(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

o cmnemoemeroe 0 MMM
CUC SO HUU TRi TUE
1-0029629
(51  B22F 3/00 (13) B
(21) 1-2016-01131 (22) 30/03/2016
(30) 2015-072343 31/03/2015 JP; 2016-025548 15/02/2016 JP
(45) 25/10/2021 403 (43) 25/10/2016 343A

(73) SHIN-ETSU CHEMICAL CO., LTD. (JP)
6-1, Ohtemachi 2-chome, Chiyoda-ku, Tokyo, Japan

(72) Koichi HIROTA (JP); Hiroaki NAGATA (JP); Tetsuya KUME (JP); Hajime
NAKAMURA (JP).

(74) Cong ty Luat TNHH Pham va Lién danh (PHAM & ASSOCIATES)

(54) NAM CHAM THIEU KET TREN CO SO R-FE-B CO O KHANG TU CAO VA
PHUONG PHAP CHE TAO NAM CHAM NAY

(57) Sang ché dé cap dén nam cham thiéu két R-Fe-B chu yéu chua 12-17% R, 0,1-3%
nguyén tir My, 0,05-0,5% nguyén tir M, tir 4,8+2*m dén 5,9+2*m% nguyén tir B, va phan
con lai 12 Fe, chtra pha chinh 13 hop chét lién kim loai Ry(Fe,(C0))14B, va ¢6 cau trac 16i/vo
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Linh vire k§ thuit dwgc dé cip
Sang ché dé cap dén nam cham thidu két trén co s& R-Fe-B ¢6 d6

~ khéng tir cao va phuong phép ché tao nam cham nay.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Trong khi nam cham thiéu két Nd-Fe-B, duéi day duoc goi 14 nam
cham Nd, duoc coi 13 vat liéu chtic ning can thiét dé tiét kiém ning luong
va cai thién tinh nang, pham vi tng dung va khéi luong san xudt cla ching
dang duoc md rong mdi nam. Vi nhiéu tmg dung hoat déng & nhiét do cao,
nén nam cham Nd khéng chi cin phai c6 do khang tlr cao ma con cin phai
c6 do tir du cao. Mit khac, do d6 khang tir ctia nam chdm Nd dé bi giam
dang k& & nhiét d6 cao, nén d khang tir & nhiét do6 trong phong phai dugc
tang dt dé duy tri d6 khang tir nhét dinh & nhiét d6 lam viéc.

Céch thitc dé 1am ting d6 khang tir cia nam cham Nd chinh 13 viéc
thay thé c¢6 hiéu qua Dy hodc Tb cho phan Nd trong hop chit Nd,Fe,,B
13am pha chinh. Péi véi cic nguyén 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
c6 rti ro vé dia chinh tri. Céc yéu té ndy cho thiy c6 nguy co lam cho gi4
ca khong 6n dinh hoic dao déng 16n. Trong hoan canh nay, can phai phat
trién mét quy trinh san xuit méi va thanh phin méi d6i v6i nam cham R-
Fe-B véi d6 khang tir cao, trong d6 lugng Dy va Tb duoc 1am giam dén
mizc t6i thidu.

Tir quan diém nay, mot s phuong phép d3 dugc dé xuit. Tai lidu
sang ché 1 boc 16 nam cham thiéu két trén co sé R-Fe-B c¢6 thanh phén

gdm 12-17% R (trong d6 R 14 it nhét hai trong s6 cac nguyén td ytri va dét
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hiém va chu yéu chtra Nd va Pr), 0,1-3% nguyén tir Si, 5-5,9% nguyén tir
B, 0-10% nguyén ti Co, va phén con lai 1a Fe (voi diéu kién tdi da 3%
nguyén tir Fe c6 thé dugc thay bing it nhit mot nguyén t6 dugc chon tir
nhom bao gém 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), chita hop chét lién kim loai
R,(Fe,(C0),S1)14B lam pha chinh, va c¢6 d6 khang tir it nhét 1a 10 kOe.
Ngoai ra, nam chdm nay khong chira pha giau B va chua it nhat 1% thé
tich cua toan bd nam chdm cé pha R-Fe(Co)-Si chu yéu chira 25-35%
nguyén tir R, 2-8% nguyén tir Si, tdi da 8% nguyén tir Co, va phan con lai
1a Fe. Trong qua trinh thiéu két hodc xtr 1y nhiét sau thiéu két, nam cham
thiéu két nay dugc lam ngudi & tdc do nim trong khoang tir 0,1 dén
5°C/phut it nh4t & nhiét d6 ndm trong khoang tir 700°C dén 500°C, hodc
duoc 1am ngudi trong nhiéu giai doan bao gdm viée gift & nhiét do nhét
dinh trong thoi gian it nhat 30 phut trong tién trinh 13m ngudi, nhd d6 tao
ra pha R-Fe(Co)-Si & bién hat.

Tai liéu sang ché 2 boc 16 hop kim Nd-Fe-B chira lugng bo nhé,
nam cham thiéu két dugc ché tao bing hop kim ndy, va quy trinh san xuét
chung. Trong qua trinh thiéu két, nam cham nay duoc lam ngudi sau khi
thiéu két & nhiét d6 dudi 300°C, va téc d6 lam ngudi trung binh 13 AT1/At]
< 5K/phut khi 1am ngudi xubng dén 800°C.

Tai liéu sang ché 3 boc 16 nam chdm R-T-B c6 pha chinh R,Fe B
va mot s6 pha bién hat. Mot trong s cac pha bién hat 12 pha giau R, trong
d6 R nhiéu hon trong pha chinh va pha con lai 1a pha giau kim loai chuyén
tiép, trong d6 ndng dod ctia nguyén to dAt hiém 1a thap hon va ndng d6 cia
kim loai chuyén tiép cao hon so v6i ndng d6 ciia ching trong pha chinh.
Nam cham thiéu két trén co s& dt hiém R-T-B dugc ché tao bang cach
thiéu két & nhiét d6 ndm trong khoang tir 800 dén 1.200°C va 1 tiép theo &
nhiét d6 nim trong khoang tir 400 dén 800°C.
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Tai liéu sang ché 4 boc 16 nam cham thiéu két trén co s& dat hiém
R-T-B c6 pha bién hat chtra pha giau R c6 tong ndng dd nguyén tir ctia cdc
nguyén t6 dat hiém it nht 13 70% va pha giau kim loai chuyén tiép sit tir
c6 tdng ndng d6 nguyén tir clia cac nguyén t6 dat hiém nim trong khoang
tir 25 dén 35%, trong d6 ty 18 dién tich cta pha giau kim loai chuyén tiép it
nhéit 14 40% pha bién hat. Banh ép twoi 1am tir bot hop kim nam cham nay
duoc thiéu két & nhiét do nim trong khoang tir 800 dén 1.200°C, va sau dé
duogc cho trai qua nhiéu bude G tiép theo. Buédc 1 tiép theo thir nhit duoc
tién hanh & nhiét d6 nim trong khoang tir 650 dén 900°C, sau d6 nam
cham thiéu két nay duoc 1am ngudi xubng dén 200°C hoic thip hon, va
bude u tiép theo thir hai dugc tién hanh & nhiét d6 nim trong khoang tir
450 dén 600°C.

Tai liéu sang ché 5 boc 10 nam cham thiéu két trén co s& dat hiém
R-T-B c6 pha chinh R,Fe4B va pha bién hat chira R véi luong 16n hon
trong pha chinh, trong d6 truc d& bi tir héa cia hop chat R,Fe 4B song song
véi truc ¢, hinh dang hat tinh thé cua pha R,Fe 4B 1a hinh elip thon dai theo
huéng vudng géc véi truc ¢ , va pha bién hat chira pha giau R c6 tong ndng
d6 nguyén tir ctia cac nguyén to dat hiém it nhat 1a 70% va pha giau kim
loai chuyén tiép c6 tong ndng d6 nguyén tir clia cac nguyén t6 dit hiém
nim trong khoang tir 25 dén 35% nguyén tr. Tai liéu nay cling mé ta ring
nam cham ndy dugc thiéu két & nhiét d6 nim trong khoang tir 800 dén
1.200°C va sau d6 duogc xt ly nhiét & nhiét do nam trong khoang tur 400
dén 800°C trong mdi trudng argon.

