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Resumo

Este trabalho teve por objetivo o estudo da liga Fe-1%Si obtido a partir da Moldagem de P6s por Injecédo
(MPI), possivel de ser utilizado em nuacleo de dispositivos eletromagneto-mecanicos como motores,
geradores, transformadores, relés, alto falantes e microfones, entre outros. O estudo compreendeu
a obtencdo (preparacdo da carga, injecdo, extracdo quimica e térmica, e sinterizacdo), analise de
propriedades fisicas de interesse, como propriedades magnéticas, resistividade elétrica, dureza e analise
micrografica a partir de metalografia em microscopio 6tico e MEV (Microscoépio Eletrdnico de Varredura).
Os resultados foram comparados a mesma liga de Fe-1%Si obtido a partir dos processos da Metalurgia
convencional: compactacdo e sinterizacao.
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Cita: Silveira VHM, Dias MM, Fritsch AR, Wermuth DP, Tavares AC, Ferreira LD, et al. Estudo da liga Fe-1%Si por moldagem de pds por injecéo
para aplicagéo em nucleo de dispositivos eletromagneto-mecanicos. rev. ion. 2021;34(1):61-78. doi:10.18273/revion.v34n1-2021006

61



rev. ion. 2021;34(1):61-78. Bucaramanga (Colombia).

Study of Fe-1%Si alloy by injection
powder molding for application
In the core of electromagnetic-

mechanical devices

Abstract

This study aimed to study the Fe-1%Si alloy obtained from Powder Injection Molding (MPI), which can
be used in the core of electromagnetic-mechanical devices such as motors, generators, transformers,
relays, speakers and microphones, among others. The study comprised obtaining (load preparation,
injection, chemical and thermal extraction, and sintering), analysis of physical properties of interest, such
as magnetic properties, electrical resistivity, hardness and micrographic analysis from metallography in
an optical microscope and SEM (Microscope) Scanning Electronic. The results were compared to the
same Fe-1%Si alloy obtained from the processes of conventional Metallurgy that is, compaction and
sintering.

Keywords: Fe-1%Si Injected; Physical properties; Electromagnetic-Mechanical Devices.

Estudio de la aleacion Fe-1%Si mediante
moldeo por inyeccion de polvo para su
aplicacidon en el nucleo de dispositivos

electromagnéticos-mecanicos

Resumen

Este estudio tuvo como objetivo estudiar la aleacion de Fe-1%Si obtenida del Moldeo por Inyeccién de
Polvo (MPI), que puede ser utilizada en el nicleo de dispositivos electromagnéticos-mecanicos como
motores, generadores, transformadores, relés, altavoces y microéfonos, entre otros. El estudio comprendié
la obtencion (preparacion de carga, inyeccion, extraccion quimica y térmica y sinterizacion), analisis de
propiedades fisicas de interés, como propiedades magnéticas, resistividad eléctrica, dureza y analisis
micrografico a partir de metalografia en microscopio éptico y SEM (microscopia de escaneo electrénico).
Los resultados se compararon con la misma aleacion Fe-1%Si obtenida de los procesos de Metalurgia
convencional, es decir, compactacion y sinterizacion.

Palabras clave: Fe-1%Si inyectado; Propiedades fisicas; Dispositivos electromagnéticos-mecanicos.
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Introducao

Materiais magnéticos macios

Os materiais magnéticos macios sao utilizados
em dispositivos eletromagneto-mecanicos, como
motores e geradores elétricos, transformadores,
alto-falantes, contatores, solenoides e eletroimas,
e séo acionados na medida em que circula corrente
elétrica em suas bobinas [1,2]. Os principais
materiais magnéticos macios estéo relacionados
a sequir.

Acos magnéticos. Os trés tipos de materiais
mais utilizados para nlcleos de maquinas elétricas,
relacionados a seguir, sdo: Aco baixo carbono, aco-
silicio ndo orientado e aco-silicio orientado [3].

Ligas Fundidas a partir do Fe-Ni e Fe-Co. As
ligas constituidas principalmente de ferro-niquel
contendo de 50 a 80% de niquel, formam uma grande
diversidade de séries usualmente denominadas
de Permalloys, enquanto aquelas ligas a partir de
ferro-cobalto formam a familia de Permendur, e séo
caracterizados principalmente por uma elevada
permeabilidade a baixos campos magnéticos [3].

Ferritas Macias. Sa4o materiais magnéticos que
possuem composicdo MO.Fe,O, onde M é um
metal (cétion) divalente que pode ser Mn, Mg, Zn,
Fe, Co ou Ni. Estas substancias apresentam uma
estrutura conhecida como “spinel”, que consiste de
um arranjo cristalino cubico de face centrada. Sao
materiais obtidas pelos processos da metalurgia
do p6. Alguns aditivos como Ca, Si, Co, Ti, Sn e
Li melhoram o desempenho das caracteristicas
magnéticas [3,4].

Materiais Microencapsulados. Soft Magnetic
Composites Materiais ou simplesmente SMC
sdo basicamente particulas de p6 ferromagnético
revestidas por filme isolante elétrico como
polimeros e oOxidos. Componentes SMC séao
produzidos utilizando técnicas tradicionais de
metalurgia do p6. O processo de producédo desses
componentes, em linhas gerais, consiste em
compactacao e posterior tratamento térmico para
cura da resina ou consolidacao [5].

Ligas Sinterizadas. Os materiais magnéticos
macios sinterizados constituem-se basicamente
de ligas de ferro e/ou niquel e cobalto, e sdo
obtidos pelos processos da M/P. A adi¢céo de silicio
e fosforo alteram as propriedades magnéticas e
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elétricas do ferro puro. Os materiais sinterizados
mais comumente utilizados séo os seguintes [6-8]:

- ferro puro;

e ligas ferro-fésforo;

e ligas ferro-silicio e ligas ferro-fésforo-silicio;
e ligas ferro-niquel;

e ligas ferro-cobalto;

e acos inoxidaveis ferriticos.

