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Aimants NdFeB

Nouveaux types d’aimants NdFeB
a comportement amélioré vis-a-vis de la
corrosion et de la température

Philippe Tenaud, Fernand Vial, Masato Sagawa

Les propriétés des aimants
NdFeB frittés ont été améliorées
grdce a des substitutions de
meétaux réfractaires tel le vana-
dium. Des conditions opéra-
toires telle -B/l,,H = 0,5a

180 °C sont devenues possibles.
La résistance a la corrosion est
tres fortement améliorée, grace
a I’efficacité du blocage de la
diffusion de I’'oxydation de la
phase riche en Nd. Des revéte-
ments organiques permettent
d’atteindre des durées de vie en
test a I’autoclave cinq fois supé-
rieures a celles mesurées sur les
aimants NdFeB connus jusqu’a
présent.

Durch Zusatze von Vanadium ist
es gelungen, die Eigenschaften
der gesinterten NdFeB-Magnete
wesentlich zu verbessern. lhre
Anwendung ist nun fir Arbeits-
punkte bis zu -B/u.,H = 0,5 bei
Temperaturen von 180 °C mog-
lich. Die Korrosionsbestandig-
keit konnte durch Mikrostruktu-
ren, die eine Ausbreitung der
Oxidation verhindern, stark ver-
bessert werden. Versehen mit
einer Kunststoffbeschichtung
erreichen diese Magnete im Kor-
rosjonstest im Autoklaven eine
finfmal langere Lebensdauer als
die bisherigen NdFeB-Magnete.
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Le développement des aimants
NdFeB a été fortement limité par leur
mauvaise stabilité thermique et leur
grande sensibilité en atmosphere oxy-
dante. De nombreux travaux ont été
réalisés ayant pour but de résoudre ces
deux problemes majeurs. Des addi-
tions d’Al ont permis d’augmenter la
coercitivité a température ambiante [1]
sans pour autant améliorer la stabilité
thermique [2]. La coercitivité peut éga-
lement étre doublée par les additions
coliteuses de terres rares lourdes telles
Dy, Tb ou Ho; malheureusement la ré-
manence décroit alors sensiblement en
raison de leur couplage antiparalléle
avec le fer. Les substitutions de Co au
Fe permettent d’augmenter la tempé-
rature de Curie [3] et de réduire la sen-
sibilité a la corrosion [4]; cependant la
coercitivité décroit trés vite, bien que
I’anisotropie magnétocristalline soit
peu réduite [5]. Enfin certains auteurs
ont montré que des additions de 1...3
at % de métaux tels Nb, Ti ou Zr aug-
mentent la coercitivité [6].

Nous présentons ici les résultats ob-
tenus grace a I’addition de vanadium a
des teneurs voisines de 3...5 at %. Dans
ce cas le diagramme de phases est mo-
difi¢ de facon telle que la phase
NdFesBs n’est plus formée. Elle est
remplacée par des composés de formu-
le VoFeB> qui sont localisés dans I’ai-
mant tant aux joints de grains - dans la
phase riche en Nd en pontant les
grains magnétiques - que sous forme
de précipités a I'intérieur des grains
magnétiques [7]. Le Co, s’il est ajouté,
se substitue partiellement au Fe dans
la phase magnétique et forme des com-
posés intermétalliques Nd-Co dans les
joints de grains.

Procédure expérimentale

Des lingots, élaborés a partir d’al-
liages Nd-Fe, Dy-Fe, Fe-B, Fe-V in-
dustriels, de Fe, d’Al et de Co purs ont
été coulés aux compositions nomi-
nales listées dans la figure 1. Les ai-

mants ont ¢té obtenus par métallurgie
des poudres incluant notamment un
broyage a jet d’azote, une compression
axiale parall¢le, un frittage en phase li-
quide et un revenu. Un revétement or-
ganique a été appliqué aprés une pré-
paration de surface appropriée.

Apres saturation en bobine pulsée
de 6 tesla, les mesures magnétiques ont
été réalisées dans un hystérésigraphe
produisant un champ variable de 0...3
tesla a des températures comprises
entre 20 °C et 180 °C. Les pertes irré-
versibles ont été mesurées en bobine
de Helmholtz aprés un maintien de
deux heures a la température de mesu-
re (20°..210 °C).

Les tests de corrosion accélérés ont
été réalisés en étuve humide (80 °C -
90% rH) et en autoclave (115°C - 1.75
bar - 100% rH). La résistance a la cor-
rosion a été quantifiée sur aimants non
revétus par mesure de prise de poids et
sur aimants revétus par test d’adhésion
du revétement aprés test en étuve hu-
mide.

