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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi o estudo da obtenc¢do de ligas magneticamente macias de
ferro-niquel, pelos processo de metalurgia do p6 € moldagem de pos por injecao.

No processo de Metalurgia do p6 foi preparada uma liga Fe-Ni com teor de 50% em
peso de niquel, a partir dos pos elementares de cada componente. Foi avaliado o efeito de
parametros do processo (pressao de compactagdo e temperatura de sinteriza¢io) na resistividade
e nas propriedades magnéticas dos corpos de prova compactados, além de andlises
dimensionais, de densidades obtidas e micrografias. Os resultados de resistividade obtidos
mostraram-se abaixo dos valores indicados pela literatura, e houve muitas variagoes
dimensionais. Quanto as propriedades magnéticas, a indugdo maxima e a permeabilidade
maxima tiveram valores baixos, enquanto que a coercitividade e as perdas magnéticas
apresentaram valores muito altos, se comparados a literatura.

Na etapa de moldagem de pés por injecdo foi preparada uma carga de injecao a partir de
pos elementares de Fe e Ni (também na proporcdo 1:1, em peso) e um sistema de ligantes a base
de parafina, cera de carnatiba e polietileno de baixa densidade. Foi avaliada basicamente a etapa
de extracdo do ligante, que foi realizada de cinco maneiras distintas. Os valores de densidade
das pecas sinterizadas foram comparados com aqueles obtidos pela metalurgia do pé
convencional. Os resultados mostraram que as densidades obtidas ficaram muito aquém do
esperado e, com a carga preparada, apenas uma das rotas de extracao utilizadas mostrou-se
satisfatoria.

As principais conclusdes obtidas neste trabalho mostram que na etapa de Metalurgia do
P6 houve muita variacdo nos valores, evidenciando um processo de mistura e sinterizag@o
insatisfatorios, enquanto que na etapa de Moldagem de Pés por Inje¢ao pode-se concluir que a
carga preparada apresentou baixo teor de pd, dificultando portanto a etapa de extracao dos
ligantes e resultando em pecas com baixa densidade.
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ABSTRACT

The aim of this work was the study of iron-nickel soft magnetic alloys, obtained via
powder metallurgy (P/M) and metal injection moulding (MIM) processes.

In the P/M step, an Fe-Ni alloy with 50% wt% was prepared, from elemental powders
of each component. The effect of process parameters, such as compaction pressure and
sintering temperature, on resistivity and magnetic properties of the compacted samples were
evaluated. Dimensional, densities and micrographical analysis were also performed. The
resistivity values were below of those indicated by the literature, and there were large
dimensional variation. Compared to the literature, maximum induction and permeability are
low, and the coercitivity and magnetic losses are very high.

In the MIM step, a base feedstock was prepared. The powders were Fe and Ni, in the
same ratio used in the previous step. The binder system was composed basicaly by paraffin
wax, carnauba wax and low density polyethilene. The debinding step was evaluated; it was
carried out in five different ways. The sintered densities of the samples were compared with
those obtained via conventional powder metallurgy. The results show that the densities are
below those obtained in the P/M step, and only one of the debinding routes was suitable for the
prepared feedstock.

The main conclusions of this work show that in the P/M step there was large values
variation, evidencing unsatisfactory mixture and sintering processes, while in the MIM step it
can be concluded that the prepared feedstock had low powder content, making the debinding
step hard to carry out, and resulting in low-density parts.
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1 Introducao

Atualmente, um grande nimero de componentes magnéticos ¢ produzido para uso
industrial e doméstico. Computadores e outros mecanismos eletro-eletrénicos, que contém
componentes eletromagnéticos sao frequentemente utilizados para monitorar e/ou controlar
diversas operagdes. Na maioria dos casos nos quais algum tipo de movimento mecénico é
necessario, 0 mecanismo utiliza alguma espécie de dispositivo eletromagnético. Exemplos de
aplicacdes industriais incluem, entre outros, motores, geradores, separadores magnéticos €
bombas. Na industria automotiva, tais dispositivos sao utilizados basicamente em bombas e
injetores de combustivel, motores de arranque, vidros elétricos, controle de tragdo e sistemas de
freios anti-blocantes. Além disso, os componentes eletromagnéticos sdo utilizados em relégios,
radios, sistemas de video e dudio cassete, computadores, instrumentos de medi¢des e muitas
outras aplicacdes. Muitos dos exemplos citados fazem uso de imds permanentes ou
componentes feitos com materiais magneticamente macios, ou uma combina¢ao de ambos.
Frente a vasta aplicac¢@o destes componentes, 0s processos para sua fabricagc@o t€m sido muito
estudados, sempre visando a obten¢do de pecas que atendam os requisitos para cada aplicacao
especifica, incluindo propriedades mecanicas, geometria e incerteza de medicdo e,
principalmente, propriedades magnéticas satisfatérias e adequadas em cada caso[l].
Particularmente nos casos em que se lidam com poténcias extremamente altas, ou extremamente
baixas, € que as exigéncias quanto as propriedades magnéticas se tornam cruciais[2].

Virios destes componentes sdo obtidos pelos processos de metalurgia do pé (M/P) e
moldagem de pds por injecao (MPI). Na metalurgia do p6, a matéria-prima utilizada é
constituida de pds, metalicos ou cerdmicos, que sao compactados em matrizes, na geometria
desejada e depois passam por um tratamento térmico de sinteriza¢ao. Na sinterizag¢@o ocorre a
ligacdo final entre as particulas do p6, com conseqiiente aumento na densidade da peca. Esta
técnica possibilita a obten¢do de pecas com geometria definitiva ou préxima a definitiva, com
tolerancias estreitas e minimizag@o de operacdes secunddrias de usinagem[2]. A moldagem de
pos por injecao diferencia-se da M/P basicamente na etapa de compactagao, a qual € feita pela
injecdo de uma mistura de pés com um sistema de ligantes, constituido em geral de ceras e
polimeros. De um modo geral, o processo consiste na mistura dos pés com o ligante, injecao da
mistura no molde na forma desejada, extragio do ligante da peca e sinterizagao[3]. As vantagens
de se utilizar esta técnica de conformagdo reside na possibilidade de obten¢ido de geometrias
bastante complexas para pequenas pec¢as, maiores densidades e menores custos para grandes
lotes produzidos, devido a reducdo drastica de operacgoes de usinagem.[4].

Os materiais magnéticos podem ser classificados em duas grandes classes: os fmas
permanentes, ou materiais magneticamente duros, € os imas tempordrios, ou magneticamente
macios. Os imas permanentes tem alta remanéncia e alta for¢a coercitiva, isto €, eles retém a
magnetiza¢cao mesmo apos a retirada do campo magnético externo. Os materiais magneticamente
macios necessitam ter alta intensidade de saturagio, alta permeabilidade e baixa for¢a coercitiva.
Além disso, para aplicacdes especificas em corrente alternada, sao necessarios materiais com
alta resistividade, para diminuir as perdas por correntes parasitas[2]. Dentre os materiais
magneticamente macios, estao as ligas ferro-niquel, que se destacam pela sua alta



2

permeabilidade magnética, sendo por isso adequadas para circuitos que operam em altas
freqiiéncias. Tais ligas sdo utilizadas pela industria eletro-eletronica em transformadores, relés,
transdutores eletropneumaticos e blindagens [5].

Este trabalho tem por objetivo o estudo de ligas ferro-niquel processadas por metalurgia
do p6 e moldagem de pds por injecdo. A liga ferro-niquel € a que apresenta a maior
permeabilidade magnética dentre as ligas usuais, 0 que a torna atraente em aplicacoes de alta
freqliéncia e baixa excitagdo[6,7]. No caso de pecas obtidas por M/P , foi avaliada a influéncia
de parametros de compactacdo e sinteriza¢do nas propriedades magnéticas da liga Fe-50%N:i,
preparada a partir de p6s elementares de cada componente. No caso da MPI, foi avaliado
basicamente o processo de extracao do ligante, a partir de corpos de prova injetados também de
uma liga composta de 50% de Fe e 50% de Ni. Os valores de densidade obtidos para estas
pecas foram comparados com os valores das pecas produzidas por M/P, visto que as
propriedades magnéticas de materiais macios sdao fortemente influenciados por esta
caracteristica.



2 Revisao bibliografica

Neste capitulo, serao abordados os principais conceitos envolvidos neste trabalho, ou
seja: uma breve introdugdo ao processo de metalurgia do po, algumas definicdes importantes
relativas ao processo de moldagem de pés por inje¢@o e conceitos relativos a propriedades
magnéticas e principais ligas magnéticas, com énfase no sistema ferro-niquel.

2.2 Aspectos gerais dos processos de metalurgia do p6 e moldagem de pés por
injecao

2.2.1 Metalurgia do po

A metalurgia do p6 (M/P) € um processo de fabricacao de componentes que oferece
vantagens econdmicas na producdo de determinados componentes em grande séries de
producao, em relagcdo aos processos convencionais de conformacao, tais como forjamento,
fundi¢do e usinagem(8,9,10,11]. Este processo distingue-se dos demais principalmente pela
utilizag@o de pés metdlicos e ndo-metdlicos como matérias-primas e auséncia ou presencga apenas
parcial da fase liquida durante o processo de fabricacao[11].

Basicamente, o processo consta das seguintes etapas: obten¢do do pdé, mistura,
compactagao e sinterizagao, e pode ser seguido de algumas operacoes secunddrias opcionais,
tais como calibragdo, usinagem, impregnagdo, tratamentos térmicos e outros. A figura 2.1
mostra o fluxograma esquematico do processo.
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Figura 2.1 -Fluxograma esquematico do processo de metalurgia do pé



Dentre as principais vantagens da M/P, pode-se citar[9,10,11]:

* possibilidade de produgdo e conformagio de metais impossiveis ou muito dificeis de serem
obtidos pelos processos metalirgicos convencionais, como por exemplo: metais refratdrios
(tungsténio, molibdénio, tantalo), metal duro (carbonetos sinterizados de tungsténio, tantalo,
titdnio e outros) e metais pesados;

* possibilidade de obtengao de porosidade controlada, para aplicagdes especiais como mancais
auto-lubrificantes e filtros metélicos;

* possibilidade de obten¢@o de materiais compdsitos (associacdes de metais com ceramicos);

* facilidade de obtenc@ao de ligas, com manuten¢@o das caracteristicas préprias de cada
componente da liga, como por exemplo contatos elétricos tungsténio-prata e tungsténio-cobre;

* possibilidade de obten¢do de materiais com baixissimo grau de impurezas, através da
utilizacdo de matérias-primas (pés) muito puras;

* economia de material, pela eliminagao de rebarbas ou qualquer excesso de material na forma
de rebarbas e pela ndo producao de cavacos, como ocorre na usinagem de metais.

Como em todos aos casos, a M/P oferece também algumas limitagdes, que estdo
relacionadas basicamente ao nimero de pegas produzidas e ao tamanho das mesmas. E
necessario que grandes séries de pegas sejam produzidas, a fim de amortizar o elevado custo
das matrizes e componentes de compactacao (puncdes, extratores) utilizados no processo,
principalmente quando as geometrias das pegas apresentam formas muito complexas. Outra
grande limita¢@o sdo as dimensdes das pegas que podem ser produzidas, uma vez que, a medida
que as pecas aumentam de tamanho, torna-se necessario o emprego de prensas de compactagio
com capacidade cada vez maior, aumentando muito as dificuldades técnicas e o custo do
processo. Esta limitacdo estd sendo superada pela aplicacdo de técnicas de compactagdo
isostdtica e compactago a quente e, atualmente, ja € possivel a produgdo de componentes com
pesos superiores a cinco quilogramas[11].

Os aspectos tecnolégicos relacionados a metalurgia do pé - producdo de pés,
lubrificac@o, compactag@o e sinterizagdo, entre outros - sao amplamente discutidos na literatura
especializada [1,12,13,14,15,16,17].

2.2.2 Moldagem de pés por injecido

A moldagem de pés por injecdo (MPI) é um processo relativamente novo, que vem
ganhando destaque nos EUA, Europa e Japao[3]. A MPI pode ser definida como uma técnica
de conformacao de pds que visa proporcionar aos materiais metéalicos, cerdmicos ou compdsitos
a mesma versatilidade de conformagdo dos materiais termoplasticos. Com isso, possibilita-se a
produgdo de pequenas pegas com geometria complexa, com forma definitiva ou muito préxima
a definitiva, precisdo dimensional, alta densidade, versatilidade de materiais e alta produtividade
[3.4,18,19,20].

Basicamente, o processo de moldagem de p6s por injec@o consta das seguintes etapas:
mistura dos pos e ligantes, injecdo, extracdo do ligante e sinterizagdo, e pode ser seguido de



algumas operagdes secunddrias opcionais, tais como tratamentos térmicos, de acordo com cada
aplicacdo especifica. A figura 2.2 mostra o fluxograma esquematico do processo.

po metalico

mistura

injecao

(extraqéo do ligante ]

sinterizagao

Figura 2.2 - Fluxograma esquemadtico do processo de moldagem de pés por inje¢ao

2.2.2.1 Ligantes

O ligante € um veiculo tempordrio que promove o empacotamento homogéneo das
particulas de p6, possibilitando a injecao na cavidade do molde. O ligante € misturado com o po
para a formacao de uma carga uniforme a ser injetada, influenciando no empacotamento das
particulas, aglomeragdo, mistura, propriedades reoldgicas, inje¢do, extracdo, precisao
dimensional, defeitos e composicao quimica final dos componentes [17].

O sistema de ligantes deve ser projetado de modo a minimizar os defeitos e os tempos de
extragdo. Geralmente, busca-se um sistema composto de vdrios componentes que sejam
somente parcialmente soliveis entre si, permitindo a extracao por decomposic¢do progressiva de
cada um dos componentes. Isto diminui as tensoes internas no componente, retendo a geometria
do mesmo com minimas distor¢oes dimensionais[17].

Os sistemas de ligantes sdo compostos por pelo menos dois componentes basicos:
polimeros e ceras que sdo somente parcialmente misciveis entre si e que apresentam diferentes
pesos moleculares, temperaturas de fusao, temperaturas de decomposicao, taxa de evaporacao,
de modo que a extracao do ligante possa ocorrer de modo progressivo[17].