Moldagem de pds por injecao

A MPI (Moldagem de P6s Metalicos por Injecao)
€ um processo de fabricacdo bem estabelecido e
com custo competitivo para producéo de pecas de
tamanho pequeno a moderado. Amesma deriva De
uma juncao da Moldagem por Injecao de Plasticos
com a Metalurgia do P6, tendo basicamente
quatro etapas: (1) mistura do pé metalico com um
ligante polimérico para formar a carga injetavel,
(2) a injecdo desta carga em um molde — como a
injecdo de plasticos; (3) remocédo do ligante e (4)
a sinterizacdo [9]. A Figura 1 mostra de maneira
simplificada o processo de MPI [10].

Obtencdo dos pés. Para se obter os pés—
metalicos ou ndo — para matéria-prima pode-se
utilizar diversos processos que serdo designados
de acordo com as caracteristicas requeridas na
aplicacdo bem como as propriedades exigidas,
como por exemplo, a resisténcia mecanica. Vale
lembrar que um mesmo pé pode ser obtido por
diferentes métodos [11]. Dentro da gama de
processos para obtencéo de pds pode-se destacar
quatro principais como se vé a seguir:

Métodos mecénicos. Normalmente s&do por
quebra ou moagem. Usados para materiais
frageis ou fragilizados de outro processo prévio.
Caracteriza-se por utilizar de martelos ou moinhos
para reduzir o tamanho de particula a um
determinado tamanho [11].

Atomizacdo. Aqui o metal fundido (matéria-prima)
€ projetado através de um furo adequado de
maneira a formar um filete de material ainda liquido
que sofre o ataque de jatos fluidos, podendo estes
serem de ar, 4gua ou gases, como por exemplo,
0 argbnio. Quando estes jatos atingem o metal
provocam a pulverizacéo bem como o resfriamento
do mesmo [12].

Reducdo quimica. Este tipo de processo usa
reacbes quimicas de reducdo de compostos
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metalicos com agentes redutores gasosos ou
sélidos, normalmente carbono e hidrogénio. Usa-
se frequentemente também o carbono, entretanto
este é aplicavel a carbonetos relativamente

instaveis, como no caso o carboneto de tungsténio
e o ferro. O caso mais relevante para esta técnica
€ 0 da producao do p6 de ferro [11,12].
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Figura 1. Processo de moldagem de pés por injecéo [10].

coloca-se 0s metais

Eletr6lise. Basicamente,
desejados em solucdo aquosa (normalmente acida)
e submetidos a uma corrente elétrica. Essa solucao
agira para atacar o anodo (o metal a ser corroido)
que formaré sais, estes por sua vez de acordo com
a corrente migrarao para o catodo. Os depésitos no
catodo podem ser de duas maneiras: um esponjoso
de baixa aderéncia ou uma camada densa, mas
macia. Este processo gera pds com elevada pureza,
baixa densidade e pés normalmente dendriticos.
Uma vez recolhidas da eletrélise esses pés sao
peneirados e secados [11].

Preparacdo da Carga Injetavel (feedstock). A
obtencdo da carga injetavel se da pela mistura
dos pés, obtidos de acordo com o supracitado,
com o ligante, que normalmente é um material
baseado em compostos poliméricos. A literatura
normalmente utiliza um termo em inglés para
ligante, é ‘binder’, e serd usado neste artigo.
A mistura destes componentes € realizada em
temperaturas nas quais o ligante estd em estado
liquido e o binario poé-ligante forma um fluido
viscoso com a consisténcia de uma massa [13].
As funcbes bésicas do binder sdo: auxiliar na
formacdo do componente durante a injecdo e
conferir a resisténcia ao componente gerado. Isso
acontece por conta da moldabilidade do polimero
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e da capacidade de manter coeso o particulado
até a etapa de sinterizagdo. Para que isso seja
possivel também se adicionam aditivos ao ligante,
como dispersantes, estabilizantes [14].

Injecdo. O processo de inje¢cdo em MPI é similar
a moldagem de plasticos, e segue os seguintes
passos, conforme Figura 2 [15]:

Inicio de ciclo. O material ja foi abastecido e
aquecido a temperatura de processo, deixando a
carga em estado fundido. Ent&o o ciclo inicia-se
com o fechamento do molde e a aproximacgédo do
bico de injecao no canal de inje¢do do molde.

Preenchimento do molde. O material é forcado
em direcdo as cavidades do molde através do
bico injetor, devido ao movimento da rosca.
Inicialmente o molde é completamente preenchido
pelo movimento de translacdo da rosca, ap6s o
material continua sendo enviado para dentro do
molde para que se atinja o equilibrio hidrostatico
através de um incremento de press&o. Por fim,
essa pressao é mantida para finalizar a formagéo
da peca.

Resfriamento. O bico é recolhido sem movimentar
arosca e a peca € resfriada no préprio molde.
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Figura 2. Esquema do ciclo de injecéo [15].

Extrac&o. Atingido o tempo de resfriamento; a
parte mével do molde se recolhe e a pega pode
ser extraida — manualmente ou automaticamente.

