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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap |
Séng ché d& cap dén phuong phép ché tao nam cham thiéu két trén

co s& R-Fe-B c6 d6 khang tir cao.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Trong khi nam cham thiéu két Nd-Fe-B, dudi day duoc goi 13 nam
cham Nd, duoc coi 1a vat liéu chic nang can thiét dé tiét kiém nang luong
va cai thién tinh ning, pham vi tng dung va khdi lugng san xut cta ching
dang dugc mé rong mdi nim. Vi nhiéu ung dung hoat dong & nhiét do cao,
nén nam cham Nd khéng chi cin phai c6 d6 tir du cao ma con cin phai co
d6 khang tir cao. Mit khac, do do khang tir cia nam cham Nd d& bi giam
dang ké & nhiét d6 cao, nén d6 khang tir & nhiét d6 trong phong phai duoc
ting du dé duy tri d6 khang tir nhit dinh & nhiét d6 1am viéc.

Céch thirc dé 1am ting d6 khang tlr cia nam cham Nd chinh 13 viéc
thay thé c6 hiéu qua Dy hogic Tb cho phin Nd trong hop chit Nd,Fe,,B
lam pha chinh. Déi véi cac hguyén t6 ndy, cac ngudn trit luong trén thé
gidi 1a it, cac khu vuc khai thac thuong mai dang hoat dong bi han ché, va
¢6 rui ro vé dia chinh tri. Cac yéu t6 ny cho thiy c6 nguy co lam cho gia
ca khéng 6n dinh hoic dao dong 16n. Trong hoan canh nay, can phai phat
trién mot quy trinh san xuit méi va thanh phin méi d6i v6i nam chim R-
Fe-B v6i d6 khang tir cao, trong d6 lugng Dy va Tb dugc lam giam dén
mire t6i thiéu.

Tir quan diém nay, mét sb phuong phép di dugc dé xuét. Tai liéu
sang ché 1 boc 16 nam chidm thiéu két trén co s& R-Fe-B c¢6 thanh phin
gdm 12-17% R (trong d6 R it nhét 13 hai nguyén t ytri va dat hiém va chu
yéu chira Nd va Pr), 0,1-3% nguyén tir Si, 5-5,9% nguyén ti B, 0-10%
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nguyén tir Co, va phan con lai 13 Fe (v6i didu kién t61 da 3% nguyén tir Fe
c6 thé duogc thay bang it nhat mot nguyén t6 duoc chon tir nhém bao gdm
Al, Ti, V, Cr, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Zr, Nb, Mo, In, Sn, Sb, Hf, Ta, W,
Pt, Au, Hg, Pb, va Bi), chira hop chét lién kim loai R,(Fe,(Co),Si)14B lam
pha chinh, va c6 d khang tir it nhét 13 800kA/m (10kOe). Ngoai ra, nam
cham nay khéng chira pha gidu B va chia it nhat 1% thé tich cua toan bd
nam cham c6 pha R-Fe(Co)-Si chil yéu chtra 25-35% nguyén tir R, 2-8%
nguyén tir Si, t5i da 8% nguyén tir Co, va phan con lai 1a Fe. Trong qué
trinh thidu két hogc xtr 1y nhiét sau thiéu két, nam cham thidu két nay dugc
lam ngudi & tbc do nam trong khoang tir 0,1 dén 5°C/phut it nhit & nhiét
d6 nim trong khoang tir 700°C dn 500°C, hoic dwoc lam ngudi trong
nhiéu giai doan bao gém viéc gilt & nhiét 4o nhét dinh trong thoi gian it
nhit 30 phut trong tién trinh 13m ngudi, nhd d6 tao ra pha R-Fe(Co)-Si &
bién hat.

Tai lidu sang ché 2 boc 16 hop kim Nd-Fe-B chira ham luong bo
thép, nam cham thiéu két dugc ché tao béng hop kim nay, va quy trinh san
xuit chiing. Trong qua trinh thiéu két, nam chdm nay duoc 1am ngudi sau
khi thiéu két & nhiét d6 dudi 300°C, va tbc d6 lam ngudi trung binh 13
AT1/Atl < 5K/phut khi 13m nguéi xudng dén 800°C.

Tai liéu séang ché 3 bdc 16 nam chdm R-T-B ¢6 pha chinh R,Fe 4B
va mot sb pha bién hat. Mot trong sb cc pha bién hat 13 pha gidu R, trong
d6 R nhiéu hon trong pha chinh va pha con lai 13 pha giau kim loai chuyén
tiép, trong d6 ndng d6 cua nguyén t§ dit hiém 1a thip hon va ndng do cia
kim loai chuyén tiép cao hon so véi ndng d6 ciia ching trong pha chinh.
Nam cham thiéu két trén co s& dit hiém R-T-B duoc ché tao bﬁng cach
thidu két & nhiét d6 nim trong khoang tir 800 dén 1.200°C va xir 1y nhiét &
nhiét 6 nim trong khoang tir 400 dén 800°C.

Tai liéu séang ché 4 boc 16 nam chim thiéu két trén co so dit hiém

R-T-B ¢6 pha bién hat chira pha gidu R c6 téng ndng d6 nguyén tir cia cac
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nguyén t6 dat hiém it nhit 12 70% va pha giau kim loai chuyén tiép sit tir
c6 téng ndng d6 nguyén tir cla cac nguyén t6 dat hiém ndm trong khoéng
tir 25 dén 35%, trong d6 ty 18 dién tich ciia pha giau kim loai chuyén tiép it
nhat 14 40% pha bién hat. Banh ép tuoi lam tir bot hop kim nam cham nay
duge thidu két & nhiét d6 ndm trong khoang tir 800 dén 1.200°C, va sau d6
duoc xir ly nhiét bang nhidu. Budc xir Iy nhiét thir nhit duoc tién hanh &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 650 dén 900°C, sau d6 nam cham thiéu két
nay dugc lam ngudi xubng dén 200°C hoic thip hon, va buée xit ly nhiét
thtt hai duoc tién hanh & nhiét d6 ndm trong khoang tir 450 dén 600°C.

Tai liéu sang ché 5 boc 16 nam cham thiéu két trén co s& dit hiém
R-T-B c6 pha chinh RyFe 4B va pha bién hat chra R véi luong 16n hon
trong pha chinh, trong d6 truc d& bi tir hoa ctia hop chét R,Fe 4B song song
v6i truc ¢, hinh dang hat tinh thé cua pha RyFe4B 14 hinh elip thon dai theo
hudng vubng gbc véi truc ¢ , va pha bién hat chtra pha giau R c6 tong néng
d6 nguyén tir cia cic nguyén t6 dit hiém it nhét 1a 70% va pha giau kim
loai chuyén tiép c6 téng ndéng dd nguyén tir cua cac nguyén t6 dat hiém
nim trong khoéang tir 25 dén 35% nguyén ti. Tai lidu nay cling md ta rang
nam chim ndy dugc thiéu két & nhiét d6 ndm trong khoang tir 800 dén
1.200°C va sau dé duoc xtr Iy nhiét & nhiét d6 ndm trong khoang tir 400
dén 800°C trong méi trudng argon.

Tai liéu sang ché 6 bdc 16 nam cham dat hiém cé pha chinh R,T4B
va pha bién hat gifta cac hat, trong d6 pha bién hat giita cac hat c6 do day
nam trong khoang tir 5 nm dén 500 nm va tir tinh cta pha khéng phai do
sht tir. Tai liéu ndy d3 mo ta rang pha bién hat gitta cc hat dugc tao ra tir
hop chit khéng phai 13 sét tir ma do viéc bd sung nguyén t6 M nhu Al Ge,
Si, Sn hodc Ga, mic du pha nay chita cic nguyén t6 kim loai chuyén tiép.
Hon thé nita, bing cach bd sung Cu vao nam chim nay, pha tinh thé véi
cAu tric tinh thé LagCop,Ga; ¢6 thé duoc tao ra mot cach d@)ng déu va rong

khip nhu pha bién hat gifta cac hat, va 16p R-Cu mong c6 thé duoc tao ra
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trén bé mdt chung gifta pha bién hat LagCo;;Gaz va pha chinh R,T,B cua
céc hat tinh thé. Két qua 13, b& mit chung cta pha chinh bj thu dong héa,
su bién dang mang cta pha chinh ¢6 thé duoc ngan chdn, va su tao mam
clia mién dao nguoc tir tinh ¢6 thé duoc e ché. Phuong phap ché tao nam
cham nay bao gdm budc xir Iy nhiét sau thiéu két & nhiét d6 nim trong
khoang tir 500 dén 900°C, va 1am ngudi & téc d6 it nhét 13 100°C/phut, diic
biét it nht 13 300°C/phut.

Tai liéu sang ché 7 va 8 bdc 16 nam chim thiéu két R-T-B c6 pha
chinh 1a hop chit Nd,Fe,B, bién hat gifta cac hat dugc bao boc gitra hai
hat pha chinh va c6 d day ndm trong khoang tir 5Snm dén 30nm, va diém
chip ba & bién hat 1 pha dugc bao phi bdi ba hat pha chinh hoc nhiéu
hon.