As ceras tém sido muito utilizadas nas formulacoes de sistemas de ligantes. Elas incluem
parafina, cera de abelha e cera de carnatba, assim como ceras de polimeros de polietileno ou
polipropileno (estas ceras de polimeros tém a cadeia bem mais curta quando comparada ao
polimero que lhe deu origem). As ceras tem baixa temperatura de fusdo, boa molhabilidade,
baixa viscosidade, baixo peso molecular e decompoem-se com menores mudangas volumeétricas
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que os polimeros. Quando sdo usadas somente ceras, sem adi¢do de qualquer polimero, a
extracdo torna-se muito dificil, exigindo taxas de aquecimento muito baixas ou o uso da
extracdo assistida por capilaridade (wick-assited debinding). Tipicamente, a cera € misturada a
outros polimeros para conferir ao ligante a estrutura multicomponente desejada.

A esta mistura sao ainda adicionados outros componentes, com o objetivo de modificar
a molhabilidade ao pd, lubrificacao da matriz, viscosidade da mistura tensdes residuais ou
comportamento durante a extracdo. Dentre os aditivos adicionados, 0s mais importantes sao 0s
estearatos, que agem aumentando a adesdo do ligante ao pé, diminuindo a viscosidade e
também funcionam como lubrificante da matriz. A literatura contém numerosos exemplos de
sistemas de ligantes utilizados atualmente[17].

2.2.2.2 Mistura

A mistura € a primeira etapa na prepara¢ao da carga para a inje¢ao. A qualidade da carga
¢ fundamental, uma vez que deficiéncias na mistura ndao podem ser corrigidas nos passos
subsequentes do processo[17]. A tendéncia a separacdo entre o pé e o ligante € conseqiiéncia
das grandes diferencas de densidade observadas entre eles, e a mistura deve levar em
consideracao as caracteristicas do pé (empacotamento, friccao entre particulas), a frac@o
volumétrica de pé e a viscosidade da carga[17].

A obteng¢do de uma mistura completamente homogénea tem-se mostrado muito dificil,
principalmente devido ao pequeno tamanho das particulas utilizadas na MPI. Dois tipos de
heterogeneidades podem acontecer: separacao pé-ligante e segregacao das particulas no ligante,
de acordo com a distribui¢do granulométrica das mesmas. A separac@o ocorre quando o ligante
nao consegue aderir as particulas de p6, isto €, a sua molhabilidade ndo é adequada. Ja a
segregacao pode ocorrer devido a diferencas de tamanho e forma de particula. A medida que o
tamanho de particula diminui, hd um aumento na ades@o e fric¢ao interparticulas, diminuindo a
segregacao, mas aumentando os problemas de aglomeracdo. Neste caso, misturadores de maior
intensidade devem ser utilizados, para garantir uma dispersao uniforme do pé no ligante. O uso
de agentes dispersantes e aditivos que melhorem a molhabilidade do ligante sdo importantes
para garantir a boa qualidade da mistura[17].

2.2.2.3 Densidade da mistura

O projeto do sistema po-ligante envolve a determinacdo da fragao de p6 que € adicionada
ao ligante. A figura 2.3 ilustra esquematicamente as trés situacdes possiveis: ligante em
excesso, teor critico e pé em excesso. O excesso de pé aumenta drasticamente a viscosidade da
mistura, dificultando ou até mesmo impossibilitando a inje¢ao. Além disso, a medida que o
volume de ligante diminui, ocorre a formacdo de vazios no interior da mistura; estes vazios
podem causar trincas na pe¢a durante a extra¢ao do ligante.O excesso de ligante, além de ser um
desperdicio, causard um aumento do tempo de extracdo e, devido a maior quantidade de ligante,
levard a maiores contragdes dimensionais durante a sinteriza¢do. Durante a moldagem, o
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excesso de ligante pode causar a separac¢@o p6-ligante, causando heterogeneidades na mistura e
problemas de controle dimensional do componente. Portanto, existe uma fracdo de p6 ideal, na
qual as particulas estao em contato puntual, sem vazios internos na carga, ou seja, o ligante
deve ocupar todos os espagos intersticiais da mistura, mantendo uma viscosidade
suficientemente baixa para permitir a injegao.

Iigalxe
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{

4
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VWi buta_

excesso de ligante teor critico excesso de po
Figura 2.3 -Trés situagdes possiveis na mistura para inje¢ao [17]

A quantidade ideal de p6 na carga € chamada de carga critica de p6, e pode ser
determinada através da curva de carregamento para um determinado sistema pé-ligante. Esta
curva € obtida pelo célculo teérico da densidade da mistura e medidas experimentais da mesma.
A densidade tedrica da mistura pode ser obtida da seguinte equacao:

Pm = Ppp + (1 - D) p] (2.1)

onde pm € a densidade da mistura, ® ¢ a frag@o volumétrica de pé, pp € a densidade

picnométrica do p6 e p] € a densidade tedrica do ligante.

2.2.2.4 Extracao do ligante

A extragdo do ligante € uma etapa delicada e complexa do processo de MPI, que objetiva
a retirada de todo o sistema de ligantes sem causar defeitos nos componentes injetados e sem
comprometer a sua geometria. Inicialmente, o ligante mantém as particulas de pé unidas, e, a
medida que vai sendo aquecido, ele funde e ndo consegue suportar tensoes de cisalhamento,
como as decorrentes da gravidade, gradientes térmicos ou pressdes de vapores internos.
Portanto, a retencdo da geometria do injetado € conseguida devido a inter-fric¢@o inerente das
particulas de p6[17]. O ligante deve ser extraido sem distorcer ou contaminar 0 componente
injetado.

Num sistema multicomponente, inicialmente somente um dos componentes € removido,
gerando poros abertos a superficie. Os ligantes restantes auxiliam na retencao da forma da peca,
e devido aos poros abertos, sdo removidos por vaporiza¢do sem gerar uma pressao de vapor
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interna, que poderia causar distor¢ces de forma e, eventualmente, esfarelamento da peca durante
a extracdo. Além disso, um sistema de ligantes de varios componentes permite um ciclo de
extragc@o mais rapido do que um ligante monocomponente[1,17].

Existem basicamente seis técnicas de extragao dos ligantes, que podem ser classificadas
em duas grandes categorias (térmica ou por solvente) como esquematizado na figura 2.4.

difusao
(baixa pressao)
o permeagao
termica (alta pressao)
“wicking”
(fluxo capilar)
extracao do ligante

extragao

(imerséo)
solvente alta pressao

(supercritica)

asssitida termicamente
(calor e solvente)

Figura 2.4 -Métodos de extrag@o do sistema de ligantes [17]

A extrag¢do puramente térmica permite a retirada do ligante pelo aumento da temperatura,
que causa a sua decomposi¢ao em produtos volateis que difundem até a superficie da peca
injetada. Neste caso, uma alta taxe de produgdo de volateis deve ser evitada, de modo a evitar a
formacdo de defeitos. O projeto adequado do ciclo de extracdo térmica permite que os
componentes sejam removidos sequencialmente. O componente remanescente “prende” as
particulas de po, e uma vez que ja existem poros abertos a superficie, a sua retirada € feita com
um minimo de tensoes associadas[4]. Este procedimento apresenta algumas desvantagens,
principalmente as relacionadas a estabilidade de forma e longos ciclos de extracdo, que
dependem da espessura do componente.

Os ciclos de extracdo sdo projetados a partir de dados termogravimétricos dos
componentes do sistema de ligantes, e na maioria dos casos envolvem etapas de aquecimento e
patamares [21,22], mas podem também ser continuos, a baixas taxas de aquecimento, sem a
utilizacao de patamares[23].

Na extracdo capilar (wick-assisted debinding), a peca € colocada em contato com um
material poroso, que provoca um fluxo capilar do ligante a medida que a temperatura aumenta €
0 mesmo torna-se liquido. Comparado com a extragdo puramente térmica, a extragio capilar
diminui o tempo total do ciclo e ajuda na retenc¢do da forma, aumentando a estabilidade
dimensional[3].
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Para diminuir os tempos de extracdo, pode ser ainda feita uma extra¢do quimica, por
solvente, antes do ciclo de extracdo térmica. A peca € imersa num solvente que dissolve um ou
mais componentes do sistema de ligantes, mas que nao ataca pelo menos um deles. O
componente remanescente € o responsavel pela retengdo da forma da pega e € retirado
posteriormente por via térmica[4].

2.3 Medidas magnéticas

Quando um material ferromagnético € colocado no interior de um campo magnético H,
gerado por um solendide, por exemplo, as linhas de campo ficam mais concentradas. Este
material parece intensificar o campo magnético original gerado pelo solendide. Diz-se, entéo,
que o campo original induziu um novo campo magnético, mais intenso, no interior do material.
A densidade de campo magnético, B, no interior do material é dada por:

B =Uo(H+M) [T] (2.2)

O termo M ¢€ a intensidade de magnetizacdo ou simplesmente magnetizacao e, como H,
tem como unidade SI Ampeére/metro (A/m). M é definido como o momento magnético por
unidade de volume do material. H pode existir no espago livre, a0 passo que M s6 existe na
matéria[1].

A constante [Lp € chamada de permeabilidade magnética do vacuo, e vale 47 x 10-7

Henry/metro, em unidades SI. A permeabilidade relativa 1 € a razdo [W[Lo, que ¢ adimensional.

A permeabilidade magnética de um material € definida pela razao:
w=B/H (2.3)

Estes pardmetros descrevem como o material magnético modifica o campo magnético no
interior do solendide original e podem, de fato, ser usados para caracterizar magneticamente 0s
materiais. Para materiais ferromagnéticos e ferrimagnéticos, o valor de [y descreve a

amplificacdo de H pelo material inserido no solendide, levando a valores mais elevados de
indu¢do magnética B. Do mesmo modo que um transistor ou um diodo podem amplificar a
corrente elétrica, materiais ferro e ferrimagnéticos podem amplificar a intensidade do campo
magnético original aplicado[1].

Uma forma para avaliar a resposta de um material ao campo magnético H € através da
curva de histerese magnética, determinada a partir da curva de magnetizagdo. A histerese
decorre do fato de os fendmenos magnéticos ndo serem reversiveis, pois com a diminui¢ao do
campo H, B ndo diminui de acordo com a curva de magnetizacao.

Para a geracdo de uma curva de histerese, duas bobinas independentes sdo enroladas
num corpo de prova com o formato de uma anel, chamado toréide. O enrolamento primario gera
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o campo magnético H, enquanto que o enrolamento secunddrio € utilizado para medicdo de B
no interior do material, de acordo coma equacdo (2.2)[1]. Uma curva de histerese € mostrada
esquematicamente na figura 2.5.

Hem

Y

Figura 2.5 - Curva de histerese esquematica [1]

Quando o campo magnético H € aplicado, o valor da indugd@ao magnética B aumenta
rapidamente e depois mais lentamente, até atingir a satura¢@o. Depois que a saturacido € atingida
e o campo H € retirado, a curva B nao segue a curva de magnetizagao original. Quando o campo
aplicado anula-se, ainda existe alguma magnetizac@o residual. Para tornar esta magnetizagao
residual nula, é necessario a aplicacdo de uma campo de sentido contrario -H. Desta maneira,
pode-se produzir uma curva simétrica, como indicado na figura.

As curvas de histerese € magnetizacao sao utilizadas para caracterizar os materiais
magnéticos, € os seguintes parametros podem ser obtidos a partir destas curvas:

* inducao maxima Bm: € o valor mdximo de B, que € atingido na satura¢ao para um determinado
material sob o campo aplicado (a partir da curva de magnetizagao).

* permeabilidade magnética maxima (um: € a maior permeabilidade que pode ser determinada
numa curva de magnetizagao, obtida pela inclina¢do da tangente a curva no seu ponto de
inflexao (joelho - também a partir da curva de magnetizagdo).

* remanéncia ou indugdo remanente Br: inducdo magnética residual ap6s a remog¢ao do campo H
(a partir da curva de histerese).

» forca coercitiva ou coercitividade He: campo necessario para remover a remanéncia (a partir da
curva de histerese).



2.4 Dominios magnéticos

Para facilitar o entendimento das propriedades dos materiais ferromagnéticos, € possivel
utilizar os conceitos introduzidos pelo cientista francés Pierre Weiss, da sua “teoria dos campos
moleculares”, que podem ser assim resumidos(1]:

(a) materiais ferromagnéticos sao “espontaneamente magnetizados” ou “auto-saturados”
mesmo na auséncia de um campo magnético externo, €

(b) estes materiais sdo divididos em regides muito pequenas, ou “dominios magnéticos”
que sao separados por paredes de dominios.

No estado desmagnetizado total, cada dominio € magnetizado até a saturag¢@o pelo campo
magnético molecular interno, mas a orientacao de cada dominio € tal que a magnetizacao global
do material € nula. Muitos dominios magnéticos podem existir num tnico grao ou numa
particula de pé. A figura 2.6 mostra esquematicamente os dominio magnéticos presentes numa
amostra de material policristalino, com as respectivas paredes de dominios.

A direcao da magnetizacao num dado dominio € determinada pela estrutura cristalina do
material. A anisotropia cristalina pode levar a anisotropia magnética, uma vez que certas
dire¢Oes cristalinas sdao mais facilmente magnetizadas do que outras. Num dado dominio, a
diregdo da magnetizagdo de saturac@o € a dire¢@o de facil magnetizagcdo. Proximo a temperatura
ambiente, o ferro apresenta uma microestrutura ferritica, cuja estrutura cristalografica € ciibica
de corpo centrado. Para esta situa¢ao, a dire¢ao de mais facil magnetizagao € a [100].[1].