Quando se fala de equipamento para MPI, segue-
se também os mesmos modelos de maquinas
injetoras utilizadas na moldagem de plasticos
por injecdo. Entretanto, as maiores diferengas
sdo perceptiveis nos moldes, y os moldes,
normalmente, sdo fabricados em aco ferramenta
ou aco tratavel, como aco inoxidavel e aco ao
baixo carbono. Em casos de prototipagem ou
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desenvolvimento, utiliza-se ligas de aluminio
devido a facil usinagem. Em termos de
configuracdo tem-se moldes com duas ou trés
placas, sendo ao menos uma fixa. Seu projeto
leva em conta todo o caminho que o material deve
realizar, e isto inclui o canal de injecdo (‘sprue’),
0s canais de distribuicdo (‘runners’) e 0s pontos
de injecdo (‘gates’), como pode ser visto na Figura
3. Normalmente, os moldes para MPI levam em
conta o fato do encolhimento dimensional da peca
injetada em relacdo ao processo de extracdo, que
pode chegar aos 25% [13].
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Figura 3. Esquema de um molde [13].

Extracdo Quimica. Uma vez, injetada e extraida,
a peca deve passar por um processo de extragdo
dos ligantes. Normalmente se inicia pela extragédo
guimica, também chamada em inglés de ‘solvent
debinding’. Quando se trata de um sistema como
muitos ligantes, se utiliza essa técnica para
remover 0 componente primario do sistema, ou
quando o componente é um 6leo. Considerando
gue os sistemas mais usuais sao baseados em um
6leo (ou cera) e um ou dois polimeros que néo sao
solaveis no solvente quimico.

O principio de funcionamento é remover um
grande volume de ligante, resultando em uma
grande quantidade de poros abertos, restando
ainda polimero agregado a forma mais rigida da
peca, que sdo retirados com a extracdo térmica.
Para que se realize a extragéo térmica através da
imersdo das pec¢as no solvente quimico desejado
por um determinado tempo que seja suficiente
para remover a fracdo primaria. Os compostos
guimicos mais utilizados séo: acetona, tetracloreto
de carbono, hexano, etanol e tricloroetileno [13].
O mecanismo é composto de quatro estagios:
(1) difusdo do solvente no sistema ligante; (2)
interdifusdo do solvente com ligante, formando
um gel inchado; (3) as interac¢des solvente-ligante
sdo mais fortes que as for¢as intermoleculares do
polimero, dissolve-se o polimero; (4) por fim, a
solugéo solvente-ligante se difunde em direcéo a
superficie da peca [16].

Extracdo Térmica. E um processo complexo
porque envolve mecanismos fisico-quimicos, mas
com o0 método e equipamento simples, também
conhecido como combustdao do polimero. Os
mecanismos quimicos envolvidos se dao pela
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degradacéo térmica do polimero devido a pirdlise,
ja os mecanismos fisicos envolvem a difusédo
de compostos volateis na superficie da peca
injetada bem como as alteracdes da distribuicdo
do polimero na peca verde. Adiciona-se como
complicador que o aquecimento da peca depende
da transferéncia de calor e das entalpias de reacao
envolvidas na pirdlise.

Durante a extracdo térmica, a resisténcia do
componente decai devido primeiramente ao
enfraquecimento térmico do polimero e depois
devido a perda dele. Junto a estes efeitos tem-se
a acdo de tensdes (térmicas, e/ou gravitacionais;
elou residuais) que podem levar a trincas ou
distorcdo, tanto em nivel macroscopico como
em nivel microscopico. A fim de prevenir estes
defeitos, € comum usar ciclos de aquecimento
muito lentos, ou em mais de uma etapa até atingir
a temperatura desejada para & que se evapore o
polimero [17].

A Figura 4 mostra a evolu¢éo da microestrutura da
peca durante a extracao térmica. Considerando
que a peca verde € imediatamente apls a
extracdo do molde, o estagio inicial se deve a
extracdo quimica (supracitada) e o estagio final
se da devida a extracdo térmica. A ocorréncia de
defeitos esta associada as tensbes devido aos
gases aprisionados formados na microestrutura
devido a queima do polimero [18].

Pega verde Estagio Inicial Estagio final

Figura 4. Evolugdo da microestrutura durante as
etapas de extracdo [18].

Sinterizac8o. A sinterizacdo visa remover 0s
ligantes residuais e converter a massa de pds em
uma peca forte sem perder a forma de quando
foi injetada. Por definicdo pode-se dizer que é
um tratamento térmico para ligar as particulas de
forma coesa na forma de uma estrutura solida via
transporte de massa devido ao aquecimento a uma
temperatura abaixo do ponto de fusdo do principal
componente. S8o estas ligacdes que aumentam a
resisténcia. Na realidade, a sinterizacdo reduz a
energia superficial da massa de p6 pela formagao
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de ligacBes entre as particulas que reduzem a
area superficial. Esse processo se da em quatro
etapas, como pode ser observado na Figura 5:
(1) primeiro ocorre a adeséo e o rearranjo que se
da devido a forcas de van der Waals fracas; (2)
acontece um crescimento dos pontos de contatos
da etapa anterior que leva a um estagio inicial
de ‘necking’ (contato estreito, como se fosse um
istmo), aqui ndo ocorre um densificacdo da peca
via de regra; (3) o estagio intermediario € onde
ocorre 0 aumento da densidade, o ‘necking’ perde a
identidade, os poros se arredondam mas mantem-
se conectados; (4) no estagio final, os poros que
estavam conectados fecham, isolando-se, ocorre
crescimento do grdo. Esta etapa é mais longa que
as demais e leva a densidade a patamares de 95%
[13,17].

Pontos de

Estagio
mcial

Estagio Estagio
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Figura 5. Evolucao das etapas de sinterizagdo [13].

