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Resumo

Diferentes métodos de processamento de ligas a base de FeCo através da técnica de
moldagem de pdés por injecdo foram estudados com o intuito de otimizar propriedades finais e
reduzir o custo de producédo. Os fatores analisados foram o uso de pds metalicos na condi¢éo
elementar e pré-ligada; a introducdo do elemento vanadio na liga de FeCo; a andlise de duas
rotas distintas de extracdo e sinterizacdo, e por ultimo foram caracterizadas as propriedades
magnéticas, mecanicas e elétricas. Os resultados mostraram que o uso do p6é na forma
elementar permite atingir valores mais altos de densidade, mais adequados para as
propriedades magnéticas moles e representa uma redugcdo de custo de material e de
processamento para a liga de FeCo. A liga com o elemento vanadio possui propriedades
magnéticas inferiores a liga de FeCo quando aplicada freqiiéncia de 0,05 Hz, porém, com o
aumento da frequéncia, esse resultado é invertido. Esse comportamento é atribuido a
resistividade elétrica das ligas de FeCo2V, que apresentaram valores em torno de uma ordem
de grandeza maior que a liga de FeCo. Apesar da liga de FeCo nédo apresentar problemas no
processamento devido a sua fragilidade, a adicdo do elemento vanadio resulta em um aumento
de 100% na resisténcia mecéanica. Em relacdo a custos, a rota de processamento que
apresenta as melhores propriedades indica que com o uso de pés elementares, possivelmente
uma etapa do processamento podera ser eliminada. O custo dos pds elementares de Fe e Co é
aproximadamente 50% menor que o dos poés pré-ligados FeCo e FeCo2V, e o0 uso de pés
elementares ainda permite 0 processamento através da rota de menor custo. Foi possivel
concluir que todos os fatores analisados possuem influéncia nas propriedades finais das ligas e

que o custo de processamento pode ser adequado a cada caso, de acordo com as

propriedades requeridas em uma dada aplicagéo.

Palavras chave: Moldagem de pGs por injecdo. Ligas magnéticas moles. Ligas a base

de FeCo.



Abstract

Different processing methods for FeCo-based alloys were tested for use in the injection
molding manufacturing technique, aiming at optimization of the properties of the final product as
well as cost reduction. The following parameters were analyzed: the use of either elemental or
pre-alloyed metallic powders as precursors; the insertion of vanadium in the FeCo alloy; and
two distinct routes for extraction and sintering of molded test parts. The magnetic, mechanical
and electrical properties for each set of parameters were characterized. It is shown that the use
of elemental powders yield molded objects with higher densities, more suited for soft magnetic
applications. Furthermore, it represented a reduction of material and processing costs for the
FeCo alloy. Alloys containing vanadium showed inferior magnetic properties at 0.5 Hz, when
compared to the pure FeCo alloy. However, for higher frequencies, this relation is inverted, what
can be related to the resistivity of FeCo2V, which is about an order of magnitude higher than in
the FeCo alloy. FeCo alloys did not show any problem during processing, although addition of
vanadium increased by 100% the mechanical strength of the molded parts. Considering the
costs, there is an indication that, by using elemental powders, one step of the fabrication
process could be eliminated. In conclusion, the use of elemental powders, besides being 50 %
cheaper than the pre-alloyed FeCo or FeCo2V powders, also enable the use of a less costly
processing route. It was also shown that all analyzed parameters do have an influence on the
final properties of the alloys, and therefore, it is important to adequate the processing route to

the properties required in each particular application.

Key words: Powder injection molding. Soft magnetic alloys. FeCo based alloys



Vi

Sumaério

L. INEFOTUGED ..ttt 2
N O | o T1= €Yo 1= 4
2.1, ODbjetivos @SPECITICOS vttt 4

3. REVISEOD U@ [EEIAIUIA .. .eiiiiiiiiiiiei e et e e e e e e e e e e e 6
3.1. Materiais magnéticos moles abase de Fe € CO.......cccvvvrvrviiimnriiiirieeniinnnns 6

3.1.1. AplicagBes para as ligas a base de FECO.........ccovriiiniiiene e 16

3.2. Processamento via moldagem de pOsS por injeGa0 ........ccccvveeeriiiviieeeennn. 17

3.2.1.  OS POS METANICOS ....cviniiiiitiieiiie bbbt bbbttt 21

3.2.2.  MIiSTUIa PAra INJEGAD .....c.eiviieiiitiieiist ettt bbb bbbttt 23

3.2.3. MOIdAgem POF INJEGAOD ... ...ueiuiitiiieeiieiertete ettt ettt sb bbb sre e 24

3.2.4.  EXIraG8o dO lGANTE.......cciiiiiiiiieieie et b e 25

3.2.5.  SINEEIIZAGEOD .. ...e ittt bbbttt ekttt e e nrenes 28

4, MALEriaiS € MELOUOS ....oeiiiiiiiiitei e ettt et e e e et e e e e e e e e 32
4.1, PrOCESSAIMENTO ..oeeviiiiiiiii e eeee et e ettt e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e nrrr e 32

4.1.1.  MateriaiS ULIZAAOS .......cccoviiiieiieicee e e 32

4.1.2. Preparac8o da MasSa d€ INJEGAD..........ccereiiiiriiieie sttt 35

4.1.3.  INJECAO GBS PEGAS . ...cueiuteteitirte sttt ettt ettt sttt ettt bbb bt bttt e b e b b sbe bbbt nnenre e 36

4.1.4. Extracdo quimica dos ligantes por SOIVENTE ..........ccoeiiereieneiiese e 37

4.1.5. Extracao térmica com pré-sinterizagéo e sinterizacdo em forno a vacuo.................. 37

4.1.6. Extracdo termoquimica com atmosfera oxidante e sinterizagdo em forno mufla......39

4.2. MEtodos de CaraCteriZagaO ......uuuiiiiieeeeiiieee e e e e 40

4.2.1. Caracterizagies PreliMIiNares ... e 40

4.2.2. Propriedades ElELIHCAS .........cceiiiieieeiciie ettt 42

N T = (o] o1 ¢ [=To F= Lo (=R g F= To | =] i o= LSS 43

4.2.4. Propriedades MECANICAS .........ccccveiieiieieitice sttt sttt st e besaeste e e e e e e e e e e 45

5. ReSUItadoSs € HiSCUSSDES ...cooiiiiiiiiiiiee e et e 46
5.1. Caracterizac8es preliminares ....ccccoiiieeceiiiieeiiiis e 46

5.1.1. Densidade das misturas para iNJEGAD ..........cccoueruerereiinirieie et 46

5.1.2.  Retrag8o diMENSIONEAL ........cciiiiiiieieieie et 46

5.1.3. Densidade das amostras SiNterizadas ...........c..cccuorerineiinieense e 48

5.1.4.  ANAlISE MICIOESIIULUIAL .......c.coiiiviiiiiiieee e 51

B5.1.5.  ANANSE TEIMUCA. ....ceiieie ettt st et ene et et e e see e 55

5.2 Propriedades EletriCas. ......ccccouiiuiiiiiiiieiiii s 57

5.3, Propriedades MagneétiCas .........cccuuuiiiiieiiiiiiiiiiiiie et 59

5.3.1. Material referéncia (2V Permendur) ... 59

5.3.2. Rota de extracao térmica com pré-sinterizagdo e sinterizacdo em forno a vacuo...60

5.3.3. Rota de extracéo térmica com atmosfera oxidante e sinterizacdo em forno mufla..72



Vil

54,  Propriedad@S MECANICAS .......uuuuuuuuiriiiiiiiiiiiiieeiiiiiiiiiebbbeeeeeeaeesesnees e 76
5.4.1. Rota de extracao térmica com pré-sinterizagdo e sinterizacdo em forno a vacuo...76
5.4.2. Rota de extracéo térmica com atmosfera oxidante e sinterizacdo em forno mufla..79

6. Estudo de Caso: Processamento de ligas a base de FeCo via MPI para aplicacdo em

valvulas magnéticas de motores a di€SEel. ....ccoiiiii i 81
B.1. A QPICACAD ..ottt e ————— 81

6.2.  MateriaiS analiSAUOS ... ....uuuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiee bbb 82

6.3.  ResUlItad0S ODtIdOS. ......uuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 83

6.3.1. Rota de extracdo térmica com pré-sinterizagdo e sinterizacdo em forno a vacuo. ..83

6.3.2. Rota de extracdo térmica com oxidacao e sinterizagdo em forno mufla.................... 88

6.4. Conclusdes dO eStUAO U8 CASO ....uuuuuuriiiiiiiiiiiiiiiiieeee it eeeeeeeeeeeees 91

A o ] o Yo 11 F={ o == 93
8. Sugestdes de trabalhos fULUIOS........ooiiiiiiiii e 95
S TR = L= = o] = T 96
10. Apéndice — Defini¢cdes de algumas propriedades magneéticas..........cccvvveeeeerniiiinnnnne. 99



VIl

Lista de Figuras

Figura 2.1 — Analises realizadas no presente trabalho. .............cccceiiiiiiiiiii e, 5
Figura 3.1 — O momento magnético do ferro e cobalto nas ligas binarias Fe; ,Co, € a saturacéo
de magnetizacdo das ligas em funcéo da composi¢ao (Sourmail, 2005) ..........cccceeeeieeeeeiiieeninnnnn. 7

Figura 3.2 - Inducdo de saturacdo do ferro com diferentes elementos de liga (Metals

[ Pz TaTo [ oTo o S KT T TR 8
Figura 3.3 - Permeabilidade magnética do ferro com o acréscimo do elemento cobalto (Bozorth,
LO5L). oottt ettt ettt ettt nn s, 9
Figura 3.4- Diagrama de fases do sistema ferro/cobalto (Sourmail, 2005). ............ccceeiviiiiinnnns 11
Figura 3.5 - Estruturas formadas nas ligas @ base de FECO...........ccuuviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeee e 11

Figura 3.6 - Momento de saturacdo em funcéo da temperatura para liga ordenada (linha cheia)

e desordenada (linha tracejada) (CLEGG e BUCKLEY, 1973)......cccovviiiiiiiiiiieeiiiiei e, 12
Figura 3.7 - Resistividade da liga FeCo em funcéo da adicdo de elemento de liga (Chen,
I ) TS 13

Figura 3.8 - Diagrama de fases do sistema ferro, cobalto e vanadio (Martin e Geisler, 1952)...13
Figura 3.9 - Exemplos de pecas fabricadas pelo processo MPl (GERMAN, 2003). .................. 18
Figura 3.10 — Funcionamento da valvula magnética da bomba de injecdo (Bosch CD-ROM,
1999). ettt ettt ettt ettt ettt e, 20
Figura 3.11 — Peca de FeCo2V componente da valvula magnética pertencente a bombas de
g =Tox= Lo TR TS T TRPPRPTTRTPPRR 20

Figura 3.12 - Determinacado da fracdo volumétrica de solidos critica. (GERMAN e BOSE, 1997).

................................................................................................................................................. 24
Figura 3.13 - Material apds a extracdo total do ligante e apds formacao dos primeiros contatos
ENLIE AS PAITICUIAS. .oieiiiiiiiii e e et e e e e e e e e et e e e e e e e e eeeeeanseeeeeaaaeeeannes 26
Figura 3.14 —Mecanismo de oxidac¢ao nas ligas de FeCo2V ( SUNDAR e DAVI, 2004)........... 27
Figura 4.1 — PGs elementares e pré-ligados utilizados para producao das amostras. ............... 33
Figura 4.2 — Corpos de prova processados Via MPL..........cccoooiiiiiiiiiiiii e 36
Figura 4.3 - Ciclo de ETP e SINterizac8o €M FV........coiiiii i e 38
Figura 4.4 — Ciclo com tratamento térmico de resfriamento otimizado. ..............ccoeevvvvvvvieennee, 38
Figura 4.5 - Ciclo de ETO e Sinterizagao €m FM..........ccccooiiiiiiiiiiiiiiiiein e e 39
Figura 4.6 - Equipamento utilizado para andlise de resistividade. .............cccoeeuviiieeieinneinnnnnee. 42
Figura 4.7 - Bobinamento primario e secundario para caracterizagcdo magnética. .................... 43
Figura 4.8 - Equipamento tracador de curvas de histerese e magnetizagao. .............cccceeennn... 43

Figura 5.1 — Anéis ap0s o processamento com diferentes rotas e tipos de po. ........ccccceevuuveeee. 47



Figura 5.2 - Corpos de prova de tracéo de FeCo (a) € FECO2V (D).....oovvvvvviiiiiiiieeiiiiieii e, 48

Figura 5.3 — Resultados de densidade das amostras processadas nas rotas ETP e ETP+FV.49

Figura 5.4 — Densidade das pegas processadas pela rota ETO+FM...........ccccccovviiviiiiiiiinnnnnns 50
Figura 5.5 - Micrografias das ligas a base de FeCo sinterizadas (Sem ataque, aumento de
BOOX). vt eeeeeee et et eeee et et et et e e e ettt et et et ettt et ettt e ettt e e ettt e et et e ettt en e, 51
Figura 5.6 - Micrografias das ligas a base de FeCo sinterizadas (Ataque Marble, aumento de
BOOX). vt eeee et et et eee et et ee et e et e et ettt ettt ettt e ettt ettt e ettt et e et et et en e, 52
Figura 5.7 — Micrografia do material fundido referéncia para o processo MPI..............cccceeo... 53

Figura 5.8 — Segunda fase encontrada nas amostras de FeCo2V processada com poés

CIEBIMEBNTAIES. ..ceiiiiieie e 54
Figura 5.9 — Andlise térmica diferencial das ligas de FECo € FECO2V. .........covvvviiveieiiiiiiinnnnne. 55
Figura 5.10 — Resistividade elétrica obtida para as ligas processadas na rota ETP+FV. .......... 57
Figura 5.11 - Resistividade elétrica obtida para as ligas processadas na rota ETP................... 58
Figura 5.12 - Resistividade elétrica obtida para as ligas processadas na rota ETO+FM. .......... 58
Figura 5.13 — Curva de histerese e laco BH obtidos para o material referéncia. ....................... 59

Figura 5.14 - Permeabilidade maxima relativa em funcdo do campo induzido para o material
(=T (=] o (o1 TP PP PP PP PPPPPPPRPPRPPPI 60
Figura 5.15 — Curvas de histerese de ligas processadas via ETP+FV, freqiiéncia de andlise
0,005 HazZ. e et e e et e e et e e eeba e eaa 61
Figura 5.16 — Lago BH de ligas processadas via ETP+FV, freqUiéncia de analise 17 Hz. ......... 61

Figura 5.17 — Permeabilidade de ligas processadas via ETP+FV, freqiéncia de analise 0,05 Hz.

................................................................................................................................................. 61
Figura 5.19 — Permeabilidade das amostras processadas narota ETP+FV..............ccooeeiiins 63
Figura 5.20 — Inducéo de saturagdo das amostras processadas na rota ETP+FV. ................... 64
Figura 5.21 - Coercividade das amostras processadas narota ETP+FV. ...........ccccevvvvvvennnn. 64
Figura 5.22 — Perdas magnéticas das amostras processadas na rota ETP+FV........................ 65
Figura 5.23 - Ligas processadas via ETP, frequiéncia de analise 0,05 Hz. ............cccccceeeernnnnne. 66
Figura 5.24 - Ligas processadas via ETP, frequéncia de analise 17 Hz. ...........cccccceeeeiiiinnnns 66

Figura 5.25 - Permeabilidade das ligas processadas via ETP, frequéncia de andlise 0,05 Hz. .66
Figura 5.26 - Permeabilidade das ligas processadas via ETP, frequéncia de andlise 17 Hz.....66
Figura 5.27 — Permeabilidade das amostras processadas narota ETP. ............cccccceciiininnnnnnn. 68

Figura 5.28 - Indug&o de saturagéo das amostras processadas na rota ETP. .............cccccvveees 69



Figura 5.29 - Coercividade das amostras processadas narota ETP..........cccoceeeeeeiiiiiiiiii e, 69
Figura 5.30 - Perdas magnéticas das amostras processadas na rota ETP. ............cccccvvvennnnn. 70
Figura 5.31 - Ligas de FeCo e FeCo2V com e sem TTO de resfriamento..............cccceeeeiiiinnnns 71

Figura 5.32 - Permeabilidade das ligas de FeCo2V e FeCo, com e sem TTO de resfriamento. 71

Figura 5.33 - Ligas processadas via ETO+FM, freqiéncia de analise 0,05 Hz. ........................ 72
Figura 5.34 - Ligas processadas via ETO+FM, freqiéncia de analise 17 Hz. ........................... 72
Figura 5.35 - Permeabilidade de ligas processadas via ETO+FM, freqiiéncia de andlise 0,05
[ 2RO TP 73
Figura 5.36 - Permeabilidade de ligas processadas via ETO+FM, freqiéncia de andlise 17 Hz.
................................................................................................................................................. 73
Figura 5.37 - Permeabilidade das amostras processadas narota ETO+FM. ..............ccccceo. 74
Figura 5.38 - Inducédo de saturacédo das amostras processadas na rota ETO+FM. ................... 75
Figura 5.39 - Coercividade das amostras processadas na rota ETO+FM. .............cocoeiiiiiinnns 75
Figura 5.40 — Perdas magnéticas das amostras processadas na rota ETO+FM. ...................... 76

Figura 5.41 —Tens&o maxima e de escoamento das amostras processadas ha rota ETP+FV..77
Figura 5.42 — Deformacao especifica das amostras processadas na rota ETP+FV. ................. 78
Figura 5.43 — Tensdo maxima e de escoamento de amostras no estado pré-sinterizado e
SINtErizado, NA TOtA ETPHFV . .ce et et e e e e era e e eees 79
Figura 5.44 —Tensdo maxima e de escoamento de amostras submetidas a rota ETO+FM....... 80
Figura 5.45 - Deformacdao especifica obtida para as ligas processadas na rota ETO+FM. ....... 80

Figura 6.1 — Localizacdo da peca de FeCo2V na bomba de injecdo (Bosch CD-ROM, 1999). .81

Figura 6.2 - Densidade das amostras processadas na rota ETP+FV. ..........cccccoiiiiiiiiiiiiinnnns 83
Figura 6.3 — Indugdo magnética das amostras processadas na rota ETP+FV. ..........ccccoiunnee. 84
Figura 6.4 — Permeabilidade das amostras processadas narota ETP+FV.............ccccceenn. 84
Figura 6.5 — Coercividade das amostras processadas na rota ETP+FV. ...........ccccciieiinnnnens 85
Figura 6.6 — Resistividade das amostras processadas na rota ETP+FV. ...........cccccociiiiiiinnnnnn. 85
Figura 6.7 — Dureza das amostras processadas pela rota ETP+FV. ........ccccccoiiiiiiiiiiiiiiiinns 86
Figura 6.8 — Densidade das amostras processadas harota ETP...........cccccceeeeiiiiieiiiiiii e, 86
Figura 6.9 — Inducdo magnética das amostras processadas na rota ETP..............cccccvvvnnnn. 87
Figura 6.10 — Permeabilidade das amostras processadas narota ETP. ............cccccocciininnnnnnn. 87
Figura 6.11 — Coercividade das amostras processadas na rota ETP. ..............cccccvviviiiiiinnnnnns 87
Figura 6.12 — Resistividade das amostras processadas na rota ETP................oooiiiiiiiiiin e, 88
Figura 6.13 — Densidade das amostras processadas na rota ETO+FM. .............ccoevviiiennines 88

Figura 6.14 — Indugcdo magnética das amostras processadas na rota ETO+FM. ...................... 89



Xl

Figura 6.15 — Permeabilidade relativa das amostras processadas na rota ETO+FM. ............... 89
Figura 6.16 — Coercividade das amostras processadas na rota ETO+FM. ............ccevvvvvnnnnn. 90
Figura 6.17 — Resistividade elétrica das amostras processadas na rota ETO+FM.................... 90
Figura 6.18 — Dureza das amostras processadas na rota ETO+FM............ccccccviviiviiiiniinnnnns 90
Figura 10.1 — Curva de histerese ou lago BH............coiiiiiiiiiiiiii e e, 100

Lista de Tabelas

Tabela 3.1 — Propriedades magnéticas de ligas a base de FECO...........ccoovvviiiiiiiiiiiiccieennn. 14

Tabela 3.2 — Valores obtidos da literatura para propriedades mecéanicas de ligas a base de

Tabela 3.3 — Energia de formacg&o dos 6xidos de ferro e cobalto (SUNDAR e DEEVI, 2004). .27

Tabela 4.1 — P6s metalicos estudados no processamento via MP1...........ccoooiiiiiiiieininic e, 32
Tabela 4.2 — Custo dos p0s elementares e pré-ligados. ............oovviiiiiiieeeiiiiii e, 33
Tabela 4.3 — Materiais poliméricos da massa de INJECAOD. ...........uuvvviiiiiieeeeiieeiie e, 34

Tabela 4.4 — Propriedades magnéticas medidas pelo fabricante do material de referéncia

Permendur 2V ap0s tratamento tEIMICO. .........uuueiiiie it e e 34
Tabela 4.5 - Composicao quimica dos pés e do material de referéncia fundido. .................... 35
Tabela 4.6- Carga metalica das MISTUIAS. ........cooeeiiiiiiiiiiiee e e 35
Tabela 4.7 — ParGmetros de INJECAD. .....covviiiiiiiii e e e e e e e e e 37
Tabela 5.1 — Densidade das misturas de INJEGAOD ..........uuuuiiiiiiiiiiiiiiieee e 46
Tabela 5.2 — Contracéo dimensional das ligas ao final do processamento MPI. ...................... 47
Tabela 5.3 — Densidade das amostras sinterizadas de FeCo e FECO2V.........cccccceevvviiirinnennn. 48
Tabela 5.4 — Densidade da liga fundida usada como referéncia. ..............ccevvvieeeiee e, 48
Tabela 5.5 — Percentual atdbmico de elementos formadores das ligas............cvvvvevveeiiiieiieennnn. 53

Tabela 5.6 — Temperatura de transi¢cao de fases das ligas de FeCo elementar e FeCo2V pré-

Tabela 5.7 — Resistividade das ligas estudadas...........ccccoeiiiiiiiiiiiiiiii e 57
Tabela 5.8 — Média e desvio padrado das propriedades magnéticas do material referéncia......60
Tabela 5.9 — Média e desvio padrdo das propriedades magnéticas obtidas na rota ETP+FV. .62
Tabela 5.10 — Média e desvio padrao das propriedades magnéticas obtidas na rota ETP....... 67
Tabela 5.11 — Resultados obtidos com e sem o tratamento térmico de resfriamento............... 71
Tabela 5.12 — Média e desvio padrédo de propriedades magnéticas obtidas na rota ETO+FM. 73

Tabela 5.13 — Propriedades mecanicas das ligas processadas pela rota ETP+FV. ................. 77



Xl

Tabela 5.14 — Propriedades mecanicas das ligas processadas pela rota ETP.............ccc...e.... 78

Tabela 5.15 — Propriedades mecanicas das ligas processadas pela rota ETO+FM. ................ 79

Lista de Abreviacdes

MPI — Moldagem de pés por injecao

MMM — Materiais magnéticos moles

MEV — Microscopio eletrdnico de varredura
MO — Microscopia 6tica

ATD - Analise térmica diferencial

DC — Corrente elétrica continua

AC — Corrente elétrica alternada

ELE - PGs elementares

PRE - P0s pré-ligados

ETP — Extracdo térmica com pré-sinterizacao
FV — Sinterizacdo em forno a vacuo

ETO — Extracéo térmica com atmosfera oxidante
FM — Sinterizagdo em forno mufla

TTO - Tratamento térmico

Mat. Ref. — Material de referéncia fundido
Max - Maximo



1. Introducéo

A liga de FeCo consegue aliar a mais alta saturagdo magnética e temperatura de Curie,
em conjunto com alta permeabilidade e baixa coercividade (Sourmail, 2005). Esta liga, na
forma fundida, vem sendo estudada desde 1929, quando foi patenteada por ElImen e Arnold,
porém nao obteve sucesso devido a impossibilidade de processamento através da laminacéo.
White e Wahl (1932) descobriram que adicionado 2% de vanadio, a composicao da liga fundida
FeCo, tornava a liga passivel de ser processada por laminacao a frio ap6s a fundicdo. Mais
tarde foi descoberto que além de aumentar a ductilidade da liga, o elemento vanadio também
aumentava significantemente a resistividade elétrica. Por estas razbes, a liga de FeCo2V,
conhecida comercialmente por Permendur, tornou-se mais importante dentre as ligas a base de

FeCo (CHEN, 1977).