As paredes de dominio, ou paredes de Bloch, tem uma dimenséo finita, embora muito
pequena, da ordem de 0,03 a 0,2 um. Para o caso especifico de uma parede de 180°, a direcdo
da magnetizagio é exatamente oposta para dominios adjacentes, enquanto que a diregdo de
magnetiza¢do muda gradualmente de um lado para o outro no interior da parede de dominio.

dominio

parcde de
dominmo

contomode
£rio

Figura 2.6 - Representagdo esquematica dos dominios magnéticos num material policristalino[1]



2.5 Classificacdo dos materiais ferromagnéticos

Os materiais ferromagnéticos podem ser classificados em dois grandes grupos: materiais
macios, ou imas tempordrios, e materiais duros, ou imas permanentes[1,2,24,25].

a) materiais magnéticos macios ou imas temporarios

Sdo considerados materiais magneticamente macios aqueles com valores de
coercitividade menores que 16 kA/m. Estes materiais sao essenciais em qualquer aplicagao que
envolva inducdo eletromagnética alternada, tais como solendides, relés, motores, geradores,
transformadores e assim por diante. Caracteristicas importantes dos materiais magneticamente
macios também incluem[10]:

» baixa forga coercitiva (Hc);

* baixa remanéncia (Br);

» alta permeabilidade;

« alta indugdo de saturacio,

* baixas perdas por histerese;

* baixas perdas por correntes parasitas em aplicacoes de corrente alternada;

* em casos especiais, permeabilidade constante em baixos campos e/ou uma mudan¢a minima
ou definida na permeabilidade com a temperatura.

Custo, disponibilidade, resisténcia mecanica, resisténcia a corrosao ¢ facilidade de
processamento sao outros fatores que influenciam na sele¢ao final do material.

Existem sete grandes grupos de materiais magnéticos macios de importdncia
comercial[24,25]: ferro e acos baixa-liga, ligas ferro-niquel, ligas ferro-cobalto, ligas ferro-
silicio, ligas ferro-aluminio e ferro-aluminio-silicio, ligas ferro-fésforo e as ferritas. As ferritas
sdo Oxidos cerdmicos e, devido a sua alta resistividade elétrica, sao utilizadas em altas
freqtiéncias (> 100 kHz). Um novo grupo que vem se desenvolvendo é o das ligas metdlicas
amorfas. Além disso, em algumas aplicagdes especificas que exigem resisténcia a corrosdo,
podem ser utilizados os acos inoxidaveis 410L, 430L e 434L [26].

Em geral, o comportamento magnético dos materiais macios € governado pelo
ancoramento das paredes de dominio em heterogeneidades microestruturais, como contornos de
grao, precipitados e inclusoes. Portanto, um dos objetivos da metalurgia destes materiais € a
minimizagdo de tais heterogeneidades, através do uso de materiais de alta pureza e processos
bem controlados de fabricacdo. Além disso, as correntes parasitas sdo limitadas pela adic@o de
elementos de liga que aumentem a resistividade elétrica.[24].

b) materiais magnéticos duros ou imds permanentes

Estes materiais sao caracterizados por reterem uma grande quantidade de magnetizacao
residual apds a sua magnetizag@o. Neste caso, He deve ser alto, de modo a diminuir a influéncia
de campos magnéticos externos, para nao alterar as caracteristicas do material quando exposto a
estes campos. A figura 2.7 ilustra a diferenca entre os lagos de histerese de materiais magnéticos
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macios e duros. Os imas permanentes geralmente tem coercitividades variando de 16 kA/m até
acima de 100 kA/m[24].

Materiais para imas permanentes incluem ligas Alnico (ferro-aluminio-niquel-cobalto
mais outros elementos), ferritas (de bario e estroncio), Cunife (cobre-cobalto-niquel), ligas
neodimio-ferro-boro, ligas cobalto-terras raras, ligas cromo-cobalto-ferro e ligas platina-
cobalto[27].

f macio

Duro

Figura 2.7 - Curvas de histerese tipicas de materiais magnéticos macios e duros [1]

2.6 Perdas magnéticas

Um material ferromagnético, quando submetido a uma magnetizacao alternada, dissipa
energia em forma de calor, devido a circulagdo de correntes elétricas induzidas no material e pela
variag¢ao do fluxo magnético[28]. Estas correntes induzidas chamam-se correntes parasitas ou
correntes de Foucault. A resposta dindmica do material magnético € influenciada por vdrios
fatores, incluindo a composi¢do quimica, estrutura cristalina, defeitos internos, resistividade
elétrica, tamanho de grao, geometria e outras(1,24].

As perdas magnéticas totais podem ser expressas como: [1,28,29]
P=Px+Pf [W/kg] (2.4)

onde Px sdo as perdas devido a histerese a Pf sdo as perdas devido as correntes parasitas.

O fendmeno da histerese esta relacionado a facilidade ou dificuldade de movimentacao
das paredes de dominio. Este movimento pode ser obstruido pela presenca de imperfeigoes e
impurezas no material, tais como inclusdes de 6xidos, nitretos, carbetos e sulfetos. Além disso,
vacdncias, poros e tensoes residuais também afetam o deslocamento das paredes. As perdas por



14

histerese s@o proporcionais a drea do lago de histerese, e podem ser expressas por[6]:
Px=(Wx)y [W/kg] (2.5)

onde f é a freqiiéncia do campo magnético aplicado, v ¢ a densidade do material e Wx € a drea

do laco de histerese.

Outra fonte de perdas sdo as correntes parasitas, que sdo induzidas no material, através
do campo magnético alternado, de acordo com a lei de Faraday. Estas correntes geram perdas
por calor, devido ao efeito Joule, e podem ser expressas como:

Pf = k(B2f2d2)/p  [W/kg] (2.6)

onde k € uma constante de proporcionalidade, B é a indugdo magnética (em Tesla), d € a
espessura da pe¢a (em metros), f € a freqiiéncia do campo (em Hertz) e p € a resistividade (em

Ohm.metro).

Na pratica, B e f sao fixados pelas condi¢coes especificas nas quais o componente
magneticamente macio serd usado. Conseqgiientemente, existem apenas trés meios de diminuir a
perda magnética total:

* pela escolha de um material adequado, cujas caracteristicas magnéticas assegurem um lago de
histerese estreito e consequentemente baixas perdas por histerese;

* pela diminuiga@o da espessura;

* pelo aumento da resistividade elétrica especifica do material.

O segundo método usualmente envolve a fabricacio dos componentes a partir de chapas
finas, que sdo isoladas eletricamente entre si por meio de tratamentos térmicos ou recobrimento
com materiais isolantes. O material mais usado para este fim sdo chapas de ferro-silicio. Este
método € geralmente caro (estampagem, empacotamento, tratamento,etc) €, para geometria
muito complexas, € pouco aplicdvel. No terceiro método citado, a metalurgia do p6 € uma boa
alternativa. Como regra geral, os materiais obtidos por metalurgia do pé tem resistividade
elétrica especifica maior que materiais maci¢os de mesma composicao quimica, devido
principalmente a porosidade e a oxidagao superficial das particulas.[1,24,29].

O tamanho de grao também € uma varidvel a ser considerada na avaliagao das perdas
magnéticas. Graos maiores diminuem as perdas por histerese, pois hd menos contornos de gréo
que ancoram o movimento das paredes de dominios magnéticos, mas aumentam as perdas
causadas por correntes parasitas, pois a resistividade diminui com o aumento do tamanho de
grao. Deste modo, existe um tamanho de grao 6timo, que minimiza as perdas totais[30].
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2.7 Materiais magneticamente macios sinterizados

A metalurgia do pé e a moldagem de pds por inje¢ao tém sido muito utilizadas na
fabricacio de componentes magnéticos. Os principais aspectos que justificam o uso destas
tecnologias sao [1,6,12,31]:

* alto volume de producao;

* possibilidade de obtenga@o de geometrias complexas;

* minimizagdo das operacgdes de usinagem;

» elevado grau de pureza do material;

« obtenc¢ao das propriedades magnéticas e mecanicas desejadas.

Os materiais magnéticos macios obtidos por M/P e MPI t&€m sido atraentes nos tltimos
anos, principalmente pela necessidade de desenvolvimento de micromotores e motores elétricos
de baixa poténcia, que s3o utilizados em automacao, robética e equipamentos de escritério e
domésticos [8]. Em virios destes casos as formas dos nicleos magnéticos e o caminho do fluxo
magnético sdo tao complexos que a construcao com a utilizacdo de chapas (processo
convencional) cria sérias dificuldades técnicas.

Em comparagdo com o processo convencional, os materiais sinterizados possuem uma
densidade de fluxo Bm e Br menor, devido a sua porosidade. Em termos de for¢a coercitiva, os
sinterizados apresentam valores um pouco mais elevados, uma vez que os poros tendem a agir
como ancoras para a movimentacio das paredes de dominios. Além disso, os poros inibem o
crescimento de grao, aumentando a forga coercitiva He[1,12].

Também devido a porosidade, os sinterizados apresentam uma resistividade elétrica
ligeiramente superior; porém, esta diferenca nao causa uma diminuicao significativa nas perdas
magnéticas. A complexidade geométrica e o tamanho do componente € que determinardo qual
processo € mais competitivo técnica e economicamente[1,31].

2.8 Efeito das caracteristicas dos materiais nas propriedades magnéticas

Dentre as principais caracteristicas dos materiais que afetam as propriedades magnéticas
dos componentes, estdo a densidade, o tipo de p6 utilizado e as impurezas contidas no mesmo,
o tamanho de particula e a resistividade do material. Estes aspectos sdo comentados a seguir.

2.8.1 Densidade

A densidade final dos produtos sinterizados € um dos fatores determinantes no
desempenho magnético dos componentes[1]. Em primeira aproximacao, a densidade de fluxo
Bm e a resistividade sdo dependentes do tipo de material e da sua densidade (insensiveis a
microestrutura), enquanto que as demais propriedades magnéticas (magnetizac¢do residual,
coercitividade e permeabilidade mdxima) sd@ao mais sensiveis a microestrutura. O efeito da
densidade nas curvas de magnetizacao do ferro € ilustrado na figura 2.8.
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Figura 2.8 - Efeito da densidade nas curvas de magnetiza¢ao para o ferro [10]

A Inducdo de saturacdo Bm e a remanéncia Br aumentam linearmente com a
densidade[9]. A permeabilidade mdxima aumenta exponencialmente enquanto que a
coercitividade diminui exponencialmente com a densidade[18,19].

Nos nicleos magnéticos a obtengdo de uma densidade uniforme é o fator mais
importante devido a relacdo entre a distribuicdo de densidade e a isotropia das propriedades
magnéticas[32].

A presenca de porosidade nos materiais ferromagnéticos sinterizados influencia o
comportamento magnético da seguinte maneira[19]:

» a reducdo da massa de material ferromagnético causa uma redug@o na indug@o de saturagio;
portanto, a indu¢do magnética do sinterizado serda menor que a do material maci¢o com a mesma
area de secdo transversal.

* 0S poros constituem pontos de ancoragem para o movimento das paredes de dominios,
provocando uma reducdo na permeabilidade mdxima e um aumento na forca coercitiva. Neste
caso, os poros no interior dos graos sao mais nocivos do que aqueles ndo localizados nos seus
contornos.

O tamanho e a morfologia dos poros também tém influéncias importantes nas
propriedades magnéticas de materiais sinterizados. Dependendo da distribui¢@o e localizagao
dos poros, as propriedades podem ser alteradas, mesmo para um material com densidades
semelhantes. Estes aspectos mais sutis do comportamento magnético de materiais sinterizados
ainda sd@o objeto de estudos[9].
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2.8.2 Tipo de p6 e impurezas

Basicamente, a influéncia do tipo de pé utilizado estd relacionada com a
compressibilidade do mesmo. Como regra geral, quanto maior a compressibilidade do pd,
maior a densidade final do componente e melhores as propriedades sensiveis a esta
caracteristica. Comparando-se o ferro esponja e o ferro atomizado, o segundo, de maior
compressibilidade e pureza, conduz a valores de permeabilidade médxima, coercitividade e
indugao de saturagao maiores[10].

Nos tltimos anos, o desenvolvimento de pés metdlicos de maior pureza e a utilizagdo de
atmosferas puras tém levado a obtenc¢do de melhores propriedades magnéticas dos materiais
sinterizados. O desempenho magnético destes materiais € mais sensivel a trés elementos
basicos[1]: o carbono, o oxigénio e o nitrogénio. O carbono pode ser proveniente da matéria-
prima utilizada, ou devido a retirada de lubrificante insatisfatéria, o oxigénio também pode estar
presente no po utilizado ou devido a um controle inadequado da atmosfera do forno e o
nitrogénio pode estar no po, na propria atmosfera de sinterizacio ou pode ser proveniente de
uma eventual entrada de ar na cAmara de sinterizagao.

De um modo geral, estes elementos reduzem drasticamente a permeabilidade médxima e
elevam a coercitividade[33], pois formam precipitados ou inclusdes que dificultam o movimento
das paredes de dominio. Estudos recentes[13] mostram que o minimo nitrogénio (menos de 50
ppm) € absorvido no Fe, Fe-0,45%P, Fe-3%Si e Fe-50%Ni quando a sinterizacdo € feita numa
atmosfera de 100% de amonia dissociada ou misturas de 75% H2 + 25% N2 Nesta situagao, o

teor de carbono e oxigénio foram mantidos numa faixa de poucas centenas de ppm.

E sugerido que os teores destas impurezas devam ser mantidos nos seguintes niveis,
quando se considera uma aplicacao magnética de alto desempenho[1]:

e carbono: 0,01 % max;
* oxigénio: 0,02% max;
* nitrogénio: 0,01% max.

2.8.3 Tamanho de particula

O uso de pés mais finos (menores que 75 pm) resultam em poros mais finos e
espagados, degradando principalmente as propriedades sensiveis a estrutura, pois existem mais
pontos de ancoragem ao movimento das paredes de dominio. A permeabilidade madxima e a
coercitividade s3o bem superiores em pds de granulometria mais grossa. Além disso, pés finos
produzem graos menores, que também degradam as propriedades sensiveis a estrutura[9].

2.8.4 Resistividade

Materiais magnéticos macios de alto desempenho devem magnetizar-se e desmagnetizar-
se facilmente; portanto, Hc deve ser pequeno, enquanto que im ¢ Bm devem ser tao altos
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quanto possivel. Além disso, se 0o componente serd utilizado em aplica¢des de corrente
alternada, a resistividade elétrica deve ser a mais alta possivel, para minimizar as perdas por
correntes parasitas e o calor gerado por efeito Joule.