Tai liéu sang ché 6 boc 16 nam cham dat hiém c6 pha chinh R,T 4B
va pha bién hat giita cac hat, trong dé pha bién hat gitra cac hat c6 d6 day
nim trong khoang tir 5nm dén 500nm va tir tinh cia pha khong phai do sét
tir. Tai liéu nay d& mo ta rang pha bién hat giita cic hat duoc tao ra tir hop

chét khong phai 1a st tir ma do viéc bd sung nguyén t6 M nhu Al, Ge, Si,
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Sn hodc Ga, mic du pha niy chira cic nguyén td kim loai chuyén tiép. Hon
thé nita, bang cach bd sung Cu vao nam cham nay, pha tinh thé véi cu
tric tinh thé LagCo;;Ga; c6 thé duge tao ra mét cach déng déu va rong
khép nhu pha bién hat gitta cac hat, va 16p R-Cu méng c6 thé duoc tao fa
trén bé mat chung gitra pha bién hat LagCo,;Ga; va pha chinh R,T 4B cua
c4c hat tinh thé. Két qua 13, bé mit chung cta pha chinh bi thu dong héa,
sur bién dang mang cta pha chinh cé thé duoc ngan chin, va sy tao mam
ctia mién d4o nguoc tir tinh c6 thé dugc (e ché. Phuong phép ché tao nam
chdm nay bao gdm budc xir 1y nhiét sau thiéu két & nhiét d6 nim trong
khoang tlr 500 dén 900°C, va lam ngudi & téc do it nhit 1a 100°C/phit, diic
biét it nhat 13 300°C/phut.

| Tai liéu sang ché 7 va 8 bdc 16 nam cham thiu két R-T-B ¢6 pha
chinh 1a hop chit Nd,Fe;4B, bién hat gitra cac hat dugc bao boc gifra hai
hat pha chinh va ¢6 d6 day ndm trong khoang tlr Snm dén 30nm, va diém
chip ba & bién hat 1a pha dugc bao phd bai ba hat pha chinh hodc nhiéu

hon.
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Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Tuy nhién, van c6 nhu cAu vé nam cham thiéu két R-Fe-B c¢6 d6
khang tir cao mic du né chira Dy, Tb va Ho véi luogng t6i thiéu hoic bang
khong.

Muc dich ctia sang ché 13 d& xuit nam cham thiéu két R-Fe-B c6 d6
khang tir cao, va phuong phap ché tao nam chdm nay.

Céc tac gia sang ché da phat hién ra ring nam cham thiéu két trén
co s& R-Fe-B mong muén c¢6 thé dugc ché tao bing phwong phép bao gdm
céc bude: dinh hinh bdt hop kim (cht yéu chia tir 12 dén 17% nguyén tir -
R, tir 0,1 dén 3% nguyén tr My, tir 0,05 dén 0,5% nguyén tr M,, 4,8+2xm
dén 5,9+2xm% nguyén ti B, t6i da 10% nguyén tir Co, va phan con lai 1a
Fe) thanh banh ép tuoi, thiéu két banh ép tuoi ndy, lam ngudi banh ép da
dugc thiéu két ndy xudng dén nhiét d6 trong phong, gia cong banh ép da
duoe thiéu két nay dé co duge hinh dang gin gidng véi hinh dang cua
thanh phém mong mudn, dua bot cia hop chit chira HR hodc céc hop chét
lién kim loai (HR 13 Tb, Dy hoic Ho) 1én bé mit ctia nam cham thiéu két
nay, nung nam chim da duoc phi bot nay trong chén khoéng & nhiét do
nim trong khoang tir 700 dén 1.100°C d& HR thdm qua bién hat va khuéch
tan trong nam cham thiéu két nay, lam ngudi nam cham thiéu két xudng
dén nhiét d6 400°C hodc thip hon & tbc do nim trong khoang tir 5 dén
100°C/phut, va xir Iy héa gia & nhiét d6 ndm trong khoang tir 400 dén'
600°C, nhiét d6 nay thip hon nhiét do peritectic cia pha R-Fe(Co)-M; dé
tao ra pha R-Fe(Co)-M; & bién hat, va 1am ngudi xudng dén nhiét d6
200°C hoic thip hon.

Nam chidm nay chta pha chinh 13 hop chét lién kim loai
R,(Fe,(Co))1sB va pha M, borua & diém chap ba ciia bién hat, nhung
khéng chira pha hop chét R FesBy, co cau tric 16i/vé ma trong d6 pha
chinh dwoc bao phi bing 16p giau HR dugc cdu thanh boi
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(R,HR),(Fe,(Co))14B, trong d6 HR it nhit 1a mét nguyén té dugc chon tir
Tb, Dy va Ho, d6 day cia 16p giau HR nim trong khoang tir 0,01 dén 1,0
um va ngoai ra bén ngoai cia l6p giau HR con dugc bao phu bing pha
(R,HR)-Fe(Co)-M;, trong d6 it nhit 50% pha chinh véi 16p giau HR duoc
bao pht bing pha (R,HR)-Fe(Co)-M;, va bé rong ctia pha bién hat gitta cac
hat it nhat 13 10nm va trung binh it nhat 13 50 nm. -

Nam cham thiéu két nay c6 do khang tir it nhat 13 10 kOe. Bing cac
thir nghiém lién tiép dé thiét 1ap céc didu kién xt 1y thich hop va thanh
phan t6i wu ctia nam cham, cAc tac gia sang ché di tao ra sang ché.

Can luu ¥ ring Tai liéu sang ché 1 d4 mé ta rang téc d6 lam ngudi
sau khi thiéu két 13 thép. Thém chi néu pha bién hat R-Fe(Co)-Si tao ra
diém chap ba cuia bién hat, thuc té pha bién hat R-Fe(Co)-Si khong du bao
pht pha _chinh hodc tao ra pha bién hat gilta cac hat mét cach khong lién
tuc. Vi 1y do nay, Tai liéu sang ché 2 khéng dua ra dugc ciu tric 18i/vo ma
pha chinh duoc bao phti bang bién hat pha R-Fe(Co)-M,. Tai liéu sang ché
3 khong d& cép dén téc d6 1am ngudi sau khi thidu két va xir Iy nhiét sau
thiéu két, va khéng mé ta viéc tao ra pha bién hat giita cac hat. Nam chim
theo Tai liéu sang ché 4 c6 pha bién hat chtra pha giau R va pha gidu kim
Joai chuyén tiép sét tir chtra tir 25 dén 35% nguyén tir R, trong khi pha R-
Fe(Co)-M, ctia nam cham theo sang ché khéng phai 14 pha sit tir, ma 1a
pha khéang st tir. Trong Tai liéu sang ché 4, viéc xit Iy nhiét sau thiéu két
dugc tién hanh & nhiét d6 thip hon nhiét do peritectic cia pha R-Fe(Co)-
M, trong khi viée xir 1y nhiét sau thiéu két theo sang ché duoc tién hanh &
nhiét d6 cao hon nhiét do peritectic cua pha R-Fe(Co)-M,;.

Tai liéu sang ché 5 d4 mé ta rang viéc xir 1y nhiét sau thiéu két
dugce tién hanh & nhiét d6 nam trong khoang tir 400 dén 800°C trong mdi
trudng argon, nhung tai liéu nay khéng d& cap dén tdc d6 lam ngudi. Phan

md ta vé cAu trac di cho thiy céu tric 18i/vé ma trong d6 pha chinh dugc
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~bao phti bing pha R-Fe(Co)-M,. Trong Tai liéu sang ché 6, tai liéu nay da
mo ta réng tdc d6 1am ngudi trong quy trinh xir Iy nhiét sau thiéu két tdt
hon néu it nhit 1a 100°C/phut, dic biét it nhat 13 300°C/phtit. Nam cham
thiéu két thu dugc trén ddy chita pha R¢T13M; & dang tinh thé va pha R-Cu
& dang v6 dinh hinh hodc dang tinh thé nano. Theo sing ché, pha R-
Fe(Co)-M, trong nam cham thiéu két 13 & dang v6 dinh hinh hodc dang
tinh thé nano.

Tai liéu sang ché 7 da cho thiy nam chdm nay chira pha chinh
Nd,Fe 4B, bién hat gifta cac hat va diém chap ba cuda bién hat. Ngoai ra,
d6 day cua bién hat gifta c4c hat ndm trong khoang tir 5nm dén 30nm. Tuy
nhién, d6 day cda pha bién hat giita cac hat 12 qué nhé dé dat duoc a su cai
thién du vé& d6 khang tir. Trong phan Vi du thuc hién sang ché, Tai liéu
sang ché 8 vé& co ban 1a mb ta phuong phap ché tao nam cham thiéu két
gidng nhu trong Tai liéu sang ché 7, diéu nay cho thiy ring do day (bé
rOng pha) cua pha bién hat gitta cac hat 1a nhé.