Metalurgia do p6

A M/P (Metalurgia do P8) € um processo da
metalurgia de transformacg&o, onde as pecas sao
obtidas a partir dos pds constituintes. Os processos
bésicos da M/P séo [11,12]:

e Obtencgéo dos poés
e Mistura

e Compactacao

e Sinterizacao

As vezes € necessaria uma quinta etapa como
a retificacdo. Na M/P os pods, depois de serem
misturados, sdo compactados em matrizes onde
adquirem a forma da cavidade da matriz. Apés,
séo colocados em fornos para sinterizacdo onde
adquirem consisténcia e resisténcia mecéanica.
No caso de materiais compésitos metal-resina
ou ceramico-resina, a etapa de Sinterizacdo €
substituida pelo processo de Cura da Resina.
Salienta-se que, pds de diferentes naturezas
quimica podem ser obtidos, desde que os pés
sejam misturados homogeneamente [11-12]. A
Figura 6-(a) mostra o desenho esquematico e
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a Figura 6-(b) mostra a matriz de duplo efeito,
utilizada para compactacdo de pos metalicos e
ceramicos.

— FUngas Supstic

. Fatz

Laydase oncec od & caccadn

a— Purgdo Inferion

() (b)
Figura 6. Dispositivo de duplo efeito utilizada para
compactacdo de materiais magnéticos — (a) Desenho
esquematico — (b) Matriz.

Materiais e métodos

O estudo consistiu na obtencéo de corpos de prova
da liga injetada Fe-1%Si, conforme diagrama
esquematico da Figura 7, na forma de barra
com estreitamente central para determinacdo de
parametros e consolidacdo do processo (corpos
de prova preliminares) e na forma de anel para
avaliacdo das propriedades fisicas de interesse
(corpos de prova definitivos). Para efeitos de
avaliacdo das propriedades fisicas, alguns dados
foram comparados a outros trabalhos na area
de injecdo de po6s metdlicos, mas também as
propriedades fisicas da liga Fe-1%Si obtida por
Metalurgia do P6 Convencional.

Preparacdo da carga injetavel (feedstock)

A carga para injecdo da liga Fe-1%Si foi baseada
em algumas referéncias bibliograficas nas quais
verificou-se a injegdo de cargas metalicas a partir
de ferro puro e Fe-3%Si, com éxito [17,19,20]. Para
a liga Fe-1%Si utilizou-se po de ferro da empresa
TCK com as seguintes especificagdes: pureza de
99,5% e tamanho de particula de 9 um. O p6 de
silicio foi da empresa Vetec Quimica fina LTDA,
com as seguintes especificagbes: pureza de 99%
com tamanho de particula entre 10 a 20um. Os
pés foram colocados em um misturador duplo
cone, por 20 minutos e rotacdo de 50 RPM para
disperséo dos constituintes. A carga foi designada
com 60% do volume em pos metalicos e os
demais 40% sendo o sistema ligante [20]. A Tabela
1 relaciona os percentuais em volume de cada
constituinte do sistema ligante. As substancias
foram pesadas e colocadas em um redmetro de
torque como misturador (Figura 8) o qual permite
a obten¢do de uma mistura mais homogénea do
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feedstock. A temperatura foi de aproximadamente
180 °C por 20 minutos. Posteriormente a carga foi

depositada em um recipiente, resfriada e colocada
em um moinho de facas para peletizacao.

DEFINICAO DA LIGA Fe-1%Si

Preparagdo oo
Feedstock

injecao dos
corpos de prova

Extracho quimsca

Extracho térmaca

Sinterizagho

PROPRIEDADES FISICAS, MECANICAS,
ELETRICAS, MAGNETICAS

Densidade 'S
Macroostrutura Dureza
mceoduresa

* Curvas de
Resistrdade Histerose
olitrica

Figura 7. Diagrama esquematico para obtenc¢ao da liga Fe-1%Si injetada.

Tabela 1. Percentuais em volume dos constituintes do
sistema ligante da liga Fe-1%P.

Constituinte % em Volume

PEAD 50%
Parafina 25%
Cera de carnalba 24%

Acido estedrico 1%

Obtencéo dos corpos de prova

A obtencdo dos corpos de prova preliminares
permitiu que fossem definidos os parametros de
injecdo com sucesso, onde foram definidas todas
etapas e patamares, de preparacdo da carga,
injecdo, extracdo quimica e térmica e sinterizacgao.
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A injecdo foi realizada na Mini Injetora Haake
MiniJet II.

Os corpos de prova obtidos a partir desta
mini-injetora resultaram em baixa densidade,
enfatizando assim, a baixa pressao de injecédo da
mini injetora. Por este motivo, passou-se a utilizar a
Injetora Arburg Allrouder 170 S. O molde montado
na injetora é na forma de anel toroidal, barra
retangular e com estreitamente central, a partir
deste anel foi possivel obter: curvas magnéticas;
resistividade elétrica; densidade; microdureza;
microestrutura. Os dados de injecao utilizados
estao relacionados na tabela 2.
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(@)

Figura 8. Redmetro de torque (Misturador) — (a) vista geral — (b) vista ampliada da cdmara interna.

(b)

Tabela 2. Par@metros de processo utilizados na injetora Arburg.

Parametro: Unidade Estagios

1 2 3 4

Temperaturas do cilindro °C 190 180 165 150
Temperatura do molde °C 90 - - -
Presséo de injecao bar 800 - - -
Presséo de recalque bar 400 - - -
Tempo de recalque s 15 - - -
Velocidade de injecéo cm3/s 35 - - -
Tempo de resfriamento S 15 - - -

Propriedades fisicas dos materiais (corpos de
prova)

Quando se deseja verificar a aplicagdo de um
novo material ou UM NOVO Processo para uso em
ndcleos de dispositivos eletromagneto-mecanicos,
investiga-se trés grupos de propriedades fisicas,
como abaixo [21]:

e Propriedades Magnéticas: coercitividade,
permeabilidade, inducéo de saturacao;

e Propriedades Elétricas: resistividade elétrica;

e Propriedades Mecanicas: dureza
microdureza.

e

Em termos das propriedades magnéticas, os
materiais devem ter: elevada permeabilidade
magnética, o que reduz a relutancia do circuito
magnético dos nulcleos de ferro, concentrando
todo o campo magnético no entreferro; elevada
inducdo de saturacdo; e baixa coercitividade, o
que reduz as perdas por ciclo de histerese.