Tai liéu sang ché 9 md ti nam chim thiéu két bao gdm mot nhém
cac hat tinh thé dung cho nam cham d4t hiém R-T-B, c¢6 16i va mt 16p vo
dé bao phit 181 nay. Ty 18 phan tram khdi lugng ciia cac nguyén t6 dat hiém
ning trong vo 1a cao hon Ty 18 phan trim khéi luong cia cac nguyén td dit

hiém ning trong 15i. Khuyét tat mang dugc tao ra gifta 16i va vé nay.
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Bén chit k§ thuit ciia sing ché

Tuy nhién, van c6 nhu ciu vé& nam cham thiéu két R-Fe-B ¢6 do
khang tlr cao mic di1 n6 chira Dy, Tb va Ho v&i luong t6i thidu hodc bing
khong.

Sang ché d& xuit nam chim thiéu két R-Fe-B c6 do khang tir cao,
va phuong phép ché tao nam cham nay.

Céc tic gia sang ché di phat hién ra ring nam cham thiéu két trén
co s& R-Fe-B mong mudn c6 thé duoc ché tao bang phuong phép bao gdbm
budce dinh hinh bt hop kim (chu yéu chira 12 dén 17% nguyén tir R, tir
0,1 dén 3% nguyén tir M, 0,05 dén 0,5% nguyén tir M,, 4,8+2xm dén
5,9+2xm% nguyén tir B, t6i da 10% nguyén tir Co, va phan con lai 12 Fe)
thanh banh &p twoi, thiéu két banh ép twoi ndy, lam ngudi banh ép da dugc
thidu két nay xudng dén nhiét d6 400°C hogc thip hon, xir Iy nhiét sau
thiéu két bang cach nung banh ép da duoc thidu két & nhiét d6 nam trong
khoang tir 700 dén 1.100°C, nhiét d6 nay 16n hon nhiét d6 bao tinh clia pha
R-Fe(Co)-M,, va 1am ngudi xubng dén nhiét d6 400°C hozc thip hon & téc
d6 nim trong khoang tir 5 dén 100°C/phit, va xir 1y héa gia banh ép da
duge thiéu két nay & nhiét d6 ndm trong khoang tir 400 dén 600°C, nhiét
d6 nay thip hon nhiét d6 bao tinh ciia pha R-Fe(Co)-M, dé tao ra pha R-
Fe(Co)-M, & bién hat, va lam ngudi xudng dén nhiét d6 200°C hoic thip
hon; hodic phuong phép bao gdm budc dinh hinh bot hgp kim thanh banh
ép tuoi, thidu két banh ép twoi ndy, 1am ngudi banh ép da dugc thicu két
nay xubng dén nhiét d6 400°C hoic thip hon & téc d6 nidm trong khoang
tir 5 dén 100°C/phut, va xir 1y hoa gia banh ép dd duoc thidu két nay &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 400 dén 600°C, nhiét d6 nay thip hon nhiét
d6 bao tinh ctia pha R-Fe(Co)-M; dé tao ra pha R-Fe(Co)-M; & bién hat, va
lam ngudi xudng dén nhiét d6 dén 200°C hoic thip hon. Nam cham thiéu
két trén co s& R-Fe-B thu duoc nhu vay chira pha chinh 14 hop chét lién
kim loai Ry(Fe,(C0))14B, chira pha borua M, & diém chép ba cia bién hat,
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nhung khong chira pha hop chit R, ;Fe,By, va cb chu tric 16i/vo ma it nhét
50% pha chinh dugc bao phu bing pha R-Fe(Co)-M, c¢6 bé rong it nhit 12
10 nm va trung binh it nhét 13 50 nm. Nam cham thiéu két ndy c6 do
khéng tir it nhat 12 800kA/m (10kOe). Bing céc thir nghiém lién tiép dé
thiét 1ap cac diéu kién xt 1y thich hop, cac tac gia sang ché da tao ra sang
ché.

CAn luu ¥ ring Tai liéu sang ché 1 d3 mo ta ring tbc d6 1am ngubi
sau khi thiéu két 1a thip. Thim chi néu pha bién hat R-Fe(Co)-Si tao ra
diém chap ba cia bién hat, thuc té pha bién hat R-Fe(Co)-Si khong du bao
pht pha chinh hodc tao ra pha bién hat gitta cdc hat mot cach khong lién
tuc. Vi 1y do nay, Tai liéu sang ché 2 khéng dua ra duge cAu tric 16i/vo ma
pha chinh dugc bao phu bang bién hat pha R-Fe(Co)-M,. Tai liéu sing ché
3 khong dé cdp dén tdc d6 1am ngudi sau khi thidu két va xi Iy nhiét sau
thidu két, va khéng md ta viéc tao ra pha bién hat giita cac hat. Nam cham
theo Tai liéu sang ché 4 c6 pha bién hat chira pha giau R va pha giau kim
loai chuyén tiép sét tir chira tir 25 dén 35% nguyén tir R, trong khi pha R-
Fe(Co)-M; cia nam cham theo sang ché khong phai 13 pha sét tir, ma 13
pha khang sat tir. Trong Tai lidu sang ché 4, viéc xir 1y nhiét sau thiéu két
duoc tién hanh & nhiét do thip hon nhiét d¢ bao tinh ctia pha R-Fe(Co)-M;,
trong khi viéc x ly nhiét sau thi€u két theo sang ché dugc tién hanh &
nhiét do cao hon nhiét d6 bao tinh ciia pha R-Fe(Co)-M;.

Tai liéu séng ché 5 d& mé ta rdng viéc xir Iy nhiét sau thidu két
duoc tién hanh & nhiét d6 nim trong khoang tir 400 dén 800°C trong mdi
trueong argon, nhung tai li€u nay khong dé cap dén tc d(f)‘la‘lm ngudi. Phan
mé ta vé cAu tric d3 cho thiy cu tric 16i/v6 ma trong d6 pha chinh dugc
bao phu bing pha R-Fe(Co)-M;. Trong Tai liéu sang ché 6, tai liéu nay da
mb ta rang tdc do 1am ngudi trong quy trinh xir 1y nhiét sau thiéu két tot
hon néu it nhat 12 100°C/phut, dic biét it nhét 1a 300°C/phit. Nam cham
thiéu két thu dugc trén day chira pha R¢T13M,; & dang tinh thé va pha R-Cu
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& dang v6 dinh hinh hoic dang tinh thé nano. Trong ban mé ta nay, pha R-
Fe(Co)-M; trong nam cham thiéu két 13 & dang v dinh hinh hoic dang
tinh thé nano.

Tai liéu sang ché 7 d3 cho thdy nam chim nay chira pha chinh
Nd,Fe4B, bién hat gifta cac hat va diém chép ba cua bién hat. Ngoai ra,
d6 day cua bién hat gifta cac hat ndm trong khoang tir 5Snm dén 30nm. Tuy
nhién, do day cla pha bién hat giira cac hat 1a qué nhé dé dat duoc a su cai
thién da vé& d6 khang tir. Trong phz‘?tn Vi du thuc hién sang ché, Tai liéu
sang ché 8 v& co ban 1a mo ta phuong phép ché tao nam chém thiéu két
gidng nhu trong Tai lidu sang ché 7, didu nay cho thdy ring do day (bé
rong pha) cia pha bién hat giita cac hat l1a nho. Sang ché @& cap dén nam
cham thidu két trén co s& R-Fe-B ¢6 thanh phan chi yéu chia tir 12 dén
17% nguyén tir R it nhét 13 hai nguyén t6 ytri va dét hiém va chi yéu chira
Nd va Pr, tir 0,1 dén 3% nguyén tit M, 14 it nhét mot nguyén t6 dugc chon
tir nhom bao gc‘3m Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb,
Pt, Au, Hg, Pb, va Bi, tir 0,05 dén 0,5% nguyén to M, la it nhat mot
nguyén 6 dugc chon tir nhém bao g@)m Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta, va
W, tir 4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén ti B, trong d6 m I3 nbéng do
nguyén tir cua My, t6i da 10% nguyén tir Co, t6i da 0,5% riguyén tlr cacbon,
ti da 1,5% nguyén tir oxy, téi da 0,5% nguyén ti nito, va phén con lai 1a
Fe, chira cac hop chét lién kim loai Ry(Fe,C0)14B 1am pha chinh, va c6 d6
khang tir it nhét 1a 800kA/m (10kOe) & nhiét do trong phong. Nam chim
nay chia pha borua M, & diém chip ba cia cac bién hat, nhung khong
chira pha hgp chét R ;Fe,B,, cb ciu trac 16i/vé ma trong d6 pha chinh
duoc bao pht bing pha bién hat chira pha R-Fe(Co)-M; & dang v6 dinh
hinh va/hodc dang tinh thé nano dudéi 10nm chu yéu chura tir 25 dén 35%
nguyén tu R, tur 2 dén 8% nguyén tir M;, t6i da 8% nguyén ti Co, va phén
con lai 1a Fe, hodc pha R-Fe(Co)-M; va tinh thé hoic phé R-M; dang tinh
thé nano duéi 10nm va dang v6 dinh hinh cé it nhit 50% nguyén ti R,



