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METODO PARA LA FABRICACION PULVIMETALURGICA DE NUCLEOS
MAGNETICOS

DESCRIPCION

El objeto de la presente invencion es un método alternativo de fabricacion de
nuacleos de material: (1) completamente amorfo, (2) de matriz amorfa con regiones
nanocristalinas,o (3) completamente nanocristalino, que permite obtener bloques de
material (no formados por unién de cintas) con la forma definitiva, o cuasi-definitiva,
sustituyendo la técnica de melt-spinning por una ruta pulvimetalurgica consistente
en la amorfizacién del polvo mediante molienda mecanica de alta energia y
posterior consolidacién rapida por via eléctrica (técnicas FAST, Field Assisted
Sintering Techniques).

Esta invencion se encuadra dentro del area cientifico—técnica de la “tecnologia de
materiales” y mas concretamente al sector de la fabricacién, a partir de polvos, de

todo tipo de piezas destinadas a funciones de nucleo magnético.

Antecedentes de la invencion

Las pérdidas energéticas de caracter magnético en los nucleos de transformadores
y motores eléctricos suelen rondar el 1.4%, y son cedidas a la atmésfera en forma
de calor. La cifra es realmente importante y origina unos sobrecostes que podrian
reducirse notablemente utilizando materiales con mejores prestaciones técnicas [1]
[2].

En el contexto de las aplicaciones magnéticas, los materiales para nucleos de
transformadores y motores eléctricos son los mas utilizados por volumen de materia
prima, y los de mayor importancia, por porcentaje de mercado global. Y dentro de
ellos, el acero al silicio en forma de laminas se emplea en el 90% de los nucleos de
transformadores, lo que supone un 60% del volumen total de mercado de los

materiales magnéticos blandos (dulces) [1,3].

Hoy por hoy, el principal material de base en la produccion de nucleos de
transformadores y motores eléctricos es el hierro, por su caracter magnético

intrinsecamente dulce. La introduccién de otros elementos puede mejorar su
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comportamiento. Por ejemplo, el hierro con el 6.5% de silicio da lugar a un
comportamiento muy razonable: se mantiene una elevada induccién magnética,
pero reduciendo notablemente la anisotropia magnética, por compensacién de la
constante de magnetostriccién y la anisotropia magnetocristalina (un material es
tanto mas blando cuanto menor es su anisotropia magnética). Mejoras adicionales
de este material basico pueden conseguirse mediante una serie de procesados o
tratamientos termomecanicos, destinados a inducir determinadas texturas que
reducen las pérdidas histeréticas. Asimismo, se realizan procesos de laminacion,

con objeto de reducir las pérdidas a altas frecuencias [3,4].

Entre las ultimas generaciones de materiales dulces se incluyen las aleaciones
estructuralmente amorfas y nanocristalinas, que son realmente los materiales mas
blandos existentes. En el caso de los materiales estructuralmente amorfos, la
anisotropia magnetocristalina es practicamente nula. La razén de ello es que el
desorden atémico que caracteriza su estructura (similar a la de un liquido) lleva
aparejado la inexistencia de limites de grano (los principales obstaculos que
entorpecen el movimiento de las paredes de los dominios magnéticos). Debido a la
ausencia de limites de grano, los materiales ferromagnéticos amorfos presentan
ciclos de histéresis muy estrechos y productos energia muy bajos, lo que los

convierte en materiales magnéticamente muy blandos [1, 2, 5].

En el caso de las aleaciones nanocristalinas, estos materiales estan constituidos
por pequefios granos, de tamafio nanométrico, embebidos en una matriz con
estructura amorfa. Sucede aqui un efecto de compensacién de la constante de
magnetostriccion entre las dos fases cristalina y amorfa (de signos opuestos entre
si) y, por otra parte, la anisotropia magnetocristalina se promedia

macroscopicamente [1, 2, 5, 6].