Quanto a propriedade elétrica, busca-se maximizar
seu valor para reduzir o efeito das correntes
parasitas. A maioria dos nucleos de dispositivos
eletromagneto-mecanicos, sdo construidos com
chapas laminadas e isoladas, uma vez que esta
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isolagdo entre chapas, restringe as correntes
induzidas a uma menor area de circulagdo. As
perdas por correntes parasitas em um nucleo
macico sao consideravelmente maiores que as
perdas em nucleos obtidos a partir de chapas
isoladas eletricamente. A reducdo das correntes
induzidas também pode ser obtida a partir do
aumento da resistividade elétrica do material.
Por este motivo, maquinas elétricas (motores e
geradores) de alto rendimento e transformadores,
sdo construidas com chapas de ago silicio, que
possui resistividade elétrica maior que o0 ago baixo
carbono [22,23]

Em termos de materiais magnéticos macios,
as propriedades mecanicas versam sobre a
necessidade do material de suportar as vibracdes
no qual esta submetida, por exemplo, maquinas
elétricas rotativas como motores e geradores
elétricos. Sao de interesse analisar a dureza
e ductilidade. A dureza é a medida de quanto o
material pode localmente resistir a deformacdes
plasticas. Existem diversas técnicas para 0 ensaio
que determina a dureza de um material, como,
por exemplo, a dureza Rockwell, muito utilizada
para metais [24]. Resumidamente, buscam-se as
seguintes propriedades [21]:
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e Elevada Permeabilidade Magnética Relativa;

e Baixa Coercitividade Magnética;

e Elevada Inducéo de Saturacao;

* Elevada Resistividade Elétrica;

e Dureza e/ou Ductilidade compativeis com as
vibracdes as quais a maquina é submetida.

Propriedades Magnéticas. As propriedades
magnéticas foram obtidas a partir das curvas
magnéticas (laco de histerese e curva de
magnetizacdo) que relacionam campo magnético
H aplicado a um material com a inducao magnética
B resultante. A partir do laco de histerese, foram
obtidas a retentividade (magnetismo remanente)
e a coercitividade (campo desmagnetizante).
Através da analise da curva de magnetizacéo,
foi observada a permeabilidade magnética e a
inducdo de saturacdo ou inducdo maxima (que
também pode ser visualizada a partir do laco de
histerese) [23]. A determinacéo das propriedades
magnéticas basicas dos materiais na forma de
anel (toréide) segue a norma ASTM A773 [25],
a partir do corpo de prova sinterizados na forma
de anel (anel de Rowland). Inicialmente, os anéis
foram isolados com fita isolante e, em seguida,
bobinados com fio de cobre AWG 26 (0,41mm
de didmetro). Foi obtido o nimero de espiras da
bobinagem secundaria. Posteriormente, foram
isolados novamente com fita adesiva e bobinados
com fio de cobre AWG 23 (0,57mm de didmetro).
Também, contou-se 0 numero de espiras da
bobinagem primaria. O equipamento e o software
para a aquisicdo dos dados utilizados foram o
Global Mag, modelo TLMP-TCH-14 Para todas as
amostras, utilizou-se durante o ensaio corrente de
5A e frequéncia de 0,05Hz. Os dados de entrada
para a obtencao da curva de histerese foram [21]:

e Densidade de espiras do primario (n° de
voltas/m).

e Numero de espiras do secundario.

e Resisténcia do fio de cobre (padrdo — 0,2
Ohmes).

«  Area seccéo Transversal (mm?).

e Densidade do material (kg/m?3).

Resistividade Elétrica. Aresistividade do material
(corpos de prova) das ligas foi determinada
a partir do calculo da resisténcia elétrica [26].
Para medicdo desta, utiliza-se um dispositivo
denominado de multimetro ou multiteste, que
mede diretamente a resisténcia elétrica do corpo.

Entretanto, para medicdo de resisténcia elétrica
muito baixa, (segue a norma ASTM A712 — 14)
aplica-se uma tenséo no corpo de prova e mede-
se a corrente elétrica [27]. Portanto, o corpo de
prova para determinacdo da resistividade deve
ter a forma de uma barra fina e comprida. Um
artificio é a utilizacdo de um anel, cortando-se um
segmento do mesmo, fazendo que este tenha a
forma de uma barra curvada, ou seja, de grande
comprimento e pequena area de secao transversal.
A corrente de valor constante foi fornecida por uma
Fonte de Tensdo Continua Ajustavel Instrutherm
modelo FA 1030, com tenséo e corrente maximas
de 30V e 3A, e mediu-se a tensdo sobre o anel
com o auxilio de voltimetro de precisdo Fluke,
modelo 179 True-RMS-Multimeter. A resistividade
elétrica foi calculada com a equacao 12, a partir da
resisténcia elétrica dos corpos de prova em forma
de anel [21,26].