Theo mot khia canh, sang ché dé cap dén nam chim thiéu két trén
co s& R-Fe-B c6 thanh phan chi yéu chira tir 12 dén 17% nguyén tir R, 1a it
nhét hai trong s cdc nguyén t6 ytri va dat hiém va cha yéu chira Nd va Pr,
tr 0,1 dén 3% nguyén tir M, 13 it nht mot nguyén t6 duoc 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, tr 0,05 dén 0,5% nguyén ta M, la it nhit mot nguyén td
duoc chon tir nhom bao gém Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta, va W, tur
4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén tir B, trong dé m 1a néng dé nguyén tu
ctia M,, t6i da 10% nguyén tir Co, tdi da 0,5% nguyén ti cacbon, toi da
1,5% nguyén tir oxy, tdi da 0,5% nguyén ti nito, va phan con lai 13 Fe,
chtra pha chinh 13 hop chét lién kim loai R,(Fe,(C0))14B, va c6 d6 khang tir
it nhit 1a 10 kOe & nhiét d6 trong phong. Nam chdm nay chira a M, borua
pha & diém chip ba cta bién hat, nhung khéong chira R, FesB4 pha hop
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chét, c6 cAu tric 161/v6 ma trong d6 pha chinh dwoc bao pha bang 16p gidu
HR dugc chu thanh boi (R,HR)(Fe,(Co))14B, trong d6 HR it nhat 1a mot
nguyén td dugc chon tir Tb, Dy va Ho, do day ctia 16p giau HR nam trong
khoang tir 0,01 dn 1,0 pm, va ngoai ra bén ngoai cta 16p gidu HR con
dugc bao phu bing pha bién hat chita pha (R,HR)-Fe(Co)-M; & dang v
dinh hinh va/hoic dang tinh thé nano c6 kich thudc nhoé hon 10nm chii yéu
chura tir 25 dén 35% nguyén tir (R,HR), vé6i diéu kién R va HR nhu duge
xac dinh trén day va HR chiém tbi da 30% nguyén tr R+HR, tir 2 dén 8%
nguyén ta My, t6i da 8% nguyén ta Co, va phén con lai 1a Fe, hodc pha
(R,HR)-Fe(Co)-M; va pha tinh thé hodc pha (R,HR)-M; & dang tinh thé
nano c6 kich thuéc nho hon 10nm va dang vé dinh hinh c6 it nhét 50%
nguyén tir R, trong d6 d6 bao phu dién tich bé mit cia pha (R,HR)-
Fe(Co)-M; trén pha chinh véi 16p giau HR it nhat 1a 50%, va bé rong cua
pha bién hat gifta cac hat it nhit 13 10nm va trung binh it nhit 13 50nm.

Tét hon 13, trong pha (R,HR)-Fe(Co)-M;, M; chira tir 0,5 d¢én 50%
nguyén tir Si va phan con lai 14 it nhit mot nguyén té duoc chon tir nhém
bao gébm Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg,
Pb, va Bi; M; chta tir 1,0 dén 30% nguyén tir Ga va ph?ln con lai 12 it nhét
mot riguyén td duoc chon tir nhém bao gém Si, Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ge, Pd,
Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi; hoic M; chira tir 0,5 dén 50%
nguyén tir Al va phan con lai 13 it nht mét 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.

Theo phuong 4n wu tién, tong luong Dy, Tb va Ho tbi da 13 5,5%
nguyén tir, t6t hon nita néu téi da 2,5% nguyén ti.

Theo khia canh khéc, sang ché d& xu4t phuong phap ché tao nam

cham thiéu két trén co s& R-Fe-B néu trén bao gom céac budc:



29629

dihh hinh bot hop kim thanh banh ép tuoi, bot hop kim nay thu
duogc bang cach nghién min hop kim chu yéu chira tir 12 dén 17% nguyén
t&r R, 12 it nhat hai trong sb cac nguyén t6 ytri va dat hiém va chi yéu chta
Nd va Pr, tir 0,1 dén 3% nguyén tr M, 14 it nhit mdt nguyén t6 dugc chon
tr nhom bao gém 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 tr M, 1a it nhét mot
nguyén td duogc 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 d6 m 13 nong do nguyén tir
clia M, t61 da 10% nguyén tit Co, va phan con lai 14 Fe,

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

1am ngudi banh ép di duoc thidu két nay xudng dén nhiét do trong
phong,

gia cong banh ép da dugc thidu két dé ¢ hinh dang gan gidng vai
hinh dang ctia thanh phdm mong muén,

dua bot ctia hop chit chira HR hodc céc hop chét lién kim loai (HR
1a it nhat mot nguyén t6 duoc chon tir Tb, Dy va Ho) lén bé mit ciia nam
cham thiéu két nay,

nung nam cham da dugc phi bt nay trong chan khong & nhiét do
nim trong khoéng tir 700 dén 1.100°C dé HR thim qua bién hat va khuéch
tan trong nam cham thiéu két ndy,

1am ngudi nam chim nay dén nhiét d6 400°C hoic thp hon & tbc
d6 nam trong khoang tir 5 &n 100°C/phut, va

xtr 1y hoa gia & nhiét d6 ndm trong khoang tir 400 dén 600°C, nhiét
d6 nay thip hon nhiét d6 peritectic ctia pha R-Fe(Co)-M; dé tao ra pha R-
Fe(Co)-M; & bién hat, va 1am ngudi xubng dén nhiét d6 200°C hodc thap

hon.

-10-
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Theo phuong 4n uu tién, hop kim chira Dy, Tb va Ho véi tong
luong tdi da 14 5,0% nguyén ti. Theo phuong én‘uu tién, nam cham nay
chua t61 da 0,5% HR, trong d6 HR nay duoc khuéch tan trong nam chim
nhd budce khuéch tan & bién hat. Do d6, tot hon 14 nam cham nay chira Dy,

Tb va Ho vdéi tong lugng tdi da 13 5,5% nguyén ti.

Uu diém dat duoc clia sang ché
Nam cham thiéu két trén co s& R-Fe-B theo sang ché c6 d6 khang:
tlr it nhat 1a 10 kOe mic du nd chira Dy, Tb va Ho vdéi lugng thép hoac

bang khéng.

M0 ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 12 anh dién tir tAn xa nguoc (x3000) & mat cit ngang clia nam
cham thiéu két trong Vi du 1, duoc quan sit bing may vi phan tich thim
do dién tr (EPMA).

Fig. 2 13 hinh anh dién t&r t4n xa nguoc (x3000) & mit cit ngang
clia nam chim thiéu két trong Vi du so sanh 2, dugc quan sat bﬁng EPMA.

Fig. 3 14 hinh anh dién tir tdn xa nguoc & mit cit ngang clia nam
cham thiéu két trong Vi du 13.

Fig. 4 1a profin thanh phan cta Tb & mit cit ngang clia nam cham

thiéu két trong Vi du 13.

M5 ta chi tiét sang ché

. Truéc tién, thanh phan ctia nam cham thiéu két R-Fe-B duoc md ta.
Nam chim c6 thanh phin (dugc biéu hién bing phin trim nguyén tir) chu
yéu chira tir 12 dén 17% nguyén tt, tot hon 13 tir 13 dén 16% R, tir 0,1 dén
3% nguyén tir, tot 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 1 néng d6 nguyén
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tlr ctia My, t6i da 10% nguyén tir Co, tdi da 0,5% nguyén tir cacbon, tdi da
1,5% nguyén tir oxy, t6i da 0,5% nguyén tir nito, va phan con lai ‘lé Fe.

Trong ban mb ta ndy, R it nhét 13 hai trong sb cac nguyén t6 ytri va
d4t hiém va chu yéu chira neodim (Nd) va praseodim (Pr). Tét hon 13, tong
luong cta Nd va Pr chiém tir 80 dén 100% nguyén tir R. Khi ham luong R
trong nam cham thiéu két nhé hon 12% nguyén tir, thi d6 khang tir cua
nam chim gidm & mtc manh nhit. Khi ham luong R 16n hon 17% nguyén
twr, thi d6 tur du (méat do tr thong con lai, Br) cda nam cham giam & muc
manh nhét. Dang chu y 13, t5t hon 14 téng lugng Dy, Tb va Ho t61 da 5,5%
nguyén tir, tot hon nita néu t6i da 4,5% nguyén tir, va thim chi t6t hon nita
néu t6i da 2,5% nguyén tir, tinh theo thanh phan nam cham. Khi Dy, Tb
hodc Ho duoc dua vao (hodc duoc khuéch tan) trong nam cham thong qua
su khuéch tan bién hat, t6t hon 1a luong nguyén t§ duogc khuéch tan tdi da
0,5% nguyén tir, t6t hon nita néu nidm trong khoang tir 0,05 dén 0,3%
nguyeén tu.

M, it nhét 1a mot nguyén td dugc 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; nho hon 0,1% nguyén tir, thi pha bién hat R-Fe(Co)-M; c6
mit véi ty 16 khong du dé cai thién do khang tir. Khi ham luong M, 14 16n
hon 3% nguyén tir, thi d§ vuong tir cia nam cham tré nén kém hon va do
tir du clia nam chdm giam dang k&. Tét hon 13, ham luong M; nam trong
khoang tir 0,1 dén 3% nguyén ti.