Cada tipo de material magnético macio tem um valor tipico para a resistividade, e ela
cresce na seguinte seqiiéncia: 1) Fe, 2) Fe-0,40%P, 3) Fe-3%Si, 4) Fe-50%Ni. A mesma
seqiiéncia, portanto, indica a adequabilidade do material para aplicacdes de corrente alternada. A
resistividade de materiais sinterizados depende da composi¢do quimica do material e da sua
densidade[1]. A resistividade diminui com o aumento da densidade, independente do material.
A figura 2.9 mostra os valores de resistividade em fun¢@o da densidade para os materiais mais
comumente utilizados[1].
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Figura 2.9 - Resistividade em fun¢@o da densidade [1]
2.9 Efeito dos parametros de processo nas propriedades magnéticas

Os principais parametros de processo, no caso de materiais sinterizados, que podem
afetar as propriedades magnéticas s@o os lubrificantes utilizados e as condicdes de sinterizacdo
(tempo, temperatura e atmosfera e taxa de resfriamento).

Trabalhos realizados com dois lubrificantes, estearato de zinco € Acrawax C mostraram
ser pequena a influéncia do tipo de lubrificante sobre as propriedades magnéticas[10]. A dnica
ressalva a ser feita € na etapa de remocao (burn-off) do lubrificante, que deve ser completa, para
evitar a incorporac¢io de impurezas (carbono) na peca. Além disso, devido as altas densidades
verdes atingidas, o lubrificante deve ser eliminado das pegas antes que os poros se fechem
proximos a superficie. Se os poros se fecham antes da eliminacdo do lubrificante, os gases
residuais ndo sao liberados. Isto resulta em grandes poros concentrados na superficie. Uma vez
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que a maior indugdo magnética € geralmente exigida na superficie, estes poros causam um
diminuicdo no desempenho magnético do componente[34]. A figura 2.10 mostra uma
micrografia com porosidade superficial decorrente da nao eliminagdo adequada do lubrificante.

. =g . / - e T

Figura 2.10 - Porosidade superficial em amostra sinterizada [34]

A sinteriza¢do em altas temperaturas (termo arbitrariamente definido como sendo a
sinterizagdo acima de 1150°C) tem sido utilizada, pois a taxa de difusio aumenta
exponencialmente com a temperatura, resultando em transportes de massa mais rapidos. Uma
taxa de difusdao mais alta significa que a drea de contato particula-particula aumentara mais
rapidamente, e a transicdo do formato de poro de angular para esferoidal € mais rapida. Além
disso, a estabilidade de varios 6xidos diminui com o aumento da temperatura, enquanto que a
solubilidade das impurezas aumenta. Ambos estes fenémenos contribuem para o
desenvolvimento de uma microestrutura mais homogénea em alta temperatura. Quaisquer
impurezas em menor teor serao decompostas e dissolvidas na matriz da liga[12].

O efeito do tempo de sinterizacdo € também muito significativo, e propriedades
magnéticas 6timas sao atingidas em tempos de 2 a 24 horas de sinterizac@o[1]. Estes tempos
nao sio, entretanto, economicamente viaveis. Existe um compromisso entre as propriedades
desejadas e o tempo de processo, de modo a minimizar os custos de producgao.

As atmosferas utilizadas na sinterizacdo t€ém a func¢do de reduzir os 6xidos e impedir a
absor¢do de carbono e nitrogénio, que sdo impurezas que degradam muito as propriedades
magnéticas. No que diz respeito a reducdo de 6xidos, somente os acos ferriticos e as ligas Fe-Si
apresentam problemas; os 6xidos dos demais sistemas s@o instaveis a 1120°C [12]. Atmosferas
de amonia dissociada, metano craqueado e hidrogénio sao as mais utilizadas para a sinterizagao
de materiais magnético macios. O uso de atmosferas a base de carbono deve ser desencorajado,
devido a absorc¢ao de carbono que pode ocorrer, degradando as propriedades magnéticas(1].

De um modo geral, as propriedades que sdo mais afetadas por diferentes taxas de
resfriamento apos a sinterizagao sido aquelas sensiveis a microestrutura (permeabilidade e
coercitividade). Quanto maior a taxa de resfriamento, maior a deteriorag¢do destas propriedades,
que € atribuida ao aumento das tensdes internas no material induzido por taxas mais
elevadas[10].



2.10 Materiais magnéticos macios sinterizados

Os materiais sinterizados mais comumente utilizados sao os seguintes[1,6,7,26]:
* ferro puro;
* ligas ferro fésforo;
« ligas ferro silicio e ligas ferro fosforo silicio;
» ligas ferro niquel;
» ligas ferro cobalto;
* acos inoxidaveis ferriticos.

2.10.1 Ferro puro

Os materiais sinterizados de ferro puro s@ao caracterizados por altas perdas e
propriedades magnéticas médias[32]. Seu uso é aconselhdvel principalmente para corrente
continua ou circuitos de excitagao magnética permanente, com fluxos magnéticos de médio a
alto[24], devido a sua baixa resistividade elétrica. O ferro puro sinterizado de alta densidade
possui saturacdo magnética e permeabilidade altas, e baixa coercitividade, propriedades
essenciais para aplicacdes de corrente continua. Os materiais e as condi¢des de processamento
necessitam de um rigido controle para a obtencdo de 6timas propriedades; por exemplo, se
tensoes sao introduzidas ou o nivel de pureza diminui, todas as propriedades sdo afetadas [35].

2.10.2 Ligas Fe-Co

As ligas ferro cobalto tém como principal caracteristica a sua alta indu¢do maxima. Esta
propriedade € interessante quando o volume e o peso dos componentes deve ser minimizado(7].

2.10.3 Ligas Fe-P

Os materiais sinterizados de ferro-fosforo (com teores de fésforo na faixa de 0,45 a
0,80%) mantém as vantagens econdmicas do ferro puro, adicionado ainda caracteristicas
magnéticas superiores. Basicamente, a forca coercitiva € reduzida, enquanto se mantém uma alta
inducao maxima [7]. Estas ligas sdo utilizadas principalmente quando se deseja uma boa
resposta magnética aliada a boas propriedades mecénicas [26].

2.10.4 Ligas Fe-Si

As ligas ferro silicio tém forca coercitiva similar as ligas ferro fésforo, com uma inducao
maxima ligeiramente maior. Porém, sua resistividade elétrica € bastante superior, diminuindo
assim as perdas por correntes parasitas. Estas ligas sdo aplicadas em circuitos que operam em
freqiiéncias médias de até 1200 Hz. Induges méaximas elevadas podem ser obtidas em pecas de
alta densidade, porém o custo de produg@o aumenta, devido a alta abrasividade e relativamente
baixa compressibilidade do material.



21
2.10.5 Acos inoxidaveis

Os agos inoxiddveis tornaram-se populares em meados da década de 80, quando
comecaram a ser utilizados em anéis sensores de sistemas de freios anti-blocantes (ABS),
devido a sua resposta magnética e moderada resisténcia a corrosao[1]. Além disso, quando
sinterizados em vdacuo, estes materiais podem exibir um certo grau de ductilidade, essencial na
montagem destes componentes.

2.10.6 Ligas Fe-Ni

A principal caracteristica que distingue as ligas ferro niquel das demais € a sua alta
permeabilidade, que € a maior de todas as citadas anteriormente. Além disso, a indu¢dao maxima
€ baixa, e a resistividade elétrica tem um valor intermediério, se comparada as demais[6,7].
Estas propriedades tornam estas ligas atraentes em aplica¢Ges mais sofisticadas, que operam em
altas freqiiéncias e com baixa excitacdo, e nas quais se exigem um tempo de resposta muito
curto, como por exemplo em circuitos atuadores de termopares(7].

Para a obtengdo de alta densidade (7,5 g/em3), o p6 é compactado numa pressio de 690

MPa e sinterizado em vécuo acima de 1200°C. Com este processo, uma permeabilidade relativa
maxima de 40000 e uma forca coercitiva de 16 A/m pode ser obtida, que sdo valores
comparaveis aos das ligas ferro niquel macigas[6]. A tabela 2.1 é uma compilag@o de resultados
obtidos por varios autores, e as figuras 2.11 e 2.12 mostram a influéncia do teor de niquel e da
temperatura de sinterizac@o nas propriedades magnéticas, respectivamente.

Tabela 2.1 - Propriedades magnéticas da liga Fe-50%Ni [1]

densidade Bm Br pnr He resistividade

. (g/cm3)  (T) o (A/m)  (uQ.m)
macico
'ASM Handbook 8.2 1.60 0.80 70000  3.98
Pés metalicos . J n S
(Lall & Baum 6.8 0.93 9.71 20.7 0.78
1260°C, AD 7.1 1.09 0.80 19.9 0.69
45 min 7.5 127 0.94 21000 19.1 0.60
H=1990 A/m S - - R
Lall
1260°C, vacuo 7.4 1.08 0.86 10600 23.9
H=1990 A/m ! B - . me. ) o
Mossner
1121°C 0% | 1.15 0.85 11000 31.4
1288°C - 23 1.29 0.90 16000 23.9
Moyer & Ryan
1264°C,vac,2h 7.3 1.12 0.70 23.9
1264°C,vac,2h < 1.23 .78 23.9
1260°C,vac,1h 7.4 1.23 0.75 7000 48.0
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Figura 2.11 - Influéncia do teor de niquel nas propriedades magnéticas
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Figura 2.12 - Influ€ncia da temperatura de sinterizacdo nas propriedades magnéticas da liga Fe-

50%Ni

Apesar da liga Fe-50%Ni apresentar valores de coercitividade, indugdo residual e

indu¢ao maxima menores se comparada a liga Fe-3%Si, ela é mais indicada para aplicagdes em
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corrente alternada de alto desempenho, especialmente se for considerado que a permeabilidade
méxima deste material é aproximadamente quatro vezes a da liga Fe-3%Si e quase seis vezes do
que a do Fe puro[1].

Em processos de sinterizagdo, o niquel tem se mostrado eficiente na densificagdo de
compactos de ferro, e o grau de densificagao depende do teor de niquel e do método de como o
mesmo € adicionado a liga. Virios estudos tém examinado o sistema Fe-Ni usando misturas de
p6s elementares variando de 0 a 8% de Ni em peso; estes estudos indicam que o niquel pode
aumentar a densidade final da liga, mas que a sua distribui¢do na microestrutura nao €
uniforme[36]

Uma das explicagdes propostas para este fendmeno € que o niquel fica presente nos
contornos de grao da matriz de ferro durante a sinterizac@o, ancorando o crescimento de
grao[36]. Porém, quando dois metais distintos sdo misturados, as taxas de difusdao de uma
espécie na outra podem ser distintas, causando um fluxo adicional de vacéancias devido a esta
interdifusdo. A densificacdo devido a sinterizacao é influenciada pelos gradientes quimicos tanto
quanto a energia superficial que normalmente contribui para a ligagcao entre as particulas de
po[37]. Este fendmeno € conhecido como efeito Kirkendall.

Para o caso do sistema Fe-Ni, experimentos demonstraram que o volume de niquel que
se difunde no ferro € menor que de ferro que se difunde no niquel.Isto acarreta a formac@o de
regides com maior concentragao de niquel que outras, e poros maiores em torno destas regioes
ricas em niquel, o que pode levar a expans@o dos compactos e a uma densificagdo pobre durante
a sinterizac@o. Estes poros grandes ficam aprisionados no interior dos graos, e sdo dificeis de
ser removidos mesmo apos trés horas de sinterizagdo a 1200°C. A medida que mais niquel é
adicionado a liga, a expans@o que ocorre aumenta, € atinge um maximo em torno de 50% em
peso de niquel[36].

Outro efeito provavel da adi¢dao de niquel é que as amostras ndo sio ainda muito
homogéneas durante o aquecimento do ciclo de sinterizag@o, o que forca que acontegam
transformacdes de fase em diferentes temperaturas através do corpo de prova. Como resultado,
tanto as fases alfa como gama coexistem durante a sinterizacao. Como estas fases t€m diferentes
densidades, tensoes de tragao e compressao sao induzidas no corpo de prova, podendo causar
tanto a densifica¢dao como a expansio dos compactos durante a sinterizagao[36].

Experimentos mostraram que o método de adicdo de niquel a liga (p6s elementares ou
pos pré-ligados), o tamanho de particula, tanto de ferro como de niquel, e o processo utilizado
na compactagao e sinterizagio sao todos fatores criticos para a obtencao de uma boa densidade e
de uma microestrutura homogénea[36].

Segundo o diagrama de equilibrio para o sistema Fe-Ni mostrado na figura 2.13 [38],
uma composi¢do com 50% de peso em niquel deveria apresentar, a temepratura ambiente, uma
estrutura bifdsica, constituida de ferrita e austenita. Entretanto, na pratica, as ligas Fe-Ni
sinterizadas apresentam uma microestrutura monofdsica austenitica, visto que o niquel € um
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elemento estabilizador desta fase e as condi¢des de resfriamento s@o rdpidas demais para que se

tenha uma situagdo de equilibrio.
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A figura 2.14 mostra uma micrografia ética da liga Fe-50%Ni. A matriz consiste de uma
inica fase austenitica com maclas de recozimento. Os poros bem arredondados e a presenca
destas maclas de recozimento sdo sinais de um produto bem sinterizado. Uma vez que o sistema
Fe-Ni ndo tem os beneficios de uma fase liquida transiente durante a sinteriza¢ao, a densidade
final do produto € menor que a das ligas Fe-P e Fe-Si. Uma temperatura maior de sinterizacao,
para promover a difusdo, aumentard a densidade. Outra maneira de aumentar a densidade €
simplesmente pela recompactacdo das pecas ap6s a sinterizagdo. Este procedimento deve ser
seguido por um tratamento térmico de recozimento, para eliminagdo das tensdes internas; se

nao, uma resposta magnética nao satisfatoria serd exibida[1].
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Figura 2.14 - Micrografia da liga Fe-50%Ni sinterizada [1]

A tabela 2.2 é um quadro comparativo resumido das propriedades das principais ligas
magneticamente macias sinterizadas[11].