Propriétés magnétiques a
température ambiante

Une addition de 4 at % de V procure
une augmentation de coercitivité d’en-
viron 400 kA/m (5 kOe) tant sur la fa-
mille NdFeVB que sur la famille
NdDyFeVB. Cet effet doit étre attri-
bué a une amélioration de la micro-
structure des aimants. En effet comme
le montrent les analyses en microsco-
pie a balayage (SEM-EDAX) le vana-
dium n’est que trés peu soluble dans la
phase magnétique; il ne modifie donc
pas la valeur de I’anisotropie magnéto-
cristalline de cette phase. En consé-
quence, les effets d’augmentations de
H.; dis respectivement au Dy (aug-
mentation d’anisotropie magnétocris-
talline) et au V (meilleure microstruc-
ture) sont simplement ajoutés de ma-
niere cumulative - voir aimant 6 -
conduisant ainsi a des coercitivités de
I’ordre de 2000 kA/m (25 kQOe).
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Aimants NdFeB

Aimant I 2 3 4 5 6
Composition chimique
Nd [at %] 15 15 13,5 15 15 13,5
Dy [at %] 0 0 1,5 0 0 1,5
Co [at %] 0 S 0 0 5 5
Vv [at %] 0 0 0 4 4 4
B [at %] 8 8 8 8 8 8
Al [at %] 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Fe bal. bal. bal. bal. bal. bal.
Propriétés magnétiques
B, [T] 1,19 1,19 1,08 1,16 1,16 1,04
Hy [kA/m] 875 637 1513 1354 1350 1911
(BH ),y [kJ/m?] 258 254 217 248 247 199
H.3(20°C) [kA/m] 870 620 810 870 870 800
H.p(180°C)  [kA/m] 100 60 230 250 260 490
dB,/BdT [%/K] -0,12 =0,11 =0,12 —-0,12 —-0,11 -0,11
Durée de vie
résine A [jour] 6 6 7 29 41 41
résine B [jour] 8 7 7 32 43 43
résine C [jour] 4 4 6 24 39 40
Figure 1 Propriétés magnétiques et durée de vie des différents aimants étudiés

Composition chimique: le reste sur 100% est du fer (76,5...67,5 at %). Le coefficient thermique d B,/ B,d T
est défini entre 30 °C et 180 °C. Les tests de corrosion ont été réalisés en autoclave a 115 °C sous pression

de 1,75 bar a une humidité relative de 100%.

Il est remarquable de noter que la
rémanence n’est que tres peu affectée
par I’addition de vanadium. En effet la
phase V,FeB; n’est pas ajoutée a la mi-
crostructure de I'aimant I, elle ne fait
que remplacer la phase NdFesB;, inuti-
le.

La comparaison entre les aimants 4
et 5 montre que lorsque le vanadium
est présent, il est possible de substituer
au moins 5 at % de Co au Fe sans dé-
grader les propriétés magnétiques. Cet
effet sera utilisé pour améliorer la ré-
sistance a la corrosion de ces aimants.

Dépendance en température
des propriétés magnétiques

La figure 2 montre les cycles d’hys-
téerésis des aimants 5et 6 entre 20 °C et
180 °C; les pertes irréversibles mesu-
rées sur les aimants I a 6 sont tracées
sur la figure 3: les aimants dopés au va-
nadium ont une stabilité thermique ex-
cellente. A taux de Dy équivalent, ils
sont capables de supporter des tempé-
ratures de 50°C supérieures aux ai-
mants classiques. L’aimant 6 peut par
exemple fonctionner a 180 °C sur des
droites de travail trés basses, jusqu’a
-B/i,H=10,5.

Cet effect ne doit pas étre attribué a
I’augmentation de température de Cu-
rie due a la présence de Cobalt. En ef-
fet la comparaison des aimants 4 et 5

(figure 3) montre que 5 at % de Co
n’ont pas de conséquences sur la stabi-
lit¢ thermique de ces nouveaux ai-
mants.