Nguyén té M, c¢6 kha ning tao ra borua 6n dinh dugc bd sung nhim
muc dich e ché su phat trién khong binh thudng ciia hat trong qué trinh
thiéu két. M, it nhét 12 mét nguyén td duoc chon tir nhém bao gém T1, V,
Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta va W. Mong mubn 13, M, duoc bd sung v6i lugng
ndm tir 0,05 dén 0,5% nguyén tir, cho phép thiéu két & nhiét do tuong dbi

cao, dan dén su cai thién vé dd vudng tir va cac dac tinh ciia nam cham.
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Cu thé, giéi han trén cia B 14 quan trong. Néu ham luong bo (B)
vuot qua (5,9+2xm)% nguyén tur, trong do m 1a ndng d6 nguyén tir cia My,
pha R-Fe(Co)-M; khong dugc tao ra & bién hat, nhung pha hgp chét
R, Fe B4, dugc goi 1a pha giau B, duoc tao ra. Mién 1a ¢6 su nghién ciru
clia cac tac gia sang ché, khi pha giau B c6 mit trong nam chim, thi d6
khang tir cia nam cham khéng thé dwoc ting du. Néu ham luong B nho
hon (4,8+2xm)% nguyén tir, thi phan tram thé tich cta pha chinh bi giam
sao cho cac dic tinh cia nam cham cua nam cham tré nén kém. Vi ly do
nay, ham luong B t6t hon ndm trong khoang tir (4,84+2xm) dén
(5,9+2xm)% nguyén tix, tot hon 14 (4,9+2xm) to (5,7+2xm)% nguyén ti.

Viéc bd sung Coban (Co) vao nam cham 13 tiry y. Nham muc dich
cai thién nhiét do Curie va d6 bén chéng an mon, Co c6 thé thay thé dén
10% nguyén tir, tot hon 13 dén 5% Fe. Viéc thay thé Co vuot qua 10%
nguyén tir 13 khéng mong mudn vi 13m tén hao dang ké do khang tir ctia
nam cham.

Déi v6i nam cham theo séng ché, mong mudn 14 ndng d6 cua oxy,
cacbon va nito cang thip cang t6t. Trong quy trinh san xuit nam cham,
khong thé tranh duoc mot cach hoan toan su nhidm tap 1a cic nguyén t6
nhu vAy. Ham luong oxy tdi da 1,5% nguyén tir, dic biét 1a t6i da 1,2%
nguyén t&r, ham luong cacbon tdi da 0,5% nguyén tir, dic biét 1a t6i da
0,4% nguyén ti, va ham lugng nito tdi da 0,5% nguyén tu, dac biét la toi
- da 0,3% nguyén tir 1a dugc phép. Tap chét 13 cac nguyén t6 khac nhu H, F,
Mg, P, S, Cl va Ca véi luong t6i da 0,1% la khong dugc phép c6 mit, va
mong mudn 14 ham luong cta ching cang thip cang tdt.

Phén con lai 13 sit (Fe). Tét hon, néu ham lugng Fe nam trong
khoang tir 70 dén 80% nguyén tt, tt hon nita néu ndm trong khoang tir 75

dén 80% nguyén tir.
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C& hat trung binh cta nam cham tdi da 13 6 pm, tot hon nim trong
khoang tir 1,5 dén 5,5 um, va t8t hon nita néu nam trong khoang tir 2,0 dén
5,0 um, va su dinh hudng truc ¢ ctia cac hat RyFe 4B, 1a truc d& bi tir hoa,
t6t hon néu it nhit 12 13 98%. C& hat trung binh dugc do nhu sau. Trudce
tién, tiét dién nam cham thiéu két sau khi danh béng duoc ngdm trong
duhg dich khéc &n mon nhu dung dich Vilella (hén hop 3:1:2 cua
glyxerol:axit nitric:axit clohydric) dé khic an 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 cac hat riéng 1é duoc xac dinh, tir d6 dudng kinh ciia vong
tron tuong duong duoc tinh toan. Trén co sé phan dién tich ctia mdi c& hat,
cd hat trung binh dugc xac dinh. C& hat trung binh cua vat thé da dugc
thiéu két duoc kiém soat bang cach 1am giam c& hat trung binh ctia bt min
trong khi nghién.

Vi céu tric ctia nam cham nay chita pha Ry(Fe,(Co))14B 1am pha
chinh va pha bién hat. Pha chinh bao gém 16p giau HR tao ra pha chinh &
bén ngoai. D6 day 16p giau HR t6i da 13 1pum, t6t hon nidm trong khoang tir
0,01 dén 1pm, va tot hon nita néu nim trong khoang tir 0,01 dén 0,5um, va
thanh phén ctia 16p gidu HR 1a (R,HR),(Fe,(C0));4B, trong d6 HR it nhit la
mot nguyén t6 duoc chon tir Tb, Dy va Ho. O pha bién hat, pha (R,HR)-
Fe(Co)-M; dugc tao ra & bén ngoai ctia 16p giau HR dé bao phti pha chinh,
va chiém it nhét 1% thé tich. Néu pha bién hat (R,HR)-Fe(Co)-M; nhé hon
1% thé tich, thi khong thé thu dugc d6 khang tir da cao. Mong muén 14 pha
bién hat (R,HR)-F e(Co)-M1 c6 mit véi ty 18 ndm trong khoang tir 1 dén
20% thé tich, mong mudn hon nim trong khoang tir 1 dén 10% thé tich.
Néu pha bién hat (R,HR)-Fe(Co)-M, 16n hon 20% thé tich, cé thé s& di
kém sy tdn hao dang ké d6 tir du. Trong ban md ta nay, t6t hon 1a pha
chinh khéng phai 14 dung dich rin chita nguyén t6 khac véi cac nguyén tb

néu trén. Ngoai ra, c6 thé c6 mit dong thoi pha R-M;. Pang chu ¥ 13, su
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két tua cua pha R,Ty; 13 khéng duoc xac nhan. Ngoai ra, nam cham nay
chtra pha M, borua & diém chdp ba ciia bién hat, nhung khong phai 13 pha
hop chat R, ;Fe,B,.

Pha bién hat (R,HR)-Fe(Co)-M; 1a hop chét chira Fe hodc Fe va Co,
va duoc coi 14 pha hop chét lién kim loai ¢6 ciu trac tinh thé thudc nhém
khéng gian 14/mem, vi du, R¢Fe;3Gay. Khi phan tich dinh luong bing may
vi phén tich tham do dién t& (EPMA), pha ndy chira 25 dén 35% nguyén ti
R, tir 2 dén 8% nguyén tir M, tir 0 dén 8% nguyén ttr Co, va phan con lai
13 Fe, khoang nay 1a bao gdm ca sai s phép do. Cé thé du dinh rang trong
thanh phan ctia nam cham khéng c6 Co, va trong trudng hop nay, tat nhién,
pha chinh Idn pha bién hat (R,HR)-Fe(Co)-M, déu khéng chia Co. Pha
bién hat (R,HR)-Fe(Co)-M; dugc phan bd xung quanh pha chinh sao cho
c4c pha chinh 1ién k& duogc phan chia tir tinh, dn dén su ting d6 khang tir.

Trong pha (R,HR)-Fe(Co)-M;, HR thay thé vao vi tri R. Tét hon 13,
ham luong HR chiém t6i da 30% téng ham luong cic nguyén té dat hiém
(R+HR). N6i chung, pha R-Fe(Co)-M; tao ra pha hop chét 6n dinh véi
nguyén to dat hiém nhe nhu La, Pr hodc Nd. Khi cic nguyén té dét hiém
ning nhu Dy, Tb hoic Ho thay thé cho cac phin ciia cic nguyén to dat
hiém, pha _én dinh duoc tao ra mién 14 viée thay thé t6i da 1a 30% nguyén
ttr. Néu viée thay thé vuot qua 30% nguyén tir, khéng mong mudn 13 tao ra
pha sét tir nhu pha (R,HR)Fe; trong khi xir Iy héa gia dé lam giam do
khang tr va d6 vudng tur. -

Trong pha (R,HR)-Fe(Co)-M,, & t6t hon néu M, chta tir 0,5 dén
50% nguyén ti (trén co s& M;) Si va phan con lai 13 it nhit mot nguyén t6
duoc 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 ti (trén co s& M)
Ga va phén con lai 13 it nhat mot nguyén t6 duoc chon tir nhém bao gdm Si,

Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ge, Pd, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi; hodc
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tir 0,5 dén 50% nguyén tir (trén co s& M;) Al va phan con lai 14 it nhét 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 tb nay co thé tao ra cac
hop chét lién kim loai 6n dinh nhu R¢Fe;3Ga; va RgFe3Si; nhu néu trén, va
c6 kha ning thay thé twong dbi & vi tri M. Viéc bd sung nhiéu cac nguyén
t6 nhu vay & vi tri M; khong mang lai su khac biét dang ké v& dic tinh ctia
nam cham, nhung trong thuc té, nhung dat dugc sy 6n dinh vé chét luong
clia nam cham béng cach han ché muc do bién thién vé céc dic tinh cta
nam chim va giam chi phi bang cach giam ham lugng cic nguyén t6 dat
tidn.