Tabela 2.2 - Quadro comparativo das propriedades magnéticas das diversas ligas [11]

inducio de permeabilidade Coercitividade resistividade  resisténcia custo
saturag@o mdéxima a corrosao
MAIOR |ferro cobalto | ferro niquel ferro cobalto | ferro silicio | inox ferritico | ferro cobalto
|
 / ferro ferro fésforo inox ferritico | inox ferritico | ferro silicio ferro niquel
' ferro silicio ferro silicio ferro ferro niquel | ferro fésforo inox ferritico
i J
qfeno fosforo | ferro ferro fésforo ferro fosforo | ferro niquel ferro silicio
\/ inox ferritico | ferro cobalto ferro silicio ferro ferro cobalto ferro fésforo
MENOR [ferro niquel inox ferritico ferro niquel ferro cobalto | ferro ferro

2.11 Propriedades magnéticas de componentes obtidos por MPI

Nas pecas obtidas por MPI, a densidade final geralmente ¢ maior do que naquelas
obtidas por M/P. Naturalmente, hda também uma melhoria nas propriedades magnéticas. A
mudanca mais significativa € em H¢ e By para a liga Fe-3%Si[1].

Quando se processa materiais magnéticos por MPI, deve se ter muito cuidado com as
impurezas (C, N2 e H2). Os sistemas de ligantes sdo organicos, com muitas cadeias de

hidrocarbonetos presentes na sua estrutura. Estas cadeias sao quebradas durante a extragao
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térmica e o hidrogénio e o carbono sdo removidos por oxidagdo. Esta oxidagdo deve ser feita
com muito cuidado durante a extragdo do ligante ao ar. Porém, nesta etapa, sdo introduzidos
oxigénio e nitrogénio nos componentes. Durante a sinterizag@o, as atmosferas baseadas em
hidrogénio e as altas temperaturas revertem este efeito e retiram o oxigénio e o nitrogénio das

pegas.

Na MPI, o controle dos teores de carbono, oxigénio e nitrogénio pode ser feito muito
acuradamente. Por um lado, uma oxidagao insuficiente durante a etapa de extragdo do sistema
de ligantes pode causar um aumento significativo no teor de carbono; enquanto que oxidagao
excessiva pode resultar em altos niveis de O2 e N2. Niveis tipicos de impurezas atingidos no

processo de MPI sdo, atualmente, 0,006% C, 0,0042% O2 e 0,0024% N2, que sido
excepcionalmente bons[1].

A tabela 2.3 mostra as propriedades magnéticas de algumas ligas processadas por MPIL.

densidade Bm Br He

(kg/cm3) (T) (M) (Alm)
'Lall & Baum B | e ] ]
Fe-2%Ni, 1316°C 7670  97%  1.51 1.29 82
Fe-50%Ni, 1316°C 7660 94%  1.27 0.42 16
Fe-3%Si, 1316'C 7550 98% 1.5 T2E 45
Fe-3%Si, 1232'C 7540  99% 1.44 _0.62 60
Fe-6%Si, 1316°C 7540  99% 1.32 112 46
Baum —— N J—
Fe, 1371°C, AD 7600 97% 168 137 294
Fe, 1371°C, AD 7550 96%  1.55 . 1.34 183
Fe-3%Si, 1371°C, AL7550 98%  1.45 1.07 L A
Fe-3%Si, 1371°'C, A[7550 98% 1.5 B
|Fe-6%Si, 1371°C, AL7420 99% 1.87 __Ji 40
Fe-50%Ni, 1371°C, /7660 93% 1.27 - 0.42 16
Aco 430L, 1371°C,vé7400 95% 135 0.54 202 .

A temperatura indicada é a temperatura de sinterizagao
AD: aménia dissociada; vac: vacuo

2.12 Exemplo de aplicagao de material sinterizado

Uma aplicagdo de um componente sinterizado, que estd sendo desenvolvido em conjunto
pelo Laboratério de Transformacdo Mecanica, Laboratério de Maquinas Elétricas (ambos da
UFRGS) e pela Eberle S/A, pode ser visualizada na figura 2.15. Ela representa
esquematicamente um motor elétrico do tipo sem escovas (brushless), e o componente em
questdo € o préprio nucleo do estator. Neste caso, a utilizagdo de um nucleo sinterizado de Fe-
Ni, de alta permeabilidade, justifica-se pelas freqiiéncias nas quais este motor € utilizado, com
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componentes harménicas de mais de 1000 Hz. Além disso, hd a necessidade de uma
distribuicao de fluxo magnético tridimensional isotrépico; nestas condi¢des, o material
sinterizado substitui o laminado com vantagens.

nucleo do estator
Fe-Ni sinterizado

Rotor

enrolamentos

Figura 2.15 - Esquema de um motor elétrico com niicleo sinterizado
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3 Analise experimental: metalurgia do po convencional

Preparou-se uma liga ferro niquel, com teor de niquel de 50% em peso, a partir dos pos
elementares de cada componente da liga, e foram compactados corpos de prova para analise das
propriedades magnéticas e resistividade. Foram ainda avaliadas a varia¢do dimensional devido a
sinterizagio e densidades verdes e apds a sinterizacdo, além de andlises metalograficas.

3.1 Materiais utilizados

A liga Fe-50%Ni foi preparada a partir de p6s elementares de Fe e Ni, que foram
homogeneizados e misturados com o lubrificante (Acrawax). As tabelas 3.1, 3.2 e 3.3 mostram
as principais caracteristicas dos p6s e do lubrificante utilizado (dados dos respectivos
fornecedores). A figura 3.1 mostra fotografias dos pés, obtidas em microscopio eletrdnico de
varredura.

Tabela 3.1 - Caracterizacdo do p6 de ferro

Ferro
Fornecedor Belgo Brasileira
Designacdo  TRIFERHD177 __Atomizado

. Comp. quimica unidade _ .

| Carbono  %max  0.015

. __Enxofre  %max _ 0.015

. Silicio . %max  0.05
___Fosforo __%max 0.015
‘Manganés Yomax 0.15

_ H2 Loss . Yomax 0.2

__Granulometria — =

100 4 % 0-15

-100 + 325 % 65-85

_ -325 % 10-20

. Dens. aparente g/cm3 2.9
Escoamento s/50g 30
Compressib. g/cm3 6.95
a 500 MPa _ B
Resisténcia MPa min 6

_verde a 6 g/cm3

Tabela 3.2 - Dados do lubrificante

Lubrificante
Fornecedor Lonza
Designagdo Acrawax C em pé

Ponto de fusao | 140 - 145°C

Ponto de fulgor|285°C

Granulometria | 99,9% menor que
100 MESH



Tabela 3.3 - Caracterizagao do po6 de niquel

Niquel |
Fornecedor Sulzer Metco
Designacao  56CNS | Atomizado
. Comp. quimica ' ___unidade |
Carbono | %max | 0.007
Enxofre |  %max |  0.015
Ferro . %max |  0.08
3 Niquel | % ~_balango
;.@@U_@Lﬂ_%‘_ﬁi_t ——

_100% entre 200 e 325 MESH |
 Dens. aparente | g/cm3 | 3,5 - 41

S i 13 2 A st L O
; I >3 w M / 100 pm F
Spot Magn WD p————————{ 100pm 89 ol PIM
-"_ TS VTS AT Y T T

dace.
¢ ; T -
100KV 60 27x 97 FomoPM . o . - 5

Figura 3.1 - P6s de ferro e niquel (MEV)
a) ferro
b) niquel

3.2 Mistura

Inicialmente, os pés de cada componente da liga foram homogeneizados
individualmente, durante 1 hora, a 30 RPM, para garantir uma distribuicdao uniforme das
particulas. A seguir, os dois p6s foram misturados e foi adicionado o lubrificante (1% em
peso), sendo entdo misturados também por | hora a 30 RPM. Os recipientes utilizados para
mistura € homegeneizacdo foram garrafas pldsticas de formato cilindrico. A figura 3.2 € uma

fotografia da liga apds a mistura.
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Figura 3.2 - Liga Fe-50%Ni, ap6s a mistura

3.3 Compactacao

Para avaliagao da resisitividade, foram compactados corpos de prova prismaticos, com
uma relagao comprimento:altura de 10:1. Esta relacdo foi adotada para minimizar os efeitos de
contato elétrico durante as medidas de resistividade. A compactacdo foi feita numa matriz de
efeito simples, e foi utilizada uma prensa hidraulica EKA, com capacidade de 392 kN (40 tf). A
figura 3.3 € um desenho esquemadtico da matriz, e a figura 3.4 € uma fotografia da mesma. A
figura 3.5 mostra um corpo de prova compactado (verde).

Foram compactados quinze corpos de prova, trés para cada pressao de compactacao,
com o objetivo de avaliar a resistividade em diferentes pressdes de compactacao e diferentes
temperaturas de sinterizag@o. As pressoes de compactac¢ao utilizadas foram 274, 431, 548, 666
e 784 MPa.

Para avaliacdo das propriedades magnéticas, foram compactados corpos de prova
toroidais (em formato de anel), que € a geometria adequada para a obtenc@o das curvas de
histerese. Foi utilizada uma matriz de efeito simples, esquematizada na figura 3.6. A figura 3.7
¢ uma fotografia da matriz. Foram feitas compactagoes em quatro diferentes pressodes (343,
411, 480 e 549 MPa), e novamente foram compactados trés corpos de prova para cada pressao.
A figura 3.8 mostra um toréide compactado (verde).

90 mm

50 mm

Figura 3.3 - Desenho esquematico da matriz para corpos de prova de resistividade



Figura 3.4 - Fotografia da matriz para corpos de prova de resistividade

Figura 3.5 - Corpo de prova de resistividade compactado
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Figura 3.6 - Desenho esquematico da matriz para corpos de prova toroidais
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Figura 3.8 - Corpo de prova toroidal compactado

3.2.3 Sinterizaciao

Para a sinterizac@o das amostras, foi utilizado um forno tubular, com entrada e saida de
atmosfera e flange refrigerada. Tanto os corpos de prova de resistividade e os tordides foram
sinterizados segundo o ciclo ilustrado na figura 3.8, onde T representa a temperatura de
sinterizagd@o propriamente dita (1100, 1200, 1300°C). A queima (burn-off) do lubrificante foi
feita a 550°C, durante uma hora[14,36]. A figura 3.10 é um esquema do equipamento utilizado

para a sinterizacao. A atmosfera utilizada durante todo o ciclo, em todos os casos, foi amonia
dissociada (75% H2 + 25% N2).
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Figura 3.10 - forno de sinteriza¢@o - esquemdtico

3.2.4 Medidas de resistividade

A resistividade dos corpos de prova prismaticos foi medida pelo método dos quatro
terminais. Neste método, obtém-se a resisténcia da amostra pela aplicagdo de uma tensio nas
extremidades do corpo de prova (através de dois terminais) e medida da corrente que circula na
mesma, através dos outros dois terminais, como pode ser visualizado na figura 3.11. O
aparelho de medida utilizado fornece diretamente o valor da resisténcia, em ohms, com uma

precisio de 104 uQ.
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A resistividade € entdo determinada a partir da seguinte relacao:

p =RA/ (6)

onde p € a resistividade (Q.m), R € a resisténcia (£2), A € a drea da secdo transversal (m 2) elé

o comprimento do corpo de prova (m).

N
- _‘ . = i
\J el \/
B e e s e e ]
A
corpo de prova
._.4 — — — —..
+ -

tensao medida
Figura 3.11 - Medida de resistividade pelo método dos quatro terminais
3.2.5 Medidas de propriedades magnéticas

Para a medida das propriedades magnéticas e tracado das curvas de histerese, foi
adotada uma metodologia baseada na norma ASTM A773-91. Neste método, € utilizado um
corpo de prova toroidal, no qual sa@o feitos dois enrolamentos, um primario € um secunddrio,
conforme pode ser visto no esquema da figura 3.12. No enrolamento primadrio € aplicada uma
tensdo alternada, gerando um campo magnético H. Este campo magnético alternado induz uma
corrente elétrica no enrolamento secundario, e o campo magnético gerado devido a esta corrente
induzida j4 sofre a influéncia do material, conforme exposto anteriormente. Um integrador e um
divisor em série fornecem o valor de B.

Estas medicoes foram executadas em um equipamento ligado a um microcomputador,
com um programa para aquisicao de dados e tragado das curvas de histerese.

S __— corpo de prova
C;_ ;\\4/ toroidal

) A ™M \ ‘R_H

= — S - \R A
= 7 _[ > /A B

- = \ ."-_K\., ‘-‘/-"‘_ /"/

b \\_%\_' 9 ’ g \-,

shiuint . integrador

enrolamentos

Figura 3.12 - Medida de propriedades magnéticas (esquematico)
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3.2.6 Medidas de densidade e dimensional

As densidades e principais dimensdes, tanto dos corpos de prova de resistividade como
dos toroidais foram medidas antes e depois da sinterizagdo, para verificar a variagdo
dimensional e densificag¢dao das pecas durante o processo. As dimensoes foram medidas com a
utilizagao de um paquimetro digital com resolugao de 0,01 milimetro, e as densidades foram
calculadas medindo-se a massa dos corpos de prova e dividindo este valor pelo volume obtido
através das medidas.
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4 Analise experimental: moldagem de poés por injecao

Na parte de MPI, foi preparada uma mistura de ferro-niquel, também com teor de 50%
de niquel em peso, mais o sistema de ligantes. Foram injetados diversos corpos de prova
cilindricos, que foram submetidos a diferentes ciclos de extracio do ligante e depois foram
sinterizados. Foram avaliadas a eficiéncia dos ciclos de extragdo, variagdes dimensionais no
processo, microestruturas e densidades apés a sinterizac@o. Estes valores de densidade foram
comparados com os valores obtidos no processo de M/P, uma vez que este parametro € um
indicador das propriedades magnéticas.

A figura 4.1 mostra esquematicamente o fluxo dos procedimentos experimentais
adotados, que estao detalhados a seguir.

pos
ferro e niquel
l ligantes l

s ™
extragao

rota 1: térmica - —
rota 2: wick parcial
rota 3: wick total (patamares)
rota 4: wick total (continuo)

\rota 5: quimica )

injegao
T1: 95°C
T2: 105°C
T3: 1158°C
T4: 125°C

mistura

Figura 4.1 - Procedimento experimental

4.1 Materiais utilizados

Na preparacao da carga foram utilizados os seguintes materiais: pé de ferro, p6 de
niquel, parafina 140, cera de carnatiba tipo III, dcido estedrico e polietileno de baixa densidade.
As tabelas 4.1, 4.2 e 4.3 informam as principais caracteristicas de cada um destes materiais. O
ponto de decomposi¢do de cada um dos componentes fooi determinado através de andlises
termogravimétricas. Estas andlises foram realizadas numa balanga termogravimétrica, com taxa
de aquecimento de 10 K/min e atmosfera inerte de N2. Elas sdo utilizadas para determinaco do

ponto de decomposi¢do final do material, que por sua vez é usado para se estabelecer os
patamares do ciclo de extracdo. As figuras 4.2 e 4.3 sdo fotografias dos p6s metdlicos obtidas
no MEV.