VA

T 1)

%4
- =
I P

l

onde:
p — Resistividade Elétrica (©.m)
R — Resisténcia Eletrica ()
| — Comprimento do Anel (m)
A — Area da Secéo Transversal (m?)
V — Tensao Elétrica (V)
| — Corrente Elétrica Aplicada (A)

Propriedades Mecénicas. Para avaliagdo da
resisténcia a vibragdo de um material a ser
utilizado em uma maquina elétrica rotativa,
também foram realizados ensaios mecanicos nos
corpos de prova. Andlise de dureza foi baseada
na norma ABNT NBR ISO 6508 (escala Rockwell)
ou ASTM E18 [28] e ajustes de equivaléncias
conforme ASTM E 140 [29]. As amostras sdo
preparadas para analise de dureza na segdo
transversal por corte, lixamento e polimento (as
vezes), ou quando superficial, por vezes somente
limpeza ou lixamento. Dependendo do resultado
de dureza, se adequa a melhor escala, utilizando-
se entdo a tabela de equivaléncias. Para as
medidas de dureza utilizou-se durbmetro marca
INSIZE modelo ISH — BRV. Ja para a microdureza
foi medida a partir de um microdurémetro INSIZE,
na escala Vickers com carga de 50 gf (HV 0,05 ou
carga de 0,49 N), executado sobre as amostras
preparadas por sequéncia de embutimento,
lixamento e polimento.
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Curvas Térmicas e Microestrutura. As curvas
Termoanaliticas de DSC (Calorimetria Exploratéria
Diferencial) e TGA (Andlise Termogravimétrica),
a partir da carga preparada, foram obtidas em
um equipamento de analise térmica diferencial
simultdnea da marca Thermal Analysis modelo
Q600 SDT. Neste ensaio & possivel ver as
temperaturas de fusdo e degradacdo da carga
injetavel.

Foram realizadas analise da microestrutura a partir
do MEV (Microscopio Eletronico de Varredura),
utilizando o dispositivo Scanning Electron

Sample AMos¥a ¢a'ga 01
Soe 82300 mg
Method Curva padrAo para cargas

DSC-TGA

Microscope, Modelo JSM-6510LV. Fragmentos
dos corpos de prova foram polidos para analise
metalografica, utilizando o Microscopio marca
Pantec, Modelo NMM 800 TRF, capturadas pelo
software TCapture.

Resultados e discussodes

Andlise da carga preparada

A Figura 9 mostra a curva DSC / TGA da carga
preparada, cuja curva foi realizada se partindo de
temperatura ambiente até a 650°C.

File. C  \Andrd\Amostra carga 01 001 .
Operator. Paula

Run Date 0502016 1333
Instrument: SOT Q600 V20 9 Buld 20

10

24°C 1T C

S14XC 1201°C
(1] 168709 1 ViAug
w
v

05

Fluxo de Calor (W/g)

._\- =" P

150 20 300

(3% ]

Temperatura (°C)

o

P

Figura 9. Curvas DSC e TGA para a carga injetavel da liga Fe-1%Si.

E possivel visualizar que ocorre um ponto de
fusdo a aproximadamente 65 °C, provavel ponto
de fusdo da parafina e um segundo ponte de fusao
a 117°C, provavelmente da cera de carnaiba.
Nesse caso, em aproximadamente 180 °C inicia-
se a degradacéo da parafina, e o PE tem seu ponto
maximo de degradagdo em 270 °C, com uma perda
de massa total de 3,20%. Em 470 °C, ocorre a
finalizagcdo da degradacao do PE, tendo uma perda
total de massa de 9,81%. Ainda foi observado que
em 570 °C ocorre o inicio de oxidagdo da amostra
na atmosfera empregada pelo ensaio, que no
caso € um fluxo gasoso de argbnio. Esses dados
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sdo importantes para determinar temperaturas de
processamento do material na maquina injetora e
posterior remocao da fragdo organica (polimeros)
na extracéo quimica e térmica.

Analise dos corpos de prova

Os corpos de prova definitivos foram obtidos a
partir da carga misturada no redmetro de torque e
compreenderam, inicialmente a injecdo de barras
com estreitamento central na mini-injetora Haake
MiniJet 1l, contudo devido a baixa densidade
destes, optou-se pela utilizacdo da injetora Arburg
170 S, e corpos de prova na forma de anel.
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Para estes corpos de prova foram observadas
a Densidade e Microestrutura, Microdureza,
Resistividade Elétrica e Curvas Magnéticas.

Com relac@o aos corpos de prova na forma de
barras com estreitamento central (Figura 10-
a), o ensaio de microdureza Vickers (300 df),
realizada em um equipamento Insize na amostra

(@)
Figura 10. Ensaio de Microdureza — (a) Segmento do Corpo de Prova — (b) Croqui da amostra apresentando as
regioes de analise 1 e 2.

preparada por PIM em uma liga Fe-1%Si moldada
como amostra para ensaio de tracdo. Um croqui
apresentando as regides de analise sdo mostradas
na Figura 10-b. A tabela 3 mostra os valores
medidos e a média para ambas as regiées. Com
relacdo a dureza HB, realizada na regido da area
2 resultou em uma faixa de valores entre 30 a 35
HB.

S G
(b)

Tabela 3. Valores medidos de microdureza para amostra.

Microdureza HV

Medida ; .
Areal Area 2
1 64 73
2 58 73
3 56 51
4 34 65
5 57 67
6 51 61
Média 53 65

A preparagao metalografica foi a convencional,
composto de corte, lixamento e polimento. Para
a analise metalografica, as amostras apds a
preparacdo por polimento, foram observadas a
distribuicdo de poros. Esta andlise consistiu em
verificar duas areas do corpo de prova injetado.
No caso, as mesmas areas 1 e 2 da analise de
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microdureza. Na area 1, constatou-se a presenca
de trincas e excesso de poros resultante do
processo de extragdo quimica e térmica, conforme
Figura 11-a. Entretanto, na mesma regido, vé-se
uma melhor apresentacdo da combinacdo matriz
e poros, conforme Figura 11-b.