As ligas a base de FeCo sao utilizadas em aplicacBes onde é necessario um alto fluxo
magnético. Dentre essas aplicacbes, estd a valvula magnética de sistemas de injecéo
automotivos. Esta aplicagdo motivou o presente estudo, realizado em parceria com a empresa
Steelinject S.A, fabricante de um componente da valvula magnética através do processo de
moldagem de poOs por injecdo (MPI). O componente inicialmente era fabricado a partir da
usinagem de um material sélido, utilizando a liga de FeCo2V (Permendur), porém foi alterado o
processo de produgcdo do componente para o processo MPI. O processo MPI é caracterizado
pela possibilidade de produzir pecas de pequeno porte, com geometria complexa, no seu
formato final, sem a necessidade de conformacdo ou usinagem, tornando a producdo mais
econdmica. Entretanto, quando a mudanca de processo se torna uma vantagem econdmica,
pode ocorrer a mudanca de processo de fabricacdo, sem o estudo do material que melhor se
adapta para o novo processamento, ocorrendo apenas uma transferéncia da liga utilizada

anteriormente para 0 novo processo, sem que ocorra uma engenharia dos materiais.

No processo MPI, as pecas sao fabricadas a partir de um material na forma de p6. Esse

p6 é misturado a polimeros, e injetado em um molde para que tome a forma desejada. Em



seguida, o polimero é extraido, e a etapa seguinte de sinterizacdo, confere a peca as
propriedades finais por meio de difusdo no estado sélido. Por ser uma técnica complexa, sao
muitas as variaveis durante o processamento que irdo levar a mudancas nas propriedades
finais. Portanto, o entendimento do comportamento de cada material em todas as etapas do
processo MPI € necessario, no intuito de diminuir custos de producdo e tempo de
desenvolvimento, mas por ser uma técnica relativamente nova, ndo foram encontrados na
literatura cientifica estudos sobre o processamento de ligas a base de FeCo. Assim, para esta
pesquisa, foi proposto o desenvolvimento do processamento das ligas a base de FeCo na
técnica de MPI, visando obter vantagens técnicas e econdmicas em relagdo a outros processos
de fabricacdo. Além disso, como o processo MPI permite a producdo de pecas sem que haja
deformacéo plastica, foi vislumbrada a possibilidade de obter pecas de FeCo sem o terceiro
elemento. A presente pesquisa estd apresentada em dez capitulos, conforme sequéncia a
seqguir:

Capitulo 1 — Introducéo sobre os assuntos relacionados ao tema;

Capitulo 2 — Apresentacdes dos objetivos da pesquisa;

Capitulo 3 - Revisao da literatura;

Capitulo 4 — Materiais e métodos aplicados para a realiza¢do da pesquisa;

Capitulo 5 — Resultados obtidos e discussoes;

Capitulo 6 - Estudo de caso: processamento de ligas a base de FeCo via MPI para

aplicacao em véalvulas magnéticas de motores a diesel;
Capitulo 7 — Conclusbes;
Capitulo 8 — Sugestdes para trabalhos futuros;
Capitulo 9 — Referéncias bibliogréaficas;
Capitulo 10 — Apéndice.

Esta dissertacdo contou com recursos do projeto FINEP de desenvolvimento de ligas da
Universidade Federal de Santa Catarina — UFSC juntamente com a Steelinject S.A, de Caxias

do Sul, Rio Grande do Sul.



2. Objetivos

Avaliar os métodos de processamento e 0 seu impacto nas propriedades das ligas a

base de FeCo obtidas através da técnica de moldagem de pds por injecéo.

2.1. Objetivos especificos

Os objetivos especificos apresentados a seguir foram delineados almejando alcancgar o
objetivo principal, tendo sempre como objetivo secundario, analisar os custos relativos de
processamento e material.

- Estudo da influéncia da adicdo do elemento vanadio na liga a base de FeCo quando
processada via MPI;

- Estudo das ligas formadas a partir de pés na forma elementar e pés na forma pré-
ligada, para verificar a influéncia do gradiente de composicao quimica na etapa de sinterizacao;

- Estudo da rota mais adequada de extracao térmica de ligantes e sinterizacao:

a) Primeira rota analisada - extragao térmica com pré-sinterizacao (ETP) seguida
de sinterizacdo em forno a vacuo (FV) e sinterizacdo com tratamento térmico de

resfriamento (TTO);

b) Segunda rota analisada - extragdo térmica com atmosfera oxidante (ETO)

seguida de sinterizacdo em forno mufla (FM) com atmosfera redutora.

- Caracterizacdo de material comercial fundido visando uma comparacdo com as ligas

obtidas a partir do processamento MPI;
- Caracterizacdo das seguintes propriedades:

a) Caracterizacbes preliminares — densidade, porosidade, tamanho de grao,

composicao quimica e transformacao de fases.



b) Propriedades magnéticas com frequéncia de 0,05 Hz e 17 Hz

permeabilidade, indugdo magnética, coercividade e perdas magnéticas;

c) Propriedades mecéanicas - tensdao de escoamento, tensdo de resisténcia

méaxima e deformacdao especifica.

d) Propriedade Elétrica - resistividade.

Na Figura 2.1 é apresentado um fluxograma para melhor visualizacdo dos objetivos

especificos analisados.
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Figura 2.1 — Analises realizadas no presente trabalho.
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3. Revisao da literatura

3.1. Materiais magnéticos moles a base de Fe e Co

Uma classe importante na indUstria dos materiais ferromagnéticos sdo 0s materiais
magnéticos moles (MMM), entre os quais estdo o ferro e o cobalto. Para esses materiais o
campo externo necessario para magnetizar e desmagnetizar o material é baixo e por esse
motivo sdo chamados de moles. Um MMM pode ser utilizado como amplificador e/ou
direcionador do campo magnético em uma variedade de dispositivos, incluindo
transformadores, geradores, e motores usados na geracao e distribuicdo de energia elétrica,
em varios aparatos, desde aparelhos domésticos até equipamentos cientificos. As aplicacdes
para esses materiais dividem-se em duas categorias: as aplicacbes AC e DC. Nas aplicacbes
DC, o material serd magnetizado para realizar uma operacdo e desmagnetizado ao final da
operacdo. Nas aplicagbes AC, o material sofrera ciclos continuos de magnetizacdo de um
sentido para outro no periodo de operacdo. Portanto, a funcionalidade dos MMM sera definida
por sua permeabilidade, propriedade importante tanto em aplicages AC quanto DC. Porém a
relevancia das outras propriedades magnéticas ira variar para cada aplicacdo. Para as
aplicacdes AC, a eficiéncia dos materiais sera definida pelas perdas magnéticas sofridas nos
ciclos de magnetizacdo. As perdas irdo depender da frequéncia utilizada no ciclo de
magnetizacdo e das caracteristicas do material magnético mole. O comportamento magnético
de um material ird depender de varios fatores, como estrutura cristalina, tamanho de grao,
tamanho de poro, morfologia, pureza, defeitos internos, resistividade elétrica e temperatura de
trabalho. Por ser facilmente magnetizavel e desmagnetizavel os MMM podem ser usados em
nacleos de transformadores, cabecotes de gravacdo magnética, sensores de campo

magnético, transdutores e blindagem magnética.

Os materiais magnéticos moles que se almeja obter neste trabalho, através do
processamento via MPI, séo as ligas de FeCo e FeCo2V. O ferro € um elemento abundante na

crosta terrestre e muito utilizado em aplicacdes magnéticas, pois, além de ser um elemento



barato, possui 0 mais alto valor de saturacdo magnética entre todos os elementos, 2,2 Tesla. O
cobalto possui o segundo maior valor, porém, devido ao seu alto custo as ligas formadas com
este elemento sdo caras e sdo utilizadas apenas em aplicacbes que necessitam de
propriedades magnéticas especificas, tais como alto valor de saturacdo, alta temperatura de
Curie. O vanadio, quando acrescentado em pequenas quantidades aos agos, tem a finalidade
de inibir crescimento de graos e formar carbetos, resultando em um aumento da resisténcia
mecanica. Com a combinacdo dos dois elementos, ferro e cobalto, forma-se um material
ferromagnético mole que possui 0 mais alto valor de saturacdo magnética entre todos os
materiais, além de apresentar um alto valor de temperatura de Curie. Porém, esta liga possui é
fragil, o que dificulta a realizacdo de operacbes de conformacdo. Na Figura 3.1 esta
apresentado o momento magnético do ferro e cobalto nas ligas binarias Fe; ,Co, com diferentes
composicdes e a saturacdo de magnetizacdo em fung¢do da composicdo, A linha reta indica os
valores para os elementos puros. A linha curva indica 0 aumento da magnetizacdo de
saturacdo quando ha a formacéo de solucao soélida devido a um aumento do momento do Fe.

(Sourmail, 2005).
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Figura 3.1 — O momento magnético do ferro e cobalto nas ligas binarias Fe; ,Co, e a saturagcédo de
magnetizacdo das ligas em fun¢do da composicdo (Sourmail, 2005)

A liga de FeCo na forma fundida vem sendo objeto de estudo desde 1920, quando foi
descoberto por Elmen e Arnold. Porém, a liga ndo obteve sucesso comercial devido a
fragilidade do material. Entretanto, varios outros estudos foram iniciados na tentativa de
encontrar solugbes para obtencéo de pecas de FeCo a partir dos processos convencionais de

fundicdo e laminacdo. A revisdo a seguir diz respeito, na maior parte, a resultados obtidos para



as ligas a base de Fe e Co fundidas e nédo sinterizadas, entretanto, ndo tira a validade da
revisdo, pois, 0 objetivo é justamente que as pecas produzidas via MPI alcancem as

propriedades das pecas produzidas convencionalmente.

Na Figura 3.2 é apresentada a indugdo de saturacao do ferro quando solubilizado com
diferentes elementos, mostrando que os mais altos valores de saturacdo sao obtidos com a

adicao de até 60% de cobalto, sendo a composi¢édo de Fe-37Co a maior.
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Figura 3.2 - Inducéo de saturagéo do ferro com diferentes elementos de liga (Metals Handbook, 1985).

Segundo Fiorillo (2004), a composicdo quimica ira determinar os valores das
propriedades magnéticas intrinsecas, como a magnetizacdo de saturacdo, constante de
anisotropia magnética e magnetostriccdo, 0 que, por sua vez, ira afetar o processo de
magnetizacao devido a relacdo com a estrutura e microestrutura do material, como tamanho de
grao, defeitos na rede e fases distintas. Por ser uma propriedade intrinseca do material,
comum afirmar que a inducdo de saturacdo independe da microestrutura, porém pequenas
variacdes foram observadas por Fingers e Kozlowski (1997). Para uma mesma liga de FeCo-
2V-0,3Nb submetida a diferentes condi¢des de tratamento térmico observou-se uma variagao
de 0,06T com o aumento do tamanho de grdo. Porém a pequena variacdo observada pode ser
devida a erros tipicos de medida e segundo Sourmail (2005), h4 estimativas de que esses
erros podem alcancar 0,1T. Além disso, é importante observar que a adicdo de um terceiro
elemento leva a diminuicdo da inducdo de saturacdo devido ao efeito de diluicdo e/ou pela

precipitacdo de particulas ndo-magnéticas, que podem ocorrer durante o tratamento térmico.



Elmen (1926) demonstrou que a alta permeabilidade persiste mesmo a alta densidade
de fluxo magnético, e que os maiores valores de permeabilidade associados a um alto valor de
magnetizacdo de saturacdo sdo obtidos para a liga FeCo, conforme mostrado na Figura 3.3.
Esta caracteristica torna a liga um grande potencial para aplicacdes, onde os materiais
magnéticos moles sdo necessarios. Apesar do grande potencial, surpreendentemente Sourmail
(2005) em sua reviséo sobre ligas a base de FeCo cita que existem poucos estudos reportando

diretamente a permeabilidade inicial e méxima de ligas a base de FeCo.
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Figura 3.3 - Permeabilidade magnética do ferro com o acréscimo do elemento cobalto (Bozorth, 1951).

Outra propriedade significativa para os materiais magnéticos moles é a coercividade,
pois € um parametro importante relacionado as baixas perdas magnéticas. Essa propriedade é
influenciada pela microestrutura e, portanto, sera afetada pela maior parte dos defeitos, como
discordancias, contorno de grao e precipitados. Quanto menor o grau de impurezas e defeitos
na liga, melhores serdo as propriedades magnéticas obtidas. De acordo com Chen (1977),
defeitos pontuais ndo exercem efeitos detectaveis nas duas mais importantes propriedades
sensiveis a microestrutura que sdo a coercividade e permeabilidade. Quando os defeitos
pontuais sao convertidos em discordancias em hélice, poros, bolhas de gas ou inclusao de
particulas, eles efetivamente deterioram as propriedades dos materiais magnéticos moles.
Ainda segundo, nos varios estudos realizados com as ligas & base de Fe e Co, na forma

fundida e laminada foram observados que, considerando os defeitos de rede, as discordancias
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sdo as que mais afetam as propriedades magnéticas. Isto acontece, em parte, porque
geralmente esses defeitos estdo presentes em grandes quantidades nos materiais laminados,
e, em parte, porque os campos de forcas associados com as discordancias tém interagdes
importantes com as paredes de dominios, causando mudancas no processo de magnetizacdo
devido ao movimento das paredes. E interessante observar que o defeito de rede que mais
afeta as ligas produzidas via fusdo e laminacdo, ndo tera grande influéncia nas ligas
sinterizadas, pois, como sera visto adiante, as pecas nao sofrem deformacdo no processo de
MPI e, portanto, ndo havera formacao consideravel de discordancias. Porém, dependendo do
ciclo térmico aplicado, havera a formacéo de grande quantidade de contornos de gréao. O efeito
dos contornos internos no processo de magnetizacdo pode ser examinado sob dois aspectos:
A existéncia de um contorno significa que hd uma mudanca na direcdo do vetor de
magnetizacdo em regides adjacentes ao contorno e o grau de mudanca depende da falta de
orientacéo do contorno. O segundo efeito do contorno esta na distribuicdo e movimentacao das
paredes de dominio. Se o contorno estiver relativamente livre de impurezas, ele pode nao ser
capaz de romper uma parede de dominio. Além de defeitos, o estado de ordenamento tera
influéncia na coercividade, sendo que no estado desordenado esta propriedade é maior do que

no estado ordenado (Yu, 2000).

O diagrama de fases binarias para o sistema FeCo, apresentado na Figura 3.4, tem sido
objeto de estudo detalhado desde 1941 (Ellis e Greiner apud Sourmail, 2005). Em 1975, outro
estudo foi realizado por Normanton et al (apud Sourmail, 2005), e, mais recentemente, por
Ohnuma et al (2002 apud Sourmail, 2005). Conforme mostrado na Figura 3.4, o ferro e o
cobalto, proximos a composicao equiatbmica, possuem intersolubilidade, e tenderédo a formar
solucdo solida desordenada com estrutura do tipo cubica de face centrada - CFC (y) a

temperaturas elevadas.
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Figura 3.4- Diagrama de fases do sistema ferro/cobalto (Sourmail, 2005).

Na faixa de temperaturas entre 980°C e 730°C, a liga existe na forma de solucdo sélida
desordenada com estrutura clbica de corpo centrado - CCC (a). Na temperatura de 730°C a
liga apresenta uma transformacdo de segunda ordem com mudanca na estrutura saindo da
solucédo sdlida a e sofrendo um ordenamento atdmico para formar uma estrutura do tipo CsCl -
cloreto de césio (a,), conforme ilustra a Figura 3.5. Se as ligas de FeCo ou FeCo2V sédo
resfriadas a partir da regido y + a, a fase gama ir4 sofrer uma transformacéo martensitica para

a fase CCC, a qual tem sido reportada como o’ (SOURMAIL, 2005).

983°C 730°C

CFC CCC CsClI

Figura 3.5 - Estruturas formadas nas ligas a base de FeCo.

Entende-se por ordenamento quando os espacos da rede estdo agrupados em
subredes, e cada um estad ocupado predominantemente por uma espécie de atomo e estas
ligas sdo comumente chamadas de superestruturas. Na liga FeCo a estrutura CCC pode ser
determinada em duas redes cUbicas simples, a e B interpenetradas. Segundo Chen (1986), o
ordenamento da fase a na proximidade de 50% de cobalto, somado a presenca de impurezas
como carbono, oxigénio, e hidrogénio tende a tornar a liga fragil. Portanto, as propriedades
mecanicas e magnéticas sdo sensiveis ao tratamento térmico aplicado e também a pureza da

7

liga. A transicdo de ordem-desordem em ligas magnéticas € importante: o ordenamento
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quimico ou atbmico é o ordenamento magnético e ambos sdo fendmenos cooperativos,
caracterizados por uma temperatura critica definida, e ambos sdo controlados por interacdes
entre 4&tomos e spins. Muitos métodos tém sido usados para correlacionar as mudancgas das
propriedades em funcéo da transicdo de ordem-desordem. Medidas do momento de saturagéo
de ligas FeCo realizadas por Clegg e Buckley (1973) mostram um aumento de 4% apdés
ordenamento (Figura 3.6). Os mesmos autores mostram também que a liga de FeCo apresenta
transicdo de ordem-desordem que ndo pode ser suprimida por uma taxa de resfriamento menor
gue 4000°C/s, valor ndo praticavel em escala industrial. Portanto, a liga de FeCo estara

normalmente no seu estado ordenado.
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Figura 3.6 - Momento de saturacdo em funcdo da temperatura para liga ordenada (linha cheia) e
desordenada (linha tracejada) (CLEGG e BUCKLEY, 1973).

O ordenamento da liga de FeCo causa dois problemas sérios na tentativa de converter
a liga fundida em um material magnético funcional: O primeiro é a consideravel reducdo da
resistividade; e o segundo € o aumento da fragilidade do material (CHEN, 1961). Para resolver
a questao da liga fundida de FeCo, White e Wahl (1932), doparam a liga com outros elementos
para tentar diminuir a fragilidade, sem alterar as propriedades magnéticas da liga. O resultado
encontrado foi de que o vanadio aumenta a ductilidade da liga, possibilitando a laminacao.
Além de afetar a ductilidade, o vanadio, foi o elemento que apresentou o melhor resultado para

0 aumento da resistividade, como apresentado na Figura 3.7.
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Figura 3.7 - Resistividade da liga FeCo em fungéo da adi¢éo de elemento de liga (Chen, 1977).

Apds encontrar estes resultados foi proposta a liga ternaria de FeCo2%V, a qual
recebeu o nome comercial de Permendur. Por ter possibiltado a comercializacdo por
processos convencionais, a vasta maioria de trabalhos publicados até esta data diz respeito as
ligas de FeCo2V e suas variantes, em vez de ligas binarias ou outro sistema ternario. Além do
aumento da resistividade, o vanadio modifica a forma do diagrama da liga FeCo, conforme
mostrado na Figura 3.8, uma mudanca da temperatura de transi¢cdo de CFC (y) para CCC (a)
para aproximadamente 880°C, e uma expansao do campo (a + y). A temperatura critica para a
transformacéo de ordem-desordem (a < a;) é diminuida para aproximadamente 700°C quando
a liga possui 2% de vanadio e a regido (a + a;) aumenta (CHEN, 1977). Este conhecimento é
importante no momento da decisédo do ciclo térmico empregado na producdo de pecas devido

as diferencas quando o terceiro elemento é adicionado a liga.
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Figura 3.8 - Diagrama de fases do sistema ferro, cobalto e vanadio (Martin e Geisler, 1952).

Tradicionalmente a liga de FeCo2V é produzida por laminacdo a quente acima da

temperatura de transicdo de a — y, seguido por um recozimento a 850°C e entéo rapidamente
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resfriado até a temperatura ambiente (CHEN, 1977). Segundo Chin & Wernick (1986), para
desenvolver o melhor comportamento magnético mole da liga fundida, o tratamento térmico
final consiste em recozer a liga abaixo da transformacdo a — y e acima da temperatura de
ordenamento e, portanto, a aproximadamente 850°C. Esse tratamento serve para as ligas com

e sem o elemento vanadio.

As propriedades requeridas nos materiais magnéticos moles irdo variar de acordo com
cada aplicacdo. Uma propriedade importante para definicdo da aplicacdo desses materiais €
valor da resistividade elétrica. Essa propriedade ter4 um papel fundamental quando o material
for utilizado em aplicagbes em alta freqiiéncia, onde, precisa ter baixas perdas magnéticas. A
liga binaria FeCo ordenada possui baixo valor de resistividade, mas com a adicdo do vanadio,
esse valor pode aumentar em até uma ordem de grandeza. Valores das propriedades
magnéticas das ligas de FeCo2V encontrados na literatura, no estado fundido e sinterizado;
estdo listados na Tabela 3.1. Os valores para a liga FeCo séo dificeis de serem apresentados,
pois muitas vezes o0s autores chamam de FeCo e, pelas propriedades apresentadas é possivel

identificar que na verdade a liga descrita é FeCo2V.

Tabela 3.1 — Propriedades magnéticas de ligas a base de FeCo.

Propriedades/Material FeasCozv
pri ! Fundido®  Sinterizado?

Densidade (g/cm3) 8,12 >7,7
Indugdo magnética (T) 2,35 2,2
Permeabilidade max. 4500 5200
Coercividade (A/m) 240 118
Remanéncia (T) 2,0 1,4
Resistividade(pQ.m) 0,44 0,35

Fonte: 1Vacummschmelze, 2001; MPIF 35, 2000.

As propriedades mecéanicas da liga assim como as propriedades magnéticas, irdo variar
bastante dependendo da composicdo e do tratamento térmico empregado. Os valores
encontrados na literatura e apresentados na Tabela 3.2 foram obtidos apés diferentes ciclos

térmicos a partir de 850°C com resfriamento lento, portanto no estado ordenado.