29373

trong d6 pha R-Fe(Co)-M; & bén ngoai va bao quanh the pha chinh, va
trong d6 d6 bao phu dién tich bé mit cia pha R-Fe(Co)-M; trén pha chinh
it nhat 1a 50%, va bé rong ctia pha bién hat gifta c4c hat it nht 13 10 nm va
trung binh it nhit 13 50nm. Can luu ¥ ring R, M; va M, 1a nhu dugc xé4c
dinh trén day. |

Tét hon, néu trong pha R-Fe(Co)-M;, M; chta tu 0,5 dén 50%
nguyén tir Si va phan con lai 13 it nhat mdt nguyén t6 duoc chon tir nhém
bao gdbm Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg,
Pb, va Bi. Ngoai ra, tét hon, néu trong pha R-Fe(Co)-M,, M; chira tir 1,0
dén 30% nguyén tr Ga va phén con lai 13 it nh4t mét nguyén t6 dugc chon
tir nhém bao gdm Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt,
Au, Hg, Pb, va Bi. Yet t6t hon, néu trong pha R-Fe(Co)-M;, M; chira tir
0,5 dén 50% nguyén tir Al va phan con lai 14 it nhit mot nguyén t6 duoc
chon tir nhém bao gém Si, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb,
Pt, Au, Hg, Pb, va Bi.

Thoéng thuong, nam cham thiéu két nay c6 téng luong Dy, Tb va
Ho nim trong khoéng tir 0 dén 5,0% nguyén ti.

Nhu dugc md ta trong diém 1 yéu ciu bao hd, phuong phap ché
tao nam cham thiéu két trén co s& R-Fe-B theo sang ché bao gém céc
budc:

dinh hinh b6t hgp kim thanh banh ép tuoi, bot hop kim nay thu
duoc bing cach nghién min hop kim chi yéu chira tir 12 dén 17% nguyén
t& R it nhAt 13 hai nguyén t6 ytri va dt hiém va chu yéu chira Nd va Pr, tlr
0,1 dén 3% nguyén tt M, 13 it nhét mot nguyén t6 dwoc chon tir nhém bao
gdm Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb,
va Bi, tir 0,05 dén 0,5% nguyén tir M, 1a it nhét mot nguyén td dugc chon
tir nhém bao gdm Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta va W, tir 4,8+2xm dén
5,9+2xm% nguyén tir B, trong d6 m 12 ndng d6 nguyén tir clia My, tb1 da

10% nguyén tir Co, va phan con lai 13 Fe,
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thiéu két banh ép tuoi ndy & nhiét d6 nim trong khoang tir 1.000
dén 1.150°C,
1am ngudi banh ép di dugc thidu két nay xubng dén nhiét do 400°C
“hoac thép hon,
xtt Iy nhiét sau thiéu két bing cach nung banh ép di dugc thidu két
& nhiét d6 nim trong khoang tir 700 dén 1.100°C, nhiét d6 nay cao hon
nhiét d6 bao tinh ctia pha R-Fe(Co)-M;, va lam ngudi xuéng dén nhiét d6
400°C hodc thap hon & tdc d6 nim trong khoang tir 5 dén 100°C/phit, va
xtt I héa gia banh ép da duoc thidu két nay & nhiét d6 nim trong
khoang tir 400 dén 600°C, nhiét d6 ndy thip hon nhiét do bao tinh cia pha
R-Fe(Co)-M; dé tao ra pha R-Fe(Co)-M; & bién hat, va 1am ngudi xudng
dén nhiét 46 200°C hoic thap hon.
Nhur duoc mé ta trong diém 2 yéu cdu bao hd, phuong phap ché tao
nam cham thiéu két trén co sé R-Fe-B theo sang ché bao gdm cac budc:
dinh hinh bt hop kim nhu dugc x4c dinh trén day thanh banh ép
tuoi,
thidu két banh ép tuoi nay & nhiét d6 ndm trong khoang tir 1.000
dén 1.150°C,
13m ngudi banh ép d3 dugc thiéu két nay xudng dén nhiét 6 400°C
hoic thap hon & tbc d6 nidm trong khoang tir 5 dén 100°C/phut, va
xtr 1y hoa gia banh ép da dugc thiéu két ndy & nhiét d6 ndm trong
khoang tir 400 dén 600°C, nhiét d6 nay thdp hon nhiét dé bao tinh ciia pha
R-Fe(Co)-M; & tao ra pha R-Fe(Co)-M; & bién hat, va 1am ngudi xudng
dén nhiét d6 200°C hoic thip hon.
Théong thudng, hop kim ndy chira Dy, Tb va Ho véi téng lugng
nim trong khoang tir 0 dén 5,0% nguyén ti.
Nam cham thiéu két trén co s R-Fe-B theo sang ché c6 d6 khang
tir it nhat 13 800kA/m (10kOe) mic di né chira Dy, Tb va Ho véi luong
thip hojc bang khong.
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MO ta van tit cac hinh vé

Fig.1 1a anh dién t tdn xa nguoc (x3000) mat cé‘; ngang clia nam
cham thiéu két trong Vi du 1, duoc quan sat bing may vi phan tich thim
do dién tir (EPMA).

Fig.2a 1a anh dién tir clia pha bién hat trong nam cham thiéu két
trong Vi du 1, dwoc quan sat bang TEM; Fig.2b 13 gidn d6 nhifu xa chum
electron & diém "a" trén Fig.2a.

Fig.3 1a anh vung sang ciia nam cham thiéu két trong Vi du 11.

Fig.4 1a anh dién tr tan xa ngugc mat cit ngang clia nam chim

thiéu két trong Vi du so sanh 2, dugc quan sat bang EPMA.

MO ta chi tiét sang ché

Truéc tién, thanh phin cia nam chim thiéu két R-Fe-B dwoc mo ta.
Nam chim c6 thanh phan (dugc biéu hién bang phan trim nguyén tr) chu
yéu chira tir 12 dén 17% nguyén tir, tot hon 13 tir 13 dén 16% R, tir 0,1 dén
3% nguyén tt, t5t hon 1a tir 0,5 dén 2,5% M,, tir 0,05 dén 0,5% nguyén tir
M,, 4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén t B, trong d6 m 1a ndéng d6 nguyén
tir cia M, t6i da 10% nguyén it Co, t51 da 0,5% nguyén tir cacbon, t8i da
1,5% nguyén tir oxy, t61 da 0,5% nguyén tir nito, va phan con lai 13 Fe.

Trong ban md ta ndy, R it nhét 13 hai nguyén t6 ytri va d4t hiém va
cht yéu chtra neodim (Nd) va praseodim (Pr). Tt hon 13, tdng luong Nd
va Pr chiém tir 80 dén 100% nguyén t R. Khi ham lugng R trong nam
cham thiéu két nhé hon 12% nguyén tir, thi d6 khang tir clia nam chim
giam & muc manh nhét. Khi ham lugng R 16n hon 17% nguyén ti, thi d6
tr du (méat do tir théng con lai, Br) cia nam chdm gidm & mrc manh nhét.
Pang cha y 13, Dy, Tb va Ho ¢o thé khong c6 miat dé 1am R, va néu c6, thi
tbng luong Dy, Tb va Ho t5t hon 14 tdi da 5,0% nguyén i (tirc 13, tir 0 dén

5,0% nguyén tir), tot hon nita néu tdi da 4,0% nguyén tir (tc 13, tir 0 d¢én
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4,0% nguyén tr), thadm chi t6t hon nita néu t6i da 2,0% nguyén tir (tirc 13,
tir 0 dén 2,0% nguyén tir), va dic biét 1a tdi da 1,5% nguyén tir (tirc 13, tir 0
dén 1,5% nguyén ti).

M, it nhét 13 mot nguyén t§ dugce chon tir nhém bao gém Si, Al,
Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi. Khi
ham luong M; nhé hon 0,1% nguyén ti, thi pha bién hat R-Fe(Co)-M; ¢6
mat véi ty 1€ khong du dé cai thién d6 khang tir. Khi ham luong M; 1 16n
hon 3% nguyén tir, dd vudng tir clia nam cham tré nén kém hon va do tir
du ciia nam cham giam dang k&. Tét hon 13, ham luong M, nim trong
khoéng tir 0,1 dén 3% nguyén ti.

Nguyén td M, dé tao ra borua 6n dinh duogc bd sung nhdm muc
dich trc ché su phat trién khong binh thudng cua hat trong qué trinh thiéu
két. M, it nhét 1a mdt nguyén t8 dugc chon tir nhém bao gém Ti, V, Cr, Zr,
Nb, Mo, Hf, Ta va W. Mong mudn 13, M, dugc bd sung véi luong nam tir
0,05 dén 0,5% nguyén ti, cho phép thiéu két & nhiét d6 tuong di cao, dan
dén sy cai thién vé db vudng tlr va cac dac tinh ctia nam cham.