Tabela 4.1 - Propriedades do po de ferro

Material Ferro
Fornecedor ISP
_ Designacéo S-1641
i Comp. quimica unidade ) B
~ Carbono % 0.74
| Oxiggnio % 0.62
Nitrogénio % . 0.68
Ferro % 97.6
_Tamanho médio de particula 4,15 microns

Dens. aparente g/cm3 2.6



Tabela 4.2 - Propriedades do pé de niquel

Material Niquel
Fornecedor INCO SSP
Designagao Type 123
Comp. quimica | unidade
Carbono . Yomax 0.1
Enxofre Yomax 0.001
Ferro _ Y%emax 0.01
Niquel Yo balango
Tamanho médio de particula 3 - 7 microns
Dens. aparente g/cm3 1,8 - 2,7

Tabela 4.3 - Ligantes utilizados

Material ponto de fusao densidade ponto de decomposicao
("C) (g/cm3) ("C)
parafina 140 59 - 62 0,90 - 0,93 335
cera de carnauba 83 - 86 0.995 498
tipo 111
polietileno de 110 0,91 - 0,93 542
baixa densidade
acido estearico 68 - 70 - 272

";‘ﬂ
V Spot Magn
10.0kv 4.0 10000x 8.8 Carbonyl

S ——

Figura 4.2 - P6 de ferro (MEV)

)
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Figura 4.3 - P6 de niquel (MEV)

4.2 Equipamento de injecao

Para a injec@o dos corpos de prova, foi utilizada uma injetora de baixa pressao, marca
Peltsman, modelo MIGL-33. Este equipamento possui um tanque misturador, no qual a carga
pode ser totalmente preparada e injetada diretamente, com capacidade de 4 litros por batelada.
Deste modo, a etapa de peletizacdo da carga € dispensada, e ndo € necessaria a utilizacao de um
equipamento misturador adicional.

Para a injecao, o tanque de mistura € preenchido com ar, que for¢a a saida do material
pelo canal injetor, localizado no fundo do tanque. Quando o tanque estd pressurizado e € dado
inicio ao ciclo de injecdo, uma vélvula de esfera € aberta, permitindo a passagem do material até
o orificio de saida, onde estd posicionada a matriz. O tempo de abertura desta valvula €
controldvel, permitindo que seja estabelecido o tempo correto para o preenchimento total da
cavidade da matriz, além de uma pressao de recalque apés este preenchimento.

A injetora possui ainda um controle de temperatura independente para o tanque de
mistura, para o canal de injecdo e para o orificio de inje¢do. A temperatura maxima obtida, em
todos os trés estdgios, € de 150°C. A figura 4.4 mostra um esquema bdsico da injetora, ¢ a
figura 4.5 € uma fotografia da mesma.



1 - entrada de ar comprimido

2 - motor do misturador

3 - pas do misturador

4 - tanque de mistura

5 - canal de injegao

6 - valvula de esfera e atuador pneumatico
7 - orificio de injegéo

8 - matriz

g - trava pneumatica

Figura 4.4 - Esquema da injetora de baixa pressao

—

Figura 4.5 - Fotografia da injetora
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4.3 Preparacao da carga e mistura

A carga foi preparada com a composi¢ao mostrada na tabela 4.4. Foi preparada uma
carga com massa total de 2 kg. E importante observar que quando o nivel da carga estd muito
baixo no tanque, os corpos de prova obtidos sdo insatisfatérios, pois pode ocorrer entrada de ar
no canal de injecdo, prejudicando o preenchimento correto da matriz.

Tabela 4.4 - Composicdo da carga

proporcao po:ligante (em peso): 90:10

proporcao ferro:niquel (em peso): 50:50

composicao do ligante (em peso)

2% acido estearico

8% polietileno de baixa densidade
20% cera de carnauba

70% parafina 140

Inicialmente, a parafina, a cera de carnatiba e o dcido estedrico foram colocados no
tanque, até a sua fusdo total. A seguir, foi adicionado o polietileno de baixa densidade e foi
iniciada a mistura, até que o sistema se apresentasse homogéneo visualmente. A seguir, foram
adicionados os p6s de ferro e niquel, em pequenas porgdes, para facilitar o processo de mistura.
Ap6s a preparacao da carga, o misturador permaneceu em funcionamento por aproximadamente
12 horas, para garantir uma boa distribuicao dos pés no sistema de ligantes e conferir a mistura
uma boa homogeneidade.

4.4 Injecao

A partir da carga preparada, foram injetados corpos de prova cilindricos, numa matriz
simples, sem canais de inje¢do, com 20 mm de altura e 20 mm de didmetro. Foi utilizada uma
pressao de 0,2 MPa, e foram estabelecidas quatro temperaturas distintas de mistura e injecao,
95, 105, 115 e 125° C. O perfil de temperaturas foi mantido homogéneo, isto €, todos os
estagios de injecdo (tanque, canal e orificio) foram mantidos 2 mesma temperatura.

4.5 Extracao do ligante

Existem basicamente seis técnicas de extracio do ligante, que podem ser classificadas
em térmicas ou quimicas, ou uma combinacdo destas. A literatura detalha bem os aspectos
tedricos e praticos de cada uma delas [17]. Os ciclos de extragdo sdo projetados a partir dos
dados termogravimétricos dos componentes do sistema de ligantes, € na maioria dos casos
envolvem etapas de aquecimento e patamares [21,22], mas podem também ser continuos, a
baixas taxas de aquecimento, sem a utilizag@o de patamares[23].

Neste trabalho, foram propostas cinco rotas distintas de extracdo, descritas a seguir:
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* rota 1: extracdo puramente térmica, sem o auxilio da extra¢do capilar. Neste caso, as pegas
injetadas ndo foram envoltas em material poroso quando levadas ao forno. Foi projetado um
ciclo de extragdo com rampas e patamares de extracdo a partir das andlises termogravimeétricas
dos componentes do sistema de ligantes, conforme ilustrado na figura 4.6.

600

patamares
< T4

s % 71 TI:90°C
T a6 e T2: 120 °C
@ 18 7~ T3: 340°C
= S T4: 550°C
:.'_,' 300 /
g. 200 taxas de aquecimento
E — 12 em todas as rampas:
- = 1°C/mi

N L min

GIW L I L
0 200 400 600 800

tempo (minutos)

Figura 4.6 - Ciclo de extrac@o térmica com patamares

* rota 2: extragao térmica com extragao capilar até o primeiro patamar do ciclo. As pecas foram
colocadas no forno envoltas em pé de alumina, cujo tamanho médio de particula € 2,46 um.
Ap6s o final do primeiro patamar do mesmo ciclo anterior, o forno foi resfriado e as pecas
foram retiradas da alumina. A seguir, as pegas foram levadas novamente ao forno, e o ciclo foi
reiniciado a partir do segundo patamar.

* rota 3: extra¢ao térmica com extragao capilar durante todo o ciclo. A diferenca, neste caso, foi
que as pecas ficaram envoltas na alumina durante todo o ciclo de extracdo, até o resfriamento.
Foram realizaos cinco ciclos, com varia¢do na duracao dos patamares T1, T2, T3 e T4. Os
mesmos tiveram duragoes de 1, 2, 3, 4 e 5 horas.

* rota 4: extragao térmica com extracado capilar durante todo o ciclo. A diferenca desta rota em
relacdo a anterior € que ndo foram utilizados patamares; o ciclo de aquecimento foi continuo,
com taxas de aquecimento de 0,4; 0,6; 0,8 e 1,0 K/min, conforme ilustrado na figura 4.7.

* rota 5: extra¢ao quimica seguida de extracdo térmica. Antes da extracao térmica, as pegas
foram submetidas a uma extragdo por solvente, com o objetivo de dissolver a cera e a parafina.
Foram utilizados como solventes o heptano e o tetracloreto de carbono, ambos P.A. O
equipamento utilizado para a extragdo quimica estd esquematizado na figura 4.8.
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Figura 4.7 - Ciclo de extracao térmica continuo
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Figura 4.8 - Equipamento para extrag¢do quimica

4.3.4 Sinterizacio
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A sinterizagdo das amostras foi realizada no mesmo equipamento utilizado
anteriormente, s6 o ciclo foi ligeiramente modificado. Neste caso, a etapa de extracdo do
lubrificante foi abolida, e foi utilizado um patamar tnico de sinterizagio de 1200°C, durante
uma hora, para todas as amostras. A atmosfera utilizada também foi amoénia dissociada.
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5 Resultados e discussdo: metalurgia do p6 convencional
5.1 Corpos de prova prismaticos

Os corpos de prova prismaticos foram compactados basicamente para avaliacdo da
resistividade da liga, compactada e sinterizada em diferentes condi¢des. Porém, os mesmos
foram também utilizados para verificacdo das variacdes dimensionais devido a sinterizagao,
obtencao de curvas de compressibilidade e andlises metalograficas.

A tabela 5.1 resume e identifica as condi¢des de compactagao e sinterizacdo destes
corpos de prova.

Tabela 5.1 - Identificacao dos corpos de prova prismaticos
(liga Fe-50%Ni; atmosfera de sinterizacdo 75%H? + 25%N2)

| corpo de prova pressao compac. temp. sint.
| L S | . S i - S
1.1 _ars 1 1300
1.2 431 ol &
1.3 548 e
1.4 666 !
L 1.5 R« P
i 2.1 I SO/ ] 1200
L 2.2 . U ——
- 2.3 548 it s
—— b 666 "
25 84 = uifiS
.81 274 1300
3.2 431 ;
N 548 s
3.4 666 ;
3.5 784 )

5.1.1 Analise dimensional

A tabela 5.2 mostra as medidas obtidas para as dimensdes de comprimento, largura e
altura dos corpos de prova, antes e depois da sinterizac@o, conforme esquema mostrado na
figura 5.1. A tabela 5.3 mostra a variagdo dimensional percentual para estas dimensdes causada
pela sinterizacdo. A identificag@o dos corpos de prova em todas as tabelas subseqiientes segue a
identificacdo mostrada na tabela 5.1.

< c: comprimento
A I: largura
h h: altura

Figura 5.1 - Dimensoes dos corpos de prova prismaticos



Tabela 5.2 - Dimensdes dos corpos de prova antes e depois da sinterizagao

CP - corpo de prova
Cv - comprimento verde (mm)

Cs - comprimento sinterizado (mm)

Lv - largura verde (mm)
Ls - largura sinterizada (mm)
hv - altura verde (mm)
hs - altura sinterizada (mm)

& Cv Cs Lv Ls _hv | hs
11 50.12 50.43 5.06 5.13 ~ 5.5 5.58
1.2 ~ 50.10 50.42 5.05 5.12 5.66 5.67
1.3 50.13 50.44 1 5.04 5.15 5.70 5.79
1.4 50.16 5050 |  5.08 5.13 5.63 5.68
1.5 5022 5047 | 510 | 514 | 574 5.75
2.1 50.17 50.72 ~ 5.03 515 | 549 | 568
22 | 5019 | 5072 502 514 | 547 | 563
| 23 ~50.15 5086 | 5.1 524 | 530 | 541
[ 24 | 5011 | 5079 507 | 522 | 543 | 558
| 25 | 5010 | 5084 | 505 | 517 | 537 | 540
31 | 5010 5104 | 507 | 518 | 563 | 615
82 | 5013 | 5117 5.07 528 | 572 | 590
33 50.16 51.06 5.06 5.19 542 | 588
3.4 50.22 51.23 5.09 523 | 538 569
3.5 50.17 5028 |  5.05 ~ 514 | 5.32 - 559

Tabela 5.3 - Variagao dimensional percentual dos corpos de prova prismaticos

CP | Ac% A% | CP
i1 | 062 . 138 | 241
1.2 | 064  1.39 | 2.2
1.8 0.62 2.18 2.8
1.4 0.68 0.98 2.4
1.5 0.5 0.78 2.5

Ac%
1.06
1.42
1.38
1.48

Al%
2.39
2.39 |
_2.54 |
. 2.96
2.38

cpP

[ al%

3.1
3.2
3_'3

3.4
3.5

Ac%

1.88 | 2.17
2.07 3.15
1.79 | 2.57
2.01 | 2.75
0.22 1.78

CP - corpo de prova
Ac% - variagao dimensional percentual no comprimento
Al% - variagao dimensional percentual na largura

A%C médio

As figuras 5.2 e 5.3 mostram as médias para as variacoes percentuais destas dimensdes.

. .b> b‘l

—h ok sk ek =L
£

3

grupos de corpo de prova

grupo 1 - sinterizado a

1100°C
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Figura 5.2 - Variag@o percentual do comprimento devido a sinterizagio
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Figura 5.3 - Variacdo percentual da largura devido a sinterizagéao

Percebe-se que os corpos de prova, em todos os casos, apresentam medidas
ligeiramente superiores as dimensdes da matriz. Este fendmeno € conhecido como “expansao
verde” [39] e € devido a recuperacdo eldstica que ocorre durante a ejecao do compactado da
matriz[34]. Sendo a distribui¢do da pressao aplicada durante a compactacdo nao uniforme em
toda a se¢@o do corpo de prova, € de se esperar que algumas regioes do compactado apresentem
deformacdes elasticas, contribuindo para esta expansao.

As medidas de altura nao foram consideradas nesta andlise porque as mesmas nao
deveriam, a principio, apresentar medidas com valores préximos. Espera-se que a altura do
corpo de prova diminua com o aumento da pressdo de compactagdo, considerando-se a mesma
massa de pé a ser compactada em todos os casos. Contudo, sempre houve perdas de p6 no
processo de compactagdo, invalidando esta andlise. Além disso, a altura do corpo de prova esta
relacionada com a compressibilidade do pé e tem relacdo estreita com a densidade verde obtida.
Este fato € analisado mais detalhadamente no item a seguir.