En ambos casos, el desorden atémico interno hace aumentar la resistividad
eléctrica del material (aproximadamente un orden de magnitud mas elevada que la
aleacién policristalina convencional de idéntica composiciéon). La elevada
resistividad eléctrica de aleaciones amorfas y nanocristalinas lleva asociada,

ademas, la reduccion de las pérdidas debidas a las corrientes de Foucault.
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Por todo ello, el empleo de metales amorfos o nanocristalinos en los nucleos de
motores o transformadores eléctricos redunda en un funcionamiento mas eficiente.
Con todo, aunando los ahorros derivados del mejor comportamiento magnético y de
la reduccién considerable de las corrientes de Foucault, se ha estimado que
reemplazando los nucleos de los transformadores de distribucién de energia
actuales con materiales amorfos, las pérdidas de energia se reducirian en un 75%
[1, 2]. La dificultad radica en como fabricar estos materiales, pues las técnicas
convencionales de fusion y moldeo proporcionan indefectiblemente materiales
metalicos policristalinos, nunca amorfos, y con tamafios de grano tipicamente

micrométricos, no nanométricos.

La técnica habitual de fabricacién de metal amorfo en cantidades relativamente
importantes se denomina melt-spinning [2, 5] y consiste esencialmente en hacer
solidificar un metal, desde el estado liquido, sobre la superficie térmicamente muy
conductora y normalmente mantenida a baja temperatura de una rueda rotante. El
severo ritmo de enfriamiento —de hasta un millén de grados centigrados por
segundo— impuesto a los atomos del liquido, impide que estos encuentren las
posiciones propias del estado cristalino. El resultado es que el material solidifica,
pero no con sus atomos colocados en disposicion perfectamente ordenada (estado
cristalino), sino en completo desorden (estado amorfo). Para impedir que el material
desvitrifique a temperatura ambiente, a menudo, es necesario introducir en la
composicion de la aleaciéon gran cantidad de elementos no metalicos que hagan
disminuir la tendencia a cristalizar. Desgraciadamente, dichos elementos

perjudican, en general, las propiedades magnéticas del material.

Desde un punto de vista tecnolégico, el proceso descrito tiene el inconveniente de
que solo permite producir cintas de finisimo espesor (el espesor maximo debe ser
tipicamente inferior a 0.1 mm, y la anchura maxima alcanzada hasta el momento es
de unos 25 cm). Para formar una pieza se hace necesario apilar y unir muchas de
estas cintas. Asi pues, el reto de obtener un bloque de material amorfo todavia
persiste. Con este objetivo se han disefiado diversas técnicas pulvimetallrgicas
cuyo punto de partida debe ser la produccién de polvo amorfo.
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La produccién en grandes cantidades de polvos metalicos amorfos ha quedado
demostrada empleando variaciones del método de enfriamiento rapido en las que el
liquido es pulverizado en forma de pequefiisimas gotas que se enfrian bruscamente
(por conduccién térmica) en el seno de un fiuido. La ‘pulverizacién por espray’
(spray atomization), la ‘pulverizacién por gas a alta velocidad’ (high-velocity gas jet
atomization) y algunos otros métodos han sido empleados con éxito para este fin
[5]. Solo cuando el tamafio de las gotas esta por debajo de los 50 um, es posible
alcanzar los severos ritmos de enfriamiento necesarios. Desde luego, un método
simple para la produccién de polvo amorfo es triturar las cintas amorfas obtenidas
por melt-spinning. Varias compafias han empleado este método para producir

cantidades comerciales de material amorfo en polvo.

Otro método recientemente explorado es el de la molienda mecanica (o aleado
mecanico) que se ha revelado como una forma relativamente barata de producir
grandes cantidades de polvos amorfizados.

Pero los polvos solo son el punto de partida; para obtener la pieza final se ha de
contar con algun método de consolidaciéon que retenga el caracter amorfo de los
polvos. Varios métodos de consolidaciéon de polvos metalicos amorfos han sido ya
ensayados con éxito: la ‘consolidacién por onda de choque’ (shock consolidation),
el ‘conformado explosivo’ (explosive forming), el ‘sinterizado sub Tg (Tg es la
temperatura de transicién vitrea), la ‘extrusion en caliente cerca de Tg, y la

‘laminacién por rodillos cerca de Tg', entre algunos otros [7-8].

Encontrar un método eficiente, y atractivo desde el punto de vista industrial, para la
consolidaciéon de polvos amorfizados sin merma significativa de sus propiedades
magnéticas constituye hoy un reto de enorme interés tecnolégico y medioambiental.

La técnica de fabricacién que aqui se propone persigue cumplir ese objetivo.