Cu thé, gi6i han trén cta B 13 quan trong. Néu ham luong bo (B)
vuot qua (5,9+2xm)% nguyén tir, trong dé m la ndng dd nguyén tir ctia My,
pha R-Fe(Co)-M; khéng dugc tao ra & bién hat, nhung pha hop chét
R, ;Fe B, dugce goi 1a pha giau B, dugc tao ra. Mién 12 c6 su nghién ciru
clia céc tac gid sang ché, khi pha gidu B c6 mit trong nam chim, thi do
khang tir clia nam chdm khoéng thé dugc ting du. Néu ham lugng B nhé
hon (4,8+2xm)% nguyén ti, thi phan trim thé tich clia pha chinh bi gidm
sao cho cac dic tinh cua nam chim clia nam chdm tré nén kém. Vi ly do
nay, hém luong B t6t hon nim trong khodng tir "(4,8+2xm) dén
(5,9+2xm)% nguyén tu, t6t hon 13 (4,9+2xm) to (5,7+2xm)% nguyén ti.

Viéc bd sung Coban (Co) vao nam cham 12 tuy y. Nhim ml,ic dich
cai thién nhiét ¢ Curie va do bén chéng &n mon, Co c6 thé thay thé dén

10% nguyén tu, t5t hon 14 dén 5% Fe. Viéc thay thé Co vuot qui 10%
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nguyén tir 13 khéng mong mubn vi lam tbn hao dang k& d6 khang tir cia
nam cham. |

D4i v6i nam cham nay, mong mudn 14 ndng db cua oxy, cacbon va
nito cang thip cang tdt. Trong quy trinh san xudt nam cham, khéng thé
tranh dugc mét cach hoan toan su nhiém tap 13 cic nguyén t6 nhu vay.
Ham luong oxy t6i da 1,5% nguyén tir, dic biét 13 t51 da 1,2% nguyén ti,
ham luong cacbon t6i da 0,5% nguyén tir, dic biét 1a t51 da 0,4% nguyén
tir, va ham luong nito tdi da 0,5% nguyén tir, dic biét 1a tdi da 0,3%
nguyén ti 1a dugce phép. Tap chit 14 c4c nguyén t6 khac nhu H, F, Mg, P, S,
Cl va Ca véi lugng 61 da 0,1% 1a khong dugc phép c6 mat, va mong mudn
12 ham luong cua ching cang thap cang t6t.

Phin con lai 12 sit (Fe). Tt hon, néu ham lugng Fe ndm trong
khoang tir 70 dén 80% nguyén ti, tot hon nita néu ndm trong khoang tir 75
dén 80% nguyén tir.

C& hat trung binh ctia nam cham t61 da 14 6 pm, t&t hon ndm trong
khoang tir 1,5 dén 5,5 um, va t6t hon nita néu ndm trong khoéang tir 2,0 dén
5,0 um, va sy dinh hudéng tryc c ciia cac hat R,Fe 4B, 1a truc dé& bi tir hoa,
t6t hon néu it nhét 13 13 98%. C& hat trung binh dugc do nhu sau. Trudc
tién, tiét dién nam chidm thiéu két sau khi danh béng dugc ngim trong
dung dich khic #n mon nhu dung dich Vilella (hén hop 3:1:2 cla
glyxerol:axit nitric:axit clohydric) dé khic dn mon chon loc pha bién hat,
va dugc quan sat dudi kinh hién vi laze. Khi phan tich hinh anh, dién tich
tiét dién cua céac hat riéng 1é duoc xac dinh, tir d6 dudng kinh cla vong
tron twong duong duogc tinh toan. Trén co s& phan dién tich ctia mdi c& hat,
cd hat trung binh dugc xac dinh. C& hat trung binh cua vat thé da duoc
thidu két dugc kiém soat béng cach lam giam c& hat trung binh cta bt min
trong khi nghién. C& hat trung binh 14 gi4 tri trung binh ctia khoang 2.000
cd hat & 20 hinh anh khac nhau. C& hat trung binh cua phén than thiéu két
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duoc kiém soat bing cach giam c& hat trung binh ciia bot min trong qué
trinh nghién thanh bot.

Vi cAu tric cia nam chdm nay chtta pha chinh 13 pha
R,(Fe,(C0))14B, va pha bién hat 13 pha R-Fe(Co)-M, va pha R-M;. T4t hon
13, pha R-Fe(Co)-M; chiém it nhat 13 1% thé tich. Néu pha bién hat R-
Fe(Co)-M; nho hon 1% thé tich, thi khong thé thu dugc do khang tir du
cao. Mong mubn 13, pha bién hat R-Fe(Co)-M, c6 mit véi ty 16 ndm trong
khoéng tir 1 dén 20% thé tich, mong mudn hon nim trong khoang tir 1 dén
10% thé tich. Néu pha bién hat R-Fe(Co)-M; 14 16n hon 20% thé tich, c6
thé s& di kém sy ton hao dang ké do tir du. Trong ban mo ta nay, t6t hon 1a
pha chinh khéng phai 1a dung dich rin chita nguyén t6 khac véi céc
nguyén t6 néu trén. Ngoai ra, c6 thé c6 mit ddng thoi pha R-M,. Pang chu
y 13, su két tia cua pha Ry(Fe,(Co)),7 1a khong duge xac nhin. Ngoai ra,
nam chidm ndy chtra pha borua M, & diém chip ba cia bién hat, nhung
khong phai 1a pha hop chat R, ;Fe,B,. Pha giau R va céc pha duogc tao ra tu
céc nguyén t6 khong thé tranh khoi trong qué trinh san xuét nam cham nhu
R oxit, R nitrua, R halogenua va R axit halogenua c6 thé c6 mit.

Pha bién hat R-Fe(Co)-M; 1a hop chét chira Fe hoic Fe va Co, va
duoc coi 14 pha hop chit lién kim loai ¢é c6 cu trc tinh thé thudc nhém
khong gian 14/mcm, vi du, R¢Fe;3Ga;. Khi phén tich dinh luong bﬁng may
vi phén tich tham do dién td (EPMA), pha nay chua 25 dén 35% nguyén tir
R, tir 2 dén 8% nguyén tir M, tir 0 dén 8% nguyén tir Co, va phan con lai
12 Fe, khoang nay 13 bao gdm ca sai s6 phép do. C6 thé du dinh ring trong
thanh phén ciia nam cham khéng c6 Co, va trong trudng hop nay, tit nhién,
pha chinh 13n pha bién hat R-Fe(Co)-M; déu khong chtra Co. Pha bién hat
R-Fe(Co)-M; duoc phan bd xung quanh pha chinh sao cho céc pha chinh
1ién k& duoc phan chia tir tinh, dn dén sy ting d6 khang tir.

Trong pha R-Fe(Co)-M,, s€ t6t hon néu M, chtra tir 0,5 dén 50%

nguyén ti (trén co sé M;) Si va phan con lai 13 it nhit mot nguyén té dugc

-14-



29373

chon tir nhém bao gém Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb,
Pt, Au, Hg, Pb, va Bi; tir 1,0 dén 30% nguyén tir (trén co s& M;) Ga va
phén con lai 13 it nhit mét nguyén t6 dwoc chon tir nhém bao gém Si, Al,
Mn, Ni, Cu, Zn, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi; hodc tir
0,5 dén 50% nguyén tir (trén co s& M;) Al va phan con lai 13 it nhit mot
nguyén t6 dugc chon tir nhém bao gém Si, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag,
Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi. Céc nguyén td nay cé thé tao ra céc
hop chét lién kim loai 6n dinh nhu R¢Fe;;Ga; va R¢Fe;3Si; nhu néu trén, va
c6 kha ning thay thé tuong dbi & vi tri M;. Viéc bd sung nhiéu céc
nguyén t6 nhu vay & vi tri M; khong mang lai sy khac biét dang ké vé dic
tinh cia nam cham, nhung trong thuc té, nhung dat dugc su 6n dinh vé
chét luong clia nam cham bang cach han ché mirc d6 bién thién vé céc dic
tinh clia nam chdm va giam chi phi bing cach giam ham lugng cic nguyén
t6 dat tién.

Bé rong ctia pha R-Fe(Co)-M; & bién hat gifta c4c hat t6t hon néu it
nhét 12 10nm, t6t hon nita néu nam trong khoang tir 10 dén 500 nm, tham
chi tdt hon nita néu nim trong khoang tir 20 dén 300 nm. Néu bé rong ciia
pha R-Fe(Co)-M; nhé hon 10 nm, thi khong thé thu dugc d6 khang tir véi
hiéu qua tang do su tach tir tinh. Ngoai ra, t6t hon 13 bé rong trung binh
cua pha bién hat R-Fe(Co)-M; it nhét 12 50nm, t&t hon nita néu ndm trong
khoang tir 50 dén 300 nm, va thdm chi t6t hon nita néu nim trong khoang tir
50 dén 200 nm.