Tabela 3.2 — Valores obtidos da literatura para propriedades mecénicas de ligas a base de FeCo.
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. . Tensdo maxima  Tensdo de escoamento  Alongamento
Material/ Propriedades

MPa (0,2%) MPa
FeCo Fundido® ~300

N Z
Fed9Co2V Fundido 350 250 3%
Sinterizado? 207 138 <1

Fonte: 1Sourmail, 2005; 2 Vacummschmelze, 2001; 3SMPIF 35, 2000.

A fase ordenada é frequentemente classificada como fragil, enquanto a fase
desordenada apresenta alguma ductilidade. A liga com o vanadio apresenta uma ductilidade
maior, o que leva a hipétese de que o vanadio diminui o processo de ordenamento, criando um
alto grau de ordem a curto alcance e permite que alguma ductilidade seja retida com um
tratamento de resfriamento forcado (MARCINKOSWSKY, 1974 apud SOURMAIL, 2005). Para
Stoloff e Davies (1964 apud SOURMAIL, 2005), a relacdo entre a mudanca de resisténcia nos
estados ordenado e desordenado esta relacionado com a transicdo entre deformacdo por
discordancia simples para deformagdo com discordancia de superestruturas. Enquanto
discordancias simples encontram resisténcia com o ordenamento, as discordancias de
superestruturas ndo sao sensiveis ao grau de ordenamento. Eymery et al (1974 apud
SOURMAIL, 2005) e Grosbras (1976 apud SOURMAIL, 2005) propdem que uma concentragdo
mais alta de lacunas sao retidas devido ao resfriamento forcado na liga de FeCo2V do que na
liga de FeCo, o que é causado pela alta interacdo entre as lacunas com o vanadio. Logo, a liga
com maior quantidade de lacunas apresentaria uma facilidade maior de deslocamento de
discordancias. Em sua revisdo sobre as ligas a base de FeCo, Sourmail (2005) cita que
estudos reportam uma mudanca no modo de deformacdo de escorregamento planar para
ondulado com o ordenamento do sistema, o que estaria modificando as propriedades
magnéticas e mecanicas. Porém, mais de 50 anos de investigacdes, até o0 momento ndo ha
uma concordancia entre os pesquisadores sobre a influéncia da adi¢cdo do vanadio na cinética
de ordenamento. Existe uma tendéncia em associar a fragilidade com ordenamento e
ductilidade com falta de ordenamento. Todavia, tem aumentado as evidéncias de que apenas
essa afirmacdo ndo explica o fenbmeno. Esta claro que as ligas de FeCo séo sensiveis a

fratura intergranular, e que o vanadio impede a fratura intergranular por um mecanismo que



16

nao esta confirmado. Neste caso o material continua fragil no estado ordenado, onde a fratura

€ controlada por uma clivagem transgranular, enquanto é ductil no estado desordenado.

As propriedades mecéanicas e magnéticas estédo relacionadas com a microestrutura do
material. Porém, devido a reacdo de ordenamento a recristalizacao e crescimento de grdo nao
seguem um comportamento padrao e, portanto, merecem atencao na definicdo do ciclo térmico
de processamento (SOURMAIL, 2005). Davies e Stoloff (1964 apud SOURMAIL, 2005)
reportaram uma diferenca significativa do comportamento do crescimento do tamanho de gréo
abaixo e acima da temperatura critica de ordenamento. Alguns pontos estdo claramente
entendidos, entretanto um nuimero de questées continua sem consenso em diferentes areas
para as ligas a base de FeCo, principalmente para as ligas processadas via MPI, pois néo
foram encontradas publicacdes relacionando as condi¢cbes de processamento MPI com as
propriedades alcancadas, e que descrevam a otimizacao do processamento visando a melhoria

das propriedades magnéticas, mecanicas ou elétricas.

3.1.1. Aplicacdes para as ligas a base de FeCo

As principais caracteristicas da liga FeCo séo seu alto valor de saturacdo magnética e o
alto valor da temperatura de Curie. Um alto valor de saturagéo significa que é possivel obter
uma densidade de fluxo magnético grande, permitindo, por exemplo, uma redu¢do no volume
do material a ser empregado. A alta temperatura de Curie permite 0 uso do magnetismo em
uma faixa de temperatura de trabalho maior. Segundo a norma técnica britanica BS IEC 60404-
1(2000), ligas a base de FeCo comumente contém elementos de liga como vanadio, niébio e

cromo para o aumento da ductilidade, e podem ter as seguintes aplicacoes:

- Materiais isotrépicos: aplicacdes envolvendo altissima polarizacdo de magnetizacao
em campos baixos ou médios tais como transformadores, relays, dispositivos eletromagnéticos
ou eletromecénicos para equipamentos aeroespaciais ou aeronauticos, membranas de

telefone, polos de eletromagnetos, lentes magnéticas.
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- Materiais anisotrépicos: Amplificadores magnéticos altamente carregados e de menor

tamanho e transformadores para propésito especiais.

Para aplicacdes a alta temperatura, a liga de FeCo2V produzida convencionalmente
apresenta uma desvantagem em relagéo a liga de FeCo, pois ocorre precipitacdo de segunda
fase na liga de FeCo2V, deteriorando as propriedades magnéticas. Neste sentido, Yu (2000)
realizou um estudo para utilizar as vantagens da liga de FeCo em aplicacbes em alta
temperatura. Ele produziu um compésito ao adicionar particulas de cerdmica ou fibra na liga de
FeCo, por deposicdo eletroquimica. Com este estudo, 0 autor conseguiu desvincular as
propriedades magnéticas e mecéanicas do tratamento térmico empregado, pois uma melhora
nas propriedades mecénicas leva a uma deteriorizacdo das propriedades magnéticas e vice-
versa. Outra forma de obter pecas de FeCo, sem a necessidade do elemento vanadio, é

através do processo de fabricacdo de MPI. Neste processo é possivel desvincular as

propriedades mecéanicas das magnéticas do material para a producéo da peca.

3.2. Processamento via moldagem de p6s por injecéo

Os principais processos de fabricacdo sdo: a fundicdo, conformacdo mecanica,
processos de usinagem e consolidacdo de pds. A fundicdo e a consolidacdo de pds séo
considerados processos de fabricagdo primarios. Dentre os processos de consolidagédo de pés
estd o processo de MPI, o qual possui a vantagem imediata da obtencdo da peca final na
estrutura e microestrutura desejadas sem necessidade de processos de fabricacéo
secundarios. O processo MPI € um método de fabricacdo de pecas relativamente novo que
comecou a se firmar na inddstria a partir da década de 80 com o desenvolvimento de materiais
especificos para o processo e com o melhor entendimento do mesmo. Atualmente o processo
MPI disputa lugar com processos convencionais de fabricacdo, tornando-se competitivo
quando as pecas sdo produzidas em larga escala, possuem pequenas dimensdes e formas
geométricas complexas. Essas exigéncias do processo vém ao encontro das tecnologias que

estdo sendo desenvolvidas nos dias atuais, onde novos equipamentos sdo criados ou
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redimensionados visando a miniaturizacdo dos equipamentos existentes. Essa tendéncia é
motivada por diversos fatores, tais como, a diminuicdo de peso e dimensdes visando reducéo
dos custos até a comodidade e praticidade de usuarios em diversos segmentos. Neste
aspecto, o processo MPI ocupa um papel importante, bem como a liga de FeCo, pois MPI é
justamente direcionado para a fabricacdo de pecas complexas e de pequeno porte. Por outro
lado, a liga FeCo possuindo um alto valor de saturacdo, permite a reducdo de volume das
pecas. German e Bose (1997) citam algumas das vantagens do processo MPI que podem ser
empregadas para ligas a base de FeCo em relagdo aos processos convencionais usados para
a fabricacdo de pecas. O processo MPI tem a vantagem de alcancar densidade proxima a
densidade tedrica dos materiais, em uma peca de geometria complexa, sem a necessidade de
varias etapas de fabricacdo. A alta densidade, com a presenca de poucos poros, significa que
inducdes magnéticas equivalentes a de materiais forjados podem ser obtidas, uma vez que a
principal caracteristica da liga de FeCo € a alta inducao de saturacdo. Além disso, novas ligas
podem ser desenvolvidas aproveitando a vantagem do processo MPI, pois torna-se possivel a
adicdo ou retirada de elementos de liga que a tecnologia de fabricacdo por fundicdo e
forjamento ndo permitem. E o caso da liga FeCo, que no processamento convencional,

necessita de outros elementos de liga, como o vanadio, devido a alta fragilidade da liga binéria.

Segundo German (2003), no ano de 2002 o segmento de MPI gerou aproximadamente
800 milhées de dolares em componentes vendidos no mundo. Exemplos dos segmentos

industriais que encontraram aplicacGes para o0 processo estdo expostos na Figura 3.9.

-
Componente Componente Componente
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Figura 3.9 - Exemplos de pecas fabricadas pelo processo MPI (GERMAN, 2003).
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Assim como acontece em outras aplicacdes que utilizam pecas fabricadas pelo
processo de MPI, no processamento de pecas magnéticas moles é necessario um estudo do
comportamento dos materiais nas rotas disponiveis de processamento para garantir que a
peca ira atender as especificacbes da aplicacdo em questdo, além de garantir que o menor
custo de processamento seja alcangado. Isto se deve a dependéncia das propriedades finais
com os fatores empregados durante o complexo processo de MPI. Neste trabalho foi analisado
0 processamento das ligas a base de Fe e Co para uma aplicacdo especifica. Porém, a
pesquisa ndo se limita apenas a esta aplica¢do, uma vez que foram analisados varios aspectos
da liga, em relacdo ao processo de fabricacdo, que ndo haviam sido reportados na literatura
até o momento e, portanto, se estendem a outras aplicagcdes que venham a utilizar essas ligas
processadas via MPI. A opc¢éo pelo estudo de uma aplicacdo especifica ocorreu no intuito de
definir algumas propriedades que deveriam ser alcancadas pela liga, quando processada via
MPI para garantir que o estudo, além de seu carater académico, obtivesse também uma
abordagem de interesse comercial. Portanto, as propriedades avaliadas foram relacionadas a
algumas exigéncias que um componente de uma valvula magnética utilizada em bombas de

injecao a diesel deve possuir.

O componente da valvula que fica preso a base da agulha da valvula magnética,
exposto na Figura 3.10, possui propriedades magnéticas moles e é fabricado com a liga de
Fe49Co2V. O funcionamento acontece da seguinte forma: inicialmente a agulha da valvula esta
sofrendo a forca da mola e encontra-se pressionada contra o encosto stop, liberando a
passagem de combustivel e igualando a pressédo do sistema (Figura 3.10 A). Para iniciar a
geracdo de alta pressao, a caixa de comando envia uma corrente para o solenéide do magneto
elétrico que cria um campo magnético. Este campo ir4 atrair a peca de FeCo2V movimentando
a agulha e fechando a passagem do combustivel (Figura 3.10 B). Portanto, a agulha tem a
funcdo de fechar a ligacdo entre o lado de baixa pressdo e a camara de alta pressédo. O
combustivel é pressurizado pelo movimento do pistdo de bomba. Quando a pressdo na camara

fica alta, o bico injetor se abre, injetando combustivel para dentro da cdmara de combustdo. A
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caixa de comando interrompe o processo de injecdo ao desligar a corrente que alimenta o

solenodide da valvula magnética.

Magneto elétrico Magneto elétrico

Agulha da valvala magnética

Mola da.uéluula magnética

Encosto stop

Lig?_gﬁo Ligagio

(A) - Baixa presséo (B) - Alta presséao
Figura 3.10 — Funcionamento da valvula magnética da bomba de inje¢éo (Bosch CD-ROM, 1999).

A Figura 3.11 mostra a pega em detalhe, onde pode ser observada a complexidade
geomeétrica que justifica o uso do MPI para a fabricagdo da mesma. Esta peca trabalha em
uma frequiéncia de 17 Hz, atingindo uma pressdo de aproximadamente 2000 bar e possui
especificagbes quanto a permeabilidade magnética, inducdo de saturagdo, coercividade,

densidade, resistividade elétrica e dureza. Esta aplicacdo sera detalhada mais adiante no

estudo de caso que sera apresentado no capitulo 6.

Figura 3.11 — Peca de FeCo2V componente da valvula magnética pertencente a bombas de injecéo.

As etapas do processo MPI estao apresentadas na forma de fluxograma na Figura 3.1.
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Figura 3.1 — Etapas do processo MPI.

O processo MPI tem inicio: 1) com a preparacao da mistura do pé metalico e o ligante,
gue é constituido de varios polimeros termoplasticos; 2) a mistura servird para alimentar uma
maquina de moldagem por injecao que permite a formacao de pecas com geometria complexa;
3) apoés a retirada da peca da maquina injetora, ela serd submetida a extracdo do ligante que
pode ser feito através do uso de solventes e/ou através da evaporagdo do ligante quando
submetido a alta temperatura; 4) a peca formada ap6s a retirada do ligante se tornara fragil,
pois no lugar onde estava o ligante irdo sobrar vazios. A medida que a temperatura aumenta, a
mobilidade atdbmica aumenta e tem inicio a etapa de sinterizacdo. Para um melhor
entendimento de alguns aspectos importantes relacionados ao processamento das ligas a base

de FeCo, posteriormente serdo descritas em mais detalhes algumas etapas do processamento.

3.2.1. Os p6s metélicos

A complexidade do processo de MPI é tal, que cada etapa pode ser um causador de
defeitos na peca final. Portanto, os materiais utilizados ocupam uma posi¢céo importante no que

se refere a qualidade obtida nas pecas ao final do processamento. As caracteristicas inseridas
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nos pos serdo determinantes para o processamento MPI do material e irdo interferir nas
propriedades finais das pecas. Alguns aspectos dos pds, como a distribuicdo do tamanho,
forma das particulas e quantidade de impurezas terdo influéncia em todas as etapas. Estes
aspectos tém a capacidade de alterar as propriedades reoldgicas da mistura, podendo
inviabilizar a etapa de moldagem devido a um inadequado escoamento da massa ha maquina
injetora, na extracdo dos polimeros podem gerar tensdes causando distor¢des na forma da

peca, ou ainda na sinterizacdo gerando poros ou distorgdes.

Na etapa de sinterizacdo, os pos terdo um papel determinante, pois a densificacdo tera
inicio apenas nesta etapa e dependera das caracteristicas dos pés. A energia motriz para a
sinterizacdo é fornecida pela diminuicdo da energia livre de superficie do material e, por este
motivo, é imprescindivel ter um tamanho de particula pequeno e com alta energia superficial.
Segundo German (1996), com um maior contato entre as particulas por unidade de volume,
haverd um aumento da cinética de reagéo durante a sinterizacdo, tornando possivel atingir as
densidades desejadas. Esse mesmo autor cita que outro fator relevante na densificacdo das
pecas é a existéncia de gradiente quimico de composicdo entre os péds formadores da liga.
Portanto, os p0s utilizados para obter uma peca com a composi¢cédo a base de FeCo podem
estar na forma final da liga, i.e, ja na forma pré-ligada, como Fe50Co, ou estar no seu estado
elementar, constituindo um gradiente quimico que auxiliara a densificagdo da liga durante o
processamento. Porém, o uso dos pOs elementares pode gerar diferencas de composicao
gquimica na peca final devido a ndo homogeneidade da massa de injecdo, ou devido a um ciclo
de sinterizacdo ndo adequado para a homogeneiza¢do quimica dos pés, ou ainda devido a

baixa interacdo quimica entre os pos.

Chen (1977) cita que a maior parte das impurezas que degradam as propriedades
magnéticas moles sdo os elementos carbono, nitrogénio, oxigénio e enxofre. O oxigénio é
geralmente negligenciado como contaminante em materiais forjados. Entretanto 0s pos
utilizados no processo MPI possuem uma grande area superficial e, portanto, facilidade de

haver contaminagdo. Além disso, o carbono pode estar presente na etapa de sinterizacéo
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devido a uma extracéo de ligantes ineficiente. Portanto, apesar do processo MPI permitir uma
flexibilidade maior para composicéo das ligas, € necessario cuidado na manipulagdo dos pos,
no processamento e um controle da composicdo na peca final até que o processamento esteja

totalmente controlado.

3.2.2. Mistura parainjecédo

A mistura para injecdo € conhecida na industria como o “feedstock”. Nas massas
preparadas para a realizacdo deste trabalho foi utilizado o tipo de ligante mais comum na
indUstria, que German e Bose (1997) descrevem como sendo formado por um polimero de
baixo ponto de fusdo, como a parafina, e um polimero de mais alto ponto de fusdo, como
polipropileno. O polimero de baixo ponto de fusdo ter4 cadeias menores, facilitara o
escoamento da mistura durante a moldagem e ser& extraido primeiro, formando canais porosos
dentro da peca para facilitar a saida do restante dos polimeros de alto ponto de fusdo. Os
polimeros de alto ponto de fuséo servirdo para garantir a resisténcia estrutural da peca até o
inicio da sinterizacgao.

E necessario que a peca tenha uma proporcdo de po6 e ligante ideal para que seja
possivel a moldagem, extracdo do ligante e sinteriza¢do. Portanto, uma acdo importante da
etapa de mistura € a de definir o carregamento sélido, i.e, definir a quantidade de p6 metalico
que tera a mistura. Esta proporcao pode ser definida através de estudos reolégicos da massa,
como medidas de viscosidade da mistura ou acompanhar os valores de torque das pas dos
misturadores e a sua variacdo com diferentes quantidades de ligantes. Como ilustrado na
Figura 3.12, com o acréscimo de po6, o valor do torque aumenta, tendendo a estabilizar com o
decorrer do tempo de mistura, até quando se alcanca uma fracdo de p6 em que o torque da
mistura ndo mais estabiliza. Neste ponto ocorre o contato direto entre as particulas, a mistura
perde a caracteristica de pasta, 0 que resulta em picos que impedem a estabilizagédo do torque
medido, sendo esta a fracdo de sélidos critica. Apds atingir a fragdo critica, devem ser

acrescentados 3% de ligante e esta sera a fracao 6tima de pés (GERMAN e BOSE, 1997).
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Figura 3.12 - Determinacéo da fragcao volumétrica de sélidos critica. (GERMAN e BOSE, 1997).

Para que o ligante seja eficiente no transporte das particulas metalicas ele deve
envolver cada particula metdlica com uma fina camada para evitar o contato das mesmas. Do
contrario, ha a geracéo de atrito aumentando a forca necessaria para o escoamento do pé e
dificultando o fluxo de injecdo, levando a problemas na etapa de moldagem devido a
viscosidade muito alta da mistura. Por outro lado, se houver um excesso de ligante na mistura
problemas surgirdo na etapa de extracdo levando a um tempo muito longo e podendo causar
deformacfes. Também na etapa de sinterizacdo a peca ira sofrer grandes retracdes podendo
levar a problemas no controle dimensional. Além disso, durante a injecdo, podera ocorrer a
sedimentacdo das particulas levando a heterogeneidade de composicdo. Na conclusao desta
etapa, a garantia de uma massa de injecao livre de defeitos é de fundamental importancia, pois
estes defeitos, tais como, ndo homogeneidade ou degradacao dos polimeros da massa pode
inviabilizar as etapas seguintes. Depois de concluida a mistura, ela é triturada e serve de

alimentacdo para maquina injetora.

3.2.3. Moldagem por injecéo

A maquina injetora € composta por um sistema de alimentacdo do molde e um sistema
de aplicacdo de pressdao na massa de injecdo e no molde. O molde possui a cavidade com o
formato da peca desejada. O sistema de alimentacéo possui zonas de aquecimento da massa,

que irdo permitir uma diminuicdo da viscosidade devido ao aumento da temperatura,
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garantindo que no momento da aplicacdo de pressado e preenchimento do molde, toda a massa
estara a uma mesma temperatura e com a mesma viscosidade para o completo preenchimento
da cavidade do molde. Para a injecdo sdo necessdrios ajustes de alguns parametros, tais
como: as temperaturas para cada zona, o tempo de fechamento e abertura do molde, o tempo
de injecdo, as pressbes de injecdo e recalque e, temperatura do molde. Estes ajustes séo
realizados de acordo com as caracteristicas de cada mistura. Nesta etapa, o material ird tomar
a forma final desejada, portanto € necesséario que o material ndo apresente defeitos oriundos
deste estagio, pois estes defeitos estardo presentes até o final do processamento. Alguns dos
defeitos que podem ocorrer sao: trincas, bolhas, vazios, linhas de soldagem e
heterogeneidades na mistura devido ao peso das particulas dentro do ligante. Apés a obtencéo

da peca a funcao do sistema ligante chegou ao fim e tera que ser extraido da peca formada.

3.2.4. Extracdo do ligante

A etapa de extracdo do ligante pode ser considerada como sendo a mais critica do
processo, pois é preciso remover todos componentes poliméricos presentes na mistura, ja que
a funcdo destes componentes chegou ao fim. Na remocdo, os polimeros precisam ser
extraidos de tal forma que a pec¢a ndo perca a sua integridade estrutural. Além disso, é
desejavel que cada etapa dure o menor tempo possivel para que o0 processo tenha vantagens
econdmicas. Neste tOpico serdo apresentados os métodos de extracdo de ligantes mais
comuns na industria e que foram utilizados nesta pesquisa: a extracdo termoquimica por

solvente seguida pela extracdo térmica por degradacdo com atmosfera oxidante ou redutora.

A extracdo termoquimica € realizada colocando a pe¢a moldada na presenca de um
solvente que ira dissolver apenas uma parte dos componentes organicos, formando uma rede
de poros através da peca que servira como passagem para a saida do restante dos ligantes. A

extragcdo do polimero com mais alto ponto de fuséo pode ser realizada de duas formas:

a) Extracdo feita através da degradacao dos polimeros com atmosfera redutora. Apés a

retirada dos ligantes jA comecam a se formar os contatos das particulas de pds metélicos para
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gque a peca nao perca a sua integridade estrutural, estando ao final da extracdo no estado pré-
sinterizado, conforme figura 3.13. Esta etapa do processamento sera chamada neste trabalho

de ETP, sigla para a “extracdo térmica com pré-sinterizacao”.