Referencias:

[1] Documentos sobre oportunidades tecnolégicas: Materiales Magnéticos (vol
19), Fundaciéon COTEC, marzo 2003.
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nonferrous alloys and special-purpose materials®, Vol 2, ASM handbook,
ASM International, 1990, p. 761-781.

[4] K.H. Moyer, Magnetic Materials and Properties for Powder Metallurgy Part
Applications, “Powder Metal Technologies and Applications”, Vol 7, ASM
Handbook, ASM International, 1998.

[5] W.L. Johnson, “Metallic Glasses”, in “Properties and Selection: nonferrous
alloys and special-purpose materials”, Vol 2, ASM handbook, ASM
International, 1990, p. 804-821.
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[8] P. Shingu, “Metastability of Amorphous Phases and its Application to the
Consolidation of Rapidly Quenched Powders”, Materials Science and
Engineering, Vol. 97, 1988, p 137-141.

Descripcion de la invencidn

La fabricacion de nulcleos amorfos (tanto para motores eléctricos, como
transformadores o piezas polares) es una tarea compleja que hasta ahora ha
requerido la fabricacién del material amorfo en forma de cintas de fino espesor
(mediante enfriamiento muy severo, melt spinning) y su posterior apilado y/o
plegado para la formacién de la pieza final. El proceso puede resultar costoso, y las
propiedades de la pieza, a menudo, se resienten por el hecho de poseer
demasiadas fronteras. Aunque se han ensayado diversos métodos para obtener
materiales amorfos en bloque, ninguno, por el momento, esta exento de dificultades

y esta explotandose industrialmente.

El objeto de esta patente es mostrar una ruta alternativa de fabricaciéon de nucleos
de material: (1) completamente amorfo, (2) de matriz amorfa con regiones

nanocristalinas,o (3) completamente nanocristalino, que permite obtener bloques de
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material (no formados por unién de cintas) con la forma definitiva, o cuasi-definitiva,
sustituyendo la técnica de melt-spinning por una ruta pulvimetalurgica consistente
en la amorfizacion del polvo mediante molienda mecanica de alta energia y
posterior consolidacién rapida por via eléctrica (técnicas FAST, Field Assisted
Sintering Techniques). Esta combinacion permite, ademas de obtener piezas
masivas de material amorfo (o parcialmente nanocristalino) con la forma definitiva o
cuasi-definitiva, reducir la cantidad de metaloides presente en la aleacién, necesaria
para retener el caracter amorfo a temperatura ambiente. En principio, se prevé
idonea para fabricar piezas de pequefio tamafio, pero nada impide disefiar piezas

mayores mediante el ensamblaje de bloques acoplables mas pequefios.

Mas concretamente, el método de fabricacibn que se propone en la presente
invencién consiste en una novedosa ruta pulvimetalurgica que consta de dos
etapas: (i) una primera de amorfizaciéon del polvo mediante molienda de alta energia
y larga duracion y (ii) una segunda de conformado de la pieza mediante alguna
modalidad de consolidacion eléctrica del polvo amorfizado, como la denominada
sinterizacion por resistencia eléctrica SRE, o la denominada consolidaciéon por
descarga eléctrica CDE, pero no necesariamente una de estas.

El requisito de la consolidacion eléctrica se debe a que la ruta pulvimetallrgica
convencional de prensado en frio mas sinterizado en horno no sirve en este caso
porque durante la etapa de sinterizado, las altas temperaturas necesarias y el
tiempo durante el que se mantienen hacen que el material desvitrifique,

perdiéndose el caracter amorfo conseguido mediante la molienda.

Los nucleos magnéticos obtenidos por este procedimiento pueden tener caracter
completamente amorfo, completamente nanocristalino, o una combinacién de los

anteriores (regiones nanocristalinas embebidas en matriz amorfa).

En general, el problema técnico que resuelve la presente invencién es el producir
nucleos amorfos en bloque (no constituidos por unién de cintas) abaratando su
coste de produccién y, eventualmente, mejorando algunas propiedades. La solucién
a este problema técnico, como se ha indicado, es establecer una ruta

pulvimetallrgica consistente en el empleo de molienda mecanica como forma de
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amorfizacion del polvo y consolidacion eléctrica del polvo amorfizado, que por su
extraordinaria rapidez y naturaleza, inhibe la desvitrificacion del material. Por su
sencillez, el método propuesto representa una simplificacion del proceso de

produccién e implica reduccion de costes.