Résistance a la corrosion

Propriété intrinséque: aimants non
revétus

Ainsi que le montre la photographie
(figure 4), les aimants sans vanadium
non revétus soumis a un traitement en
¢tuve humide pendant 500 heures se
décomposent partiellement. Une ana-
lyse en diffraction X de la poudre libé-
rée par ces aimants (figure 5) montre
qu’elle est constituée de la phase ma-
gnétique principale Nd,Fe 4B ainsi
que d’hydroxyde de néodyme: la cor-
rosion s’est développée a travers la
phase riche en terre rare en la transfor-
mant en Nd (OH); libérant ainsi les
grains magnétiques alors dépourvus
de liaisons mécaniques avec le corps
de ’aimant. Cette corrosion qui débute
en surface, s’accélére exponentielle-
ment (figure 6) a partir d’un temps dé-
pendant de la géométrie de I’aimant
(ict 250 heures pour un aimant de dia-
metre 13 mm et de hauteur 10 mm).

Au contraire les aimants dopés au
vanadium se caractérisent par une ex-
cellente tenue en corrosion. Dans ce
cas la diffusion de 'oxydation est blo-
quée par le réseau de composés V,FeB,
intergranulaires. D autre part les inter-
métalliques Nd-Co présents dans la

Nd,s FegqsCosV, By Algs

] Figure 2
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phase eutectique la stabilisent vis-a-vis
de I'oxydation. La résistance a la cor-
rosion se traduit alors par une trés
bonne tenue mécanique de I’aimant en
étuve humide (photographie, figure 4,
a droite), ainsi que par une cinétique
linéaire de prise de poids réduite, sans
accélération (figure 6).

Résistance a la corrosion des aimants
revétus

Trois types de revétements organi-
ques ont été appliqués sur les aimants
1..6 . La résine A est électrophoré-
tique, les résines B et C sont appli-
quées sans différence de potentiel. Les
aimants revétus ont été soumis a un
test en autoclave. La résistance a la
corrosion est quantifiée en terme de
durée de vie en suivant I’évolution de
I'aspect visuel et de I’adhérance du re-
vétement (voir figure 1). Les aimants
1...3 présentent des boursoufflures
apres 4...8 jours de test; le revétement
n’adhere plus révélant un développe-
ment de corrosion sous la protection.
Les aimants 5et 6 au contraire sont ca-
pables de supporter le test pendant 40
jours environ. La durée de vie est donc
multipliée par un facteur supérieur a
cing. Ce résultat est la conséquence di-

Wri/q-

L'_'
1

=Hryg-
1 1

S0
L

Figure 3 Pertes irréversibles d’aimants en
circuit ouvert

T Température

P, Pertes irréversibles

Les pertes irréversibles sont indiquées pour les
aimants I a 6travaillant a
-B/uoH=1eta-B/p,.H=0,5

recte de la meilleure tenue de la phase
eutectique a ’'oxydation.

Conclusion

La combinaison des additions de
vanadium et de cobalt permet d’obte-
nir des coercitivités intrinseques de
I’ordre de 1350 kA/m. Cet aimant sans
Dy est a peu prés équivalent (B,, H¢)
a un aimant classique contenant envi-

Figure 4
Photographie des
aimants I et 5non
revétus apres un
traitement de 500
heures en étuve ; : . 4
humide |
Nd15 Fe BgA 0.5 Nd15Fe C05V4 88 A“(}.‘b
(sample n® 1) (sample n° 5)
B = £
Ac, > 15418 A s Z g
= 2 S
Tl B = m £
™M ~
= i i £
EJL" .ﬁr o
o =
2O Na) ~ N &
= E e bl g & "
P L ~ =
= 2 Z 1 I
o m {es]
m laa} b= o~
2 2 = S
m i AR P
ST =
: l I lO 215
3
= i “0 2 ¥THETA (degite)
Figure 5 Diagramme de diffraction X obtenu sur la poudre oxydée

Poudre libérée par I’aimant / suite & un traitement de 500 heures en étuve humide

ron 0,7 at % Dy, mais sa stabilité ther-
mique et sa résistance a la corrosion
sont bien meilleures.

Lorsque 1,5 at % Dy sont de plus
substitués au Nd, des températures
op¢ratoires de 180°C sont atteintes,
tout en gardant le méme avantage de
I’excellente tenue en corrosion de cette
famille d’aimants. Ce résultat devrait
avoir pour conséquence d’ouvrir le
marché des moteurs aux aimants
Nd(Dy)FeCoVB.

e as cylinder
atplal Z=13 mm

0.5 h=10 mm g
(no coaling) %
0.10F

Q.05 g o

0g= 100

|
200 1[n) 300

Figure 6 Prise de poids des aimants I et 5§
non revétus en étuve humide

AF, Augmentation du poids des aimants en fonc-
tion du temps

t temps de test en étuve humide (température:
80 °C; humidité relative: 90%)
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cherches de Péchiney a4 Voreppe pour leurs dis-
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