Figura 3.13 - Material ap0s a extracao total do ligante e ap6s formag&o dos primeiros contatos entre as
particulas.

b) Extracéo feita através da degradacdo dos polimeros com atmosfera oxidante, sendo
gue a medida que os polimeros estdo sendo retirados, 0 p6 metalico estara oxidando para
proporcionar resisténcia estrutural a peca. Esta etapa do processamento serd nomeada neste
trabalho de ETO, sigla para a “extracdo térmica com oxidacdo”, atingindo temperatura de até
500°C em atmosfera oxidante. Apds a ETO é necessério que os 0xidos sejam reduzidos antes
que o p6é comece a sinterizar, e por esse motivo, elementos que possuem Oxidos muito
estaveis dificilmente poderdo ser processados pela rota ETO. Uma forma de avaliar o
comportamento dos materiais utilizados pela rota com atmosfera oxidante é através do uso do
diagrama de Ellingham, que permite prever a possibilidade termodindmica de obtencéo de
metais a partir dos respectivos o6xidos, por decomposicdo térmica ou reducdo quimica
(SHRIVER e ATKINS, 2003). Em relacdo aos materiais analisados neste trabalho, os pds
elementares que irdo formar os Oxidos de ferro e cobalto sdo faciimente reduzidos nas
temperaturas utilizadas nos ciclos, porém o Oxido do vanadio pode ser bastante estavel
dependendo do 6xido formado, e necessitaria de temperatura ou pressao muito superior as
utilizadas no processo, pois a entalpia de reacao do 6xido de vanadio é muito maior do que a
entalpia de reacédo do ferro e cobalto. Ja os pés pré-ligados irdo apresentar um comportamento

distinto dos pos elementares quanto a oxidagdo. A oxidacdo do FeCo2V ocorre em duas
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etapas segundo Sundar e Deevi (2004): no inicio o oxigénio da atmosfera preferencialmente
reage com o ferro e forma uma camada que consiste de FesOs e Fe20s. A oxidacdo do ferro
antes do cobalto é favoravel, pois o ferro possui afinidade maior com o oxigénio sendo a
energia de formacéo do 6xido de ferro (em 500°C e 600°C) maior que a do 6xido de cobalto,

conforme Tabela 3.3.

Tabela 3.3 — Energia de formac¢&o dos 6xidos de ferro e cobalto (SUNDAR e DEEVI, 2004).

Oxido Energia de formac&o
Co030,4 2560 - 640 kJ/mol
FesO4 2790 - 880 kJ/mol
Fe, 03 2585 - 635 kJ/mol
CoFe,03 2770 - 840kJ/mol

Conforme Figura 3.14, a formagdo da camada de 6xido de ferro resulta em uma

interface entre o 6xido e o soluto de FeCo2V, rica em cobalto e vanadio.

0,

II.F'
Fl'!{}]
Camada externa
rica em axido '{ oF
de ferro (Fe,Co),04
ﬂ-T
N

s (SN,
NN Bign NN NN

Figura 3.14 —Mecanismo de oxidacgédo nas ligas de FeCo2V ( SUNDAR e DAVI, 2004)

O restante da oxidacdo ocorre através da difusdo do oxigénio rumo a interface rica em
cobalto e vanadio e difusdo do ferro e cobalto rumo a interface da atmosfera oxidante. O
oxigénio que difunde através da camada oxida reage com a camada enriquecida de cobalto e
vanadio e forma ilhas de 6xidos espinel na forma de (Co,Fe,v);0,4. A camada de 6xido externa

formada é de natureza semicondutora e ndo devera ser suficiente para formar uma barreira
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isolante na superficie necessaria para minimizar as perdas por correntes de Foucault em

aplicacdo A.C (SUNDAR e DEEVI, 2004).

3.2.5. Sinterizacéo

A etapa de sinterizacdo é de maxima importancia no processo de MPI, pois ira definir as
propriedades finais das pecas e irA depender de diversos fatores, que estdo resumidamente

expostos a seguir:
—A composicdo dos pos e as fases presentes nos pos utilizados;
—A forma em que se encontram os poés: elementar ou pré-ligado;
—O tamanho, forma e distribuicao das particulas;
—A taxa de aquecimento do material;
—A temperatura méxima e o tempo em que sera mantido a esta temperatura;
—A atmosfera do forno;
—A taxa de resfriamento do material.

O processo MPI, tal qual a metalurgia do po, estd baseado principalmente na
densificacéo através da difusdo no estado sélido na etapa de sinteriza¢ao, pois neste processo
a temperatura de fusdo da maior parte dos constituintes ndo é alcancada. A etapa de
sinterizacdo tem como conceito fisico o transporte de matéria, ativado termicamente, em uma
massa de pos ou compactado poroso, resultando na diminuicdo da superficie especifica livre
pelo crescimento de contatos entre as particulas, reducéo do volume dos poros e alteracdo da

geometria dos poros (THUMMLER e OBERACKER, 1993).

Existem trés estagios que podem ser caracterizados durante o processo de
sinterizacdo: O primeiro se caracteriza pela formacéo dos pescocos (necks), onde a cinética
dominante sé@o os gradientes de curvatura proximos aos pescocos. Neste estagio haverd uma
estrutura de poros abertos, de formatos irregulares e ainda é possivel identificar as particulas.

No segundo estagio as particulas comecam a perder a identidade devido a um alto crescimento
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dos pescocos, formando uma rede interconectada e pode ser observado o crescimento de
gréos. Esta etapa apresentard o maior percentual de densificacdo do material e definirh em
grande parte as suas propriedades. No Ultimo estdgio os poros se tornam isolados e
arredondados, a densificacdo se torna lenta, devido ao aprisionamento dos gases no interior
dos poros (GERMAN, 1996). Ainda segundo German (1996), uma das energias que contribuem
para que o p6é sinterize, é alta energia superficial presente no mesmo. Esta energia faz com
que haja movimentos atémicos no sentido de diminuir a energia do sistema. A energia de
superficie por unidade de volume depende do inverso do didmetro da particula e, portanto,
quanto menor for a particula, maior serd a energia associada a mesma. Em cada um dos
contatos formados entre as particulas estabelece-se um contorno de grédo, com uma energia
associada a ele. Estes contornos sao regides de defeitos que proporcionam alta mobilidade
atdmica. O pescoco (neck) formado entre as duas particulas diminui a energia superficial
devido a reducdo da &rea superficial total. Os mecanismos de transporte de massa para a
regido do pescoco sao feitos através do processo de difusdo. Difusdo é um processo
termicamente ativado e depende de uma energia minima para que seja atingida a energia de
ativacdo para movimentacdo atdbmica. De acordo com a relacdo de Arrhenius o numero de
atomos varia com a temperatura. Onde: N - sdo os atomos ativados; Ny - € o total de atomos; E
- € a energia de ativacao; k - é a constante de Boltzmann; T - é a temperatura absoluta.

N -E
N_O = exp(ﬁj (3-1)

Como pode ser verificado na equagdo 4-1 quanto maior a temperatura maior sera a
movimentacao atdbmica, e maior serdo as ligacdes entre as particulas. H4 varios mecanismos
possiveis de transporte de matéria, e geralmente um sera predominante. Todavia, muitos
materiais sinterizam por uma combinacdo de modos de fluxo de massa e, pequenas
mudancas nos parametros do processo, como, tamanho de particula, temperatura ou tempo,
podem levar a mudancas nos mecanismos de transporte de massa. Isto torna dificil a definicdo

dos mecanismos atuantes (GERMAN e BOSE, 1997).
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Existem técnicas ja conhecidas para alcancar maiores niveis de densidade no processo
de MPI, como exemplo, o uso de menor tamanho de particula, adicdo de elementos criando
gradiente quimico, tempo maior de sinterizacdo e temperaturas mais elevadas. Mas estes
fatores devem ser estudados para cada material, pois podem levar a outras implicacdes, tais
como, encarecimento do processo ou geracdo de defeitos na microestrutura, tal como, a
separacao dos poros do contorno de grdo dificultando a densificacdo do material. Para as ligas
a base de FeCo sinterizadas German (1997) sugere um processamento com temperatura de
sinterizacdo de 1250°C com patamar de 1 hora para o FeCo e 1350°C com patamar de 4

horas para o FeCo2V.

O processo MPI proporciona uma grande flexibilidade de misturas de pés e, estas
misturas podem formar materiais compadsitos ou havendo homogeneizacéo formar uma solugéo
sélida. Em MPI, para a formacdo de uma solucdo sdlida, € necessaria uma homogeneizacao
da mistura de pdés pelo processo de difusao, formando uma uUnica fase (GERMAN, 1996). O
grau de homogeneizacao (H) é definido como a variagdo quimica ponto a ponto e varia com a
taxa de difusdo e com o tamanho de particula, como mostra a equacdo a seguir, onde: D,- é a
difusividade; t - € o tempo; Y — é a escala de segregacdo microestrutural que depende do

tamanho de particula e quantidade relativa de componentes (GERMAN, 1996).

Hzx " (3-2)

A homogeneizacao ocorrera com a difusdo de um material dentro do outro, e analisando
a equacdo 4-1, pode ser concluido que pequenos tamanhos de particula levam a mais rapida
homogeneizacao, pois as distancias de difusdo sédo pequenas. Até mesmo para sistemas de
fracas interacbes, os gradientes de potencial quimico sdo grandes e a homogeneizacao
frequientemente domina o inicio da sinterizacdo. Os gradientes de composicdo aumentam 0s
fluxos difusionais, e a interface entre fases auxilia a criagcdo de vacancias enquanto retarda o
crescimento de grdos (GERMAN, 1996). Muitos sistemas de misturas de pos sdo quimicamente

ativos com energia livre de mistura maior do que a energia de superficie. Nestes casos, a
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sinterizacdo ira ocorrer pela reatividade entre os pos devido a um alto calor de reacéo
exotérmica gerado durante o ciclo térmico a que o material estd sendo submetido. Quanto
maior a atividade quimica, maior serd controle da sinterizagdo pela solubilidade e pelas
reacdes quimicas entre os pds (GERMAN, 1996). A transformacdo de ordem-desordem leva
aparentemente a um aumento da energia de ativacdo de difusdo volumétrica. A energia de
ativacdo de difusdo volumétrica € maior na estrutura ordenada do que na estrutura
desordenada. Enquanto que a energia de ativagdo de difusdo no contorno de grdo ndo muda

significantemente com a transicao de temperatura de ordenamento (TOKEI, 1998).

O fendmeno de sinterizacdo de fases geradas a partir de misturas de pos depende de
fatores quimicos e fisicos, tais como, tamanho de particula, forma de particula, composicéo e,
homogeneizacdo. A contracdo na sinterizacdo depende ndo apenas da temperatura e do
tempo, mas também da composicdo, tamanho de particula, conectividade das fases e
densidade a verde (GERMAN, 1996). As intera¢cdes quimicas podem ser observadas a partir da
construcdo de diagramas de fases e a homogeneizacdo pode ser medida através de

metalografia quantitativa, difracdo de raios x e magnetizacao.



32

4. Materiais e Métodos

Este capitulo apresenta as técnicas, métodos e materiais utilizados na preparacdo das
amostras e dos experimentos, que tinham o objetivo de analisar a influéncia da condicdo do pé
e do elemento vanadio na liga de FeCo nas duas rotas de processamento via MPI e a

influéncia da frequéncia elétrica nas propriedades magnéticas das ligas a base de Fe e Co.

4.1. Processamento

4.1.1. Materiais utilizados
Para realizacdo deste estudo, os materiais metalicos utilizados para a formacao da
massa de injecdo foram os pos de ferro, cobalto e vanadio na forma elementar e os pos de

Fe50Co e Fe49Co2V na forma pré-ligada, como apresentado na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Pés metdlicos estudados no processamento via MPI.

Tamanho médio Densidade

Condic&o do p6 Material Fabricantes de particula de batida
(Mm) (g/cm3)

Ferro carbonila OM Basf 4,1 4.1

Elementar Cobalto extrafino Umicore 1,4 2,2

Vanadio Alfa Aesar <44 Fkk

o FeCo Atmix 8,50 4,40
Pré-ligado -

FeCo2Vv Atmix 9,96 4,42

Visando obter as melhores propriedades com 0s menores custos de processamento,
analisaram-se os pos na forma elementar e na forma pré-ligada em duas rotas de
processamento de custos distintos. Na Figura 4.1 sdo apresentadas fotos dos pés utilizados
para preparacdo das amostras, onde é possivel observar que ha diferenca no tamanho e
formato dos pos. Em relacdo aos pés pré-ligados, o p6 de FeCo apresenta uma grande

variacdo de tamanho e formato menos esférico do que o p6 pré-ligado de FeCo2V.
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Figura 4.1 — POs elementares e pré-ligados utilizados para producdo das amostras.

O custo dos pos esta apresentado na Tabela 4.2, onde pode ser observado para a
fabricacdo de uma peca de FeCo obtida a partir pés elementares o custo pode ser até 50%
menor do que uma peca obtida a partir de pds pré-ligados. A liga pré-ligada de FeCo2V é
vendida ao mesmo preco da liga sem vanadio. Em relacdo a liga com o vanadio elementar ndo
€ adequada uma comparacdo com as outras ligas, pois o preco do elemento vanadio
apresentado é para a compra de apenas 40 gramas, 0 que torna muito caro o material. Neste
valor, o p6 aumentaria em cerca de 50% o preco da liga, sendo que a utilizacdo do mesmo s6
seria justifichvel se apresentasse vantagens econémicas em algum outro aspecto.

Tabela 4.2 — Custo dos p6s elementares e pré-ligados.

Tipo de p6 uUsbD massa

\Y 130.4 409
Fe 7.7 1kg
Co 52 1kg
FeCo 60 1kg

FeCo2V 60 1kg
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Os materiais poliméricos utilizados para a preparacdo da massa de injecdo de todas as

ligas sinterizadas estao listados na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 — Materiais poliméricos da massa de injegéo.

Material polimérico
Parafina
Polipropileno
Amida Graxa
Acetato de vinil etila
Antioxidante

Com o intuito de obter uma referéncia para as propriedades obtidas com as amostras
fabricadas pelo processo MPI, foram usinados anéis para caracterizacdo magnética a partir do
material produzido via fusdo, comercialmente denominado Permendur 2V (conforme ASTM-
A801 Tipo 1). De acordo com as informac¢Bes do fabricante da liga fundida Permendur 2V, o
material apresentard as propriedades magnéticas mostradas na Tabela 4.4, ap6s serem
submetidas a um tratamento térmico de recozimento. A atmosfera deve ser de hidrogénio com
taxa de 15°C/min até alcancar a temperatura de 850°C, nesta temperatura é realizado um
patamar de 2 horas, em seguida o resfriamento com taxa de 93°C por hora até 315°C, e entdo
resfriado sem controle térmico com atmosfera de hidrogénio mantida até temperatura

ambiente.

Tabela 4.4 — Propriedades magnéticas medidas pelo fabricante do material de referéncia Permendur 2V
apos tratamento térmico.

Liga campo aplicado (A/m) Minima densidade de Densidade de
9 poap fluxo exigido (T) fluxo medido (T)
Referéncia 796 1.5 1,89
fundida - 1592 1,75 2,13
3979 1,95 2,25
Permendur 2V 2958 215 228

*Testado pelo fabricante conforme norma ASTM A773/A773M-01.

A composicdo quimica desse material fundido e dos pos utilizados estdo apresentados

na Tabela 4.5 conforme andlise dos fabricantes.
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Tabela 4.5 - Composigdo quimica dos pés e do material de referéncia fundido.

Materiais utilizados

Fe Co \% FeCo FeCo2V Permendur 2V
Fe 98,3 68 ppm 49,878 48,672 49,81
Co 99,87 49,89 49,04 47,99
V 99,9 1,91 1,88
Si 0,05 11 ppm 0,18 0,22 0,02
P 0,006 0,005 0,005
S 5 ppm 0,003 0,004 0,001
. Cr 0,02 0,06 0,08
Composicgéo
Quimica Mn 7 ppm 0,01 0,03 0,02
(Y%omassa) Ni 364 ppm 0,01 0,03 0,18
C 0,80 120 ppm 0,003 0,009 0,014
O 0,17 0,5 2200 ppm 2700 ppm
Mo 0,01
Cu 9 ppm 0,01
Ca 10 ppm
N 0,69

4.1.2. Preparacdo da massade injecao

A mistura foi preparada em um equipamento misturador do tipo Z, componente do
Rebmetro Reomix Haake, a uma temperatura de 180°C, sendo a velocidade de rotacdo das
pas de 70rpm por um tempo de 60 minutos para homogeneiza¢do da massa. Os polimeros
foram adicionados juntamente com os pds metalicos. Nesta etapa foi definida a carga sélida
com base no torque gerado pelas pas do misturador conforme apresentado na revisao

bibliogréafica, item 3.2.2. Como pode ser observado na Tabela 4.6, a carga metalica variou

para cada liga devido as diferentes caracteristicas dos p6s metélicos utilizados.

Tabela 4.6- Carga metdlica das misturas.

Liga Condicao Fe Co \% Carga metélica
do pé (Yomassa) (% massa) (% massa) (% massa)
FeCo Elementar 48,656 51,344 88
FeCo Pré-ligado 49,878 49,890 93
FeCo2V Elementar 47,790 50,431 1,779 90
FeCo2V Pré-ligado 48,672 49,040 191 92,5

Para alimentar a maquina injetora, a massa preparada foi triturada apos o resfriamento
em um granulador de laminas rotativas de marca SEIBT, produzindo granulos de

aproximadamente 8 mm.



4.1.3.

Na producdo dos corpos de prova foi utiizada uma maquina de injecdo Arburg
Allrounder 320S de pressdo maxima de injecdo de 250 MPa. Injetou-se corpos de prova com
dois formatos distintos, um para caracterizagdo mecanica conforme MPIF Standard 50 (Figura
4.2 - A) e outro na forma de anel para caracterizacdo magnética(Figura 4.2 - B) conforme
norma ASTM A773. O primeiro corpo de prova também foi utilizado na caracterizacdo elétrica

da resistividade. As dimens8es dos moldes dos corpos de prova injetados estdo apresentadas

na Figura 4.2.
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1.250

-

~

[31.75]

44X R1.505

3.704
[94.09]

— | ®.005

@.z2z9
[@5.82]
A

@a.231  TYP.
[Ef;fjj.-’f/’////’}/fd

/]
4

f

2% 2,309 THRU
(87 .eEJA

| .200
[20.48]
GAGE LENGTH

T

2X _@.970
[@24.64]

.231
[5.87]

020

(A)Corpo de prova de tracéo

(B) Corpo de prova para andlise magnética

Devido a diferenca na quantidade de ligante os parametros de injecao tiveram de ser

alterados para cada liga. Os parametros utilizados para injecéo das pecgas estdo apresentados

na tabela 4.7.

Figura 4.2 — Corpos de prova processados via MPI.
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Tabela 4.7 — Parametros de injec&o.

Liga Fe50Co Fe50Co FeCo2V FeCo2V

Condicdo do p6 para
formagdo daliga

Elementar Pré-ligado Pré-ligado Elementar

Presséo de injecdo 900 bar 1400bar 1400 bar 900 bar

Presséao de recalque 800 bar 900 bar 900 bar 800 bar

Velocidade de injec&o 40mm/s 40mm/s 40mm/s 40mm/s

Parametros Temperatura no bico 190°C 190°C 190°C 190°C
de injecao Temperatura 1 185°C 185°C 185°C 185°C
Temperatura 2 180°C 180°C 180°C 180°C

Temperatura 3 175°C 175°C 175°C 175°C

Temperatura 4 170°C 170°C 170°C 170°C

4.1.4. Extracdo quimica dos ligantes por solvente

Todas as pecas foram submetidas a mesma rota de extragdo quimica utilizando o
solvente do tipo hexano. Nessa etapa eliminaram-se a parafina, acetato de vinil etila, amida
graxa e oxidante. A extracdo quimica foi realizada em um ciclo de uma hora em imersédo no
vapor e 16 horas em liquido saturado de hexano, a uma temperatura de 65°C. Para certificar-se
da extracdo completa, nesta etapa realizaram-se medidas de massa antes e apdés o ciclo

completo.

Apbs a etapa de extragdo quimica, duas rotas diferentes de extracdo térmica e
sinterizacdo foram analisadas, principalmente devido a diferenca de custos de processamento

entre as rotas.

4.1.5. Extracdo térmica com pré-sinterizacao e sinterizacdo em forno a vacuo

No ciclo de extracao térmica com pré-sinterizacao (ETP), utilizou-se um tempo total de
42 horas, aquecimento em atmosfera de hidrogénio a 100Pa (1x10%atm) até 980°C, com
patamar de 3 horas. Quando atingida a maxima temperatura, modificou-se a atmosfera para
uma mistura de 65% Argonio e 35% hidrogénio. O resfriamento foi feito com taxa de
aproximadamente 1,7°C por minuto. Ap6s o ETP as pecas foram submetidas a um ciclo total
de sinterizacdo de 8 horas em forno a vacuo (FV). A temperatura maxima de sinterizacao foi de
1330°C com patamar de 3 horas e pressao parcial de 8x10%Pa (7.9x10” atm) com mistura 90%

de Argbnio e 10% de hidrogénio em seguida submetido a um resfriamento forcado. Um grafico
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com os ciclos de ETP e sinterizagdo em FV esta apresentado na Figura 4.3 para melhor

visualizacéo.
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Figura 4.3 - Ciclo de ETP e sinterizagdo em FV.

O tratamento térmico é muito utilizado nos processos convencionais de producdo de
pecas a base de FeCo e aplicado de acordo com as propriedades que se deseja obter. O
tratamento utilizado, na rota apresentada anteriormente, ndo foi o ideal para obtencdo das
melhores propriedades magnéticas das ligas a base de FeCo, pois devido a falta de
equipamentos ndo foi possivel reproduzir as rotas em escala laboratorial e as amostras foram
processadas em ciclos padrbes da empresa parceira sem a possibilidade de mudancas nos
ciclos térmicos. Para comprovar a possibilidade de melhorar as propriedades magnéticas em
amostras produzidas via MPI, algumas pecas foram submetidas a um tratamento térmico de
sinterizacdo com resfriamento controlado, ap0s a etapa de pré-sinterizacdo. O ciclo esta
apresentado na Figura 4.4 com a sigla TTO (tratamento térmico de resfriamento). As ligas

testadas foram: de FeCo produzida com pds elementares, e a de FeCo2V produzida com pés
pré-ligados. No ciclo de sinterizacdo com TTO foi utilizado um forno tubular com atmosfera de

95%Argonio+5%Hidrogénio.
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Figura 4.4 — Ciclo com tratamento térmico de resfriamento otimizado.
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4.1.6. Extragdo termoquimica com atmosfera oxidante e sinterizacdo em forno

mufla
Apoés a etapa de extracdo quimica as amostras foram submetidas ao ciclo de extracéo
termoquimica com atmosfera oxidante (ETO) para retirada do polimero polipropileno.
Conforme apresentado na Figura 4.5, o ciclo utilizado foi de 60 horas com temperatura maxima

de 500°C, com atmosfera oxidante e pressao ambiente.
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Figura 4.5 - Ciclo de ETO e sinterizacdo em FM.

A reducdo dos oxidos e sinterizacdo foi realizada em um forno mufla (FM). Antes de
iniciar o ciclo de reducéo e sinterizacdo o forno foi limpo com um fluxo de nitrogénio. Foi
necessario um tempo 30 horas para atingir a temperatura de sinterizacdo de 1250°C, foi
realizado um patamar de 3 horas, e resfriamento com taxa de 1,4°C por minuto, sendo o ciclo
total de 48 horas. Para reducao dos 6xidos foi utilizada uma atmosfera de 90% de Argbnio e
10% de hidrogénio. Um gréafico com os ciclos de ETO e sinterizagdo em FM esta apresentado

na Figura 4.5 para melhor visualizagéo.