Una posible variante del método propuesto, en lugar de polvos no amorfos,
emplearia como material de partida, cintas previamente amorfizadas por cualquier
método convencional de amorfizacion (por ejemplo, melt spinning). En este caso,
las cintas deberian ser trituradas por molienda mecanica de corta duracién,

previamente a su consolidacion eléctrica.

Los posibles usos de la invencién son muy variados, incluyéndose la fabricacion de
todo tipo de nucleos de material amorfo destinados a aplicaciones de
transformadores y motores eléctricos, asi como otras piezas polares dulces. La
posible restriccién a pequefas piezas puede superarse mediante el ensamblaje de

piezas mas pequefias, acoplables, fabricadas por la via aqui propuesta.

A lo largo de la descripcién y las reivindicaciones, la palabra “comprende” y sus
variantes no pretenden excluir otras caracteristicas técnicas, aditivos, componentes
o pasos. Para los expertos en la materia, otros objetos, ventajas y caracteristicas de
la invencion se desprenderan en parte de la descripcion y en parte de la practica de
la invencion. Los siguientes ejemplos y dibujos se proporcionan a modo de
ilustracion, y no se pretende que sean limitativos de la presente invencién. Ademas,
la presente invencién cubre todas las posibles combinaciones de realizaciones

particulares y preferidas aqui indicadas.

Breve descripcion de las figuras

A continuacién se pasa a describir de manera muy breve una serie de dibujos que
ayudan a comprender mejor la invencién y que se relacionan expresamente con
una realizaciéon de dicha invenciéon que se presenta como un ejemplo no limitativo

de ésta.
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FIG1. Muestra un esquema de un molino de bolas de alta energia tipo “attritor’, en
donde se puede realizar la etapa de amorfizacién por molienda mecanica
que forma parte del método objeto de la presente invencion.

FIG2. Muestra un esquema del sistema donde se consolida eléctricamente el polvo
amorfizado procedente del molino de la figura 1 y que constituye la segunda

etapa del método preconizado por la presente invencion.

Realizacién preferente de la invencion

Como se ha indicado, el método para la fabricaciéon pulvimetallirgica de nucleos
magnéticos, objeto de la presente invenciéon se caracteriza porque comprende (i)
una primera etapa de amorfizacibn de una mezcla de polvos magnéticamente
blandos mediante molienda mecanica; y (i) una segunda etapa de consolidacion

eléctrica del polvo amorfizado en [a primera etapa.

El aleado mecanico es un proceso que involucra la repetida deformacién, fractura y
soldadura continua de las particulas de polvos (metélicos y no metalicos) por la
accion constante de la molienda de alta energia a que son sometidas. Asi, en la
figura 1 se muestra un tipo de molino de bolas donde se realiza la molienda
mecanica de alta energia, aunque el molino de alta energia no tiene que ser
necesariamente este. Este proceso tiene la ventaja de obtener verdaderas
aleaciones en estado sdélido, puesto que tiene lugar una combinacién intima a nivel

atomico.

Pero la importancia de la molienda mecanica no reside exclusivamente en la
posibilidad de alear mecanicamente, sino también en la de reducir el tamafio de
grano del polvo, con la consiguiente mejora de sus propiedades mecanicas y su
sinterizabilidad, pudiendo llegar a ser ultrafino e incluso nanométrico. Si la duracién
de la molienda es suficientemente larga, y la composicién y las condiciones de la
molienda adecuadamente elegidas, el polvo puede llegar a amorfizar. Esta
posibilidad de amorfizacion del polvo es la que se aprovecha en la presente
invencioén. La principal ventaja de este método frente a las técnicas de enfriamiento
severo es su menor coste y una mayor flexibilidad para la produccién industrial. No

obstante, no debe ignorarse que, debido a |la forma particular en la que la estructura
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amorfa es alcanzada (por deformacién/dislocacion severisima de la estructura) la
tendencia a desvitrificar es menor y la proporcién de metaloides presentes puede
disminuirse o incluso anularse, con la consiguiente mejora en las propiedades

magnéticas de las piezas finales que de ello se deriva.