Apés a sinterizacao, ao contrario do que era esperado, os corpos de prova, em nenhum
caso, apresentaram contragdo, € sim uma pequena expansdo, conforme pode ser visto nas
tabelas 5.2 e 5.3 e nas figuras 5.2 e 5.3. Nota-se que a varia¢ao percentual no comprimento
segue uma certa tendéncia, isto €, quanto maior a temperatura de sinteriza¢ao, maior esta
variagdo, como estd ilustrado claramente na figura 5.2. Jd na largura, esta tendéncia nao é
claramente observada, embora em temperaturas de 1200 e 1300°C tenha sido maior que a
1100°C.

Esta expansdo na sinterizacdo pode ser causado por virio fatores, dos quais podem ser
destacados[15,39]:

* reagdes quimicas, como entre grafita e oxigénio ou, eventualmente, entre o oxigénio da
atmosfera de sinterizagao e o oxigénio da massa sob sinteriza¢@o, podem levar a expansao;

» a formagao de ligas que pode ocorrer entre dois ou mais pds elemntares muito frequentemente
leva a expans@o. Quando um elemento se dissolve no outro, pode ocorrer tanto expansao como
contracao do reticulado da matriz (solvente). As solucoes sélidas do tipo intersticial provocam
expansdo do reticulado e, em consequéncia, da peca. As solucdes sélidas substitucionais
também podem levar a expansdo do reticulado, dependendo da deformacdo que causam no
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reticulado cristalino da matriz do solvente;

* 0 excesso de lubrificante em pecas compactadas a densidade elevada pode causar a expansao,
pois as substancias gasosas decorrentes da queima do lubrificante podem nao escapar,
expandindo a peca;

» a alterac@o dimensional varia de pé para pé. Pos de ferro cujas particulas possuem quantidades
aprecidveis de poros pequenos tendem a contrair, enquanto que outros tipos de pos, sem estes
poros, tendem a expandir. Por esta razdo, costuma-se efetuar misturas de vdrios tipos do
mesmo po, para assegurar uma desejada alteracao dimensional.

Na liga em estudo, todos os fatores acima podem ter contribuido para esta expansao
apos a sinterizagao, pois foi utilizado um teor de lubrificante de 1% em peso, apenas um tipo de
po de ferro e niquel e houve formacdo de liga. A estrutura esperada para esta liga € monofésica,
formada por uma solug@o sélida de de niquel em austenita[1]. Como foi citado anteriormente, a
distribui¢ao do niquel na microestrutura de produtos sinterizados nao é uniforme, devido ao
efeito Kirkendall e, a medida que mais niquel é adicionado a liga, a expansdo que ocorre
aumenta, e atinge um maximo em torno de 50% em peso de niquel.

E bastante provivel que neste caso ocorreu este efeito, o qual, em conjunto com 0s
outros fatores citados, contribui para a expansao durante a sinterizacdo. Uma maneira de
identificar este fendmeno seria através de analises de microssonda, para verificar como o niquel
estd distribuido na matriz e se os poros formados realmente estdao nas vizinhancas das regides
ricas em niquel, como citado no item 2.6.10.

Quanto a precisdo das medidas obtidas apds a sinterizag@o, estas seguiram o0 mesmo
padrao apresentado pelas medidas no estado verde, com uma precisdao maior que 0,1 mm. Este
valor estd bem abaixo das tolerancias tipicas que sdo exibidas por pecas sinterizadas, conforme
pode ser visto na tabela 5.4[15].

Tabela 5.4 - Tolerdncias tipicas de pecas sinterizadas

Material _estado sinterizado estado calibrado
Jatao £ 0,089 mm + 0,013 mm
bronze + 0,089 mm  + 0,013 mm

aluminio ~ + 0,051mm ~+ 0,013 mm

ferro * 0,025 mm + 0,013 mm
_ago-igaao Cu_ + 0,038 mm + 0,025 mm
aco liga ao Ni + 0,038 mm £ 0,025 mm
aco inoxidavel %+ 0,025 mm + 0,013 mm

As tolerancias menores e a flutuag@o nos valores pode ser creditada a um processo de
homogenizacgdo e mistura dos pés entre si e com o lubrificante mal sucedida e a ocorréncia do
efeito Kirkendall durante a sinterizagéo. Se os componentes néo estdo bem homogenizados e
misturados entre si, a formagdo da liga durante a sinterizagdo pode ficar prejudicada, além da

retirada do lubrificante se dar de maneira nao uniforme. Estes fatores contribuem para diminuir
a estabilidade dimensional dos corpos de prova, tanto no estado verde como ap6s a sinterizagao.
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O uso de pés pré-ligados, e ndo pés elementares, a diminuicao do teor de lubrificante e
um maior controle do processo de homogenizagao e mistura dos pés, com a utilizaga@o de outros
tipos de misturadores, variagao no tempo de mistura e velocidade de rotacdo do misturador
devem levar a misturas mais homogéneas, e, consequentemente, a resultados mais uniformes
com menores tolerancias.

5.1.2 Anilise de densidades

As densidades dos corpos de prova foram avaliadas antes e depois da sinterizagcdo. A
partir das densidades verdes, foram estabelecidas as curvas de compressibilidade, que podem
ser visualizadas na figura 5.4. A figura 5.5 mostra as densidades ap6s a sinterizac@o. A tabela
5.5 mostra a massa dos CP’s antes e depois da sinterizacdo, a perda de massa absoluta e
percentual ocorrida no processo e as densidades verdes e apés a sinteriza¢do, com a respectiva
variacao percentual.

Tabela 5.5 - Massas e densidades dos CP’s, antes e depois da sinteriza¢ao

P mv ms Am Am% dv ds  Ad%
1. 10.158  10.012 0.146 144 726 6.93  -454
1.2 10.289  10.140 0149  -144 748 | 693  -348
| 13 10.554  10.406 0.148 -1.40 7.32 6.92 -5.46
1.4 10.324  10.141 0.183 .77 720 | 689 -431
1.5 10.493  10.406 0087 083  7.13 6.98 -2.10
21 10.451 9993 | 0452 = -432 754 | 680  -9.81
22 10288  9.998 0.280 281 746 | 681 -8.70
23 10.390  9.887 | 0503  -4.84 764 | 686  -10.21
| 24 10.309  10.221 0.088 085 747 | 690 763
2.5 10.056 9.920 | 0.136  -1.35 ___ 7.40 6.99 -5.54
31 10530  10.156 | 0.014  -0.13 736 | 625  -15.08
82 10294 10272 | 0022  -021 708 | 650 _-8.19
33 10369  10.147 | 0.222 -2.14 754 | 6.51 -13.66
34 10462 10315 | 0.147 -1.40 760 | 677  -10.92
3.5 10.284  10.241 |  0.043 -0.42 763 | 7.09 -7.08

CP - corpo de prova

mv - massa verde (g)

ms - massa sinterizada (g)

Am - variagao de massa (g)

Am% - variagao percentual de massa

dv - densidade verde (g/cm3)

ds - densidade sinterizada (g/cm3)
Ad% - variagao percentual de densidade
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Figura 5.4 - Curvas de compressibilidade
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Figura 5.5 - Densidades ap6s a sinterizagao para os trés grupos de CP’s.

A partir das curvas de compressibilidade, observa-se que a méxima densidade verde

obtida (7,64 gfcm3) foi na pressdo de 548 MPa. A menos de erros ou imprecisoes nas medidas,

pode ser inferido que compactagdes acima desta pressdo, para estes pés utilizados, ndo
produzem maior densificac@o. Para a liga Fe-50%Ni recomenda-se a utilizagao de pressoes da

ordem de 690 MPa, para obtencdo de densidades da ordem de 7,5 glcm3 [40].

Pela andlise das curvas de compressibilidade mostradas na figura 5.5, observa-se que
estas curvas apresentam muita flutuagdo nos valores, ou seja, para mesma pressdo de
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compactagdo os valores de densidade obtidos variaram muito. Isto significa que ndo ha
reprodutibilidade desta medida, indicando novamente um processo de mistura nao satisfatorio.
Além disso, como pode ser visto na tabela 5.5, as perdas de massa (devido a queima do
lubrificante) também nao foram uniformes. A perda deveria manter-se em valores proximos a
1%, e nao foi o que ocorreu. Este é mais um forte indicador de uma mistura ndo adquada.

Quanto as densidades apds a sinterizacdo, naturalmente elas diminuiram, acompanhando
a expansao dimensional e a perda de massa devido ao processo de sinterizagdo. A maior

densidade apds a sinterizagdao que foi observada foi 7,09 glcm3, abaixo dos valores
apresentados na literatura, entre 7,4 ¢ 7,5 g/cm3. Em média, estes valores mantiveram-se entre
6,7 6,9 g/cm3.

5.1.3 Resistividade

A tabela 5.6 mostra os valores de resisténcia medidos para cada corpo de prova e as
respectivas resistividades, calculadas a partir da drea da secao transversal média. As figuras
5.6, 5.7 € 5.8 mostram a resistividade em fun¢ao da densidade dos CP’s.

Tayela 5.6 - Valores de resisténcia e resistividade

(o34 [ drea se¢do resisténcia resistividade
(mm2) medida (mQ) uQ.m
1.1 28.47 0.2210 0.3223
1.2 28.50 0.2260 0.3227
13 28.57 0.2035 0.2914
14 27.60 0.2018 ~0.2805
1.5 2947  0.2058 ______0.3003
i 2.1 28.98 0.2708 0.3879
22 28.93 0.2755  0.3895
23 27.83 0.2520 0.3622
N 24 28.17 0.2515  0.3588
25 2818  0.2658  0.3721
31 ] 32.28 0.3709 0.5858
. 382 30.18 ~0.3300 0.5035
33 - 30.81  0.3409 0.5223
34 | 29.85 ~ 0.3330 0.5118
385 | 283 0.1%00 0.2659
0.33

0.30 / o
0:29. ‘!
o /

0.28 L L] 1 L] Ll
6.88 6.90 6.92 6.94 6.96 6.98 7.00
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o
&
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Figura 5.6 - Resistividade da liga Fe-50%Ni sinterizada a 1100°C
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Figura 5.9 - Grafico comparativo das resistividades
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Para os corpos de prova sinterizados a 1100 e 1200°C, néao foi observada uma tendéncia
clara de queda da resistividade com o aumento da densidade, mas sim valores oscilantes.
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Apenas na temperatura de sinterizagdo de 1300°C verificou-se um comportamento semelhante
ao apontado pela literatutra, isto é, quanto maior a densidade, menor a resistividade. Além
disso, de uma maneira geral a resistividade aumentou significativamente com o aumento da
temperatura de sinterizacao.

Os valores de resistividade para ligas Fe-50%Ni, segundo a literatura[ 1], sdao da ordem
de 0,6 a 0,78 uQ2.m, para densidades de 6,8 a 7,5 gf'cm-”, respectivamente, bem acima dos
valores obtidos neste trabalho. Partindo da resistividade do ferro puro, da ordem de 0,1 p€2.m,
e considerando que, em ligas monofésicas (caso da liga Fe-50%Ni), a resistividade aumenta
com o aumento da concentracdo de elementos de liga[16], pode-se dizer que os valores de
resistividade determinados neste trabalho s@o intermedidrios entre os do ferro puro e da liga
considerada. A partir destas consideragoes, e novamente levando-se em conta os efeitos de
temperaturas mais altas na sinterizag@o[12], é possivel afirmar que a sinterizacdo em 1300°C
auxiliou na formagdo da liga, em fase austenitica, ao contrario das outras temperaturas.
Provavelmente, em temperaturas inferiores a 1300°C nao houve uma completa homogenizagao
na formacao da liga durante a sinterizagao, diminuindo a resistividade.

Somando-se a isto os fatos, que jd foram abordados anteriormente, de uma mistura
insatisfatéria e de uma possivel ocorréncia do efeito Kirkendall, é possivel explicar as
flutuagGes no valores obtidos e no aumento da resistividade com a temperatura de sinterizagéo.

5.1.4 Metalografias i

As figuras 5.10, 5.11 e 5.12 mostram as microestruturas obtidas para temperaturas de
sinteriza¢@o de 1100, 1200 e 1300°C, respectivamente, com ataque quimico (nital 4%). A
pressao de compactagdo dos trés corpos de prova foi de 548 MPa; ndo sd@o mostradas todas as
micrografias porque as mesmas mostraram-se muito parecidas, independente da pressdo de
compactacao utilizada. Todas as fotografias foram feitas com aumento de 100 X.

Figura 5.11 - Micrografia do corpo de prova sinterizado a 1100°C.



Figura 5.13 - Micrografia do corpo de prova sinterizado a 1300°C.

As fotografias acima mostram que o grau de sinterizag@o aumentou ligeiramente com a
temperatura, pois os poros estdo mais arrendondados, melhor distribuidos e um pouco
menores. O ataque quimico revelou os contornos de grao em regides isoladas, em todos os
casos, € nao percebe-se a formacgao de uma segunda fase. A principio, nao se pode concluir
nada a respeito do aumento da resistividade com o aumento da temperatura de sinterizac@o a
partir desta anélise metalografica, pois as microestruturas apresentam-se muito semelhantes
entre si, a ndo ser pela porosidade.