Pha R-Fe(Co)-M; xen gilta cac pha chinh R,Fe;4B lién k& 13 pha
bién hat gifta cac hat, va dugc phan bd xung quanh pha chinh d& bao phu
pha chinh, tirc 1a tao ra chu trc 18i/vd voi pha chinh. Ty 1& d bao phti dién
tich bé mit gitta pha R-Fe(Co)-M; va pha chinh it nhét 13 50%, t6t hon néu
it nhat 12 60%, va t6t hon nita néu it nhat 13 70%, va pha R-Fe(Co)-M; c6
thé thdm chi bao phi toan bo pha chinh. Phén con lai cia pha bién hat
gifta cac hat quanh pha chinh 1a pha R-M, chua it nhét 50% R.
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CAu trac tinh thé cia pha R-Fe(Co)-M; 1a & dang v6 dinh hinh,
dang tinh thé nano hoic dang tinh thé nano bao gdm ca dang v6 dinh hinh
trong khi cdu trtc tinh thé ca pha R-M; 1a tinh thé hodc dang tinh thé
nano bao gém ca dang v6 dinh hinh. Tt hon 13, c4c hat dang tinh thé nano
c6 & hat dén 10 nm. Khi dién ra qué trinh két tinh cta pha R-Fe(Co)-M,,
thi pha R-Fe(Co)-M; két tu & diém chap ba cia bién hat, va bé rong cla
pha bién hat giita cac hat tré nén moéng hon va gian doan, két qua 1a do
khang tlr ctia nam chidm giam dang k&. Ngoai ra, khi dién ra qué trinh két
tinh ctia pha R-Fe(Co)-M;, pha gidu R c6 thé tao ra trén bé mit chung gitra
pha chinh va pha bién hat dudi dang san phidm phu cta phan tmg bao tinh,
nhung su tao ra chinh pha gidu R khong gép phan vao viéc lam cai thién
dang ké d6 khang tir.

Hién nay, phuong phép ché tao nam cham thiéu két trén co so R-
Fe-B c6 céu tric néu trén di dugc md ta. Phuong phap nay néi chung bao
gdm céc budc nghién va xay hop kim trung gian, nghién bét thd, ép thanh
banh ép twoi, tac dong tir truong bén ngoai, va thidu két.

Hop kim trung gian duoc tao ra bang cich 1am néng chay cac kim
loai thd hodc cac hgp kim trong chén khong hodc méi trudong khi tro, tdt
hon 14 méi trudong argon, va dic hdn hgp néng chay trong khudn phing
hodc khudn hinh cudn sach hodc duc thanh dai. Néu tinh thé so cép cua o-
Fe nam lai trong hop kim dic, thi hop kim ¢6 thé dugc xtr Iy nhiét & nhiét
d6 ndm trong khoang tir 700 dén 1.200°C trong thoi gian it nhét mot gio
trong chan khong hojc trong méi truong Ar @ lam ddng nhét héa vi ciu
tric va dé loai bo cac pha a-Fe.

Hop kim dic duoc nghién hoic dugc nghién thé dén kich thudc
thong thudong ndm trong khoang tir 0,05 dén 3 mm, dic biét nim trong
khoang tur 0,05 dén 1,5 mm. Budc nghién n6éi chung st dung thiét bi
nghién Brown ho3c bing cach tin nhé dung hydro. P6i véi hop kim dugc

ché tao bing cach duc thanh dai, thi viéc tan nhé ding hydro 13 dugc uu
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tién. Sau d6, bot tho dugc nghién thanh bot trén may nghién bang khi nén
béng khi nito c6 ap suét cao, vi du, thanh bot dang hat min c6 c& hat trung
binh thong thudng nim trong khoang tir 0,2 dén 30 um, dic biét nim trong
khoang tir 0,5 dén 20um. Néu mubn, chit 1am tron hodc céc chét phu gia
khac c6 thé duge bd sung vao cic quy trinh tin, xay va nghién bt ky.

Phuong phép hop kim ddi cling cé thé 4p dung cho viéc ché tao
hop kim nam cham. Trong phuong phap nay, hgp kim trung gian c6 thanh
phan x4p xi R,-T14-B; va hop kim tro thiéu két v6i thanh phan giau R duge
ché tao mét cach tuong tng. Hop kim nay duoc nghién thanh bot thd mot
cach doc 14p, va sau d6 hén hop gdm hop kim trung gian va chét trg thiéu
két ciing duoc nghién thanh bot. Dé tao ra hop kim tro thiu két, khong chi
c6 thé 4p dung céng nghé duc néu trén, ma con c6 thé &p dung cong nghé
melt-span.

Hop kim chtl yéu c6 thanh phan gdm tir 12 d&én 17% R it nhét 13 hai
nguyén td duoc chon tir cic nguyén t6 ytri va dit hiém va chu yéu chira Nd
va Pr, tir 0,1 dén 3% nguyén td M, 1a it nhat mot nguyén t6 duoc chon tir
nhém bao gdm Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt,
Au, Hg, Pb, va Bi, tir 0,05 dén 0,5% nguyén tir M, 13 it nhit mo6t nguyén t6
dugc chon tir nhom bao gf‘)m Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta va W, tir
4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén tir B, trong d6 m 12 ndng d6 nguyén tir
clia My, t6i da 10% nguyén tir Co, va phan con lai 1 Fe.

B6t min thu duoc trén ddy duge ép dudi tir trudng bén ngoai bing
thiét bj dtc. Sau d6, banh ép tuoi dugc thiéu két trong 16 trong chan khong
hozic trong mdi trudng khi tro théng thudng & nhiét d6 nim trong khoang
tir 900 dén 1,250°C, t6t hon nidm trong khoang tir 1.000 dén 1.150°C trong
thoi gian nam trong khoang tir 0,5 dén 5 gio.

Theo phuong 4n thir nhat ctia phuong phép ché tao nam cham thiéu
két c6 chu tric néu trén, banh ép khi dugc thi€u két nhu trén duge 1am

ngudi xubng dén nhiét d6 400°C hoic thép hon, dac biét 1a 300°C hoac
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thip hon, thong thudng nhiét do trong phong. Téc d 1am ngudi t6t hon
nim trong khoang tir 5 d&n 100°C/phit, tt hon nita nim trong khoang tir 5
dén 50°C/phit, mic di khong giéi han & d6. Sau khi thiéu két, banh ép
dwoc nung & nhiét d6 ndm trong khoang tlir 700 dén 1.100°C, nhiét d6 nay
cao hon nhiét 6 bao tinh cia pha R-Fe(Co)-M;. (Qua trinh nay duogc goi
13 qué trinh x 1y nhiét sau thiéu két.) Tét hon 13, téc d6 nung nim trong
khoang tr 1 dén 20°C/phut, tt hon nita nim trong khoang tir 2 dén
10°C/phut, mic du khong gidi han & d6. Nhiét d§ bao tinh phu thudc vao
céc nguyén t6 bd sung M;. Vi du, nhiét d6 bao tinh 14 640°C khi M; = Cu,
nim trong khoang tir 750 dén 820°C khi M; = Al, 850°C khi M; = Ga,
890°C khi M, = Si, va 1.080°C khi M; = Sn. T6t hon néu, thoi gian gilt &
nhiét d6 nay it nhit 13 1 gid, tét hon nita néu ndm trong khoang tir 1 dén 10
gi®, va thdm chi t5t hon nita néu nim trong khoang tr 1 dén 5 gid. Moi
truong xt 1y t6t hon 13 chan khong hodc méi trudng khi tro nhu khi Ar.

Sau khi x1r ly nhiét sau thiéu két, banh ép da dugc thiéu két dugc
1am ngudi xudng dén nhiét d6 400°C hoic thip hon, tt hon 14 300°C hoic
thip hon. Téc d6 1am ngudi xudng dén 400°C hoidc thip hon nim trong
khoéng tir 5 dén 100°C/phut, t6t hon nim trong khoang tir 5 dén 80°C/phiit,
va t8t hon nita néu nim trong khoang tir 5 dén 50°C/phuit. Néu toc d6 1am
ngudi nho hon 5°C/phut, thi pha R-Fe(Co)-M; tach ra & diém chap ba cla
bién hat, va cac dic tinh ciia nam cham bi giam dang ké. Téc d6 lam nguoi
hon 100°C/phiit 12 ¢6 hiéu qua dé tic ché qua trinh két tia cta pha R-
Fe(Co)-M; trong qua trinh lam ngudi, nhung mtrc d§ phan tan ctua pha R-
M, trong vi cu tric 12 khong du. Két qua 13, 46 vudng tir cia nam cham
thidu két tr& nén kém.

Viéc xtt 1y hoa gia duoc tién hanh sau khi xir 1y nhiét sau thiéu két.
Mong mubn 13, viée xir ly héa gia dugc tién hanh & nhiét 46 nim trong
khoang tir 400 dén 600°C, t6t hon nita néu nam trong khoang tir 400 dén
550°C, va tham chi t6t hon nita néu nim trong khoang tir 450 dén 550°C,
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trong thoi gian tir 0,5 dén 50 gid, tét hon nita néu ndm trong khoang tir 0,5
dén 20 gid, va tham chi t6t hon nita néu nim trong khoang tir 1 dén 20 gio,
trong chan khong hodc méi truong khi tro nhu khi Ar. Nhiét 4§ nay thap
hon nhiét d6 bao tinh ctia pha R-Fe(Co)-M; dé tao ra pha R-Fe(Co)-M; &
bién hat. Néu nhiét d6 héa gia la dudi 400°C, thi tdc do phén Ung tao pha
R-Fe(Co)-M; la qua cham. Néu nhiét d6 hoéa gia trén 600°C, tdc dd phan
umng tao pha R-Fe(Co)-M; tang déng ké sao cho pha bién hat R-Fe(Co)-M;
tach ra & diém chép ba clia bién hat, va c4c dic tinh cla nam cham bj giam
dang k8. Téc d6 nung dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 400 dén 600°C
tt hon nim trong khoang tir 1 dén 20°C/phit, t6t hon nim trong khoang tir
2 dén 10°C/phit, mic du khéng gi6i han & dé.