Conviene recalcar que, aun cuando la posibilidad de amorfizar mediante aleado
mecanico es conocida en el actual estado de la técnica, aun subsiste el problema
técnico de consolidar el polvo amorfizado para obtener un bloque consolidado sin
que se pierda el caracter amorfo. Este problema se soluciona mediante la segunda
etapa del método preconizado.

Las técnicas de consolidacion eléctricas (técnicas FAST) no solo permiten aunar las
etapas de prensado en frio y de sinterizado en horno en una sola etapa, sino que
también logran reducir su duracién, de tal modo que se hace innecesario el empleo
de atmésferas inertes (el tiempo en que el polvo estda expuesto a las altas
temperaturas es demasiado breve para que transcurran las reacciones de oxidacion
no deseables), y el proceso puede llevarse a cabo al aire. La reduccion del tiempo
puede llegar a ser muy considerable: si el proceso conjunto de prensado en frio (en
matriz o isostatico) y sinterizado en horno puede ocupar en torno a 30-60 minutos,
la consolidacion eléctrica puede llevar tan solo unos pocos segundos, o incluso

menos aun, dependiendo de la modalidad concreta empleada.

A modo de ejemplo, cabe decir que las dos modalidades antes mencionadas, la
SRE y la CDE, tienen duraciones caracteristicas en torno al segundo (~ 0.1 -50s) y
al milisegundo (~ 0.1 - 100 ms), respectivamente, y fuentes de potencia eléctrica
también diferentes: en la SRE, un transformador que proporciona baja tensiéon (~10
- 30 V) y alta intensidad (~ 5 - 20 kA), y en la CDE, un banco de condensadores,
capaz de suministrar durante su descarga tensiones medias (~ 50 - 300 V) e
intensidades altas (~ 1 - 5 kA).

Dado que las técnicas de consolidacién eléctricas son en realidad cierto tipo de
prensado en caliente, se requieren presiones de trabajo mucho menores (< 100
MPa) que las empleadas en el prensado en frio de la ruta convencional (alrededor
de 700-1500 MPa).

10
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El enfriamiento se llevara a cabo merced a la refrigeracion (por ejemplo, merced a
un liquido refrigerante) de la que deben constar las bancadas de la maquina en

contacto con los electrodos/punzones.

Un esquema del equipo de consolidacion eléctrica, especialmente en lo
concerniente a los detalles de la matriz 1 podria ser el indicado en la figura 2 (pero

no exclusivamente asi):

La matriz 1 es eléctricamente aislante (por ejemplo, fabricada con roca natural,

hormigén refractario, tubo ceramico y zuncho de metal, etc.).

Los electrodos 2 seran de alguna aleaciéon de cobre con elevada conductividad (por
ejemplo, aleacion de Cu-Zr). Para conseguir mayor uniformidad en la temperatura
interior, puede ser interesante interponer entre el polvo 3 y el electrodo 2 una oblea
4 de material algo menos conductor, por ejemplo, una pseudoaleacién (heavy

metal) de Cu-W, que ademas aportara resistencia a la electroerosion.

La fuente de potencia 5 puede consistir en un transformador de soldadura (en el
caso de la SRE) que proporcione intensidades corriente en el rango de 2 a 12 kA,
ya sea con frecuencia de red (50 Hz) o mejor aun, con frecuencias mayores, en el
rango de las frecuencias medias (~ 1000 Hz). Una segunda posibilidad (en el caso
de la CDE) podria consistir en el empleo como fuente de potencia de un banco de
condensadores, de gran capacidad y tensiones de carga en el rango de los 50 a
500 V. Otra posibilidad es operar con ambos tipos de fuentes, por ejemplo, en una
aplicacién secuencial de las mismas: primero descarga por condensadores, y luego
intervencién del transformador de soldadura. Esta ultima posibilidad puede tener la
ventaja de permitir el abordaje de piezas de tamafio mayor, cuya resistencia
eléctrica es demasiado elevada para ser producidas Unicamente por la técnica de
SRE

El dispositivo mecanico que ejerza la presion debe ser capaz de suministrar la

fuerza necesaria para alcanzar presiones en torno a 100 MPa. En el caso de la

figura 2, se muestra una bancada refrigerada con una parte superior moévil 6 y una

1"
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parte inferior fija 7.