Bé rong cua pha (R,HR)-Fe(Co)-M; & bién hat gilta cac hat t6t hon
néu it nhét 13 10nm, t8t hon nita néu nim trong khoang tu 10 dén 500 nm,
tham chi t&t hon nita néu ndm trong khoang tir 20 dén 300 nm. Néu bé
rong ctia pha (R,HR)-Fe(Co)-M; nhé hon 10 nm, thi khong thé thu duogc
d6 khang tir véi hiéu qué tang do su tach tir tinh. Ngoai ra, t6t hon 13 bé
rong trung binh cta pha bién hat R,HR)-Fe(Co)-M; it nhit 1a 50nm, t6t
hon nita néu ndm trong khoéng tir 50 dén 300 nm, va thdm chi tot hon nira
néu nim trong khoang tir 50 dén 200 nm.

Pha (R,HR)-Fe(Co)-M; xen giita cac pha chinh R,Fe 4B lién k& voi
16p giau HR & bén ngoai dudi dang pha bién hat gitta cac hat, va dugc
phén bd xung quanh pha chinh dé bao phu pha chinh, tirc 13 tao ra cAu tric
16i/v6 v6i pha chinh. Ty 1€ d§ bao phu dién tich bé mit gitta pha (R,HR)-
Fe(Co)-M, va pha chinh it nhét 13 50%, t&t hon néu ft nhit 13 60%, va t6t
hon nira néu it nhit 13 70%, va pha (R,HR)-Fe(Co)-M, ¢ thé tham chi bao,
pht toan bd pha chinh. Phan con lai ciia pha bién hat gifta cac hat quanh
pha chinh 1 pha R-M; chta it nhét 50% R.

CAu trac tinh thé cua hop chit (R,HR)-Fe(Co)-M; 1a & dang vo
dinh hinh, dang tinh thé nano hoic dang tinh thé nano bao gdm ca dang vo
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dinh hinh trong khi cu tric tinh thé ctia pha R-M, 14 tinh thé hoic dang
tinh thé nano bao gdm ca dang v6 dinh hinh. Tét hon 14, cic hat dang tinh
thé nano c6 ¢& hat &n 10 nm. Khi dién ra qué trinh két tinh ctia pha
(R,HR)-Fe(Co)-Mj, thi pha (R,HR)-Fe(Co)-M; két tu & diém chap ba cua
bién hat, va bé rong ctia pha bién hat gifta cac hat tr& nén méng hon va
gian doan, két qua 13 d6 khang tir cia nam cham giam déng ké. Ngoai ra,
khi dién ra qua trinh két tinh ctia pha (R,HR)-Fe(Co)-M;, pha giau R c6 thé
tao ra trén bé miat chung gitra 16p pha gidu HR dugc bao phu trén pha
chinh va pha bién hat duéi dang san phidm phu cta phan Ung peritectic,
nhung sy tao ra chinh pha giau R khéng gép phan vao viéc lam cai thién
dang ké do khang tir.

Hién nay, phuong phap ché tao nam cham thiéu két trén co s& R-
Fe-B c6 céu tric néu trén dd dugc md ta. Phuong phap nay néi chung bao
gdm céc bude nghién va xay hop kim trung gian, nghién b6t thd, ép thanh
béanh ép tuoi, va thidu két.

Hop kim trung gian dugc tao ra bing cich 1am néng chay cc kim
loai thé hodc cac hop kim trong chin khéng hodc moi truong khi tro, tbt
hon 14 mai trudong argon, va dic hdn hop néng chay trong khudn phing
hozc khuén hinh cudn sach hozic dac thanh dai. Néu tinh thé so cip cia o-
Fe nim lai trong hgp kim duac, thi hop kim co thé duoc xir 1y nhiét & nhiét
d6 nam trong khoang tir 700 dén 1.200°C trong thoi gian it nhit mot gid
trong chan khong hoéc trong méi truong Ar dé 1am ddng nhit héa vi clu
triic va dé loai bé cac pha o-Fe.

Hop kim dtc dugc nghién hodc duoc nghién thé dén kich thudce
thong thuong nam trong khoang tir 0,05 dén 3 mm, dic biét nim trong
khoang tlr 0,05 dn 1,5 mm. Buéc nghién néi chung st dung thiét bi
nghién Brown hodc bing c4ch tan nhé dung hydro. Déi v6i hop kim duge

ché tao bing cach duc thanh dai, thi viéc tan nhé dung hydro 1a dugc wu

-17-



29629

tién. Sau do, bot thd duoc nghién thanh bdt trén may nghién bang khi nén
béng khi nito c6 ap suét cao, vi du, thanh bét dang hat min c6 c& hat trung
binh théng thudng nam trong khoang tir 0,2 dén 30 um, dic biét ném trong
khoang tir 0,5 dén 20pm. Néu mudn, a chét lam tron hodc cac chét phu gia
khac c6 thé duoc bd sung vao cic quy trinh tan, xay va nghién bat ky.

Phuong phéap hop kim déi ciing c6 thé ap dung cho viéc ché tao
hop kim nam cham. Trong phuong phép nay, hop kim trung gian c¢é thanh
phén Xép xi Ry-T14-B; va hop kim tro thi€u két v6i thanh phe‘in giau R duoc
ché tao mét cach twong Gng. Hop kim ndy dugc nghién thanh bot thé mot
cach doc 1ap, va sau d6 hdn hop gém hop kim trung gian va chit tro thiéu
két cling duoc nghién thénh bot. Dé tao ra hop kim trg thiéu két, khong chi
c6 thé 4p dung cong nghé dic néu trén, ma con c6 thé 4p dung cong nghé
melt-span.

Hop kim chti yéu c6 thanh phan gdm tir 12 dén 17% R 13 it nhét hai
trong sb cac nguyén t6 ytri va dat hiém va chi yéu chtra Nd va Pr, tir 0,1
dén 3% nguyén to M, 1a it nhat mot nguyén t6 duoc chon tir nhém bao
gbém 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 ttt M, 13 it nhat mét nguyén té dugc chon
tr nhém bao gém Ti, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Ta va W, tir 4,8+2xm dén
5,9+2xm% nguyén tir B, trong d6 m 13 néng d6 nguyén tir ciia M, tdi da
10% nguyén tir Co, va phan con lai 14 Fe.

Bot min thu dugc trén ddy duoc ép dudi tir trudng bén ngoai bing
thiét bi dac. Sau d6, banh ép tuoi duoc thiéu két trong 10 trong chan khong
hodc trong méi truong khi tro théng thudng ¢ nhiét ¢ nim trong khoéng
tir 900 dén 1,250°C, t&t hon ndm trong khoang tir 1.000 dén 1.150°C trong
thoi gian nim trong khoang tir 0,5 dén 5 gio.

Trong thuc té séng ché, 16p gidu HR dugc ciu thanh béi
(R,HR),(Fe,(Co))14B bao phu pha chinh cia nam chdm c6 thé duoc tao ra
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béi quy trinh khuéch tan bién hat. Trong trudng hop ndy, banh ép da dugc
thiéu két dugc gia cong thanh nam chidm cé hinh dang mong muébn gin
gibng v6i hinh dang thanh phim, va sau d6 nguyén t6 HR trong bot dugc
dua tir bé mit ctia nam cham vao khédi doc theo pha bién hat.

Qua4 trinh khuéch tan bién hat dua nguyén t6 HR trong nam cham
tir b& mat vao khéi doc theo pha bién hat c6 thé 13 (1) quy trinh dwa bot ctia
hop chét chira HR hoic cic hop chét lién kim loai 1én bé mit ciia nam
cham va xu ly nhiét trong chan khong hodc moéi trudong khi tro (vi du quy
trinh pht nhing), (2) quy trinh tao mang méng hop chit chira HR hoic cac
hop chét lién kim loai 16n bé mit ctia nam cham trong mdi trudng cao chan
khéng va xir 1y nhiét trong chan khéng hoic mdi trudng khi tro (vi du quy
trinh ma phun), hoac (3) quy trinh nung nguyén t6 HR trong mdi trudng
cao chan khong dé tao ra pha hoi chira HR, va cung cip va khuéch tin
nguyén t6 HR viao nam chim qua pha hoi (vi du qua trinh khuéch tan hoi).

