B Hx
oder
' Nd, Coy B H,
mit 0<x=5,
15 insbesondere
Nd; Fe14 B 'H5
oder
Ndz 0014 B H3
\_/ entspricht.
- {
% 3. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen nach dem Anspruch 1 oder 2, )
dadurch gekennzeichnet,

daB man die Hydrierung der Seltenerd-Eisen-Bor-Verbindung RyFeB oder der Seltenerd-Kobalt-Bor-
Verbindung R,C044B durchfiihrt.

% 4. 'Verfahren nach dem Anspruch 3 zur Herstellung der Verbindung nach dem Anspruch 2,
dadurch gekennzeichnet,
daB man die Verbindung Nd,Fe4,B oder Nd,CoB bei Raumtemperatur und unter einem Wasserstoff-
druck von wenigstens gleich 10 Pa und unter 500-10° Pa hydriert.

¥ g Verwendungen der Hydride nach dem Anspruch 1 oder 2 unter Ausnutzung ihrer magnetischen Eigen-

schaft{en, insbesondere in Form von feinem Pulver, besonders Herstellung von Magnetaufzeichnungs-
und -ablesetréigern, Ferrofluiden, Zusatz in elastomere oder plastische und analoge Massen.

6. Verfahren zur Dehydrierung der neuen Verbindungen der Formel R,Co,4BH, oder RyFeBH, nach dem
35 Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet,
dafl man die Verbindungen auf wenigstens 150°C erhitzt.

7. Verfahren nach dem Anspruch 6,
40 - dadurch gekennzeichnet,
daf man die Erhitzung unter Vakuum durchfiitrt.

8. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen der Formel RyFe 4B oder R;Co44B, worin R ein Element der
Seltenen Erden bedeutet, besonders Nd,Fe,B oder Nd;CoB,
45 dadurch gekennzeichnet,
- dass Man eine Dehydrierung der Hydride RyFe4BH, oder R;CoBH,, mit
0 < x = 5 durch Erhitzung auf wenigstens 150 °C, gegebenenfalls durch Erhitzung unter Vakuum, durch-
fiihrt, zum Erhalten der Verbindungen der Formel R;Fe 4B oder R,Coy4B in der Form eines feinen Pulvers
mit einer Korngrésse von 0,2 bis 3 um.

50
9. Verwendungen des feinen Pulvers erhalten nach dem Verfahren nach dem Anspruch 8, zur Herstellung
von Magnetaufzeichnungs- und -ablesetrigern, Ferrofluiden, und elastomeren oder plastischen Massen
mit magnetischen Eigenschaften.
55

Claims

1. Novel dompounds characterized in that they consist in rare-earthfiron/boron or rare-earth/cobalt/boron hy-

6



3d, 44, 5d or the elenments A, - C, SiCe. 2. Novel compound according to——
claim1, characterized in that it has the fornula: 15 [err] ]
- [-err] 20 in particular [err] or [err] 3. Process for prﬂl"ﬁmg]t"yjl ﬂ ,I
~ conpounds according to claims 1 orEFN178R&BZterized in that the chydri
of the rare earth/iron/boron [err] or rare- earth/cobalt/boron [err] :
conmpound 'i S @gdyes, lofifle REMWa; 25 4, Process according to claim3 for
preRaring the conpound according to cl afa,BH,characterized in that
, conmpound[errpB i s hydrided at roomtenperature and under a hydrogen
pressure at |east equal to [err] and |ryveBHan 500.[err] Pa. 5.
Appl i cati onswitiodxs® hydrides according to claim1 or 2 using their magnetic
30  propert wbsre Rppresents An@leimpntiof the rare eartyanytirfumf in thet ipthewrhere formulathejigniorgebalt
prepar at i on odn kegertalttiswhytitated by athed trengitiongleneents@d.cddr §djop the slements ¢ ¢, Hi. 8%
I ncorporation in elastoner or plastjc sses, and the like. 6. Process
f or dehydtz'rdf"ﬂYj"??W%W“demﬁﬂf?&%"%?’ck%?ﬁfg'gtﬁaﬁ?‘ﬁﬁq—fh{)’?ma{:err] according to
claim¥®¥ or 2, characterized in that thezc?ihpofmds are 35 heated to at
| east [err]. o 11111111111111111111130,1d3142 7. - Process according to
claim6, chaggeseLized in that the heatfng*rs*carried out in vacuum 8.
Process for g eRahing the compounds of formula [err] where R represents an
el ement_ of the rare earths, in particwgkef®H[] Or 5 [err], characterized
in that” a delgydration is conducted by heating the hydrided conpounds of
formula [errJwith [err] to at |east [ e&i¢o,pPHiOnally by way of a heating in
vacuum in order to formsaid conpounds of formula [err] in the formof a
fing_powdes ®focesssmnlepating thy canpawnds aesordng towiaims 1(pr 2 chargptenizeddn hat thefydridatipn of
Use of o he pihevire aarthjroeibrer Reda Pionterepastiirabaltibgion Br €heR Fampounddx st ft: and
:rggg Ie,? |g c ”Sq? 2 %E;%;%gz%\ng {osclainfl ? {,,[ p?gpLHr{g%ISe’mr%J;oﬁﬁé a%g&&ing% d&ln@?éhh@cm&slﬁ ﬁlath'ﬁl\‘-' ng

pound Nd, Fe,, B or Nd, Co4 B is hydrided at room temperature and under a hydrogen pressure at least

equal to 1.10% Pa and lower than 500.105 Pa.

25 5. Applications of the hydrides according to claim 1 or 2 using their magnetic properties, particularly in the

form of fine powder, such as the preparation of recording and reading magnetic carriers, ferrofiuids, in-
corporation in elastomer or plastic masses and the like.

6. Process for dehydriding novel compounds of formula R; Coy4 B H, or R, Fe44 B H, according to claim 1
30 or 2, characterized in that the compounds are heated to at least 150°C.

* 7. Process according to claim 6, characterized in that the heating is carried out in vacuum.

8. Process for preparing the compounds of formula R, Fey, B or R, Coy4 B where R represents an element
35 of the rare earths, in particular Nd, Feq, B or Nd, Co.4 B, characterized in thata dehydration is conducted
by heating the hydrided compounds of formula R, Fe 4 B H, or R, Coy4 B Hy with 0<x=5, to atleast 150°C,
optionally by way of a heating in vacuum, in order to form said compounds of formula R, Fe.4 B or Rz Coyy
K/ B in the form of a fine powder of granulometry comprised between 0.2 and 3 pm.

w0 % Use of the previously obtained fine powder for preparing, recording and reading magnetic carriers, ferro-
fluids, elastomer or plastic masses having magnetic properties.