Ejemplo de aplicacion

Se parte, por ejemplo de una mezcla de polvos de Fe y Ni en la proporcién atémica,
del 65% y 35%, respectivamente.

Posteriormente, la mezcla de polvos es sometida a molienda mecanica en molino
de bolas de alta energia tipo attritor, como el mostrado en la figura 1, girando a 500
rom y refrigerado por agua (20°C). Para controlar el proceso de molienda se puede
afadir cera micropolvo etilén-bis-estearamida en una proporcién entre 1.5% y el 2%
en peso. La razén de carga (=masa bolas/masa polvo) se establece en el valor
20:1. La atmésfera de la vasija de molienda sera de gas argdn. La duracion de la

molienda se fija entre 30 y 40 horas.

En este ejemplo no limitativo de realizacién, el proceso de consolidacion eléctrica
por SRE se lleva a cabo al aire, con unos parametros nominales de 80 MPa de
presién, una densidad de corriente de ~6.5 kA/cm? y un tiempo de paso de 70
ciclos, de 0.02 s cada ciclo. (La SRE puede emplear corriente eléctrica de media
frecuencia, en torno a 1000 Hz.). La densidad final del compacto debe ser del 90%

0 superior,

El compacto es enfriado in situ, por efecto de los electrodos que se hallan
refrigerados por agua. Finalmente, el compacto es extraido de la matriz. Si los
parametros escogidos han sido adecuados para la masa y geometria del compacto,
este habra retenido el caracter amorfo del polvo base, o al menos, estara
constituido por una matriz amorfo en cuyo seno pudieran haber surgido islas de

material nanocristalino.
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REIVINDICACIONES

1.- Método para la fabricacién pulvimetalUrgica de nulcleos magnéticos que se
caracteriza porque comprende (i) una primera etapa de amorfizaciéon de una
mezcla de polvos magnéticamente blandos mediante molienda mecanica; y (ii) una
segunda etapa de consolidacion eléctrica FAST (Field Assisted Sintering

Techniques) del polvo amorfizado en la primera etapa.

2.- Método para la fabricacién pulvimetalurgica de nucleos magnéticos segun la
reivindicacion 1, caracterizado porque se someten a molienda mecanica cintas

previamente amorfizadas por cualquier método convencional de amorfizacién.

3.- Método para la fabricacién pulvimetalirgica de nucleos magnéticos segun una
cualquiera de las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque la consolidacion

eléctrica FAST se realiza mediante sinterizacion por resistencia eléctrica (SRE).

4.- Método para la fabricacién pulvimetallrgica de nucleos magnéticos segun la
reivindicacion 3, caracterizado porque la SRE se lleva a cabo a una tensién de ~10

- 30 V e intensidad entre 5 y 20 kA con una duracién de ~0.1 - 50 s.

5.- Método para la fabricaciéon pulvimetallrgica de nucleos magnéticos segln una
cualquiera de las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque la consolidacion

eléctrica FAST se realiza mediante consolidacién por descarga eléctrica (CDE).

6.- Método para la fabricacién pulvimetallrgica de nucleos magnéticos segun la
reivindicacion 5, caracterizado porque la CDE se lleva a cabo a una tension
comprendida entre 50 y 300 V e intensidad comprendida entre 1 y 5 kA con una
duracioén de ~ 0.1 — 100 ms.

7.- Método para la fabricacién pulvimetallrgica de nucleos magnéticos segun una
cualquiera de las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque la consolidacién
eléctrica FAST se lleva a cabo mediante una combinacién de SRE y CDE.
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8.- Método para la fabricacion pulvimetalurgica de nucleos magnéticos segun una
cualquiera de las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque la consolidacién

eléctrica se lleva a cabo mediante una sucesion de técnicas FAST.

9.- Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 8 que se caracteriza porque se
fabrican piezas de nlcleos magnéticos mediante ensamblaje de piezas acoplables

de menor tamano.

10.- Nuacleo magnético, obtenido segun el método de cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 9, que se caracteriza por ser completamente amorfo,
completamente nanocristalino, o una combinacién de los dos anteriores, esto es,

regiones nanocristalinas embebidas en matriz amorfa.
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