Uma preocupacdo para uso desta rota no processamento da liga de FeCo2V é a
presenca do elemento vanadio na liga, pois esse elemento possui um 6xido estavel e dificil de
ser reduzido. Entretanto, a rota de ETO+FM, devido a energia consumida e os gases utilizados,
representa um ter¢co do custo comparada a rota ETP+FV, e por isso deu validade a avaliacdo
do comportamento das ligas nesta rota. E importante salientar que neste trabalho ser&o
avaliadas ligas a base de FeCo e que, por se tratar de um estudo inicial, somado a
complexidade do processo utilizado na obtencdo das pecas, poderd haver variacdo na

composicao quimica devido as diferentes rotas de processamento testadas.
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4.2. Métodos de caracterizacao

4.2.1. Caracterizacdes preliminares

Um bom entendimento das propriedades magnéticas, elétricas e mecéanicas requer um
conhecimento da microestrutura e estrutura, portanto foram realizadas andlises de densidade,

microscopia Gtica e eletrdnica e espectroscopia de energia dispersiva.

I. Densidade das misturas para injecao

O ensaio densidade das misturas para injecdo foi realizado para certificar-se que ndo
houve erros durante a preparacdo da massa em relagcdo a porcentagem de ligantes. Para
realizar o ensaio foi utilizado um picnémetro a gas que fornece o volume do material através da

medida de deslocamento do gas hélio a partir de uma célula de referéncia.

Il. Densidade das amostras sinterizadas

A densidade € um importante indicativo da eficiéncia do processamento de material via
MPI uma vez que a amostra parte de um estado de baixissima densidade e precisa garantir
gue a etapa de sinterizacdo esta sendo efetiva. O método utilizado para a avaliacdo da
densidade dos componentes sinterizados foi o de imersdo em agua, de acordo com o método
de Arquimedes para verificar o volume deslocado pelo material na agua. Devido a grande
variagdo de porosidade nas amostras elas foram seladas com parafina antes da medida,
conforme British Standard BS EN ISO 2738:2000 . Nestas andlises foi utilizada uma balanca
de precisdo com resolucéo de + 0,0001 gramas e agua destilada a temperatura ambiente como

liquido de referéncia.

[ll. Retracdo dimensional

A escolha do material e rota de processamento inadequado leva a distor¢des
dimensionais das pecas no momento da extracdo e sinterizagcao. Por este motivo é importante

a realizacdo de uma analise dimensional medindo a diferenca nas dimensdes do corpo injetado



41

antes e ap0ls a sinterizacdo. Como instrumento de medida nessa analise foi utilizado um

paquimetro com incerteza de 0,02mm.

IV. Microscopia otica

Através da microscopia otica € possivel definir o tamanho, quantidade e forma dos
poros e graos presentes no material. Para realizacdo desta analise foi realizada a preparacéo
metalografica das amostras. Para a preparacdo superficial as amostras foram cortadas,
embutidas com baquelite, lixadas com lixas de até 2000mesh, polidas com diamante de 0,3um.
O ataque quimico foi realizado com um reagente conhecido como Marble com solucdo de

composicao de 1g CuSO; 4,5ml HCI; 5ml H,O.

V. Microscopia eletrbnica de varredura e Espectroscopia de
energia dispersiva

Para analisar a composicdo quimica e a homogeneizacdo das ligas estudadas foi
utilizado o microscopico eletrénico de varredura Phillips XL30 do laboratério LCM da
Universidade federal de Santa Catarina que possui integrado uma microsonda de
espectroscopia de energia dispersiva de raios x, que realiza analise pontual da composi¢ao
guimica. A rota ETO+FM era uma preocupacdo no processamento da liga FeCo2V devido a
grande reatividade quimica do elemento vanadio com o oxigénio e por isso foi analisado a liga
de FeCo2V produzida com pos pré-ligados e elementares para verificar a formacao de éxido de

vanadio e se 0s mesmos sdo reduzidos na etapa de sinterizacéo.

VI. Analise térmica diferencial (ATD)

A andlise térmica diferencial (ATD) foi utilizada para auxiliar na otimizagdo do
processamento, permitindo definir o ciclo térmico de modo a evitar fases indesejadas em cada
etapa do processamento. Foram realizadas analises em duas amostras de FeCo obtidas com
pés elementares e FeCo2V obtidas com pés pré-ligados, ambas processadas nas rotas
ETP+FV e ETP+TTO. Para andlise foi utilizada a técnica de analise térmica diferencial no

equipamento STA Netzsch, modelo 409 C. Nas amostras testadas foi aplicado um ciclo de
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10°C/min com atmosfera de mistura 95% de Argbnio e 5% de hidrogénio até a temperatura de

1250°C.

4.2.2. Propriedades elétricas

Para a analise de resistividade elétrica foi utilizado o método a quatro pontos, utilizando
como amostra a parte cilindrica do corpo de prova de tragdo, conforme apresentado na Figura
4.6. O motivo para utilizar esse corpo de prova e ndo um corpo de prova especifica do por
norma € de que no processo MPI, a fabricagdo de amostras depende da fabricacdo de moldes
de alto custo. Por esse motivo foi realizada uma andlise de resistividade com finalidade mais
qualitativa do que quantitativa, uma vez que nao foi possivel fabricar uma amostra conforme

norma de ensaio.

Figura 4.6 - Equipamento utilizado para andlise de resistividade.

No ensaio foi aplicada uma corrente continua através de uma fonte DC variavel. Os
valores aplicados de corrente foram proximos de 1A sendo realizadas 3 medidas por amostra,
sendo que para cada condicdo foram analisadas 10 amostras. O contato da fonte com a
amostra foi feito através de um dispositivo que pressiona dois contatos em forma de ponta
contra as extremidades da amostra. Com isso, procura-se tornar uniforme a pressao e a area
de contato. A distancia entre os contatos para aplicacdo da corrente elétrica e para leitura da
tenséo foi mantida para todas as amostras. Foi entdo medida a tensdo na amostra nos pontos

marcados com um multimetro de precisdo Yokogawa. As medidas de diametro foram
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realizadas com um paquimetro com resolucdo de 0.02mm na regido de menor didametro. Nao

foi verificado aquecimento em nenhuma das amostras.

4.2.3. Propriedades magnéticas

Para analise das propriedades magnéticas foi utilizado o método do anel conforme
norma ASTM A773. As amostras foram fabricadas na forma de anel de seccdo transversal
guadrada seguindo a relacdo de razdo entre o didmetro externo e interno menor que 1,4
conforme especifica do por norma. As amostras foram preparadas envolvendo cada anel com
duas bobinas de fio de cobre separadas por uma fina camada de material isolante, conforme

ilustrado na Figura 4.7.

Amostracom
isolamento

_d Amostra bobinada
Preparacéo das bobinas

Figura 4.7 - Bobinamento primario e secundario para caracterizagdo magnética.

Para tracar as curvas de histerese e magnetizacdo foi utilizado o equipamento

TCH5000 conforme mostrado na Figura 4.8.

Figura 4.8 - Equipamento tragador de curvas de histerese e magnetizacéo.

O equipamento é composto de uma fonte de corrente alternada de até 10 Amperes, um

gerador de funcdes e uma unidade de aquisicdo de dados, a qual integra também um
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fluximetro e um amperimetro, que se conectam a um computador. O campo esta associado a
corrente elétrica aplicada, portanto o enrolamento primario é conectado a um amplificador de
potencia que ird suprir a corrente de magnetizacdo |. Através do software é possivel ajustar a
freqUéncia que sera aplicada ao material, devido a interface de comunicacdo entre o software e
o gerador de funcdes. Este gerador envia um sinal a fonte de corrente. Uma corrente senoidal
€ utilizada permitindo um melhor controle da curva de histerese a baixas freqiéncias (<100
Hz). A amplitude méaxima também pode ser controlada pelo usuéario através do software ou de
um potencidmetro. A queda de voltagem medida através do resistor € proporcional a

intensidade do campo H. Para circuitos magnéticos fechados e enrolamentos uniformemente

distribuidos, o valor do campo magnetizante seré estimado pela seguinte expressao:

H=— Equacédo 4-1

Onde: H = campo magnético aplicado em A/m; N1 = nimero de espiras do enrolamento
primario; | = corrente elétrica no enrolamento primario em Ampere; L = comprimento do circuito

magnético em metro.

A variacdo do fluxo magnético sera calculada utilizando a voltagem induzida no
segundo enrolamento N2 quando aplicado o campo produzido pelo enrolamento primério. Com
0 numero de espiras no enrolamento secundario é definido o campo induzido, pela seguinte

equacao:

N2= ARC Equacéo 4-2
B-A

Onde: B = Indugdo magnética em T; A = tensd@o na saida do integrador em V; RC =

constante de tempo do circuito integrador em s (10, 102 ou 10®); N2 = nimero de espiras do

secundario; A = &rea da se¢do da amostra em mZ.

Para obtencdo da curva de histerese, seleciona-se uma determinada freqiéncia de
medi¢cdo, a corrente desejada e a tensdo. O equipamento aplica um campo crescente na

amostra e registra ao mesmo tempo os campos induzidos. O campo aplicado cresce até um
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valor maximo que depende do numero de espiras do bobinamento primério, e do valor de
corrente e tensdo selecionados. A partir dai, comeca a ser reduzido até atingir o valor zero e
avancar para campos no sentido oposto até novamente o valor maximo. Novamente o campo é
reduzido até zero e o ciclo de histerese se completa. Os dados sdo passados para o software
no computador que fornece o gréafico de inducédo (B) em funcdo do campo aplicado (H). Através
da curva de histerese, obtém-se as propriedades do material de inducdo de magnética,
coercividade e perdas. J& para a obtencdo da curva de magnetizacdo a amplitude de corrente
€ aumentada durante o experimento, come¢ando do zero, e as medi¢cbes sdo feitas no ponto
de saturacdo de cada curva. Com a curva de magnetizacdo do material é possivel obter a

permeabilidade.

Para caracterizacdo das propriedades magnéticas dos anéis foi aplicado um campo
maximo de 4000A/m, e para cada condi¢cdo foram analisadas 7 amostras. As analises foram
realizadas em duas freqiéncias O valor de 0,05 Hz foi escolhido no intuito de analisar as
propriedades do material sem que haja perdas magnéticas dinamicas. O valor de 17 Hz foi
escolhido por ser a freqiiéncia utilizada na aplicacdo da liga de FeCo2V na valvula magnética.
As condigbes apresentadas anteriormente foram utilizadas para todas as rotas, com excegao
da rota com resfriamento otimizado onde foi utilizado um campo de 2000A/m com freqiiéncia

de 0,05 Hz e apenas trés amostras foram analisadas.

4.2.4. Propriedades mecanicas

Para avaliar as propriedades mecéanicas das ligas foi realizado o teste de tragdo, onde
se obteve a tensdo maxima de resisténcia, a tensdo de escoamento e a deformacao especifica.
A producao dos corpos de prova e 0 ensaio de tracdo seguem o método da norma MPIF 50
para materiais produzidos pelo processo de MPI. A geometria e as dimensdes do inserto do
molde estdo apresentadas na Figura 4.2. O ensaio foi realizado em uma maquina universal de
ensaios Shimadzu AG-IS 100 kN com velocidade de 0,3mm/s. Para cada condicdo analisada

foram produzidos 5 corpos de prova de tracao.
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5. Resultados e discussdes

Os resultados foram analisados utilizando a técnica estatistica de variancia multifatorial
para uma comparacdo mais confidvel dos fatores avaliados. Para a analise estatistica foi

utilizado o software Statgraphics Centurion.

5.1. Caracterizac@es preliminares

5.1.1. Densidade das misturas para injecao

Apés a etapa de mistura, os materiais foram divididos em relacao a condi¢cao do p6é e o
tipo de liga, posteriormente, foram separados também pela rota de processamento. Os
resultados de densidade da mistura de injecéo, apresentados na Tabela 5.1, estdo de acordo
com a carga de sélidos e ligantes que foi utilizada para cada mistura, confirmando que nao

houve erros na etapa de mistura.

Tabela 5.1 — Densidade das misturas de injecao

Liga Condicao do pé Densidade (g/cm?3)
FeCo Elementar 4,12
FeCo Pré-ligado 5,23
FeCo2V Elementar 4,60
FeCo2V Pré-ligado 5,37

5.1.2. Retracao dimensional

A primeira analise realizada ap6s o processamento completo foi o de retracdo
dimensional, esses valores forneciam resultados qualitativos da densidade das ligas. Na

Tabela 5.2 estdo apresentadas as retragfes lineares medidas nos corpos de prova de tracao.

E importante lembrar que a carga de ligantes nas misturas elementares foi maior do que nas
misturas pré-ligadas e, portanto esperava-se uma retracdo maior dessas ligas. As ligas obtidas
com pés pré-ligados foram mais afetadas pela rota de processamento do que as obtidas com
pos elementares, pois obtiveram menor contracdo. Para as ligas processadas com pos

elementares os resultados mostram que a contracdo da liga de FeCo foi praticamente igual a
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liga sem o elemento vanadio, portanto, o terceiro elemento teve pouca influéncia na

densificagdo destas ligas.

Tabela 5.2 — Contracdo dimensional das ligas ao final do processamento MPI.

Processamento Material  Condi¢do do P6  Retragéo (%)

FeCo — 2

ETP - 980°C ré-ligad 0
FeCo2V pre-1gado

elementar 18

FeCo — x

ETP+FV - 1330°C ré-ligad 15
FeCo2V pre-1gado

elementar 19

FeCo — s

ETO+FM - 1250°C re-ligad 9
FeCo2V bre-igado

elementar 17

O resultado mais interessante das ligas produzidas com pdés elementares é de que apés
a etapa, chamada de “pré-sinterizacdo” as ligas ja estavam praticamente com a sua contracéo

final e, portanto j& na etapa final de sinterizacao.

A Figura 5.1 ilustra a retragdo dos anéis apés o processamento. A liga de FeCo2V

processada com pos elementares na rota ETO+FM, apresentou formacgdo de Oxidos visiveis a

olho nu ao final do processamento.

FeCo
Elementar

FeCo2V
Elementar

FeCo
Pré-ligado

FeCo2V.
Pré-ligado

1330°C 980°C 1250°C

50mm

Figura 5.1 — Anéis ap6s o processamento com diferentes rotas e tipos de po.

Nas Figura 5.2-a e Figura 5.2-b estdo apresentados os corpos de prova de tracédo, de

FeCo e FeCo2V, processados com o0s pés elementares e pré-ligados, nas rotas ETP, ETP+FV

e ETO+FM. Com esta figura é possivel visualizar mais facilmente a maior contracdo linear
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sofrida pelas amostras produzidas a partir de pds elementares. A liga de FeCo2V, processada
com po pré-ligado, na rota ETO+FM, apresentou contracdo bem menor do que na rota ETP+FV
e a as amostras ficaram com uma aparéncia escura ao final do processamento. No estado pré-

sinterizado a liga de FeCo2V possuia grande fragilidade e ndo houve contracédo dimensional.

|

1330°C 980°C 1250°C

1330°C  980°C  1250°C

A: - FeCo Pré-ligado C* - FeCo2V Elementar
B* - FeCo Elementar D* - FeCo2V Pré-ligado

a b

Figura 5.2 - Corpos de prova de tracao de FeCo (a) e FeCo2V (b).

5.1.3. Densidade das amostras sinterizadas

Os resultados de densidade das amostras sinterizadas estdo apresentados na Tabela
5.3.

Tabela 5.3 — Densidade das amostras sinterizadas de FeCo e FeCo2V.

FeCo FeCo FeCo2V FeCo2Vv
Processamento P i
elementar pré-ligado pré-ligado elementar
Média (g/cm3) 7.893 7.230 7.741 7.868
ETP+FV (1330° : ~
(1330°C) Desvio padrao 0.047 0.039 0.019 0.006
. Média (g/cm3) 7.748 6.807 4.843 7.564
ETP (980°C) Desvio padréo 0.068 0.175 0.118 0.022
Média (g/cm3) 7.746 7.643 6.702 7.421
ETO+FM (1250° : ~
© (1250°C) Desvio padrao 0.049 0.089 0.278 0.016

Os resultados de densidade das amostras fundidas usadas como referéncia para o
processo MPI estdo apresentados na Tabela 5.4, e mostram que as ligas obtidas pelo

processo MPI alcancaram até 97% da densidade da liga fundida.

Tabela 5.4 — Densidade da liga fundida usada como referéncia.

Liga Densidade (g/cm3)
Amostra Referéncia Média 8.082
(2V Permendur)  Desvio padrdo  0.011
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Para uma melhor visualizacdo dos resultados obtidos para cada rota de processamento,
serdo apresentados a seguir, graficos com os resultados médios e com intervalo de
confiabilidade de 95% para as ligas de FeCo e FeCo2V processadas com 0s pos elementares

e pré-ligados.

a. Rota extracao térmica com pré-sinterizacéo e sinterizacdo em forno a vacuo.

Os resultados de densidade das amostras pré-sinterizadas estdo apresentados a
esquerda da Figura 5.3, e os resultados na condi¢do sinterizada, a direita da figura. As ligas

processadas com os poOs elementares (linha pontilhada), apresentaram os maiores valores.
Apbés a etapa de pré-sinterizacdo (980°C), as ligas processadas com pds elementares,
apresentaram valores préximos aos obtidos na sinterizacdo (1330°C), mostrando um efeito
benéfico do uso do gradiente de composicdo quimica para a densificacdo. As ligas pré-
sinterizadas foram submetidas a todas as andlises apresentadas neste trabalho. E possivel
afirmar que a temperatura de sinterizacdo da liga com pos elementares pode ser menor do que
1330°C, e para que haja um aumento da densidade é necesséaria uma modificacdo do ciclo de

pré-sinterizacdo, pois a maior parte da densificacdo ocorre nessa etapa.

—~87F ripo P6 —~ gaf iTipo Po
L e Ele T Fozyr | Ele
S i e |~ Prée ) 1 -~ Pré
27,7 T — 3 7,8
3 3
86,7[ ] g 7.6 |
2 2
(] 57 B T ) 7 4- 4
([alag a o
4,75 N 7,25 -
FeCo F_eC02V FeCo FeCo2V
M aterial Material
ETP - 980°C ETP+FV — 1330°C

Figura 5.3 — Resultados de densidade das amostras processadas nas rotas ETP e ETP+FV.

Pelos resultados apresentados na Figura 5.3 pode ser observado que a cinética de
reacdo entre as particulas dos poOs pré-ligados (linha cheia) € bem diferente dos poés
elementares (linha pontilhada), pois apresentaram grande variacdo entre as etapas de pré-
sinterizacao e sinterizacdo. A liga de FeCo processada com pdés pré-ligados alcancou o menor

valor de densidade na etapa de sinterizacdo, este resultado pode ter sido causado pela
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distribuicdo de tamanho dos pds pré-ligados (Figura 4.1) que possuia particulas muito grandes,
levando a uma diminui¢do da energia superficial e, portanto, menor for¢ca motriz para a difuséo.
A outra causa pode ser conferida nos resultados apresentados mais adiante, onde é possivel
observar que esta liga apresentou alta taxa de crescimento de gréo levando a uma diminui¢éo
das regibes de mobilidade atémica e aprisionamento dos poros dentro do grdo. Os resultados
mostram ainda, que diferente das outras ligas, a difusdo da liga de FeCo2V quando no estado
pré-ligado sé ir4 ocorrer em temperaturas maiores que 980°C. Em sintese para a rota ETP+FV,
os melhores resultados foram alcancados pelas ligas processadas com pos elementares, com
e sem o elemento vanadio. A condicdo dos pds para o processamento tem influéncia muito

maior do que o elemento vanadio na liga.
b. Rota de extracdo térmica em atmosfera oxidante e sinterizacdo em forno mufla.

Apods o ciclo de ETO, as pecas produzidas com pés pré-ligados estavam com maior
fragilidade do que os processados com pdés elementares. Uma das causas € que as ligas feitas
a partir de pOs elementares possuem tamanho de particula menor e, portanto, maior area de
contato oxidada. Além disso, h4 uma diferenca de reatividade dos pds com o oxigénio quando
na forma elementar ou quando na forma de liga. A partir dos resultados apresentados na
Figura 5.4 é possivel concluir as ligas de FeCo nao foram influenciadas pelo tipo de p6. As
ligas de FeCo2V foram mais afetadas pela rota de processamento ETO+FM, e sofreram
influéncia do tipo de p6 utilizado, sendo que os melhores resultados foram obtidos para as
amostras processadas com pé elementar, que alcancou valores préximos aos obtidos pela liga

sem vanadio.

= 8 [ qTipo Po
5,1 ] Ele
\\@7,7 ] - Pré
27,41 ]

2 [ 1

S 7,1F 7

2 4

o 6,8 ]

o L ]

6.5 FeCo FeCo2V
M aterial

Figura 5.4 — Densidade das pecgas processadas pela rota ETO+FM.
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5.1.4. Anélise microestrutural
I. Micrografias obtidas com microscopio 6tico

As micrografias das amostras sem ataque quimico estdo apresentadas na Figura 5.5.

Com esses resultados observou-se que houve diferenga na porosidade das ligas, inclusive na
forma e a distribuicdo dos poros. Além disso, algumas ligas que apresentaram a formacao de
segunda fase. As amostras de FeCo, apds a etapa ETP, e FeCo2V apos rota ETO+FM,
processadas com o pO pré-ligado, apresentaram a formacdo de uma estrutura de poros
irregulares e em fase de coalescimento. Na liga processada com 0s p0s elementares na rota
ETP+FV os poros ja estao coalecidos e arredondados. Para a liga de FeCo2V obtida com p6s
elementares foi observada a formacdo de uma segunda fase em todas as rotas de

processamento.

FeCo FeCo FeCo2Vv FeCo2vV
(P6 pré-ligado)

(P6 elementar) (P6 elementar) (P4 pré-ligado)

ETP+FV - 1330°C ETP+FV - 1330°C ETP+FV - 1330°C ETP+FV - 1330°C

ETP - 980°C ETP - 980°C ETP - 980°C

30um

ETO+FM - 1250°C ETO+FM - 1250°C ETO+FM - 1250°C ETO+FM - 1250°C

Figura 5.5 - Micrografias das ligas a base de FeCo sinterizadas (Sem ataque, aumento de 500x).

Além da densidade e distribuicdo de poros, que terdo influéncia nas propriedades
magnéticas da liga, o tamanho de grao também poderd alterar as propriedades. Na Figura 5.6

estdo apresentadas as micrografias apos ataque quimico, revelando o tamanho de gréo
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alcancado em cada condi¢cdo analisada. Foi possivel observar que as amostras de FeCo
apresentam um crescimento de grdo elevado, aprisionando os poros dentro do grao e nao
permitindo uma maior densificagcdo. A situacdo mais critica ocorre para a liga de FeCo
processada com pés pré-ligados onde os poros ainda estavam com formatos irregulares e em
fase de coalecimento. Esse resultado mostra que para as ligas processadas com 0s pOs pré-
ligados, a acdo do vanadio, impedindo o crescimento do gréo, é benéfica para alcancar maior
densidade. A liga de FeCo2V processada com pé pré-ligado na rota ETO+FM néo apresentou
a formacdo de segunda fase e nesta rota as amostras apresentaram grande porosidade, uma
aparéncia superficial escura. Para a liga de FeCo2V, processada com péds elementares e
submetida a rota ETP+FV, foi observado que no estado pré-sinterizado havia particulas de pé
ndo solubilizadas, que diminuiram de tamanho apds a sinterizagdo. Essas particulas
provavelmente seriam do p6é de vanadio que possuiam um tamanho maior que 0s outros pos.