Theo phuong éan thi hai cia phuong phap ché tao nam chim thiéu
két c6 cu triic néu trén, banh ép khi dugc thidu két nhu trén duge lam
ngudi xuéng dén nhiét dd 400°C hoic thép hon, dic biét 1a 300°C hodc
thdp hon. Tdc d6 1am ngudi la khdng quan trong. Bénh ép dd duoc thiéu
két dugc lam ngudi xudng dén nhiét d6 400°C hoic thip hon & téc d6 1am
ngudi nam trong khoang tir 5 dén 100°C/phut, t6t hon nam trong khoang tir
5 dén 50°C/phit.

Néu tdc d6 1am ngudi nhé hon 5°C/phut, thi pha R-Fe(Co)-M; tach
ra & diém chip ba cta bién hat, va cac déc tinh clia nam chdm bi giam
déng ké. Téc @6 1am ngudi 16n hon 100°C/phit 14 c6 hidu qua dé tc ché
su két tia cia pha R-Fe(Co)-M, trong qu4 trinh lam ngudi, nhung mirc do
phén tan cia pha R-M, trong vi cAu trtic 1a khong da. Két qua 13, dd vudng
tir ctia nam cham thiéu két tré nén kém.

Sau khi bénh ép da duoc thiéu két duge 1am ngudi nhw néu trén,
viéc xtr 1y héa gia dugc tién hanh giéng nhu phwong 4n thir nhit cla
phuong phap. Tuec 13, viéc xtr ly hoéa gia dugc tién hanh bang gifr banh ép
da duoc thiéu két & nhiét 46 nim trong khoang tur 400 dén 600°C va khong
cao hon nhiét d6 bao tinh cia pha R-Fe(Co)-M; dé tao ra pha R-Fe(Co)-M,
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& bién hat. Néu nhiét d6 héa gia dudi 400°C, thi téc d6 phan tmg dé tao ra
pha R-Fe(Co)-M, 14 qua chdm. Néu nhiét d6 héa gia trén 600°C, thi toc do
phan tmg dé tao ra pha R-Fe(Co)-M, ting dang ké khién cho pha bién hat
R-Fe(Co)-M, tach ra & diém chép ba cta bién hat, va céc dic tinh ctia nam
cham bi giam dang k&. Thoi gian héa gia t6t hon ndm trong khoang tir 0,5
dén 50 gid, t6t hon nita nim trong khoang tir 0,5 dén 20 gid, va tham chi
t6t hon nita néu ndm trong khoang tir 1 dén 20 gid trong chan khong hozc
mdi truong khi tro nhu khi Ar. Téc d6 nung dén nhiét dd ndm trong
khoang tir 400 dén 600°C t6t hon 12 nam trong khoéang tir 1 dén 20°C/phiit,
t6t hon nita 13 ndm trong khoang tir 2 d&én 10°C/phit, mic du khong gidi

han & do.

Vi du thuye hién sang ché
Céac vi du v& nam chdm dugc tao ra bang phuong phap theo sing
ché dugc thé hién dué6i day ding dé minh hoa sang ché ma khong lam gisi

pham vi cla sang che.

Céc vi du tir 1 dén 12 va cac vi du so sénh tir 1 dén 7

Cu thé, hop kim dugc ché tao béng cach st dung céac kim loai dAt
hiém (Neodim hoic Pidymi), sit dién phan, Co, sit-bo va cac kim loai va
c4c hop kim khéc, cin chiing véi thanh phan dugc chi dinh, 1am néng chay
trong 10 cam Umg tAn s§ cao trong moi truong Ar, va dic hop kim néng
chay trén may can dong dugc lam mét bang nudc. D diy ciia hop kim thu
duoc ndm trong khoang tir 0,2 dén 0,3mm. Hop kim nay dugc nghién
thanh bdt bing quy trinh tan nho dung hydro, tirc 13 hép thu hydro & nhiét
d6 thuong va sau d6 viéc nung & nhiét d6 600°C trong chan khong dé giai
hép hydro. Chét 1am tron 13 axit stearic véi lugng 0,07% khéi luong dugc
bd sung va dugc tron vao bdt tho h(_)p kim. Bot thé duoc nghién thanh bt

min v6i ¢& hat trung binh khoang 3pm bang cach st dung may nghién khi
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nén bang dong khi nito. Bot min dugce dic trong khi tic déng mét tir
truong 1200kA/m (15kOe) dé dinh huéng. Banh ép tuoi nay duoc thidu
két trong chan khéng & nhiét d6 ndm trong khoang tir 1.050 dén 1.100°C
trong thoi gian 3 gid, va duoc 1am ngudi xubng thip hon 200°C. V4t thé da
duoc thiu két duoc thidu két thém & nhiét d6 900°C trong 1 gid, dugc 1am
ngudi xubng dén 200°C, va duge xir 1y nhiét dé héa gia trong thoi gian 2
gid. Bang 1 thé hién thanh phan ctia nam chdm, mic du ﬁéng d6 cua oxy,
nito va cacbon dugc thé hién trong Bang 2. Piu kién xt Iy nhiét nhu tdc
d6 1am ngudi tir 900°C dén 200°C, nhiét ¢ xir Iy hoa gia, va cac dic tinh
ctia nam cham duoc thé hién trong Bang 2. Thanh phan cta pha R-Fe(Co)-
M, duoc thé hién trén Bang 3.
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Bang 1
Nd  [Pr Fe Co B Al |Cu  [zr Si Ga |A
% (% (% % (% (% (% (% (% (% @% .
?l%uyen ntﬁg)uyen g%uyen ntu uyén nm%uyen nmg)uyen ?&g)uyen nw%uyen g%uyen g%uyen rt%uyen
1ofiLe pa PMA%.los ka4 2 2 007 o5 080
2 [1,6 P4 ggﬁﬁai 05 |54 05 02 0,07 [005 [0,50
3 [11,6 PB4 ggﬁﬁai 1,0 52 o5 2 0,07 0,50 (0,50
1,6 PB4 PhR.Nho k2 S 07 007 25 025
s e pa PR s 54 P2 P2 007 0,05 0,80
6 |16 P4 glgf;nlai 05 51 02 02 (0,07 (0,05 (0,80
Shofie pa P05 k4 s s 07 o5 0,50
8 11,6 P4 ggﬁﬁﬂ 05 54 05 0,5 (0,07 0,05 [0,50
o |16 PB4 PR os  [s3 P2 P2 007 05 30 0,20
10 11,6 PB4 ggﬁﬁm 05 53 P2 02 0,07 (020 (0,30 [0,20
1 is ps o Pt s ka4 b2 b2 015 20 0,50
12 11,8 B,5 ggﬁﬁm 05 55 02 02 (0,30 [0,20 [0,50
INd IPr Fe . Co B Al Cu Zr Si Ga
% (% % (% (% (% (% (% (% (%
?ﬁg)uyen ntﬁg)uyen Itlu uyen ?%uyen E}g)uyen ?l%uyen nmg)uyen ?L%uyen ?ﬁ%uyen rtlﬁg)uyen
1oji20 P8 Pha.ho 53
2 11,6 ]34 lggﬁ‘iai 05 54 5 02 0,07 (0,05 [0,50
% 3 11,6 P4 ggﬁ“}ai 1,0 52 05 07 0,07 P25 0,25
Sk e pa  PMR s o 2 P2 0,07 0,80
§.5 11,6 P4 ﬁgﬁé 05 54 p5 2 0,07 0,05 [0,50
> ’ ’ icon lai | ’ ’ ’ ’ ’ ’
6 (11,6 P4 ggﬁ’}ai 05 54 5 02 0,07 (0,05 [0,50
7 11,6 ].4 ggﬁﬁai L0 52 5 50 0,00 (0,00 [0,20
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Bang 3
Pha R-Fe(Co)-M; (% nguyén tir)
Nd Pr Fe Co Cu Al Ga Si Ag
1| 21,9 7,1 61,4 1,3 0,6 1,0 4,3 0,1
2 | 21,5 6,9 62,3 1,4 0,8 0,9 5,1 0,1
3| 223 7,6 59,8 1,8 0,7 1,0 2,9 2,5
4 | 22,8 7,2 59,7 1,6 0,9 0,8 3,2 2,1
Vidu 51 22,2 7,1 61,7 1,2 0,8 0,9 5,0 0,1
6 | 21,7 7,0 62,4 1,1 0,8 0,8 4,8 0,1
7 | 22,5 7,1 61,3 1,1 0,9 1,0 5,2 0,1
8 | 223 7,0 61,1 1,2 0,8 1,0 5,1 0,1
9 | 228 7,5 59,8 1,1 0,7 0,7 4,2 0,1 2,1
10 | 21,5 6,9 61,0 1,1 0,7 0,7 3,5 1,1 1,9
1] 21,9 7,0 61,5 1,0 0,7 1,0 42 1,9
12 | 22,1 6,8 61,2 1,1 0,6 0,8 3,8 2,1

Trong céac vi du véi Cu va Ag duoc bd sung, mac du tdc do 1am
ngudi sau khi xr ly nhiét sau thi€u két 12 chdm hon so véi céac vi dy khac,
nhung cac gia tri vé d6 khang tir sau khi xir Iy nhiét hoa gia gitt & cing mot
muc dd nhu hon 1520kA/m (19kOe) vi nhiét d6 bao tinh cua pha R-
Fe(Co)-M; giam do bd sung Cu va Ag.