Hop chat hodc cac hop chat lién kim loai chira HR thich hop bao
gém kim loai, oxit, halogenua, oxi-halogenua, hydroxit, cacbua, cacbonat,
nitrua, hydrua, borua cua HR, va hén hop cua ching, va cac hop chét lién
kim loai ctia HR va cac kim loai chuyén tiép nhu Fe, Co va Ni, trong d6
phéan kim loai chuyén tiép c6 thé dugc thay bing it nhit mot nguyén t6
duoc chon tir nhom bao gém Si, Al, Ti, V, Cr, Mn, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag,
Cd, Zr, Nb, Mo, In, Sn, Sb, Hf, Ta, W, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi.

Tt hon 14 16p gidu HR duge cau thanh boi (R,HR),(Fe,(Co))14B 6
d6 day nim trong khoang tir 10nm to 1 pm. Néu d6 day cta 16p giau HR
nhé hon 10 nm, khéng mong mudn 13 khéng thu dugc hidu qua ting do
khéng tir bat ky. Néu do day cua 16p giau HR 13 16n hon 10 pm, d6 tir du bi
giam déng ké. D6 day cia 16p gidu HR c6 thé duoc kiém soat bang cach
diéu chinh luong ctia HR nguyén t6 dugc bd sung hodc luong nguyén td

HR duoc khuéch tan trong khéi nam cham, hodc nhiét d6 va thoi gian tién
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hanh buéc thiéu két, hodc nhiét d6 va thoi gian ciia quy trinh xir Iy khuéch
tan bién hat. .

Trong 16p gidu HR, HR thay thé cho vi tri R. Tét hon 13, ham
luong ciia HR téi da 14 30% téng ham luong cac nguyén t& dit hiém
(R+HR). Néu ham luong HR vuot qua 30% nguyén ti, thi didu khéng
mong mudn 13 pha sét tir nhu pha (R,HR);Fe; tao ra trong qua trinh xt ly
hoéa gia, do khang tir va d6 vudng tir bi giam.

P& tao ra pha bién hat duoc ciu thanh béi pha (R,HR)-Fe(Co)-M;
va pha (R,HR)-M;, banh ép sau khi duoc thiéu két dugc lam ngudi xudng
dén nhiét d6 400°C hodc thip hon, dic biét 1a 300°C hoic thip hon, théng
thuong nhiét do trong phong. Tét hon 13, toc d6 1am ngudi ndm trong
khoang tir 5 dén 100°C/phut, tot hon nita nim trong khoang tir 5 dén
50°C/phut, mdc du khong gidi han & d6. Sau khi thiéu két, banh ép da
dugce thidu két duoc nung & nhiét d6 ndm trong khoang tir 700 dén 1.100°C,
nhiét do nay cao hon nhiét do peritectic cua pha R-Fe(Co)-M;. (Qua trinh
nay dugc qua trinh xr ly nhiét sau thi€u két.) Tét hon 13, tbc d6 nung nim
trong khoang tir 1 dén 20°C/pht, tét hon nita néu nim trong khoang tir 2
dén 10°C/phut, mac du khong gidgi han & d6. Nhiét d6 peritectic phu thude
vao chét phu gia nguyén &6 M. Vi du, nhiét do peritectic 1a 640°C khi M,
= Cu, ndm 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. Tét hon néu, thoi gian
giit & nhiét d6 nay it nhat 13 1 gio, t6t hon nita néu nam trong khoang tir 1
dén 10 gid, va tham chi tét hon nita néu ndm trong khoang tir 1 dén 5 gio.
MBoi trudong xir 1y tét hon 13 chan khéng hodc méi trudng khi tro nhu khi
Ar.

Viéc xit Iy nhiét sau thidu két nay c6 thé két hop véi qua trinh xt 1y
khuéch tan bién hat. Trong trudng hop ndy, banh ép di duoc thiéu két co

thé duoc gia cong dé c6 duoc hinh dang gin giéng véi hinh dang mong
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mudn cta thanh phém, vi du, béng cach cét va nghién, va sau do bot cua
hop chit chira HR hoic cac hop chét lién kim loai dugc dua 1én bé mit cta
banh ép da duoc thidu két thu duoc bang phuong phép & trén. Nam cham
thiéu két duoc bao boc trong bot ctia hop chit chira HR, dugc xir ly nhiét
trong chan khong & nhiét do nim trong khoang tir 700 dén 1.100°C trong
thoi gian nim trong khoang tir 1 dén 50 gio khi xtr 1y khuéch tan bién hat.
Sau khi xtr Iy nhiét, nam cham dugc lam ngudi xudng dén nhiét d6 400°C
hodc thp hon, t6t hon 13 1am ngudi xubng dén 300°C hozc thip hon. Téc
d6 lam ngudi xudng dén 400°C hodc thip hon nam trong khoang tir 5 dén
100°C/pht, t6t hon nam trong khoang tir 5 dén 50°C/phit, va t6t hon nira
néu ndm trong khoang tir 5 dén 20°C/phut. Néu téc d6 lam ngudi nhé hon
5°C/phnt, thi pha (R,HR)-Fe(Co)-M; tach ra ¢ diém chap ba ctia bién hat,
va céc dic tinh cta nam chim bi giam dang ké. Téc d6 1am ngudi 16n hon
100°C/phitt 12 ¢6 hiéu qua dé e ché su két tia cia pha (R,HR)-Fe(Co)-M,
trong budce lam ngudi, nhung su phan tan cta pha (R,HR)-M; trong vi chu
trtic 12 khong du. Két qua 13, d6 vudng tir cia nam cham thiéu két tré nén
kém. _

Viéc xit Iy héa gia duoc tién hanh sau khi xir 1y nhiét sau thiéu két.
Mong mubn 13, viéc xir 1y hoa gia duge tién hanh & nhiét 46 nam trong
khoang tir 400 dén 600°C, tot hon nita néu ndm trong khoang tir 400 d&én
550°C, va tham chi t&t hon nita néu nim trong khoang tir 450 dén 550°C,
trong thoi gian tu 0,5 dén 50 gioy, tot hon nira néu nim trong khoang tir 0,5
dén 20 gi®y, va tham chi tét hon nita néu nim trong khoang tir 1 dén 20 gio,
trong chan khong hodc méi truong khi tro nhu khi Ar. Nhiét do nay thap
hon nhiét do peritectic ciia pha (R,HR)-Fe(Co)-M, d tao ra pha (R,HR)-
Fe(Co)-M; & bién hat. Néu nhiét d6 hoa gia 1a dudi 400°C, thi tbc d6 phan
ung tao pha (R,HR)-Fe(Co)-M; la qua cham. Néu nhiét d6 hoa gia trén
600°C, téc d6 phan tmg tao pha (R,HR)-Fe(Co)-M, ting déng ké sao cho
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pha bién hat (R,HR)-Fe(Co)-M; tach ra & diém chap ba cta bién hat, va
cac dic tinh cia nam cham bi giam déng ké. Tbc do nung dén nhiét do
nim trong khoang tir 400 dén 600°C t6t hon nam trong khoang tir 1 dén
20°C/phut, tot hon nim trong khoang tir 2 dén 10°C/phit, mic du khéng

gidi han & d6.

Vi du thwc hién sang ché
Céc vi du dudi day dung dé minh hoa thém séng ché ma khong lam

bi gidi pham vi ctia sang cheé.

Céc vi du tir 1 dén 16 va céc vi du so sanh tir 1 dén 8

Cu thé, hop kim duoc ché tao béng cach str dung cac kim loai dat
hiém (Neodim hozc Pidymi), sit dién phan, Co, sit-bo va cac kim loai va
cac hop kim khéc, can chiing véi thanh phan dugc thé hién trong Bang 1,
néng chay trong 1o cam tmg tan s cao trong méi truong Ar, va dic hop
kim néng chay trén may can dong duoc 1am mat bang nudc. Do day cia
hop kim thu dugc nam trong khoang ttr 0,2 dén 0,3mm. Hop kim nay duoc
nghién thanh bt bang quy trinh tan nhé dung hydro, tire 13 hip thu hydro &
nhiét d6 thuong va sau dé viéc nung & nhiét do6 600°C trong chan khong dé
giai hép hydro. Chat lam tron 13 axit stearic véi luong 0,07% khéi luong
duoc bd sung va dugc tron vao bdt thd hop kim. Bot tho dugce nghién
thanh bt min véi ¢& hat trung binh khodng 3pum béng cach st dung may
nghién khi nén bang dong khi nito. Bot min dugc dbc trong khi tic dong
mdt tir trudng 15 kOe dé dinh huéng. Banh ép twoi nay duoc thidu két
trong chan khéng & nhiét ¢ nam trong khoang tir 1,050 dén 1.100°C trong
thoi gian 3 gid, va dugc lam ngudi xudng thap hon 200°C.