Para confirmar essa hipétese foi realizada uma analise quimica com equipamento EDX.

FeCo FeCo FeCo2v FeCo2v
(Po elementar) (Po6 pre Ilgado) (Po 'e‘lemer%ar) (P6 pré-ligado)
o) s .g B < E=% 5 e o : '.' PR

': nl“ﬂ| ey o
'ETP+FV - 1330°C

"ETO+EM - 1250°C ETO+EM - 1250°C ETOHEM - 1250°C ETOSEM - 1250°C

Figura 5.6 - Micrografias das ligas a base de FeCo sinterizadas (Ataque Marble, aumento de 500x).
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A micrografia do material referéncia, obtido em processos tradicionais, esta apresentada
na Figura 5.7, para comparac¢ao com os resultados obtidos no processo MPI. A direita da figura

esta apresentada a micrografia em maior detalhe.

_Material referéncia fundido - 2V Permendur

[

g

Auénto 10x Aumento 500x

Figura 5.7 — Micrografia do material fundido referéncia para o processo MPI.

O material utilizado como referéncia apresentou grdos equiaxiais préprio de ligas
obtidas por fusdo, e com tamanho de gréo similar aos obtidos nas amostras sinterizadas. Além

disso, ndo ha a presenca de porosidade que degrada as propriedades magnéticas do material.

Il. Analise quimica com sonda EDX

Os resultados do percentual atbmico das ligas processadas com pés elementares e pré-

ligados estéo apresentados na Tabela 5.5.

Tabela 5.5 — Percentual atbmico de elementos formadores das ligas.

. Tipo \Y Fe Co C o] Al Si
Processamento  Material 3 Fase
de P6 (Yat) (%at) (%at) (%at) (%at) (%at) (%at)
FeCo Elementar 49.08 50.92
° a . 48. .
ETP 980°C FeCo2V  Elementar 0.89 8.55 50.55
b 89.08 3.63 7.29
FeCo Elementar 49.72 50.28
ETP+FV 1330°C a 1.87 47.14 50.99
FeCo2V Elementar
b 37.67 30.19 32.13
FeCo Elementar 49,58 50.42
0.38 48.16 51.46
ETO+FM 1250°C  FeCo2V Elementar
d 54.02 3.26 3.34 39.37
FeCo2V pré-ligado 296 4272 44.04 7.12 2.17 0.98

Através dos resultados, pode-se observar que na liga de FeCo processada com pé

elementar, houve a formacgéo de solugdo sélida com aproximadamente 50% de cada elemento



54

na rota de sinterizacdo ETP+FV, ETO+FM, e inclusive ap0s a etapa ETP. Este resultado indica

gue a liga ja estava na condi¢ao sinterizada apds 980°C.

As amostras de FeCo2V processadas com pés elementares apresentaram a formacéao

de segunda fase (Figura 5.8) e foram realizadas andlises para definicdo da composicao

gquimica das mesmas, como pode ser verificado na Tabela 5.5.
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10.1

790 4em

i T

ETP - P6 elementar ETP+FV - P6 elementar ETO+FM - P6 elementar

Figura 5.8 — Segunda fase encontrada nas amostras de FeCo2V processada com pds elementares.

Apoés a etapa ETP, o p6 de vanadio entrou em solucao com o ferro e cobalto na liga de
FeCo2V, porém ndo alcancou a quantidade de 2% de vanadio na fase a, restando uma fase b
rica em vanadio. Na rota de sinterizacdo ETP+FV, houve um aumento do percentual de
vanadio na fase a, porém, devido ao grande tamanho de particula do pé de vanadio, ndo
solubilizou completamente restando ainda uma segunda fase b com menor percentual de
vanadio que na etapa ETP. Esse resultado mostra que o p6 de vanadio deveria ter menor
tamanho para que houvesse uma solubilizagcdo completa e em menor tempo. A liga de FeCo2V
elementar ndo alcancou a solubilizacdo de 2% de vanadio na rota ETO+FM, solubilizando
apenas 0,38% devido a oxidacao do p6 de vanadio, conforme indica a fase ¢ na Tabela 5.5. A
fase d mostra uma composicdo principalmente de vanadio e oxigénio. Houve uma pequena
interacdo do vanadio com a liga de FeCo, mesmo havendo a oxidacdo. Talvez com o uso do
elemento vanadio com menor tamanho de particula essa interacdo seja maior. E interessante
observar que na forma pré-ligada, as amostras de FeCo2V processadas via ETO+FM, nao
apresentaram 6xidos de vanadio e sim a presenca de carbono. Esse resultado leva a hipétese

de que a etapa de reducéo dos ligantes néo foi eficiente para essa liga. Contudo a reducéo dos

Oxidos foi eficiente, jA que ndo foram encontrados 6xidos na andlise. Portanto, o elemento
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vanadio quando em solucéo sélida com outros elementos tem a reatividade com o oxigénio
modificada. A diferenca de contracdo e densidade para essa liga deve estar mais relacionada
com a baixa difusdo desta liga na temperatura aplicada somada com uma extracéo de ligantes
ineficiente. Hipbtese que pode ser confirmada pelo comportamento da liga na rota ETP, em que
nado foi observada nenhuma contracao, sendo necessaria a temperatura de 1330°C para que
houvesse maior densificacdo. Os elementos Si e Al também estavam presentes em quantidade
ndo despreziveis, como ndo havia outra fonte para que houvesse a presenca destes
elementos, a conclusao é que sejam resquicios do polimento. Os resultados mostraram que o
processamento da liga com o elemento vanadio foi afetado pela condi¢ao do pé.

Importante salientar, que neste estudo, estdo sendo analisadas as propriedades obtidas
de acordo com o processamento e é sabido que havera diferenca nas propriedades de acordo
com a composicdo quimica obtida em cada uma das rotas, mas a intencdo a principio é

descobrir o comportamento dos materiais no processamento.

5.1.5. Analise térmica
Os resultados do ensaio de andlise térmica diferencial estdo apresentados na Figura
5.9, e mostram as temperaturas em que ocorrem as transicdes de fase para as ligas de FeCo e

FeCo2V.

FeCo FV
FeCoV FV

250

Energia (MWmV)

Temperatura (°C)

Figura 5.9 — Andlise térmica diferencial das ligas de FeCo e FeCo2V.

A diferenca na posicdo dos picos no aquecimento e resfriamento pode ser explicada

pelo atraso na transformacao devido a taxa de resfriamento ndo ter sido lenta o suficiente, mas
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mostra que para uma mesma condicdo a liga com o elemento vanadio possui um

comportamento diferente.

Tabela 5.6 — Temperatura de transi¢do de fases das ligas de FeCo elementar e FeCo2V pré-ligado.

Material CCC <->CFC | CCC <->ordenado | Pico anbmalo
Aquecimento 960 716 550
FeCo2V Resfriamento 847 697 il
Aguecimento 990 738 553
FeCo Resfriamento 951 686 il

Chen (1977) cita temperatura de transi¢éo da estrutura CFC para CCC para a liga com
2% de vanadio de 880°C. Analisando os resultados na Tabela 5.6, € possivel observar que ha

um decréscimo maior do que o citado por Chen, na temperatura de transicdo para o material
gue contém o vanadio. O resultado da transicdo no aguecimento € importante para definicdo do
ciclo de processamento, pois nha etapa de extracdo e pré-sinterizacdo (ciclo ETP — 980°C) o
material foi submetido a um ciclo térmico que ultrapassa a temperatura de transi¢éo (960°C) da
liga de FeCo2V, enquanto que para a liga de FeCo a temperatura maxima nao alcanca a
temperatura de transicao (990°C). A fase cristalina em que o material se encontra no momento
da sinterizacdo é um fator importante para o aumento da densidade do material, pois a difusdo
sera diferente em cada estrutura. Por exemplo, a energia de ativacdo de difusdo no volume é
maior na estrutura ordenada do que na desordenada, enquanto a energia de ativacdo de
difusdo no contorno de grdo ndo muda significativamente quando cruza a temperatura de
transicdo (TOKEI, 1999). O resultado mostra também que a liga de FeCo, mantém a estrutura
CCC desordenada por uma faixa maior de temperatura em relacdo a liga de FeCo2V, resultado
importante para definicdo do ciclo de resfriamento do material. Foi observado um pico a 550°C
e segundo Sourmail (2005), trata-se de uma anomalia, que corresponde a um pico secundario
na capacidade térmica abaixo da reacdo de ordenamento. Alguns autores sugerem que o pico
parece ser sensitivo ao tratamento térmico empregado (NORMANTON, 1975 apud SOURMAIL,
2005). Existe inclusive um estudo que sugere que este pico corresponde a uma transicdo de

fase (USTINOVSHIKOV e TRESHEVA, 1998).
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Os resultados de resistividade estao apresentados na Tabela 5.7.

Tabela 5.7 — Resistividade das ligas estudadas.

Resistividade (ohm.m)

Processamento Liga Tipo de po Média Desvio padrao
FeCo2V Ele'm_entar 4.36E-07 1.42E-08
ETP+FV Pré-ligado  5.19E-07 2.74E-08
FeCo Elementar  5.76E-08 3.18E-09
Pré-ligado  1.02E-07 3.77E-09
FeCo2V Ele'm_entar 1.09E-07 3.67E-09
ETO+EM Pré-ligado 1.52E-07 2.72E-08
FeCo Elementar  6.02E-08 3.31E-09
Pré-ligado  7.91E-08 6.00E-09
FeCo Elementar  5.77E-08 4.90E-09
ETP Pré-ligado  1.42E-07 7.78E-09
FeCo2V Elementar  2.85E-07 2.97E-09

Os resultados da Tabela 5.7, estdo apresentados a seguir na forma de gréficos para

comparacdo dos fatores avaliados.

I. Resistividade elétrica das amostras processadas via ETP+FV.

A Figura 5.10 mostra que o elemento vanadio exerce maior influéncia nos resultados de

resistividade do que o tipo de p6. A liga com o elemento vanadio apresentou valores de

resistividade em torno de uma ordem de grandeza maior do que a liga de FeCo. As ligas

quando processadas com o pd pré-ligado, possuem um valor

com o po elementar.

X
e
m
¥
.

maior de resistividade do que

Resistividade (ohm.m)

FeCo FeCo2V

Material

Figura 5.10 — Resistividade elétrica obtida para as ligas processadas na rota ETP+FV.
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Il. Resistividade elétrica das amostras processadas via ETP.

Conforme a Figura 5.11, a liga de FeCo2V apresentou o maior valor de resistividade
elétrica para a rota ETP. Porém esse valor foi menor do que apos a etapa de sinterizacdo em
FV, devido a menor quantidade de vanadio solubilizado na liga. A liga de FeCo processada
com poé pré-ligado apresentou o maior valor entre as ligas de FeCo analisadas. A liga de

FeCo2V obtida a partir de pés pré-ligados nado foi analisada, devido a grande fragilidade.
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Figura 5.11 - Resistividade elétrica obtida para as ligas processadas na rota ETP.

lll. Resistividade elétrica das amostras processadas via ETO+FM.

Conforme Figura 5.12, na rota ETO+FM o tipo de pé teve influéncia para a liga de
FeCo2V, mas nédo para a liga de FeCo. A oxidacao da liga de FeCo2V processada com pés
elementares ndo foi eficiente para aumentar a resistividade, e a baixa solubilizacdo do vanadio
na liga de FeCo levou a valores semelhantes a liga de FeCo. A liga de FeCo2V obtida com pos
pré-ligados deve ter sofrido a oxidacdo conforme citado no subcapitulo 3.2.4, jA que néo foi
observada a formacgéo de 6xidos apds a etapa de sinterizacdo, mas a presenca de grande
quantidade de poros, o que acabou diminuindo a resistividade da liga. Na rota ETO+FM as
ligas de FeCo2V tiveram um decréscimo das propriedades em relacéo a rota ETP+FV.
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Figura 5.12 - Resistividade elétrica obtida para as ligas processadas na rota ETO+FM.
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As propriedades magnéticas das ligas sdo deterioradas com o aumento da frequéncia
elétrica, devido a geracao de correntes induzidas. O aumento da resistividade do material pode

amenizar essa deteriorizacao.

5.3. Propriedades magnéticas

Neste tépico, inicialmente serdo apresentadas as propriedades do material fundido, que
serviram como referéncia para as propriedades obtidas com o processo MPI. Em seguida séo
mostradas as propriedades obtidas no processo MPI, que estdo divididas por rota de
processamento, sendo a primeira rota ETP+FV, em seguida ETO+FM. Na rota ETP+FV foram
avaliadas as propriedades apés a etapa de pré-sinterizacdo, ETP, e ap6s um tratamento com

resfriamento controlado, TTO.

5.3.1. Material referéncia (2V Permendur)

A curva de histerese, analisada com frequéncia de 0,05 Hz, e o lago BH com freqiiéncia

de 17 Hz, das amostras de referéncia, estédo apresentados a seguir.

24

24
16 1 16
=t T T T 1 E n
o oy r T U T 1
1000 0 g z 500 1000 -5000 -2500 2500 5000
-24 2.4
H (Am) H (A/m)
0,05 Hz 17 Hz

Figura 5.13 — Curva de histerese e lago BH obtidos para o material referéncia.

O resultado da Figura 5.13, mostra que ha um aumento da &rea interna da curva

gquando ha um aumento da freqUéncia para 17 Hz, devido a presenca de correntes de Focault

gue aumentam as perdas deteriorando os valores relativos as propriedades magnéticas moles.
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A degradacdo dos valores de permeabilidade com o aumento da frequéncia pode ser

observada na Figura 5.14.

10000 ~ et T T T - ---0,05Hz
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Figura 5.14 - Permeabilidade méxima relativa em funcdo do campo induzido para o material referéncia.

As propriedades mostradas anteriormente na forma de graficos estdo apresentadas a

seguir na Tabela 5.8 para melhor visualiza¢éo dos valores alcancados.

Tabela 5.8 — Média e desvio padrdo das propriedades magnéticas do material referéncia.

Liga Frequéncia B §] méx Hc  Perda
(Hz) (T) relativa (A/m) (I/m3)

0.05 Media 2.23 10126 85 375

Desv.Pad. 0.04 564 3 49

2V Permendur Media 224 2269 955 8678

Desv.Pad. 0.04 100 25 272

Os resultados da Tabela 5.8 mostram que a liga é bastante afetada na freqiéncia de
17 Hz, pois ha uma queda acentuada da permeabilidade e um aumento da coercividade e

conseglientemente das perdas.

5.3.2. Rota de extracdo térmica com pré-sinterizacdo e sinterizacdo em forno a

VAacuo.

A seguir estdo apresentadas, as curvas de histerese analisadas com freqiiéncia de 0,05
Hz e os lagos BH analisados com 17 Hz, obtidas para as amostras de FeCo e FeCo2V,

processadas com poés elementares e pré-ligados na rota ETP+FV.
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Figura 5.15 — Curvas de histerese de ligas processadas via ETP+FV, freqiiéncia de analise 0,05 Hz.
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Figura 5.16 — Laco BH de ligas processadas via ETP+FV, freqiiéncia de andlise 17 Hz.

6000 -~ —a— FeCoV pré-ligado
FeCoV elementar
—a— FeCo pré-ligado
g FeCo elementar
§ 4000 -
°
g_ 2000 -|
(0] T T T )
[0} 0.5 1 1.5 2

B (M
Figura 5.17 — Permeabilidade de ligas processadas via ETP+FV, frequéncia de andlise 0,05 Hz.
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Figura 5.18 - Permeabilidade das ligas processadas via ETP+FV, frequéncia de analise 17 Hz.

As propriedades mostradas anteriormente na forma de graficos estdo apresentadas na

Tabela 5.9 para melhor visualiza¢do dos valores alcancados.
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Tabela 5.9 — Média e desvio padrao das propriedades magnéticas obtidas na rota ETP+FV.

Processamento Liga Condigf?\o Freqiéncia B U méx Hc  Perda
do pé (Hz) (M (A/m)  (J/m?3)
0.05 1.88 2375 260 1433
Pré-ligado 0.02 78 5 83
17 1.88 1700 857 6612
0.02 30 11 232
FeCozVv 202 3161 111 686
0.05
Elementar 0.03 524 5 28
17 2.02 2303 890 6752
0.03 95 19 236
ETP+FV 0.05 1.87 5546 180 1038
Pré-ligado 0.09 641 6 79
17 1.88 1440 1751 12648
0.09 23 72 1126
Fes0Co o5 212 5635 158 1049
Elementar 0.04 671 5 97
17 213 1375 1964 15976
0.04 87 46 723
0.05 2.23 10126 85 375
Fundicéo e Material referéncia 0.04 564 3 49
Conformacéo 2V Permendur 17 224 2269 955 8678

0.04 100 25 272

Para analisar a influéncia dos dois fatores “material e tipo de p6” nas propriedades
magnéticas, foi realizada uma analise estatistica dos resultados obtidos para as amostras
processadas na rota ETP+FV na frequéncia de 0,05 Hz e 17 Hz. Estas analises estéo
apresentadas a seguir para cada propriedade, apresentando o valor médio e o intervalo de

confiabilidade de 95%.

I. Permeabilidade relativa para as amostras processadas via ETP+FV

Conforme apresentado na Figura 5.19, os melhores resultados de permeabilidade das
amostras processadas pela rota ETP+FV, analisadas com freqiéncia de 0,05 Hz, foram obtidos
pela liga de FeCo, sendo que a condicéo inicial do p6 nado teve influéncia na permeabilidade. A
liga de FeCo2V foi mais afetada pela condicdo do pé do que a liga de FeCo, sendo que os

melhores resultados foram obtidos para a liga processada com os pés no estado elementar.
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Figura 5.19 — Permeabilidade das amostras processadas na rota ETP+FV.

Quando aplicada uma frequéncia de campo maior, houve uma queda acentuada dos
valores para ambas as ligas, e também uma inversdo dos resultados, e a liga de FeCo2V
passou a apresentar os maiores resultados de permeabilidade, devido a maior resistividade
das ligas com o elemento vanadio. Além disso, o tipo de p6 passou a ter um efeito maior para a
liga de FeCo2V., devido ao maior tamanho de grdo da liga processada com o0s pos
elementares. Foi possivel concluir gue com o aumento da freqiéncia, a permeabilidade é mais
afetada pela resistividade do que pelo tamanho de grdo. Pois mesmo com um tamanho de gréo
maior do que a liga de FeCo2V, a liga de FeCo, tem um decréscimo muito maior da

permeabilidade.

II. Inducéo de saturacdo para as amostras processadas via ETP+FV

A propriedade de inducéo de saturacao, das ligas de FeCo e FeCo2V, nao foi afetada
pela variacdo da frequéncia, mas sim pelo tipo de pd, conforme mostra a Figura 5.20. Os
maiores valores foram obtidos para a liga processada com o0s pOs elementares. Quando
processadas com pds pré-ligados, apresentou resultados semelhantes. A liga FeCo, obtida

com poés elementares, apresentou o melhor resultado.
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Figura 5.20 — Inducéo de saturac@o das amostras processadas na rota ETP+FV.

Coercividade para as amostras processadas via ETP+FV
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Com frequéncia de 0,05 Hz, os resultados de coercividade da liga FeCo, foram pouco

afetados pela condicao inicial do p6, conforme apresentado na Figura 5.21. Ao contréario da liga

de FeCo2V, que sofreu uma influéncia significativa em relacdo ao tipo de pé utilizado. Os

melhores resultados foram obtidos pela liga de FeCo2V processada com pds na forma

elementar, que possuiam o maior tamanho de grdo. Com o aumento da frequiéncia para 17 Hz,

houve um grande aumento da coercividade para as duas ligas, porém a mais afetada foi a liga

FeCo de menor resistividade.
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Figura 5.21 - Coercividade das amostras processadas na rota ETP+FV.

IV. Perdas magnéticas para as amostras processadas via ETP+FV

Tipo P6
-+- Ele

1= Pré

As menores perdas, na freqiéncia de 0,05 Hz, foram alcancadas pela liga de FeCo2V

obtida com pés elementares, conforme mostra a Figura 5.22. Esse material sofreu grande
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influéncia pela condicdo do po, diferente da liga de FeCo. Com o aumento da frequéncia as
duas ligas sofreram um aumento significativo das perdas, e a condicdo do p6 deixou de ter
influéncia para a liga de FeCo2V e passou a influenciar para a liga de FeCo. Esse resultado

pode ser atribuido a diferenca de tamanho de grao e da inducéo de saturacdo destas ligas.
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Figura 5.22 — Perdas magnéticas das amostras processadas na rota ETP+FV.

A liga de FeCo, processada com pés elementares na rota ETP+FV, analisada com
freqéncia de 0,05 Hz, apresentou os melhores resultados em compara¢cdo com o material
referéncia. Porém, com frequéncia de 17 Hz houve uma inversdo e a liga de FeCo2V,
processada com pé elementar, apresentou os melhores valores, inclusive melhor que a liga
fundida no quesito perdas, porém nao alcancou o valor de inducdo da liga fundida. Se uma
sinterizacdo adequada for aplicada para eliminagdo completa da porosidade, a propriedade de

saturacdo deve ser equivalente a de um material fabricado via fusao.

5.3.2.1 Rota de extracdo térmica com pré-sinterizacao

A seguir estdo apresentadas as curvas de histerese e permeabilidade em fungcédo do

campo aplicado, obtidas para as ligas de FeCo e FeCo2V, processadas com pés elementares

e pré-ligados, na etapa ETP.
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Figura 5.23 - Ligas processadas via ETP, freqiiéncia de analise 0,05 Hz.
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Figura 5.24 - Ligas processadas via ETP, freqiiéncia de analise 17 Hz.
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Figura 5.25 - Permeabilidade das ligas processadas via ETP, freqiiéncia de analise 0,05 Hz.
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Figura 5.26 - Permeabilidade das ligas processadas via ETP, frequiéncia de andlise 17 Hz.
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As propriedades mostradas anteriormente na forma de gréaficos estdo apresentadas na
Tabela 5.10. Para comparacdo, os resultados do material de referéncia também estdo

apresentados.