Trong cac vi du véi céc luong bd sung Zr khac nhau, t5t hon 14 pha
7Z1B, tao ra trong qua trinh thiéu két va két tda & diém chép ba cua bién hat.
Piéu nay lam tc ché su phat trién khong binh thuong cia hat trong qua
trinh thiéu két va cho phép quy trinh thidu két & nhiét d6 cao hon, nhd d6
cai thién d6 vubng tir cia nam cham thiéu két.

Ham lugng R trong pha R-M; nim trong khoang tir 50 dén 92 %
nguyén tu.

Mt cit ngang cia nam cham thiéu két thu dugc trong Vi du 1 duoc
quan sit trén may vi phan tich thim do dién tir (EPMA). Nhu dugc thé
hién trén Fig.1, quan sat thdy rang pha bién hat (pha R-Fe(Co)-M;, pha R-
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M,) bao phu pha chinh (Ry(Fe,Co)4sB). Ngoai ra, con quan sat thiy pha
bién hat bao phu pha chinh bing kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM).
Nhu duge thé hién trén Fig.2a, pha bién hat c6 d6 day (hoic bé rong pha)
khoang 200nm. EDX va anh nhiéu xa trén Fig.2b & diém "a" trén Fig.2a
chimg minh sy c6 mit ctia pha R;(CoGa); va pha R-Fe(Co)-M, 1a v6 dinh
hinh hogc tinh thé nano.

Fig.3 14 4nh ving sang cua pha bién hat gifta cac hat & nam cham
dugc ché tao trong vi du 11. C6 thé thiy rang bé mit chung kéo xién tlr
mit trén dén mit dudi cia hinh v&. O phia bén phai cia bé mit chung, c6
quan st dugc sy ¢6 mit cia pha Ry(Fe,(Co))i4B vdi tinh thé, va phia con
lai cia bé mit chung, pha R-Fe(Co)-M; tinh thé nano c6 kich thuéc
khoang 5 nm & bién hat c6 thé quan sét dugc.

Fig.4 1a hinh anh ctia mat cit ngang clia nam cham thiéu két trong
Vi du so sanh 2 khi quan sat bang EPMA. Do tbc do 1am ngudi cia qué
trinh x{r Iy nhiét sau thiéu két 13 qua cham, nén pha R-Fe(Co)-M; gian
doan & bién hat giita cac hat va tach ra dang ké & diém chép ba cua bién
hat. P4 x4c nhén ring kich thudc ctia pha R-Fe(Co)-M; tach ra & diém

chip ba cta bién hat 14 16n hon 10 nm béng cach quan sat duéi TEM.
Vidul3

Cu thé, hop kim dugc ché tao b%mg cach st dung céc kim loai dat
hiém (Neodim hoic Didymi), sét dién phén, Co, sit-bo va cac kim loai va
cac hop kim khéc, can ching véi thanh phan gibng nhu trong vi dy 1, néng
chay trong 16 cam ung tAn sb cao trong moi trudng Ar, va dic hop kim
néng chay trén may céan ddng dugc lam mat bang nudc. P day cia hop
kim thu duoc ndm trong khoang tir 0,2 dén 0,3mm. Hop kim nay dugc
nghién thanh bét bing quy trinh tan nhé ding hydro, tirc 14 hap thu hydro &
nhiét d6 thudng va sau d6 viéc nung & nhiét do 600°C trong chin khéng dé

giai hip hydro. Chét 1am tron 13 axit stearic véi lugng 0,07% khdi lugng
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duge bd sung va dugc tron vao bdt thd hop kim. Bot thé duoc nghién
thanh bt min véi ¢& hat trung binh khoang 3um bang cach sir dung méy
nghién khi nén bang dong khi nito. B4t min duge dic trong khi tic dong
mot tr trudng 1200kA/m (15kOe) dé dinh huéng. Béanh ép tuoi nay duge
thiéu két trong chan khong & nhiét do 1.080°C trong thoi gian 3 gio, va
duge lam ngudi xubng nhiét d dusi hon 200°C & tdc dd lam ngudi
25°C/phit. Sau d6, than da dugc thiéu két dugc xir 1y nhiét duge dé héa
gia & nhiét d¢ 450°C trong thoi gian 2 gio. Nhiét 46 xu ly hoa gia, va cac
dic tinh cia nam cham duogc thé hién trong Bang 4. Thanh phén cta pha
R-Fe(Co)-M; v& co ban 1a gidng nhu trong Vi dy 1.

&
=
)}
N

(m ugAnSu o) Ax0 Op SUGN

(m ugAn3u o) o3 Op FUQN

( ugAnSu o4) u0qed 9p SUON
(wri) 184 00

(nyd/D,) 1on3u we[ 9p 9L
(oM 19

(20 °H

18 0o BQIS JeY UQIq BNO Yulq Funy &géugg
(%) 18w 9q Yoy udrp nyd oeq 0@
'W-(0D)24-4 BUd

BARRAIE

rero IV I

(wrl) yuiq Sunin 18y 90

(Do) 13 ®oy A1 nX yuLx gnb eno p 1RTUN

S2° [1,04 0,06 (033 R9 [25 “s50 (13,2 |19,5 [230 |95 A+NC[NC lkh(‘)ng 3,8

A:vd dinh hinh |
NC: tinh thé nano (t6i da 10nm)

Mic di mot sb phuong 4n dugce uu tién ciia sing ché d3 duoc mb ta
trén diy, nhung co thé c6 nhiéu phuong 4n cai bién va thay ddi dugc tao ra
tir nhitng gi d& dugc md ta. Do do, can phai hiéu rdng sang ché co thé duoc
tién hanh trong thuc té theo cach khéc so v6i nhitng phuong an dugc md ta
mdt cich cu thé ma khong nim ngoai pham vi cua céc diém yéu ciu bao

ho kém theo.
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TAt nhién, d6i v6i cac khoang sd dugc boc 16 trong ban mé ta nay,
can phai hiéu ring theo cach théng thudng, tiu chun k¥ thuat ddi véi giéi
han trén 12 khac véi tiéu chuén k§ thut dbi véi gisi han dudi, tirc 1a gidi
han trén va gi6i han dudi v& ban chét 13 khic nhau.

Dé tranh nghi ngd, khing dinh rang trong phan md ta chung trén
day, theo cach thong thuong, viéc dua ra cac phuong 4n uu tién va lya
chon chung d6i vé6i cac déu hiéu khéc nhau ctia nam chdm va cac phuong
phép tao nén phuong an bao gbm su két hop chung ciia cac phuong 4n uu
tién va lua chon chung dbi v6i cac diu hiéu khac nhau mién 13 chung c6

thé két hop va tuong thich va dugc dua ra trong cing mét ngft canh.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Phuong phap ché tao nam chdm thidu két trén co s& R-Fe-B c6 thanh
phin chi yéu chira tir 12 dén 17% nguyén tir R 13 it nhat hai trong s6 cac
nguyén t6 ytri va d4t him va chi yéu cha Nd va Pr, tir 0,1 dén 3%
nguyén tr M; la it nhit mot nguyén t6 dugc chon tir nhém bao gbm Si, Al,
Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi, tu
0,05 dén 0,5% nguyén tit M, 1a it nhit mét nguyén t6 dwoc chon tir nhém
bao gém Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta, va W, tir 4,8+2xm dén 5,9+2xm%
nguyén ti B, trong d6 m la ndng do nguyén t clia My, t51 da 10% nguyén
tir Co, tdi da 0,5% nguyén tir cacbon, t6i da 1,5% nguyén tir oxy, t6i da
0,5% nguyén ti nito, va phan con lai 14 Fe, chira pha chinh 13 hop chét lién
kim loai Ry(Fe,(C0))1sB, va ¢6 d6 khang tir it nhét 12 800kA/m (10kOe) &
nhiét do trong phong, trong do:

nam chim nay chira pha borua M, & diém chip ba cua bién hat,
nhung khong chira pha hop chét Ry ;Fe,By, c6 chu trc 18i/vo ma trong do
pha chinh dugc bao phu béng pha bién hat chira pha R-Fe(Co)-M, dang vd
dinh hinh va/hodc dang tinh thé nano c6 ¢& hat nhdé hon 10 nm chu yéu
chtra tir 25 dén 35% nguyén ti R, tir 2 dén 8% nguyén tir M, t5i da 8%
nguyén tir Co, va phan con lai 12 Fe, hodc pha R-Fe(Co)-M; va pha R-M;
dang tinh thé hodc dang tinh thé nano c6 ¢& hat nho hon 10 nm va dang vo
dinh hinh c6 it nhit 50% nguyén t R, trong d6 pha R-Fe(Co)-M; & bén
ngoai va bao quanh pha chinh, va trong d6 d9 bao phu dién tich bé mit ctia
pha R-Fe(Co)-M; trén pha chinh it nhit 12 50%, va bé rong clia pha bién
hat giita céc hat it nhét 12 10 nm va trung binh it nhét 14 50nm,
trong d6 phuong phép nay bao gdm céc budc:

dinh hinh b6t hop kim thanh banh ép tuoi, bt hop kim nay thu
dugc bang cach nghién min hop kim chu yéu chira tir 12 dén 17% nguyén

tir R 13 it nhét hai trong s6 cic nguyén t0 ytri va dat hiém va chi yeu chua
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Nd va Pr, tir 0,1 dén 3% nguyén tir M, 1a it nhit mot nguyén t6 dugc chon
tir nhom bao gém Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb,
Pt, Au, Hg, Pb, va Bi, tir 0,05 dén 0,5% nguyén tit M, la it nhat mot
nguyén t6 dugc chon tir nhém bao g@)m Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tava W,
tlr 4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén tr B, trong d6 m 1a néng d6 nguyén tu
cia M,, t6i da 10% nguyén ti Co, va phén con lai 1a Fe,

thiéu két banh ép tuoi ndy & nhiét d nim trong khoang tir 1.000 dén

1.150°C,

lam ngudi banh ép da duoc thidu két niy xudng dén nhiét d6 400°C
hoic thip hon,

XU Iy nhiét sau thiéu két bang cach nung banh ép da dugc thiéu két &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 700 dén 1.100°C, nhiét d6 nay cao hon nhiét
d6 bao tinh ctia pha R-Fe(Co)-M;, va lam ngudi xuéng dén nhiét @6 400°C
hoic thdp hon & t8c d6 nim trong khoang tir 5 dén 100°C/phut, va

xtr Iy hoa gia banh ép da dugc thidu két nay & nhiét do ndm trong
khoang tir 400 dén 600°C, nhiét d¢ nay thép hon nhiét do bao tinh clia pha
R-Fe(Co)-M; dé tao ra pha R-Fe(Co)-M, & bién hat, va lam ngudi xudng
dén nhiét @ 200°C hoic thép hon.

2. Phuong phap ché tao nam chim thiéu két trén co s& R-Fe-B c6 thanh
phin chu yéu chua tir 12 dén 17% nguyén ti R 1a it nhAt hai trong sb cac
nguyeén 5 ytri va d4t hiém va chu yéu chira Nd va Pr, tir 0,1 dén 3%
nguyén tir M; 1a it nhét mdt nguyén t6 dugc chon tir nhém bao gbm Si, Al,
Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi, tir
0,05 dén 0,5% nguyén tit M; 14 it nhét mét nguyén t6 dugc chon tir nhém
bao gdm Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta, va W, tir 4,8+2xm dén 5,9+2xm%
nguyén tr B, trong d6 m 1a ndng d6 nguyén tir ciia My, t61 da 10% nguyén
tir Co, t6i da 0,5% nguyén tir cacbon, tdi da 1,5% nguyén tr oxy, tbi da

0,5% nguyén tir nito, va phan con lai 12 Fe, chira pha chinh 14 hop chat lién
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kim loai Ry(Fe,(C0))14B, va c6 do khang tir it nhit 1a 800kA/m (10kOe) &
nhiét do trong phong, trong do:

nam chdm nay chira pha borua M, & diém chap ba ctia bién hat,
nhung khéng chira pha hop chét R, ;Fe By, cb cAu tric 18i/vé ma trong d6
pha chinh dugc bao phii bing pha bién hat chita pha R-Fe(Co)-M, dang v
dinh hinh va/hodc dang tinh thé nano c¢6é ¢& hat nhé hon 10 nm chu yéu
chira tir 25 dén 35% nguyén tir R, tir 2 dén 8% nguyén tir M, t61 da 8%
nguyén tir Co, va phin con lai 13 Fe, hodc pha R-Fe(Co)-M; va pha R-M;
dang tinh thé ho#c dang tinh thé nano c6 c¢& hat nho hon 10 nm va dang vo
dinh hinh c6 it nhit 50% nguyén tir R, trong d6 pha R-Fe(Co)-M, & bén
ngoai va bao quanh pha chinh, va trong dé d6 bao phu dién tich bé mit cla
pha R-Fe(Co)-M; trén pha chinh it nhét 13 50%, va bé rong cua pha bién
hat gifra c4c hat it nhat 1a 10 nm va trung binh it nhét 13 50nm, trong d6
phuong phép nay bao gdm cac bude:

dinh hinh bdt hgp kim thanh banh ép tuoi, bdt hop kim nay thu
duoc bang cich nghién min hop kim chu yéu chura tir 12 dén 17% nguyén
tir R 1 it nhit hai trong sé cac nguyén t6 ytri va dit hiém va chu yéu chira
Nd va Pr, tir 0,1 dén 3% nguyén tir M, 13 it nhit mot nguyén t6 dugc chon
tir nhém bao gdm Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb,
Pt, Au, Hg, Pb, va Bi, tur 0,05 dén 0,5% nguyén to M, la it nh4t mot
nguyén td dugc chon tir nhém bao gém Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tava W,
tir 4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén tir B, trong 46 m 12 ndng d6 nguyén tir
ctia My, t6i da 10% nguyén tir Co, va phﬁn con lai 1a Fe,

thiéu két banh ép tuoi ndy & nhiét d6 ndm trong khoang tir 1.000
dén 1.150°C,

1am ngudi banh ép da duoc thiéu két nay xubng dén nhiét d6 400°C
hodc thdp hon & tbc d6 nim trong khoang tir 5 dén 100°C/phut, va

xit 1y héa gia banh ép da duogc thidu két ndy & nhiét 46 ndm trong

khoang tir 400 dén 600°C, nhiét d6 nay thap hon nhiét d¢ bao tinh ctia pha
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R-Fe(Co)-M, dé tao ra pha R-Fe(Co)-M; & bién hat, va 1am ngudi xudng
dén nhiét d6 200°C hozc thap hon.

3. Phuong phap theo diém 1 hoic 2, trong d6 trong pha R-Fe(Co)-M;, M;
chira tir 0,5 dén 50 % nguyén tt Si va phin con lai 13 it nhit mot nguyén 6
duogc chon tir nhém bao g@)m Al Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In,
Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi.

4. Phuong phéap theo diém 1 hodc 2, trong d6 trong pha R-Fe(Co)-M;, M,
chira tir 1,0 dén 80 % nguyén tir Ga va phin con lai 13 it nhat mot nguyén
t6 dugc chon tir nhém bao gém Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ge, Pd, Ag, Cd, In,
Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi.

5. Phuong phap theo diém 1 hoic 2, trong d6 trong pha R-Fe(Co)-M;, M;
chira tir 0,5 dén 50 % nguyén tir Al va phén con lai 13 it nhét mot nguyén t6
duge chon tir nhém bao gdm Si, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In,
Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi.

6. Phuong phép theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, trong d6
téng luong Dy, Tb va Ho nim trong khoang tlr 0 dén 5,0% nguyén ti.

7. Phuong phap theo diém bAt ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6
pha bién hat R-Fe(Co)-M; cé mat véi ty 1€ nim trong khoang tir 1 dén 20%
thé tich.

8. Phuong phép theo didm bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 7, trong d6 bé

rong ciia pha R-Fe(Co)-M; ¢ bién hat giita cac hat nam trong khoang tlr 10
dén 500 nm.
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9. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 8, trong d6 do
bao phu dién tich bé mat cta pha bién hat R-Fe(Co)-M, trén pha chinh it
nhit 14 50%.
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FIG.1
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FIG.2(A)

FIG.2(B)




29373

]

bl

inh

Pha ch

o ikt % 1 R e E
2o 3 ) = Th ey s 3 44

b ey B RUA LR ] b

yelsa VAT be kel

233 R pER Ty i el bt 2

R LAY R T
Tt ded b

f S llieeat
Taniepa MR

317 0 i bRant
A et

(v e et
it PSR,

AP AT A ekl PR P T

s ppshsel 1B

Y BT
Vitiiadris
i) per
e.a&m.,.l.?uwﬁ.
Tl ke by
b o .4..ua 'plope pat

ik
LA

e

3 e

by sy i

ket byt T2
o

By ki
SN TR D AcS A
S grimicd

hat

=
&
*
=

St

Pha bién
Pha R-Fe(Co)

i

-35-



29373

FIG.4
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