(b)
Figura 11. Microestrutura da area 1 sem ataque resultante do processo de fabricacao, regido escura e aumento
200x — (a) Com presencga de poros e trincas — (b) Com presenca menor de poros e uma distribuicao mais
homogénea.
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Na analise da area 2, observa-se uma situacao
parecida, com presen¢ca de poros em menor
guantidade em relacéo a matriz metalica, conforme
mostra a Figura 12. Devido a andlise metalografica
e de microdureza, aliada com a constatacado da
baixa dureza e existéncia de excesso de poros,
optou-se entdo pela utilizagdo da Injetora Arburg,
especifica para injecdo de pos metalicos, e que
poderia conferir melhor contra-pressao ao final do
processo de injecao.

Figura 12. Microestrutura da area 2 com uma menor

presenga de poros em uma distribuicdo homogénea,

resultante do processo de fabricacao, regido escura.
Sem ataque. Aumento 400x.

Com relacao aos corpos de prova na forma de anel
(Figura 13-a) os quais foram injetados na injetora
Arburg, seguido de extragdo quimica, extrac@o
térmica e sinterizacdo (Figura 13-b), a tabela 4
apresenta as variagfes dimensionais bem com as
densidades do anel considerando apés a injecao e
apos o processo de sinterizacao.

O anel da Figura 14 ja sinterizado, apresentou
diferencas no didmetro interno, externo e na
area da secdo transversal. Assim, os valores da
tabela 4 representam os valores médios. Portanto,
para a determinacdo da densidade, foi utilizado o
método de Arquimedes, onde se mede o volume
de deslocamento de agua e a massa. Nesta
condi¢cdo, considerando alguns segmentos do
anel (ap0s o seu corte em varios segmentos), a
densidade variou de 5,7 até 6,3 g/cm?.

(b)

Figura 13. Anel Toroidal — (a) injetado — (b) sinterizado.

(a)

Tabela 4. Dimensdes e densidades obtidas com o corpo de prova anel via injetora Arburg.

o © 0]
8- 58— 5eo- 88w gx §_ BT
Designacgdo £&8§5 £8§5 E£3§ 9¢3zE ER 25 55
sz2 &X2 $32 g25 g8 T 235
o~ auw o ® > 8=

= a)
Injetado 3,40 4,07 11,70 85_80]_'2)( 1,03 4,26 4,13
Sinterizado 296 352 1016  °j0 0,63 3,73 6('9)2

Contracéo 38,8%

A densidade resultante média foi de 6,02 g/cms3,
que se comparada aos valores de 6,7 g/cm3 -
encontrados através de MP [21,30,31] e através
PIM — ficou abaixo do esperado [20]. Tal diferenca,
na ordem de 0,7 g/cm3, deve-se a porosidade ainda
encontrada nas amostras geradas na injetora
Arburg, como se pode verificar nas Figuras 14 e15.
Para a analise metalografica do corpo de prova da
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Figura 14-b, utilizou-se procedimento semelhante
ao referido anteriormente (corpos de prova na
barra com estreitamente central), sendo, portanto,
retiradas duas amostras do corpo de prova. Na
primeira amostra, analisou-se duas regifes, uma
mais central (Figura 14-a) e uma mais periférica
(Figura 14-b).
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(a) (b)

Figura 14. Microestrutura da amostra 1 com presenca de poros e trincas resultante do processo de fabricacgao,
regido escura, sem ataque e aumento 200x —(a) Regiado central — (b) Regido mais préxima da extremidade.

Observa-se comparativamente, que o corpo de
prova proveniente da injetora Arburg (Figura 15),
apresenta uma melhor consisténcia na formagéo
da peca, se comparado com corpos de provas
preliminares, bem como ndo apresenta trincas

() (b)

evidentes. Ja4 para a amostra 2, utilizando os
mesmos parametros de analise metalografica
(sem ataque e aumento de 200x), corrobora-se
a ideia de uma presenca menor de poros e sem
ocorréncias de trincas.

Figura 15. Microestrutura da amostra 2 com uma menor presenca de poros em uma distribuicdo homogénea,
regido escura, sem ataque — (a) Aumento 200x — (b) Aumento 500x.

Essa menor ocorréncia de poros também
evidencia o aumento de densidade conferido pela
alteracao da maquina injetora, basta verificar o
acréscimo de densidade na ordem de 1,00 g/cm3,
se comparadas a densidade de um corpo de prova
preliminar com a densidade obtida para o corpo de

prova definitivo via Arburg.

A Figura 16 mostra a micrografia obtida através
de MEV da peca injetada e sem extracdo quimica
e demais etapas subsequentes, onde se observa
0 aspecto claro do sistema ligante, e os poés
constituintes de formato esférico.

Figura 16. Micrografia do corpo de prova injetado, regido clara: sistema ligante, regido escura: pds constituintes.
Aumento: 2000x. Escala: 10 pm.
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A Figura 17 mostra a micrografia obtida através
de MEV mesma ap0s a sinterizacéo. E possivel
observar a extracdo razoavel dos ligantes, e
a presenca de poros com relativo padrdo de
mas com pequena quantidade

distribuicao,

se comparada a presenca da liga na imagem.
A microdureza foi medida ao longo de alguns
segmentos do anel. A tabela 5 mostra os valores
encontrados na escala Vickers, e convertidos para
a escala Brinell.

{b) ATOR

Figura 17. Micrografia do corpo de prova injetado, regiao clara: sistema ligante, regido escura: pds constituintes.
Aumento: 1000x. Escala: 10 um — (a) Centro da amostra — (b) Extremidade da amostra.

Tabela 5. Medidas de microdureza para o anel.