Tabela 5.10 — Média e desvio padrdo das propriedades magnéticas obtidas na rota ETP.
Condicdo Frequéncia B Max Hc  Perda
do p6 (Hz) m M (Alm)  (IIm?)
0.05 1,76 3951 121 720

Processamento Liga

0,02 159 9 72

FeCo2V Elementar 5 177 1789 1035 6659

0,02 45 40 306

TR —

ETP Pré-li -

re-ligado . 144 937 1596 8694

0,09 22 77 999

FesS0Co o5 _L95 5583 219 1385

Elementar ' 0,11 1276 27 193
17 1,96 1003 2131 15942

0,11 71 39 1030

005 2,23 10126 85 375

Fundicéo Material referéncia ' 0,04 564 3 49
e Conformacéo 2V Permendur 17 2,24 2269 955 8678

0,04 100 25 272

Comparando com os resultados do material referéncia, em frequéncia de 0,05 Hz, as
propriedades das ligas processadas na rota ETP ndo alcancaram o valor de saturacédo e a
permeabilidade foi no maximo a metade do valor da liga fundida. Este resultado deve ter sido
causado pela diferenca de densidade das amostras. Entretanto com freqtiéncia de 17 Hz a liga
FeCo2V obtida com pds elementares exibiu propriedades proximas da liga fundida, com
excecdo da inducdo de saturacdo. A seguir € apresentada uma analise estatistica para verificar

0 quanto a etapa de sinteriza¢do influenciou nos resultados.

I. Permeabilidade relativa das amostras pré-sinterizadas e sinterizadas.

Os resultados apresentados na Figura 5.27, mostraram que o material sem o elemento
vanadio, analisado com freqtiéncia de 0,05 Hz, possui a maior permeabilidade nos dois
estados de processamento, pré e sinterizado. Mostram também que a diferenca entre os

processamentos € maior na freqiiéncia de 17 Hz.
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Figura 5.27 — Permeabilidade das amostras processadas na rota ETP.

Na frequéncia de 0,05 Hz, a liga com o elemento vanadio, apresentou um valor de
permeabilidade maior no estado pré-sinterizado do que no estado sinterizado. A liga de FeCo
obteve valores proximos nos dois estados de processamento. Resultado interessante, pois a
liga no estado pré-sinterizado ainda possui um pequeno tamanho de gréo e, portanto, mais
barreiras para movimentagédo dos dominios magnéticos. Porém, no estado sinterizado as ligas
sofreram um resfriamento rapido a partir da fase gama e pode ter havido uma transformacao
martensitica, formando a estrutura o', levando a uma queda da permeabilidade, Mas o
resultado também pode ter sido causado pela menor solubilizagdo de vanadio no FeCo na pré-
sinterizacdo. Portanto, na frequéncia de 0,05 Hz, a transformacédo de fase ou a solubilizacéo
tiveram influéncia maior do que o tamanho de gréo. Entretanto, com o0 aumento da freqtiéncia,
o0 material no estado pré-sinterizado sofre efeito das perdas dindmicas e a liga ap0s
sinterizacdo alcanca o maior valor, sugerindo que a solubilizacdo do vanadio deve ter tido
maior influéncia. Essa questao precisa ser analisada, pois o resultado pode levar a conclusao
de que aliga de FeCo2V é mais susceptivel ao tratamento térmico do que a liga de FeCo. Vale

lembrar que a liga de FeCo sofre o ordenamento cristalino mesmo com resfriamento for¢ado.

II. Inducéo de saturacdo das amostras pré-sinterizadas e sinterizadas.
O processamento possui efeito na indu¢do de saturacdo, conforme mostra a Figura
5.28. Entretanto, as freqiiéncias analisadas ndo afetaram a inducdo de saturacdo. Os maiores

valores foram obtidos para as ligas apés sinterizacao, resultado esperado ja que a densidade

nesta condicao foi maior. Entre os materiais, a liga de FeCo apresentou 0s maiores valores.



~2,2r 1Processamento
£ ~ ETP
S2.1F 1T ETP+FV
&
5 2 :
3
° 1,9
U
$1.8f 1
©
[
1,7t 1
FeCo FeCo2Vv
Material
0,05 Hz

P NhoN
© N [ N
T T T T

Inducdo Saturacéo (T)
H
‘©

=
~

FeCo FeCo2Vv
Material

17 Hz

7Processamento

~ ETP
-» ETP+FV

Figura 5.28 - Inducéo de saturagédo das amostras processadas na rota ETP.

lll. Coercividade das amostras pré-sinterizadas e sinterizadas
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Os resultados apresentados na Figura 5.29, mostram que na frequéncia de 0,05 Hz, os

menores valores de Hc foram obtidos na liga de FeCo2V, que ndo sofreram influéncia do

processamento, ao contrario da liga de FeCo. Na freqtiéncia de 17 Hz, ha um grande aumento

da coercividade, e os menores resultados sdo obtidos para a liga com vanadio no estado

sinterizado. Na freqUéncia del7 Hz, as condi¢cbes de processamento tiveram pequeno efeito

na coercividade.
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Figura 5.29 - Coercividade das amostras processadas na rota ETP.
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Foi possivel observar a importancia do elemento vanadio, que apesar de ocasionar

defeitos como uma segunda fase paramagnética, apresentou valores menores de coercividade

do que a liga de FeCo. Na frequéncia de 17 Hz, o tamanho de gréo deve ter sido responsavel

pela diminuigéo da coercividade com a mudanga da rota de processamento.
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IV. Perdas magnéticas das amostras pré-sinterizadas e sinterizadas.
A liga de FeCo2V possui as menores perdas e ndo é afetada pelo processamento,
conforme mostra a Figura 5.30. A liga de FeCo possui perdas maiores e 0 processamento tem

um efeito significativo na freqiiéncia de 0,05 Hz.
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Figura 5.30 - Perdas magnéticas das amostras processadas na rota ETP.

Na frequéncia de 17 Hz h4 um aumento de aproximadamente 10 vezes nas perdas
magnéticas para as duas ligas. Como esperado, em freqiiéncias maiores o material com

vanadio apresentou as menores perdas.

Os resultados mostram que em freqiéncia de 0,05 Hz, a liga de FeCo2V é menos
afetada pela condicdo pré ou sinterizada do que a liga de FeCo, mas existe uma diferenca
significativa na propriedade de indu¢cdo magnética devido a diferenca de densidade nas duas
etapas do processamento. Na frequéncia de 17 Hz o processamento passa a ter influéncia
semelhante para os dois materiais. Esses resultados sdo muito importantes, pois mostram que
as ligas obtidas a partir de pds elementares, processadas em uma rota com temperatura muito
menor do que as usualmente utilizadas no processamento dessas ligas, alcancam boas
propriedades magnéticas moles. Vale lembrar que o ciclo utilizado na pré-sinterizacdo é padréao
da empresa parceira e foi utilizado para os dois materiais FeCo e FeCo2V, mesmo sabendo
gue com a adi¢do do vanadio na liga, o comportamento termodinamico é diferente, e portanto,
o tratamento térmico ndo deveria ser igual. Se fosse aplicado um ciclo otimizado para cada liga
na etapa ETP as propriedades ficariam ainda melhores e é possivel que a etapa posterior

pudesse ser excluida do processamento.
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5.3.2.2 Rota com tratamento térmico de resfriamento

As curvas de histerese e permeabilidade em func¢do do campo induzido, obtidas com as

ligas processadas com ciclo de resfriamento controlado, estdo apresentadas a seguir.

——FeCo2V TTO
—=—FeCo2V ETP+FV ——FeCo TTO

—s=— FeCo ETP+FV

2
H (A/m)

FeCo2V FeCo

Figura 5.31 - Ligas de FeCo e FeCo2V com e sem TTO de resfriamento.
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Figura 5.32 - Permeabilidade das ligas de FeCo2V e FeCo, com e sem TTO de resfriamento.

Os resultados retirados das curvas estao apresentados na Tabela 5.11, para melhor

visualizacdo dos valores.

Tabela 5.11 — Resultados obtidos com e sem o tratamento térmico de resfriamento.

Hc Perdas Densidade

Processamento Material Bs(T) p max (Alm)  (IIm?) (g/cmd)

T N W — —
+ ) ,
ETP+TTO 2,18 15218 60 670 8,09
FeCo
0,01 112 0,6 52 0,001
2.06 5635 135 880 7,89
FeCo
ETP+EV 0,04 671 6 61 0,05
FeCo2V 1.78 2375 255 1425 7,74
0.03 78 3 47 0,01

O valor de permeabilidade duplicou e a coercividade caiu pela metade, apos TTO da

liga de FeCo2V. A liga de FeCo também teve seu valor de permeabilidade aumentado em
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aproximadamente 3 vezes, enquanto a coercividade diminuiu para menos de 50% do valor
original. Os resultados mostram que uma simples substituicdo dos ciclos de tratamento térmico

gue foram utilizados pode melhorar significativamente as propriedades magnéticas moles das

ligas analisadas.

5.3.3. Rota de extracdo térmica com atmosfera oxidante e sinterizacdo em forno

mufla.
A seguir estdo apresentadas, as curvas de histerese, os lacos BH e a permeabilidade,

analisadas com frequiéncia de 0,05 Hz e 17 Hz, das amostras processadas na rota ETO+FM.

500 1000

—s—FeCoV pré-ligado
——FeCoV elementar
—s—FeCo pré-ligado
— FeCo elementar

H (A/m)

Figura 5.33 - Ligas processadas via ETO+FM, freqiéncia de analise 0,05 Hz.
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Figura 5.34 - Ligas processadas via ETO+FM, frequéncia de analise 17 Hz.
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Figura 5.35 - Permeabilidade de ligas processadas via ETO+FM, freqiiéncia de analise 0,05 Hz.
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Figura 5.36 - Permeabilidade de ligas processadas via ETO+FM, freqiiéncia de analise 17 Hz.

As propriedades mostradas anteriormente na forma de graficos estdo apresentadas na

Tabela 5.12 para melhor visualizac@o dos valores alcancados.

Tabela 5.12 — Média e desvio padrao de propriedades magnéticas obtidas na rota ETO+FM.

Condigdo Frequéncia B Hc  Perda

Processamento Liga M max

do po (Hz) (M (A/m)  (J/m?3)
0.05 1.19 1356 344 1410
Pré-ligado 0.04 90 2 52
17 1.19 590 1674 7361
0.03 6 30 321
FeCozV o5 173 3289 174 967
Elementar ' 0.05 134 4 51
17 1.74 931 1639 10445
0.05 29 27 375
ETO+FM o5 194 3920 249 1352
Pré-ligado ' 0.03 129 5 84
g . 195 841 2028 14784
0.04 16 46 404
Fes0Co o5 201 6883 203 1300
Elementar ' 0.05 1011 16 119
17 199 884 2213 16670
0.04 21 27 332
0.05 2.23 10126 85 375
Fundicéo Material referéncia ' 0.04 564 3 49
e Conformacéo 2V Permendur 17 224 2269 955 8678

0.04 100 25 272
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A seguir sera apresentado da mesma forma que para a rota anterior, uma comparagao

das propriedades obtidas de acordo com o “material e o tipo de po utilizado”.

I. Permeabilidade das amostras processadas via ETO+FM

Na freqiéncia de 0,05 Hz, a liga de FeCo produzida com o p6 elementar, que
apresentou 0 maior tamanho de grdo, apresentou também o0s maiores valores de

permeabilidade, conforme mostra a Figura 5.37. Os resultados de permeabilidade foram

influenciados pela condicdo do p6. O material com vanadio, que apresentou a menor
densidade e tamanho de gréo, foi a liga mais afetada nesta rota de processamento. Com o
aumento da frequiéncia, houve uma queda acentuada da permeabilidade, e o tipo de pé deixou
de ter influéncia para a liga de FeCo. A liga de FeCo2V obtida a partir de pos elementares
obteve resultado préximo da liga de FeCo, mesmo com a presenca de 6xidos, devido a baixa

solubilizacdo do elemento vanadio nesta rota.
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Figura 5.37 - Permeabilidade das amostras processadas na rota ETO+FM.

II. Inducéo de saturacdo das amostras processadas via ETO+FM

A inducdo de saturacdo ndo apresentou variagdo com o aumento da freqiéncia de
acordo com a Figura 5.38. Os maiores valores foram obtidos com as ligas FeCo de maior
densidade. A liga de FeCo2V sofreu maior influéncia pelo tipo de p6 utilizado, e os melhores
resultados foram obtidos com o p6 elementar, sendo que a porosidade da liga produzida com
pos pré-ligados, mostrou ter maior influéncia do que os éxidos presentes na liga obtida a partir

de pés elementares.
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Figura 5.38 - Inducéo de saturagdo das amostras processadas na rota ETO+FM.

lll. Coercividade das amostras processadas via ETO+FM

Os resultados apresentados na Figura 5.39, obtidos na freqiiéncia de 0,05 Hz, mostram

que o tamanho de grdo e porosidade possuem influéncia na coercividade, porém com o
aumento da freqiéncia essas caracteristicas microestruturais sdo menos importantes do que a
resistividade das ligas de FeCo2V. A maior resistividade da liga FeCo, processada com pos
pré-ligados, proporcionou menor coercividade na frequéncia de 17 Hz. O menor valor foi

alcancado pela liga de FeCo2V produzida com pés elementares.
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Figura 5.39 - Coercividade das amostras processadas na rota ETO+FM.

IV. Perdas magnéticas das amostras processadas via ETO+FM

Estdo apresentados na Figura 5.40 os resultados das perdas magnéticas. Na frequéncia

de 0,05 Hz o menor valor foi obtido para a liga de FeCo2V processada com pés elementares.
Com o aumento da freqiéncia ha um aumento substancial das perdas, e a liga que passa a
possuir o menor valor, é a liga de FeCo2V processada com os pds pré-ligados, devido ao baixo

percentual de vanadio na liga obtida com pés elementares.
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Figura 5.40 — Perdas magnéticas das amostras processadas na rota ETO+FM.

As propriedades das ligas de FeCo2V foram inferiores na rota ETO+FM em relacdo as
propriedades obtidas nas rotas ETP+FV. E necessario um estudo com pos de vanadio de
menor tamanho de particula para producdo da liga elementar. Também um estudo para
aumentar a densidade da liga processada com pds pré-ligados para obtencdo de melhores
resultados. As ligas de FeCo foram menos afetadas na rota de processamento ETO+FM,
porém as propriedades foram inferiores as obtidas na rota ETP+FV, e conseqientemente,
inferior a liga referéncia. Entretanto esse resultado ndo descarta o uso da rota ETO+FM para a
producdo das ligas a base de FeCo, pois essa decisdo deve ser feita levando em conta as
propriedades exigidas para cada aplicacdo e o custo para obter as mesmas. E importante
salientar, que a liga com elemento vanadio esta sendo chamada de FeCo2V para facilitar a

comparagado no texto, mas nesta rota o material elementar ndo alcancou os 2% de vanadio,

sendo que foi solubilizado apenas 0,38% na liga de FeCo.

5.4. Propriedades mecanicas

5.4.1. Rota de extracdo térmica com pré-sinterizacdo e sinterizacdo em forno a

Vvacuo

As propriedades obtidas com as ligas processadas na rota ETP+FV estdo apresentados

na Tabela 5.13.
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Tabela 5.13 — Propriedades mecanicas das ligas processadas pela rota ETP+FV.

Liga Tipo de pé Tensao ] Tenséo Deform,ggéo
escoamento (MPa) méxima (MPa) especifica
pré-ligado 121 202 0.023
FeCo 19 3 0.001
Elementar 107 165 0.018
12 11 0.004
pré-ligado 242 478 0.082
FeCo2V 4 31 0.011
Elementar 203 296 0.048
1 33 0.013

Para facilitar a discussdo dos resultados séo apresentados a seguir os resultados

separados por propriedades mecéanicas analisadas.

I. Tensdo maxima e de escoamento

Conforme os resultados apresentados na Figura 5.41, a liga de FeCo2V possui 0s
maiores valores de tensao de escoamento e tensdo maxima, sendo a liga obtida com os poés
pré-ligados, a que apresentou o maior valor. A liga de FeCo alcangcou aproximadamente a
metade dos valores obtidos com a liga de FeCo2V. A liga sem o vanadio ndo foi afetada pelo

tipo de po utilizado.
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Figura 5.41 —-Tensdo méaxima e de escoamento das amostras processadas na rota ETP+FV.

Il. Deformacdo especifica

Os resultados apresentados na Figura 5.42 mostram um comportamento que ja era
esperado para a liga que contém o vanadio, j4 que a adi¢cdo deste elemento tem justamente
essa funcdo, de aumentar a capacidade de deformacao da liga. O resultado mostra também

que, ao contrario da liga de FeCo, a liga com o vanadio, é afetada pela condicdo do pé. Os
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valores de deformacdo especifica estdo apresentados apenas para mostrar que o vanadio
possui um efeito na liga mesmo quando processada via MPI, porém essa deformacao
alcancada neste processo € muito pequena se comparada aos materiais fundidos que chegam

a apresentar um valor de deformacao especifica de 6.
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Figura 5.42 — Deformac&o especifica das amostras processadas na rota ETP+FV.

5.4.1.1 Rota de extracdo térmica com pré-sinterizacao

As propriedades obtidas nas pecas processadas na etapa de pré-sinterizacdo estdo

apresentadas na Tabela 5.14.

Tabela 5.14 — Propriedades mecanicas das ligas processadas pela rota ETP.

Liga Tipo de Tensao Tensao Deformacéo
9 po escoamento (MPa) maxima (MPa) especifica
o 43 60 0.010
pré-ligado
4 13 0.007
Feco 154 241 0.036
Elementar :
7 19 0.007
257 305 0.031

FeCo2V Elementar
6 39 0.011

A seguir est4d apresentada uma comparacdo dos resultados obtidos apds pré-

sinterizacao e sinterizacdo para as ligas processadas com os pés elementares.

I. Tensdo maxima e tensdo de escoamento

Conforme apresentado na Figura 5.43, a tensdo de escoamento das ligas no estado

7

pré-sinterizado é maior do que no estado sinterizado. Os resultados de tensdo maxima,
mostram que para a liga de FeCo, a tendéncia continua igual a apresentada na tensao de

escoamento, mas para a liga de FeCo2V os resultados se tornam iguais apos a etapa preé-
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sinterizacao e sinterizacdo. Esse resultado deve ter sido causado devido ao menor tamanho de

grao na etapa de pré-sinterizagéo.
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Figura 5.43 — Tensdo maxima e de escoamento de amostras no estado pré-sinterizado e sinterizado, na
rota ETP+FV.

5.4.2. Rota de extracdo térmica com atmosfera oxidante e sinterizacdo em forno

mufla

As propriedades obtidas com as ligas processadas na rota ETO+FM estédo

apresentados na Tabela 5.15.

Tabela 5.15 — Propriedades mecénicas das ligas processadas pela rota ETO+FM.

Lioa Tipo de Tenséo Tenséo Deformacéo
9 po escoamento (MPa) maxima (MPa) especifica
pré-ligado 115 207 0.033
9 12 0.003
FeCo
128 211 0.031
Elementar
4 7 0.002
pré-ligado 2;6 22577 8832
FecozV 104 185 0.017
Elementar .
9 14 0.006

Comparando com a rota de processamento ETP+FV, as ligas sofreram um pequeno
acréscimo ou ficaram com as propriedades iguais, com excec¢éo da liga de FeCo2V processada
com poés elementares que diminui pela metade a sua resisténcia mecanica, devido a baixa
solubilizacdo do vanadio na liga. Para facilitar a discusséo dos resultados estao apresentados a

seqguir os resultados separados por propriedades mecanicas.
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|. Tensao de escoamento e tensao maxima

A Figura 5.44 mostra que a tensdo de escoamento da liga de FeCo néo foi afetada pelo
tipo de pé utilizado, ao contrario da liga de FeCo2V que sofreu grande influéncia. Os maiores
valores foram obtidos para a liga de FeCo2V processada com pos pré-ligados. Esse resultado
€ interessante, pois essa liga mesmo tendo uma alta porosidade apresentou valores altos de
resisténcia mecanica. Nos resultados de tensdo maxima, obtidos para as ligas processadas na
rota ETO+FM, observa-se uma variacdo muito grande dos valores e nao foi possivel concluir

qual dos fatores afetou mais a propriedade da liga.
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Figura 5.44 —Tensdo méxima e de escoamento de amostras submetidas a rota ETO+FM.

II. Deformacdo especifica

A deformacgéo também é muito pequena para as ligas processadas na rota ETO+FM e
apenas a liga de FeCo2V sofre influéncia pelo tipo de pé utilizado. Os valores obtidos para as

duas ligas foram muito préximos.
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Figura 5.45 - Deformacao especifica obtida para as ligas processadas na rota ETO+FM.
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6. Estudo de Caso: Processamento de ligas a base de FeCo via MPI para aplicagdo em

valvulas magnéticas de motores a diesel.
6.1. A aplicagcédo
As bombas de injecdo tém a funcdo de abastecer o motor a diesel com combustivel,
gerar alta pressao para injecdo, injetar combustivel na dose certa, no transcurso certo € no
ponto certo de inje¢do. Para controlar a injecado do combustivel algumas bombas utilizam a
valvula magnética. O sistema que utiliza a valvula magnética é conhecido como o sistema de
injecdo controlado pelo tempo, pois depende do tempo de abertura da valvula magnética,
diferente de outros sistemas controlados por valvula de presséo. Esse sistema permite limitar a

emissao de gases nocivos, a propagacao de ruidos e o consumo de combustivel (Bosch CD-

ROM, 1999).

Cada cilindro do motor possui 0 seu sistema modular de injecdo. Esses sistemas sao
comandados por valvulas magnéticas que geram alta pressao através das bombas injetoras de
cilindro Unico. O acionamento das bombas de alta pressao € feito pelo eixo de comando do
motor que é composta de diversos sensores que medem o movimento do pedal, as pressdes e
temperaturas do sistema, e a partir destes valores enviam sinais que irdo comandar a valvula
magnética. A Figura 6.1 ilustra em detalhe a localizacdo da peca de FeCo2V na valvula

magnética.

Figura 6.1 — Localizacéo da peca de FeCo2V na bomba de injecdo (Bosch CD-ROM, 1999).
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O namero 1 na figura indica a placa compactada e sinterizada em inox 316, a qual serve
de alojamento para a placa magnética de FeCo2V, indicada pelo numero 3. O numero 2 indica
0s o'rings de vedacgédo entre a placa de inox e a placa magnética para evitar a passagem de
diesel nesta regido. A peca de FeCo2V tem como func¢éo abrir e fechar a passagem do diesel a
ser injetado na camara de combustdo do motor, funcionando como uma armadura, permitindo
ou ndo a passagem de combustivel. Um sinal de corrente continua pulsante aplicado ao
solendide faz com que a armadura oscile para frente e para traz, resultando na injecdo de
combustivel para dentro do cilindro. Nesta oscilagdo o componente trabalha com uma
freqléncia de 17 ciclos por segundo, suportando uma pressdo do combustivel muito alta. A
pressao do sistema é de cerca de 1400 bar. Por este motivo, este componente necessita ser
fabricado em material que possua caracteristica ferromagnética mole e resisténcia mecanica
adequada. Esta liga de FeCo2V é especifica da pela empresa fabricante da valvula que exige

que o material alcance as especificacbes apresentadas a seguir:
¢ Inducdo magnética acima de 1,9 T em campo 10000 A/m;
e Coercividade abaixo de 400A/m;
e Permeabilidade méxima relativa acima de 3000;
¢ Resistividade elétrica acima de 0,42 micro Ohm metro

e Dureza acima de 84HRD;

Densidade acima de 7,80g/cms;

6.2. Materiais analisados

Conforme apresentado anteriormente na Tabela 4.1 do capitulo 5, os materiais

analisados foram as ligas de FeCo e FeCo2V, processadas com poés elementares e pré-
ligados, em duas rotas do processo de MPI, ETP+FV e ETO+FM. Atualmente, a liga é
fabricada com pés pré-ligados, na rota de processamento que utiliza extracdo térmica seguida
de pré-sinterizacdo e sinterizagdo em forno a vacuo, com resfriamento controlado

(ETP+FV+TTO) . A avaliacdo dos pdés e das rotas de processamento foi realizada visando a
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reducdo de custos, pois a rota que utiliza a extragdo com atmosfera oxidante (ETO+FM)
representa cerca de um terco do custo da rota ETP+FV. E os p0s utilizados no processamento

também irdo representar variacées no custo das pecas, conforme apresentado na Tabela 4.2.