Bénh ép d3 duogc thiéu két duoc gia cong thanh cac miu c6 kich

thudc 20 mm x 20 mm x 3 mm. Mau nay c6 bé mit duge phu bang tecbi
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oxit bang cach ngdm né trong dung dich huyén pht dic thu duoc bang cach
tron 50% khédi lugng cac hat tecbi oxit c6 c& hat trung binh bang 0,5pm
trong nudc da khir jon, va sau d6 lam kho. MAu d3 dugc pht nay duge giit
trong chan khong & nhiét do ndm trong khoang 900-950°C trong thdi gian
10-20 gio, dugc lam ngudi xudng dén 200°C, va duoc héa gia trong thoi
gian 2 gid (xt Iy nhiét & nhiét d6 thap). Bang 1 cho thiy thanh phan cta
nam cham, va Bang 2 cho thiy nhiét do va thdi gian cla quy trinh x@ ly
khuéch tan, toc d6 1am ngudi tir nhiét do xir Iy khuéch tan dén 200°C, nhiét

do chia qua trinh xr Iy hda gia, va cac dac tinh ciia nam cham.
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Bang 1
INd  [Pr Dy [Tb Fe Co B Al Cu Zr Si Ga [Sn A
% (% (% % (% (% (% (% (% (% (% (% (% (%
i uyem}al”I uyemnt&g)uyenut%.lyenn%uyenr&%uyen%%uyen%uyen?ﬁ%uyemg;ruyen u%uyenmuyenmuyen %uyen
1 (1,6 PB4 00 (o2 gg;‘}‘}al 05 54 02 2 (007 0,80
2 11,6 B4 00 |02 Ic’ggl}ai 05 54 o5 P2 (007 0,50
3 1,6 PB4 00 2 Igggfial 10 52 5 02 (0,07 (050 (0,50
4 1116 B4 00 |02 Fc’ggl}al 10 52 |05 07 (007 (025 (025
5 (1,6 PB4 00 2 lggf;‘}al 05 |54 02 02 (007 0,80
6 [11,6 B4 o 2 Ic)gﬁal 05 51 2 2 |07 0,80
7 {16 B7 o0 o2 lglglﬂal 10 54 5 o4 0,10
=B [1L3 B4 00 |02 lggﬁal 10 5 [05 o4 0,20 (0,10
S 16 B4 o 2 ggﬁm 05 54 05 (05 (007 0,50
101,6 PB4 00 |02 ggfllial 05 54 05 (05 (0,07 0,50
11,6 PB4 00 |04 Ic’g‘f}al 05 53 02 (02 (0,07 0,30 0,20
1211,6 PB4 00 |04 lggﬂm 05 53 02 |02 (007 [020 0,30 0,20
13[1,8 B5 00 o4 cgﬁl}m 05 |54 02 02 (0,15 [020 (0,50
14 (11,8 B5 00 |04 Igggl}al 05 |54 02 02 (030 [020 (0,50
15[11,8 B35 00 |04 Igggfial 05 |54 02 02 (045 (020 (0,50
16 (11,0 B0 [1,0 (03 ngﬂal 05 53 02 [05 (0,10 (030 (040
Nd  [Pr Dy [Tb |Fe Co [B Al Cu |Zr Si Ga |Sn
% (% (% (% |% né% % (% (% (% % |% (%
tu%l.lye m%uyenm%uyen?&%uyen?&%uye %uyenl %uyenmg)uyenm%uyennn uyenln%uyenmg)uyenq uyen
1 120 B8 o o2 ggl?}al 10 53
D (11,6 PB4 00 02 lggg‘iai 05 54 05 02 (0,07 0,50
= 3 [11,6 B4 PO 2 cgﬁm 10 52 5 (07 0,07 [025 (025
f 4 1,6 PB4 00 |02 lggg‘}ai 05 62 02 02 (0,07 0,80
;5- 5 [1L6 B4 00 |02 Iggﬁm 05 54 05 2 0,07 0,50
b e ba o 2 Igggl}al 05 54 05 2 [007 0,50
7 11,6 B4 0 02 Igggfial 10 52 05 [50 0,20
8 11,8 B5 |00 04 gﬁ}g‘}al 05 [54 02 02 0,15 020 [0,50
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Bang 2
zlzlzlalzla|zlz|lelzleyezlz]|e
s 5|5l S|l |2 Z|8alcs2l2 2|5
(= (S 0 8 L sy = & A = & 8 = = = »
o o o = o 3. > o | & & o S g o =
O -O> -O> € o)) g = o 9 — e jasi % = g
2|2 |8 |EBE|&|x]|8B8|& ~ sl 2|l 2| 2| 3| B
SlE|s |2 |Ela | Elels|z|f|%
3| 2| 8 =18 |= @ | a | S| F :
SEIE | Z12|% = 2|5 =
2lel= E|E|Z2]| =2 El g |o =
= Ué d g)‘ g)\ 2 E‘ g e =
< < 2 =3 o Q 2| o = 3
18| 5|z |T|E& =le|” =
glels S|1E|E|= z| 2

e & | 2 = S
g g1 g 2 g 3

B = aa, -

Pag S & Q.

o ~ -2 o

sle 8 s

=

gzt
1 [1,04 10,06 (0,33 29 [900 |10 25 450 1132 26,0 [250 |95 |A+NCINC [khong [3,8
2 10,95 0,06 (0,33 [29 [900 |10 25 450 13,3 25,0 [250 95 |A+NCINC [khong (3,8
3 10,95 (0,06 (0,33 13,8 [900 |10 25 450 12,9 23,5 256 |95 |A+NC|NC [khong [4,9
4 11,04 (0,06 (0,33 28 1900 (10 25 5060 [13,2 [22,0 {200 (90 |A+NC|NC |khdng [3,6
5 (0,87 10,06 0,33 [2,8 [900 |10 25 500 {132 25,0 70 90 |A+NC|NC [khong 3,6
6 (1,04 10,06 (0,33 2,8 (900 |10 25 500 (13,0 [26,5 [300 [95 [A+NCINC [khong [3,6
7 10,62 10,09 0,06 (3,5 (900 |10 25 500 (13,6 17,5 [240 |95 |A+NC|NC [|khong (4.6
= 8 (0,54 10,09 0,06 [4,0 900 (10 25 500 (13,8 (19,5 [250 [95 |A+NCINC [khong 5,2
> lo 0,54 10,09 10,06 2,9 900 (10 10 450 13,2 245 260 95 |AtNC|NC [khong [3,8
10 0,75 0,06 (0,06 2,9 900 |10 5 450 [13,2 24,0 [230 [95 |A+NC|NC |khong [3,8
11 10,95 (0,06 (0,33 [28 950 |20 20 450 {13,2 26,5 180 [95 JA+NC|NC [khong 3,6
12 0,95 10,06 10,33 2,7 [950 |20 20 450 |13,2 255 |170 ({90 JA+NC|NC [khong [3,5
13 10,95 (0,06 (0,33 [29 . 1950 |20 20 450 [13,1 26,0 150 (90 JA+NC|NC [khong (3,8
14 10,95 10,06 10,33 29 [950 |20 20 450 |13,0 7,5 180 (95 |A+NC|NC [khong [3,8
15 (0,95 10,06 0,33 2,9 [950 |20 20 450 12,8 [28,0 220 [95 |A+NCINC |khdng |3,8
16 10,95 (0,06 (0,33 [28 900 |20 10 500 (12,9 [32,5 [180 [90 |JA+NCINC |khdng [3,9
1 1,65 (0,06 (0,38 14,5 900 |10 25 500 [13,6 [10,5 <5 5 |khong INC [khong [5,9
2 1,04 (0,06 0,36 29 900 (10 2 500 (13,2 17,5 [300 30 |A+NC|NC [khdng (3,8
.g 3 10,95 0,06 [0,33 28 [900 (10 2 650 (12,9 17,0 [280 30 |A+NC|NC |khong [3,6
\2 4 1091 10,06 10,33 2,8 900 (10 25 490 [13,5 1,0 5 K5 |khong [NC E}g 3,6
é)‘ 5 {1,044 10,06 10,36 2,9 (900 |10 25 700 (13,0 [22,0 [300 [35 JA+NC|NC [khong [3,8
> 16 1,04 10,06 0,33 2,9 (900 |10 25 850 13,6 |17,0 <5 K5 |khong NC [khong [3,8
7 10,87 10,06 [0,33 [3,0 [900 (10 25 500 134 |17 5 K5 |kh6ng INC  |khdng [3,9
8 10,95 (0,06 1033 8 1150 [5 20 450 12,7 23,0 1[50 10 |JA*NC|NC [khong 3,8

A: v6 dinh hinh

NC: tinh thé nano
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Mt cét ngang ciia nam cham thiéu két thu dugc trong Vi du 1 duge
quan sat dudi may vi phén tich tham do dién tir (EPMA). Nhu duoc thé
hién trén Fig.1, thiy ring 16p giau Tb lién k& vé6i bién hat va 16p
(R,HR)-Fe(Co)-(Ga,Cu) bén ngoai cia 16p gidqu Tb c6 do day vai tram
nanomet bao phi pha chinh. Trong Vi du so sanh 2, trong do6 tbc d6 lam
ngudi 12 qui chim, pha (R,HR)-Fe(Co)-M; la gidn doan & bién hat gilta
c4c hat va tich ra dang ké & diém chap ba cia bién hat trong budc 1am
ngudi, nhu thiy duoc tir Fig. 2.