Medida HV HB
1 110,71 105,23
2 187,28 178,13
3 216,38 205,38
4 255,82 243,38
5 153,21 145,69
6 169,46 161,16
7 171,86 163,45

Média 180,67 171,77

Através da andlise das micrografias, percebe-se
que o anel nao ficou completamente homogéneo,
além da nado extracdo completa dos polimeros
e presenca de porosidade variavel ao longe do
perimetro do anel. Entretanto, se comparado ao
valor médio obtidos de 95 HB [20], as amostras
apresentaram um aumento de dureza mesmo com

(B)emT

agr

idade de fluxo

percentual menor de silicio. Para a mesma liga,
Fe-1%Si, por processos convencionais de MP, os
valores ficaram bem superiores aos obtidos [21]
na ordem de 64,50 HB.

Com relacdo as curvas magnéticas, a Figura 18
mostra a curva de histerese para o corpo de prova
de anel para a liga Fe-1%Si.

o (H) em Alm

Figura 18. Curva de Histerese da liga Fe-1%Si Injetada.
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AFigura 18 mostra o ensaio de Histerese parauma de campo maximo de aproximadamente 6000 A/m.
curva caracteristica de material magnético macio, A Figura 19 mostra a curva de magnetizacéo para
com uma coercitividade magnética (H.) de 570 o mesmo corpo de prova.

A/m, retentividade (Br) de 0,6 T e uma intensidade

090
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By, 0,828 T

Densidade de fluxo magnético (B)

Figura 19. Curva de Magnetizacéo da liga Fe-1%Si.

ACurva de Magnetizagdo da liga Fe-1%Siinjetada, 0,6T se encontra proximo dos valores referenciais
mostra uma Inducgdo de Saturacdo de 0,828 Tpara de 0,71 — obtidos [21,31] — mas com uma
um campo de 6.000 A/m e uma Permeabilidade coercitividade superior aos obtidos por estes, que
Magnética Relativa Maxima = 600. Considerando  referencialmente fica na ordem 246 A/m.

o valor de 1,03 T obtido [21,31] para a mesmal liga Com relacao a resistividade esta foi obtida a partir
através de Metalurgia do P6, obteve-se um valor dos segmentos do anel com a determinacdo de
menor de inducédo de saturacdo, o que presume suas dimensfes, aplicando tensdo e medindo-
que aliga injetada atinge a saturacao dos dominios se uma corrente. Considerando as dimensoes e
magnéticos com um campo de indu¢do menor. medidas a seguir:

Analogamente, a permeabilidade relativa maxima

ficou bem abaixo, para elas referencias citadas + Area: A=6,16 x 10-6 m?

anteriormente, haja vista que as mesmas tratam ¢ Comprimento: | = 0,0451 m

de valores na casa de 1852. Entretanto, ovalorde ¢ Tens&o:V =9,5mV =9,5x10-3 V
permeabilidade obtido ficou acima do obtidos [20] ¢ Corrente:1=5A

que foi de 223, para uma liga com maior percentual

de silicio através de MPI. Tem-se entéo, atribuindo os valores na equagéo 1,
Em termos de retentividade, o valor obtido de 0 seguinte resultado:

= 2,6x1077 = 0,26u0m (2)

V A 95x107% 6,16x10°°

T 5 “451x102

Considerando o valor obtido na equagéo 2, verifica-  obteve-se uma densificagdo homogenea na matriz
se que os valores sao préximos aos obtidos [21,31]  de ferro, gerando descontinuidades.

para a liga Fe-1%Si, mas superior ao obtido em

outros trabalhos [32], Sendo assim, ndo se pode Conclusdes

afirmar que existe a diferenca real em termos de

resistividade entre uma peca compactada de uma  Neste estudo foi analisada a liga de Ferro com
peca injetada. adicdo de 1% de Si, através do processo de
Entretanto ao se comparar com o valor obtido por Moldagem de POs por Injecdo, e comparada
Martins [20], obteve-se um valor inferior, mas este  principalmente com mesma liga obtida pelo
trabalhou com uma liga com teor de silicio maior (3  processo de Metalurgia do P& convencional,
%); pode-se inferir que essa resistividade pode ser através de propriedades mecanicas, elétricas e
devido ao fato de que o maior teor de silicio ndo  magnéticas.
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As propriedades mecanicas obtidas - como dureza,
microdureza e densidade - estdo em linha com
valores obtidos na literatura, mesmo que estas
propriedades sejam consideradas importantes em
um segundo plano no desempenho de dispositivos
eletromagneto-mecanicos como  solendides,
alto falantes e transformadores, mas de vital
importancia no projeto de maquinas elétricas
rotativas, como motores e geradores elétricos,
pois estes sdo submetidos a intensa vibracdo
quando em operacao.

Com relagdo a resistividade elétrica, o valor
obtido foi proximo aos valores considerados para
a mesma liga, mas através de MP, mostrando
que para esta liga, o processo de injecdo tende
a homogeneizar o Silicio na matriz de Ferro, de
maneira a causar descontinuidade no caminho
elétrico de correntes parasitas nestes dispositivos,
ou seja, maior resistividade elétrica, o qual
maximiza o desempenho destes dispositivos, no
caso de serem construidos a partir da liga Fe-
1%Si injetada.

Em termos de propriedades magnéticas, os valores
obtidos foram um pouco abaixo se comparados
com a mesma liga por metalurgia do p6, mas em
concordancia com os descritos.

Assim, conclui-se que a liga Fe-1%Si estudada,
dependendo do tipo de aplicacéo, pode ser utilizada
em dispositivos eletromagneto-mecénicos, desde
que, previamente analisados e também com
adaptac6es do projeto do circuito magnético dos
dispositivos, uma vez que, a maioria dos nucleos
destes dispositivos, sao fabricados a partir de finas
laminas de aco, na forma de pacote de chapas
para reducdo das correntes parasitas.
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