6.3. Resultados obtidos

Os resultados apresentados no trabalho anteriormente seréo comparados a seguir em
relacdo aos valores especifica dos para o material na aplicacdo da valvula magnética. Apesar
de ocorrer variagdo das propriedades magnéticas de acordo com a freqiiéncia elétrica utilizada,
nao existe especificacdo de frequéncia de andlise pela empresa fabricante da valvula e a
empresa fabricante da peca utiliza para as andlises a freqiiéncia de 0,05 Hz. Portanto a seguir
serdo apresentadas as propriedades obtidas nas pecas processadas pelas duas rotas

analisadas com frequéncia de 0,05 Hz.

6.3.1. Rota de extracdo térmica com pré-sinterizacdo e sinterizacdo em forno a

Vacuo.
. Densidade

Os resultados apresentados na Figura 6.2 mostram que as ligas elementares alcangcam

a especificacdo de densidade. E a liga de FeCo2V processada com pdés pré-ligados utilizada
atualmente na empresa para a fabricacdo da peca trabalha no limite da especificacdo e nao
alcancou o valor exigido, assim como a liga de FeCo obtida com p6 pré-ligado.

7.9 A

7.7
7.5
7.3
7.1
6.9
6.7
6.5

FeCo2v  FeCo2Vv  Fe50Co Fe50Co
Pré-ligado Elementar Pré-ligado Elementar

Densidade (g/cm?3)

Figura 6.2 - Densidade das amostras processadas na rota ETP+FV.
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II. Inducdo magnética
Na rota ETP+FV as ligas elementares alcancaram o valor de inducdo especifica do
conforme Figura 6.3, e mais uma vez é possivel verificar que a liga utilizada atualmente fica no

limiar do valor especificado.

2.2

2.0 +
TR T I -
1.6
1.4 -
1.2 A
1.0 +

FeCo2V Pré- FeCo2V Feb50Co Preé- Fe50Co
ligado Elementar ligado Elementar

B(M

Figura 6.3 — Indugdo magnética das amostras processadas na rota ETP+FV.

I1l. Permeabilidade relativa

Os resultados de permeabilidade mostram que as ligas de FeCo e FeCo2V obtidas com
pés elementares ndo precisam de tratamento térmico de resfriamento para alcancar o
especificado de permeabilidade, ao contrario da liga utilizada atualmente para a fabricagédo da

peca, que ndo alcancou a exigéncia sem a aplicacdo do tratamento térmico de resfriamento.
6000 -

5000 -
4000 -

= 3000 = — — — — .——I—- - =
2000

FeCo2Vv  FeCo2V  Fe50Co Fe50Co
Pré-ligado Hementar Pré-ligado Eementar

relativa

Figura 6.4 — Permeabilidade das amostras processadas na rota ETP+FV.

V. Coercividade

Todas as ligas apresentaram valores de coercividade dentro do especificado, conforme

Figura 6.5.
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Figura 6.5 — Coercividade das amostras processadas na rota ETP+FV.

V. Resistividade elétrica

Na rota ETP+FV, apenas as ligas de FeCo2V, alcancaram o valor de resistividade,

conforme mostra a Figura 6.6.

5.E-07

4.E-07 + — NEGNNILY U ———
3.E-07
2.E-07
1.E-07
0200 B =

FeCo2Vv FeCo2v Fe50Co Fe50Co
Elementar Pré-ligado Pré-ligado Elementar

Resistividade (omh.m)

Figura 6.6 — Resistividade das amostras processadas na rota ETP+FV.

VI. Dureza

Apenas duas ligas foram analisadas em relacdo a dureza, a liga de FeCo obtida com p6
elementar e a liga de FeCo2V obtida com p6 pré-ligado. Os resultados mostram que as duas
alcancam o valor exigido. A liga de FeCo ndo teria problemas em relacdo a resisténcia
mecanica para essa aplicacdo. Nem todas as condi¢cdes foram analisadas em termos de
dureza, mas pode ser feita uma correlacdo com as propriedades obtidas com o ensaio de

tracdo, apresentados no topico 5.4.
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160 -
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Fe50Co Elementar FeCo2V Pré-ligado

Figura 6.7 — Dureza das amostras processadas pela rota ETP+FV.

6.3.1.1 Rota de extracao térmica com pré-sinterizacdo
I. Densidade
Os resultados obtidos apds a etapa de pré-sinterizacdo estdo apresentados na Figura
6.8, onde é possivel observar que as ligas ainda ndo alcancam o valor especificado. Os

resultados para a liga de FeCo2V, processada com pos pré-ligados, ndo foram apresentados
pois nesta etapa a liga estava com uma fragilidade muito grande e ndo possuia resisténcia

mecanica para ser analisada.
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Figura 6.8 — Densidade das amostras processadas na rota ETP.

Il. Inducdo magnética

Conforme Figura 6.9, a liga de FeCo obtida com p6s elementares ja apresenta o valor

especifica do de inducdo, ap6s a etapa de pré-sinterizacdo, e a liga de FeCo2V precisa

alcancar uma densidade maior para que atinja o valor especificado.
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Figura 6.9 — Indu¢do magnética das amostras processadas na rota ETP.

I1l. Permeabilidade

Conforme Figura 6.10, apds a etapa de pré-sinterizacdo todas as ligas analisadas

alcancaram o valor especifica do de permeabilidade.
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2
[ i
° 4000
2000
FeCo2Vv Fe50Co Pré- Fe50Co
Elementar ligado Elementar

Figura 6.10 — Permeabilidade das amostras processadas na rota ETP.

V. Coercividade

Apds a etapa de pré-sinterizacdo as ligas ja apresentaram coercividade abaixo do

especificado, conforme Figura 6.11.
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Figura 6.11 — Coercividade das amostras processadas na rota ETP.
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V. Resistividade

As ligas produzidas na rota ETP alcancaram propriedades promissoras, porém

conforme apresentado na Figura 6.12, ndo foi alcancada a especificagéo.
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Figura 6.12 — Resistividade das amostras processadas na rota ETP.

6.3.2. Rota de extracdo térmica com oxidacéao e sinterizagcdo em forno mufla
I. Densidade

O resultado de densidade das ligas apresentados na Figura 6.13, mostram que é

necessario um estudo maior do ciclo de processamento visando um aumento da densidade, e
esse estudo tem uma justificativa econémica forte ja que o custo do processo representa um

terco do valor do processo ETP+FV.
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FeCo2Vv FeCo2Vv Fe50Co Fe50Co
Pré-ligado Elementar Pré-ligado Elementar
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Figura 6.13 — Densidade das amostras processadas na rota ETO+FM.
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II. Inducdo magnética

Os resultados de indu¢do magnética medidos nas pecas processadas na rota ETO+FM
estdo apresentados na Figura 6.14. A liga de FeCo alcanga o valor especificado de 1,9T e é
provavel que com um aumento da densidade da liga FeCo2V processada com pdés elementares

pela rota ETO+FM as exigéncias do fabricante também serdo alcancadas.

2.2
2.0

1.8
1.6
1.4
1.2
1o 1N

FeCo2Vv FeCo2Vv Fe50Co Fe50Co
Pré-ligado Elementar Pré-ligado Elementar

B(M

Figura 6.14 — Indugc&o magnética das amostras processadas na rota ETO+FM.

I1l. Permeabilidade relativa

Na Figura 6.15 é possivel verificar que a liga de FeCo2V, obtida a partir de pés pré-

ligados, ndo alcancou o valor especificado.
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Figura 6.15 — Permeabilidade relativa das amostras processadas na rota ETO+FM.

V. Coercividade

Os resultados apresentados na Figura 6.16 mostram que todas as ligas alcancam a

especificagdo de coercividade.
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Figura 6.16 — Coercividade das amostras processadas na rota ETO+FM.

V. Resistividade elétrica

As amostras processadas na rota ETO+FM ndo alcancaram o valor especifica do de

resistividade, conforme Figura 6.17.
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Figura 6.17 — Resistividade elétrica das amostras processadas na rota ETO+FM.

VI. Dureza

Conforme apresentado na Figura 6.18, as duas ligas analisadas apresentaram dureza
acima do especificado. Nem todas as condi¢cdes foram analisadas em termos de dureza, mas

pode ser feita uma correlacdo com as propriedades obtidas com o ensaio de tracéo,

apresentados no topico 5.4.
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Figura 6.18 — Dureza das amostras processadas na rota ETO+FM.
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6.4. Conclusdes do estudo de caso

Para a andlise em termos técnicos e econdmicos do processamento do material usado
na fabricacdo do componente da valvula de injecdo foram usados pds elementares e pré-
ligados, uma variagdo de composicdo quimica e duas rotas de extracdo de ligantes e
sinterizacao.

A liga sem e com o elemento vanadio foi avaliada para verificar a influéncia desse
elemento no processamento via MPI e, os resultados confirmaram que, apesar de ser menor, a

resisténcia mecanica da liga de FeCo foi suficiente para alcangar a especificagao.

Outro fator analisado foi 0 uso de pds elementares. A idéia de utilizar esses pos foi
puramente técnica visando criar um gradiente quimico que aumentaria a densificacdo do
material na etapa de sinterizacdo. Mas quando realizada uma analise de custos para producéo
das pecas com o0s poOs pré-ligados e elementares, o resultado mostrou que o uso de pés
elementares para producédo da liga de FeCo representaria uma reducdo de custo na ordem de
50% em relagdo aos poés pré-ligados de FeCo e FeCo2V. Os resultados mostram que a liga de
FeCo2V processada com os pds elementares, apresenta resultados promissores para reducao
de custos de processamento. H& indicios de que, com uma otimizacdo da etapa de pré-
sinterizacao, a liga poderia alcancar as exigéncias para a aplicacéo, resultando na excluséo de
uma etapa do processamento. Para tanto seria necessario um estudo para aperfei¢coar o ciclo
ETP e avaliar o impacto que representaria 0 aumento do custo da peca devido ao uso do pé de
vanadio elementar. Uma alternativa para contornar o alto custo do pds de vanadio seria utilizar
0 p6 de FeV pré-ligado que possui um custo 10 vezes menor, representando uma reducgao de
30% em relacdo ao po pré-ligado. Na rota ETO+FM seria necessario também um estudo para
aumento da densidade e também da solubilizagdo do elemento vanédio na liga para atingir as
especificacdes.

A liga de FeCo, obtida com pGs elementares, alcancou os melhores resultados nas duas
rotas analisadas, com excecdo da resistividade elétrica. Seria interessante a realizacdo de

testes na bomba de injecdo com as pecas de FeCo e FeCo2V para avaliar se o rendimento da
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liga sem o vanadio seria muito inferior, pois 0 uso da liga de FeCo representa uma reducéo de
50% no custo do p6 e 30% no custo do processamento, se utilizada a rota ETO+FM.
Representaria também uma reducao de custos se fosse otimizada a rota ETP e excluida a rota
de sinterizacdo em forno a vacuo. Porém ainda ndo existe uma avaliacdo de quanto essa

excluséo representaria nos custos de processamento.

O estudo de caso chegou até a etapa de avaliacdo dos materiais, porém nao foram
realizados testes com as pecas, pois para executar a andlise do material na bomba seria
necessaria a producédo de um novo molde ja que os materiais avaliados possuiam diferenca de
contracdo. Neste estudo de caso foram analisados 0 processo e as propriedades decorrentes.

A andlise faltante seria de verificar o desempenho dessas materiais ha bomba de inje¢éo.
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7. Conclusdes

Foi realizado um estudo analisando os métodos de processamento e as propriedades
decorrentes, de um material magnético mole, a base de FeCo, processado via MPI. Os
resultados obtidos em relacdo aos fatores analisados mostraram que a rota de processamento,
0 tipo de pbé e a presenca do elemento vanadio possuem influéncia na maioria das

propriedades estudadas.

O uso dos po6s elementares, criando um gradiente quimico de composicdo, apresentou
varias vantagens em relacdo aos pos pré-ligados. Principalmente em termos econdmicos, visto
que com otimizacdo do ciclo ETP é possivel que haja a exclusdo da etapa de sinterizacdo em

forno a vacuo para as ligas de FeCo e FeCo2V.

A liga de FeCo2V processada com péds elementares, apresentou os melhores
resultados de propriedades magnéticas na freqiéncia de 17Hz, com excec¢do da indugédo de
saturacdo. Porém o uso do vanadio é limitado ao processamento na rota de maior custo, além

de apresentar um decréscimo nas propriedades na frequéncia de 0,05Hz.

O uso da liga de FeCo, obtida com pOs elementares, permite 0 processamento nas
duas rotas analisadas. Portanto representa uma vantagem econdmica de processamento em

relacdo a liga com vanadio, apesar de apresentar menor resistividade elétrica.

Com o uso da técnica de moldagem de pés por injecdo foi possivel obter amostras de
FeCo, sem a presenca do elemento vanadio, abrindo a possibilidade de fabricacdo de pecas de

pequeno porte e geometria complexa também com a liga sem vanéadio.
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Com tratamento térmico de resfriamento adequado, ligas processadas via moldagem de
pés por injecdo podem até mesmo ultrapassar algumas propriedades magnéticas da liga
referéncia e com as vantagens de obtencdo das pecas na sua forma final, sem etapas de

conformacéo e usinagem.

O estudo mostrou que o entendimento do comportamento de cada material no
processamento € necessario no intuito de diminuir custos de producé@o e que € possivel obter
diferentes propriedades, dependendo da definicdo da rota de processamento e dos materiais

utilizados.

Este trabalho teve inicio com uma motivacdo que visava uma aplicacdo em especial,
mas varios aspectos do processamento dessas ligas foram avaliados e 0s conhecimentos
obtidos podem ser estendidos a outras aplicacdes, e servirdo para enriquecer a literatura
cientifica a respeito do processamento de ligas a base de Fe e Co na técnica de moldagem de
pés por injecao, visto que existem poucos dados de outros autores a respeito de pecas a base

de Fe Co produzidas via MPI.
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8. Sugestdes de trabalhos futuros

S&o0 propostas as seguintes sugestdes para trabalhos futuros:

-Verificar qual a faixa de temperatura de reducdo dos 6xidos, principalmente da ligas
com o elemento vanadio, para aperfeicoar o ciclo de reduc¢ao e sinterizacdo dos p6s quando na

forma elementar ou na forma de liga. .

- Analisar as propriedades da liga de FeCo2V quando produzida com pés de FeV, Fe e
Co elementar na rota ETO+FM e na rota ETP, visando uma diminuicdo do custo de material e

processamento.

- Estudar outros elementos que poderiam substituir o vanadio nas ligas processadas via

MPI.

- Otimizagdo do ciclo de extracdo seguido de pré-sinterizacdo (ETP) para alcancgar
maior densidade das ligas elementares, e para a liga de FeCo2V utilizar temperatura maxima

menor que a de transformagéo de fases.

- Realizar estudos para aumentar a densificacdo da liga de FeCo obtida com pé6 pré-

ligado.

- Verificar o grau de ordenamento de cada liga para correlacionar com as propriedades

obtidas.
- Analisar as propriedades mecénicas com e sem o tratamento térmico de resfriamento.

- Analisar o tipo de fratura de cada liga, se transgranular ou intergranular, e definir se

existe alguma associacao das propriedades mecénicas com o ordenamento da liga.

- Producao da peca componente da valvula com outras ligas para analisar a eficiéncia

na bomba de injecéo.
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10. Apéndice — Definicdes de algumas propriedades magnéticas

Um campo magnético € por definicdo uma variagdo na energia de um determinado
volume, ou mais precisamente, um gradiente de energia que produz uma for¢a a qual pode ser
detectada pela aceleracdo de carga elétrica no campo, pela corrente em um condutor, pelo
torque em dipolos magnéticos ou pela reorientacdo de spins de elétrons em certos atomos
(JILES, 1991). O campo magnético sera gerado pela movimentacdo de cargas elétricas, ou
pelo spin eletrénico. A intensidade de campo magnético H pode ser calculada no caso da
geracao por uma corrente elétrica através da lei de Biot-Savart ou pela lei de Ampere (CULLIT,
1972). A unidade do campo magnético, no sistema internacional, é baseada no fato de que
este € produzido por um campo elétrico, quando aplicado uma corrente | (Ampere) em um
solendide de comprimento L (metros), com N voltas e, portanto o campo magnético dentro do

solendide sera:

H=— 10-1

Onde H é dado em A/m.

Quando um campo magnético é aplicado em um meio, havera uma resposta do meio ao
campo. Esta resposta € chamada indu¢cdo magnética “B” ou densidade de fluxo magnético.
Em alguns casos B sera uma func¢éao linear de H, como por exemplo, no vacuo. No entanto este
comportamento ndo se repete para todos os materiais e dependera do alinhamento dos dipolos
magnéticos. Para cada material, a interacdo entre seus atomos constituintes determina como
os dipolos magnéticos dos atomos estardo alinhados. A soma dos momentos individuais dos
atomos ird determinar o momento magnético de todo o material. Este pode ser expresso pela
razdo entre o torque gerado em um dipolo magnético dividido pela indugdo magnética. Muitas
vezes é apresentado o valor de magnetizacdo (M) e ndo o de indugdo magnética (B). A
magnetizacdo M nada mais € do que o momento magnético dividido pelo volume do material e

€ uma propriedade do material, a relacdo com a indu¢do magnética € dada por:

B= fl'.'f,:,fH + M) 10-2
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Segundo Pierre Weiss (1929 apud SINNECKER, 2000), em sua teoria do campo
molecular, os materiais ferromagnéticos sdo magnetizados espontaneamente, ou seja, estdo
em seu estado saturado mesmo na auséncia de um campo externo, esses materiais formam
regibes chamadas de dominios magnéticos, separadas pelas paredes de dominios. As
paredes de dominios sdo interfaces entre regibes na qual a magnetizagdo troca
espontaneamente de direcdo. Apesar de cada dominio estar magneticamente saturado em seu
campo molecular interno, o conjunto desses dominios no material possui orientacdo randémica
guando ndo h& aplicacdo de um campo externo de tal forma a anular a magnetizacéo
macroscépica. A orientacdo da magnetizacdo em um dado dominio é determinada pela
estrutura cristalina. Com a aplicacdo de um campo magnético a primeira tendéncia é de
movimentacao das paredes de dominio, de tal forma que figuem o mais préximo da direcédo do
campo externo. Com o aumento do campo externo os dominios sdo forcados a rotacionar para
que fiqguem alinhados com o campo, atingindo o maximo de fluxo magnético para um dado

material (LALL, 1992).

Uma forma de avaliar a resposta do material quando aplicado um campo externo é
através da curva de histerese. Para gerar uma curva de histerese, como apresentado na Figura
10.1, um material ferromagnético deve ser colocado na presenca de um campo magnético H

(Ampere/metro) para que haja a rotacdo das paredes de dominio e alinhamento com o campo

aplicado, gerando no material um fluxo magnético B (Tesla).

Maghetismo

Induzido, B

A Permeabilidade
Maxima, pm
Remanéncia, Br

Inducé&o
Maxima, Bm

Permeabilidade
Inicial, pi

B
Lol

Campo Magnético
Aplicado, H

Campo
Coercivo, He

- B
Figura 10.1 — Curva de histerese ou lago BH
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Como ilustrado na Figura 10.1, um material ferromagnético que ndo tenha sido
magnetizado, apresenta um estagio de aumento da magnetizacdo, conhecida como curva de
magnetizacao inicial, apresentada no primeiro quadrante do grafico, com uma linha que parte
da origem. Essa linha indica que até atingir o joelho da curva haverd o alinhamento e
crescimento dos dominios na direcdo de facil magnetizacdo com a movimentacao das paredes
de dominio do material. A grandeza que mede esse alinhamento € chamada de permeabilidade
(1) e sera a razdo entre a inducdo magnética (B) e o campo magnético aplicado (H), e portanto
a permeabilidade representara a facilidade com que um material permite estabelecer, através
dele, um fluxo magnético. Freqientemente encontram-se valores da permeabilidade relativa,
que é a relacdo entre a permeabilidade do material e a permeabilidade do vacuo. Acima do
joelho da curva, com o aumento do campo haverd uma rotagdo dos dominios na dire¢cdo do
campo externo aplicado e material estara saturado magneticamente, ou seja, esse é 0 maximo
fluxo magnético (Bs) gerado para aquele material. Com a diminuicdo do campo externo o
material tende a diminuir o fluxo magnético, mas ndo segue 0 mesmo caminho na curva que
quando magnetizado. Pois, as paredes de dominio e os dominios que ndo estavam
favoravelmente orientados irdo retornar para a direcdo de facil magnetizacdo e mesmo com o
campo igual a zero o material continua com certa magnetizacdo remanente (Br). Para que este
material volte a ser ndo magnetizado € necessario inverter o sentido do campo e aumentar até
certo valor. Este campo necessario para desmagnetizar o material € chamado de campo
coercivo (Hc). Se o campo invertido continuar a aumentar, mesmo apés o fluxo ter atingido
zero 0 material passara a magnetizar-se com os dominios orientados da mesma forma que

antes, porém em sentido oposto.

A area interna da curva de histerese ou do laco BH, representa a dissipacao de energia,
dentro dos materiais, cada vez que esses materiais sdo levados a percorrer o ciclo completo de
magnetizacdo, ou seja, mostram a dificuldade que a forgca magnética (H) encontra em orientar
os dominios do material. Reflete, portanto o trabalho realizado por H para obter B. Essa perda

pode ser medida, e é dada em J/m3 ou W/kg. De acordo com Rasmussen (2005), os dois
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principais tipos de perdas magnéticas séo: as perdas por histerese e perdas por corrente de
Foucault. As perdas por histerese resultam do fato de que uma parcela da energia que foi
empregada para magnetizar o material sera perdida apés a desmagnetizacdo e ndo sera
possivel recupera-la. Sdo ocasionadas pela presenca de imperfeicbes no material, tais como
particulas de fase ndo magnética, discordancias, poros, entre outros. Estes defeitos tendem a
dificultar a movimentacdo das paredes dos dominios, dificultando a magnetizacao e
desmagnetizacdo. As perdas por correntes de Foucault sdo correntes circulantes induzidas no
material em razao da variacdo da densidade de fluxo magnético e terdo o efeito de diminuir o
fluxo magnético e gerar uma perda elétrica dissipada na forma de calor. Este efeito pode ser

minimizado pelo aumento da resistividade do material.
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