Fig. 3 1a anh dién tr tdn xa ngugc & mat cit ngang clia nam cham
thidu két trong Vi du 13. Fig.4 minh hoa mitc d6 phan bd ctia Tb & mit cét
ngang cua nam cham thiéu két trong Vi dy 13. Pha (R,HR)-Fe(Co)-M; tich
ra & diém chap ba ciia bién hat duoc thé hién trén Fig.3 duéi dang pha xdm
"A". Thanh phin ctia pha ndy duoc xac dinh bang phan tich ban dinh
luong duoc thé hién trong bang 3. Pha nay chira 2,9% Tb tinh theo téng

luong cac nguyén to dat hiém va tao ra pha 6n dinh trong nam cham.

Bang 3
d+Pr [Tb Fe Ga Cu Co Si

(% (% (% (% (% (% (%

nguyén [nguyén [nguyén |nguyén [nguyén [nguyén [nguyén

) ) ) ) i ) A5
Gia tri ban dinh lugng 33,5 1,0 56,7 5,8 1,3 1,5 0,2
Ham lugng tinh theo, |
tong cac nguyén t6 dat hiém 67D (29
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Céc don yéu cau cip patent Nhat s 2015-072343 va 2016-025548
duge dua vao ban mé ta ndy bang cach vién dan.

Mic du mét s phuong an duoc uu tién clia sang ché d3 dugc mo ta
trén day, nhung c6 thé c6 nhidu phuong 4n cai bién va thay dbi duoc tao ra
tir nhimg gi d3 duoc mé ta. Do 'd6, can phai hiéu rang sang ché c6 thé duoc
tién hanh trong thuc té theo cach khéac so vé6i nhitng phuong 4n dugc md ta
mdt cach cu thé ma khong nam ngoai pham vi ctia cac diém yéu ciu bao

ho kém theo.
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YEU CAUBAO HO

1. Nam cham thiéu két trén co s& R-Fe-B c6 thanh phan chi yéu chira tir
12 dén 17% nguyén tir R, 13 it nhét hai trong s cac nguyén té ytri va dét
hiém va cht yéu chira Nd va Pr, tir 0,1 dén 3% nguyén tir M 12 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, tir 0,05 d&n 0,5% nguyén ti M,
14 it nhat mot nguyén t6 duge chon tir nhém bao gém Ti, V, Cr, Zr, Nb,
Mo, Hf, Ta, va W, tir 4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén tir B, trong d6 m la
ndng d6 nguyén tir ctia My, tdi da 10% nguyén tir Co, tbi da 0,5% nguyén
t& cacbon, tdi da 1,5% nguyén tir oxy, tdi da 0,5% nguyén tir nito, va phan
con lai 1a Fe, chtra pha chinh 13 hop chét lién kim loai Ry(Fe,(Co))14B, va
c6 d6 khang tir it nhét 13 10 kOe & nhiét do trong phong, trong dé:

nam cham nay chira pha M, borua & diém chép ba cta bién hat,
nhung khong chira pha hop chét R; 1FesBy, ¢ cAu trac 16i/v6 ma trong do
pha chinh dwoc bao phii bing 16p giau HR dugc cdu thanh boi
(R,HR),(Fe,(Co))14B, trong d6 HR it nhét 1a mét nguyén té dugc chon tir
Tb, Dy va Ho, d¢ day cua 16p giau HR nam trong khoang tr 0,01 dén 1,0
um, va ngoai ra bén ngoai 16p giau HR dugc bao phu bang pha bién hat
chtra pha (R,HR)-Fe(Co)-M, dang v6 dinh hinh va/hodc dang tinh thé nano
c6 kich thudc nhé hon 10nm chid yéu chira tir 25 dén 35% nguyén tir
(R,HR), véi didu kién R va HR nhu dugc xc dinh trén day va HR chiém
t61 da 30% nguyén tir R+HR, tir 2 dén 8% nguyén tir Mj, t6i da 8% nguyén
ttr Co, va phan con lai 13 Fe, hoic pha (R,HR)-Fe(Co)-M, va pha (R,HR)-
M, dang tinh thé, hoic dang tinh thé nano c¢6 kich thuéc nhé hon 10nm va
dang v6 dinh hinh c6 it nhit 50% nguyén tr R, trong d6 d6 bao phii dién
tich bé mit cta pha (R,HR)-Fe(Co)-M; trén pha chinh véi 16p giau HR it
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nhét 13 50%, va bé rong cua pha bién hat giita cac hat it nhat 13 10nm va

trung binh it nhét 13 50nm.

2. Nam chim thiéu két theo diém 1, trong d6 trong pha (R,HR)-Fe(Co)-M;,
M, chtra tir 0,5 dén 50% nguyén ti Si va phan con lai 13 it nhat mét nguyén
t6 duoc chon tir nhém bao gdm Al, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag, Cd, In,
Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi.

3. Nam chim thiéu két theo diém 1, trong d6 trong pha (R,HR)-Fe(Co)-Mj,
M, chita tir 1,0 dén 30% nguyén to Ga va phﬁn con lai 1a it nhit mot
nguyeén td 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.

4. Nam cham thiéu két theo diém 1, trong d6 trong pha (R,HR)-Fe(Co)-M;,
M; chuta tir 0,5 dén 50% nguyén tir Al va phan con lai 13 it nhit mét
nguyén td duogc chon tir nhém bao gém Si, Mn, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, Pd, Ag,
Cd, In, Sn, Sb, Pt, Au, Hg, Pb, va Bi.

5. Nam cham thiéu két theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 4,

trong d6 téng luong Dy, Tb va Ho téi da 13 5,5% nguyén t.

6. Nam cham thiéu két theo diém 5 , trong d6 téng lugng Dy, Tb va Ho tbi
da 1a 2,5% nguyén tu.

7. Phuong phap ché tao nam cham thiéu két trén co s& R-Fe-B theo diém

bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, phuong phap niy bao gdm céc bude:
dinh hinh bot hop kim thanh banh ép tuoi, bot hop kim nay thu

duogc bang cach nghién min hop kim chit yéu chira tir 12 dén 17% nguyén
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ttr R, 13 it nhét hai trong sb cic nguyén t6 ytri va dat hiém va chu yéu chta
‘ Nd va Pr, tir 0,1 dén 3% nguyén to My, 1a it nhit mot nguyén td 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, 1 it nhat mot
nguyén’té duoc chon tir nhom bao gém T1, V, Cr, Zr, Nb, Mo, Hf, Tava W,
tir 4,8+2xm dén 5,9+2xm% nguyén tir B, trong d6 m 13 ndng dd nguyén tir
clia M, t6i da 10% nguyén tr Co, va phﬁn.cén lai 1a Fe,

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

1am ngudi banh ép da duoc thidu két nay xudng dén nhiét d6 trong
phong, |

gia cong banh ép da duogc thiu két nay thanh hinh dang gn nhu
hinh dang ctia thanh phdm mong muén,

dura bot ciia hop chat chira HR hoic cac hop chat lién kim loai (HR
13 it nhat mot nguyén t6 duoc chon tir Tb, Dy va Ho) 1én bé mit ciia nam
cham thiéu két nay,

nung nam chidm da dugc phu bot nay trong chan khong & nhiét do
nam trong khoang tir 700 dén 1.100°C d& HR thdm qua bién hat va khuéch
tan trong nam cham thiéu két nay,

lam ngudi nam cham nay dén nhiét d6 400°C hoic thép hon & toc
d6 nam trong khoang tir 5 &én 100°C/phut, va

xtr Iy héa gia & nhiét d nim trong khoang tlr 400 dén 600°C, nhiét -
d6 nay thap hon nhiét do peritectic cta pha R-Fe(Co)-M,; d tao ra pha R-
Fe(Co)-M; & bién hat, va 1am ngudi xudng dén nhiét d6 200°C hoic thip

hon.

8. Phuong phép theo diém 7, trong d6 hop kim chtra Dy, Tb va Ho véi

tdng luong t6i da 1 5,0% nguyén tir.
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9. Phuong phép theo diém 7 hodc 8, trong d6 nam chim nay chira t6i da
0,5% HR, trong d6 HR nay dugc khuéch tin trong nam cham nhd buéde

khuéch tan & bién hat.

10. Phuong phap theo diém 7, 8 hodc 9, trong d6 nam chim ndy chia Dy,

Tb va Ho véi tong luong tdi da 13 5,5% nguyén tir.
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FIG.2
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FIG.4
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