5.2 Corpos de prova toroidais

Os corpos de prova toroidais foram compactados para determinac@o das curvas de
histerese e avaliacdo das propriedades magnéticas. A tabela 5.7 resume e identifica as condicoes
de compactacao e sinteriza¢do destes corpos de prova.
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Tabela 5.7 - Identificac@o dos corpos de prova toroidais
(liga Fe-50%Ni, atmosfera de sinterizacdo 75%H2 + 25%H?2)

corpo de pressao temp. sinteriz.
prova | compac (MPa)|  (C)
11 | 343 | 1100
1.2 411 | 1100
18 | 480 | 1100
14 | 549 | 1100
| 2.1 843 | 1200
2.2 431 | 1200
2.3 480 1200
1 2.4 | 549 1 1200
81 | 34z | 1300
8.2 411 1300
C 3.3 480 | 1300
i 3.4 _ 549 ! 1300

Tabela 5.8 - Propriedades magnéticas

corpo de densidade | intensidade de | coercitividade inﬂu_qéo maxima permeabilidade| perdas por his-
prova (g/cm3) | campo ( A/m)| Hc (A/m) Bm (T)  max. relativa | terese (J/m3)
1.1 6.87 4320 | 1006 0.47 . 236 | 1731.67
1.2 7.04 4210 854 029 185 | 927.33
1.3 7.18 4320 1337 0.5 i 327 | 28356.97
1.4 7.16 4370 1234 _ 0.48 299 | 2211.44
| 21 | 68 | 4320 | 1006 047 443 | 1731.67
22 | 7.06 | 4370 | 1300 0.58 443 | 2721.32
g8 | 38 | as20 | 1318 059 420 | 2732.88
| 2.4 747 | 4320 | 1174 0.57 413 | 2875.22
| 81 | 722 | 4260 | 1150 0.48 401 | 1936.84
! 32 | 6.6 4260 1371 AR ¢ - [ S 447 | 1608.68
3.8 | 7.2 4160 1113 0.49 375 ’ 1827.45
3.4 7.3 4260 | 1284 0.55 374 | :

A tabela 5.8 mostra os resultados obtidos para estes corpos de prova, e as figuras 5.13,
5.14, 5.15 e 5.16 sdo graficos das propriedades magnéticas em funcdo das densidades dos
corpos de prova. As figuras 5.17, 5.18, 5.19 e 5.20 sdo as curvas de histerese obtidas para os
corpos de prova sinterizados a 1100°C, e as figuras 5.21, 5.22, 5.23 e 5.24 sdo as curvas de
magnetizacdo obtidas para estes mesmos corpos de prova. As demais curvas de histerese e
magnetiza¢do ndo sdo mostradas por terem aspecto muito semelhante a estas, a ndo ser pelos
valores obtidos, que podem ser visualizados nos gréficos a seguir
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Figura 5.16 - Perdas por histerese em fun¢ao da densidade dos corpos de prova

Nos corpos de prova toroidais, assim como nos corpos de prova prismaticos,
novamente foi observado um comportamento anomalo das densidades obtidas, tanto em fungdo
da press@o de compactagc@o como da temperatura de sinterizac@o. Isto €, os valores de densidade
apresentaram flutuacdes, ndo aumentando com a pressdo de compacta¢ao ou com a temperatura
de sinterizag¢do, como seria esperado. Como estes corpos de prova foram compactados a partir
do mesmo lote da mistura de pos do caso anterior, € possivel atribuir estas flutuacdes as
mesmas razoes comentadas anteriormente.
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Os valores de coercitividade obtidos, como pode ser visualizado na figura 5.14, nao
apresentaram o comportamento esperado, isto €, um declinio deste valor com a aumento da
densidade. Houve alguma flutuacdo e, para os corpos de prova sinterizados a 1200 e 1300°C o
valor aumentou com a densidade, ao invés de diminuir. Como a coercitividade € uma
propriedades mais sensivel a microestrutura, é possivel que estas flutuacoes nos valores tenham
sido causadas por um processo de sinteriza¢ao ndo homogéneo, decorrente novamente de uma
mistura de pés ndo satisfatéria. As metalografias apresentadas anteriormente (figuras 5.11, 5.12
e 5.13) mostram efetivamente que as microestruturas nio estao homogéneas, com distribui¢do e
tamanho de poros irregulares. Como jé foi observado, possivelmente nao houve uma formagao
homogénea da fase austenitica em toda a se¢do dos corpos de prova, resultando em

microestruturas heterogéneas; por isso a flutuagao nos valores obtidos.

Além disso, os valores de coercitividade sao bem mais elevados do que aqueles
indicados pela literatura[1]. A intensidade de campo utilizada para as medidas, neste trabalho,
foi da ordem de 4300 A/m, enquanto que o campo indicado na literatura[1] foi de 1990 A/m.
Porém, a diferenca dos valores de coercitividade € realmente grande, e somente este fato nao
justifica isto. Novamente deve-se considerar a distribui¢do irregular da forma e tamanho dos
poros na microestrutura. Além disso, as metalografias mostram a existéncia de poros no interior
dos grédo, sendo que estes tém maior influéncia na coercitividade[17]. Estes fatores indicam a
presenca de varios pontos de ancoragem ao movimento das paredes de dominio magnéticos.
Esta dificuldade de movimento contribui significativamente para o aumento da coercitividade.

Além disso, deve ser considerada uma eventual contaminac¢ao da mistura, seja através da
atmosfera de sinterizac@o, ou impurezas presentes no material ou até mesmo de uma extrac@o do
lubrificante ndo satisfatéria. Sabe-se que a presenca de impurezas também contribui para
dificultar o movimento das paredes de dominio, pela formagao de inclusdes e precipitados,
aumentando a coercitividade. Outro ponto a destacar € a taxa de resfriamento; taxas elevadas
aumentam as tensoes internas no material, aumentando a coercitividade. Eventualmente a taxa
de resfriamento utilizada neste trabalho tenha sido superior a ideal, contribuindo também para
aumentar o valor da coercitividade.

Os valores de indugdo mdxima também apresentaram valores flutuanies ¢ abaixo
daqueles indicados na literatura[1]. Como esta propriedade ndo é tdo sensivel a microestrutura
como a coercitividade, e sim a densidade, € provdvel que estes valores sejam decorrentes de
uma distribui¢do ndo uniforme da densidade ao longo da sec@o do corpo de prova. A utilizacdo
de pés com uma distribuicdo granulométrica mais larga provavelmente melhoraria a
uniformidade de densidades, devido ao seu maior empacotamento, aumentado os valores de
indu¢do méaxima e diminuindo as flutuagdes nos valores.

Quanto a permeabilidade, pode-se observar pelo gréafico da figura 5.17 que, a ndo ser
para os corpos de prova sinterizados a 1100°C, ndo houve aumento com o aumento da
densidade. Também n@o ha um aumento (ou diminui¢do) dos valores desta propriedades em
funcdo da temperatura de sinterizagao e, além disso, os valores apresentados sao bem inferiores
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aqueles indicados na literatura[1]. Esta também € uma propriedades sensivel a microestrutura e,
como os valores de coercitividade sao bastante elevados, seria de se esperar que os valores de
permeabilidade fossem baixos, como ocorreu, devido basicamente aos mesmos fatores
comentados anteriormente. Isto porque efeitos nocivos a0 movimentos das paredes de dominios
magnéticos contribuem para aumentar a coercitividade do mesmo modo que contribuem para
diminuir a permeabilidade. A flutuag@o dos valores, também observada neste caso, deve ser
decorrente dos mesmos aspectos ja expostos.

As perdas por histerese, determinadas pela drea interna a curva BH, sao decorrentes dos
valores de coercitividade e indu¢do maxima, sendo observados, portanto, valores altos e
flutuantes. O aspecto das curvas de histerese n@o corresponde ao esperado, isto €, um lago mais
alto e bem mais estreito, com perdas menores. Somando-se a isto a baixa resistividade
determinada, tem-se um material com altas perdas totais.
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6 Resultados e discussdo: moldagem de poés por injecao
6.1 Injecao

A temperatura na qual os corpos de prova foram injetados (95, 105, 115 e 125°C) ndo
alterou o aspecto visual que os mesmos apresentaram apds a injecdo. Foi verificado que em
temperaturas inferiores a 90°C a injecao nao pode ser realizada, pois ndo havia um
preenchimento total da cavidade da matriz, devido a alta viscosidade apresentada pela mistura.
Na temperatura de 115°C e acima desta a inje¢do foi mais dificil, pois neste ponto a viscosidade
ficou muito baixa. Isto faz com que o preenchimento da matriz ndo seja progressivo, resultando
em pecas ocas[28].

A viscosidade de uma mistura pé-ligante € muito sensivel a temperatura e a quantidade
de particulas sélidas. Em baixas temperaturas, a viscosidade é muito elevada, nao havendo
condi¢des de moldagem. Em altas temperaturas, a camada de ligante que envolve o pé6 é
geralmente muito fina, podendo resultar em separagado pé-ligante durante a injec@o, além de
poder ocorrer a degradagdo do sistema de ligantes. Assim, hd uma faixa ideal de temperaturas
para MPI para a moldagem correta[28].

Além da temperatura da carga, a pressdo de injecdo tem uma grande importancia nesta
etapa do processo, com grandes efeitos no preenchimento do molde. O uso de temperaturas e
pressOes muito baixas causa um preenchimento incompleto do molde; e temperaturas e pressdes
muito elevadas podem provocar a adesao da mistura as paredes da matriz[28].

Neste caso, com a pressdo de injecdo utilizada (0,2 MPa), ficou estabelecido que a
temperatura de inje¢do de 95°C foi a mais adequada, pois permitiu um preenchimento completo
da matriz e, conforme citada anteriormente, previne (ou minimiza) a separacéo pé-ligante e a
degradacdo dos componentes do sistema de ligantes.

6.2 Extracdo do ligante
6.2.1 Rota de extracdo 1

Os corpos de prova submetidos a esta rota de extragdo perderam completamente a sua
forma, conforme mostrado na figura 6.1.

Este método mostrou-se totalmente inadequado para a extragdo do sistema de ligantes,
uma vez que as pegas perderam toda seu formato, escoando a medida que o ligante fundiu com
0 aquecimento.

A extragdo puramente térmica permite a retirada do ligante pelo aumento da temperatura,
que causa a sua decomposi¢do em produtos volateis que difundem até a superficie da peca
injetada. Neste caso, uma alta taxa de producdo de voldteis deve ser evitada, de modo a evitar a
formagdo de defeitos. O projeto adequado do ciclo de extragdo térmica permite que 0s
componentes sejam removidos sequencialmente. O componente remanescente “prende” as

ESCOLA U ENGZIHGIARIA
BIBLIOTECA
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particulas de p6, e uma vez que ja existem poros abertos a superficie, a sua retirada € feita com
um minimo de tensdes associadas[4].

Figura 6.1 - Corpo de prova distorcido - rota de extragao 1

A perda da forma dos corpos pode ter sido causada por trés fatores bdsicos: alta taxa de
aquecimento (1k/min), baixo teor de p6 na mistura e baixo teor de polietileno no sistema de
ligantes. Considerando-se a fus@o da parafina no primeiro patamar do ciclo, a forma da peca
deve ser garantida pela fric¢@o inerente as particulas de p6 e ao polietileno da mistura. Sendo
estes teores baixos, € natural que esta distor¢do tenha ocorrido.

6.2.2 Rota de extracao 2

A tabela 6.1 mostra as medidas (dimensional, massa e densidade) dos corpos de prova
injetados antes e depois da extrac@o seguindo a rota 2.

Tabela 6.1 - Medidas antes e depois da extra¢@o pela rota 2

- _ | verde marrom sinteriz
temperatura injegao ('C) 95

|altura (mm) [19.37 19.42 -
|diametro (mm) 1167116721 - |
/massa (g) 9.716  9.657 -
\densidade (g/cm3) 4.59  4.59 -

Ap0s a extracdo, as pecas mostraram-se aparentemente sem defeitos, sem trincas
superficiais ou inchamento. A alumina utilizada para a extragdo capilar ndo ficou incrustada nas
pecas, € as mesmas puderam ser facilmente limpas apés a extragao. Porém, quando as pecas
foram levadas novamente ao forno para dar continuidade ao ciclo de extracao, elas deformaram-
se completamente, conforme pode ser visto na figura 6.2.

Em relag@o a rota anterior, observa-se neste caso que a alumina na qual o corpo de prova
foi envolto, além de servir como veiculo de extrag@o dos ligantes, garantiu a sustentagdo do
mesmo, retendo a sua forma. Na extrac@o capilar (wick-assisted debinding), o material poroso
no qual a peca € colocada em contato provoca um fluxo capilar do ligante a medida que a
temperatura aumenta ¢ 0 mesmo torna-se liquido. Comparado com a extragao puramente
térmica, a extracdo capilar diminui o tempo total do ciclo e ajuda na retenc@o da forma,
aumentando a estabilidade dimensional[3].
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Porém, os valores indicados na tabela 6.1 mostram que as ceras (carnadba e parafina)
ndo foram totalmente extraidas no primeiro patamar. Quando o corpo de prova foi novamente
aquecido e as ceras remanescentes fundiram, novamente ocorreu a perda de forma, como no
caso anterior. Esta rota ndo mostrou-se adequada também, e entdo partiu-se para a rota 3, com
as pecas envoltas em p6 de alumina durante todo o ciclo, discutida a seguir.

Figura 6.2 - Corpo de prova distorcido - rota de extragao 2

6.2.3 Rota de extracao 3

A tabela 6.2 mostra as medidas dos corpos de prova verdes (antes da extragcao), marrons
(apés a extracdo) e sinterizados. Foi variada a duracdo dos patamares de extragdo (1, 2,3,4¢e 5
h).

Tabela 6.2 - Medidas dos corpos de prova antes, apds a extragao e apos a sinterizagao

verde marromsinteriz| verde marromsinteriz
~duragao patamar (h) ] 1 duragao patamar (h) 2
‘altura (mm) 19 84 21 26 17 99 ‘altura (mm)  19. 22 20_ 32 17.20
.diametro (mm) 11 70 12 .80 10.41 dlametro (mm) 11.74 12.83 10.50
 massa (g) 9.482 9 784 8. 410 Imassa (g) 8. 761‘_ 9.567 8.917
‘dens. (g/cm3) 4.40 3.83 6.16 dens. (g!cmS) 4.35 3.91 6.00
verde marromsinteriz| - ~verde marromsinteriz
.dura;:ao patamar (h) 3 Idurag:ao patamar (h) 4
‘altura (mm) 19_2_8_*&.?8_1_7.65_ altura (mm)  19.87 21. 88 18. 81
diametro (mm) 11.71 12.62 10.68 |diametro (mm) 11 69 13.19 11.05
‘massa (g) 9.344 9.940 9.228 massa(g)  9.930 10.77 8.915

dens. (g/cm3)  4.40 4.01 5.83 dens. (g/cm3)  4.59 3.98 5.44

verde marrom smtenz

dur_g:ao patamar (h) 5
‘altura (mm)  20.04 21 52 1_?.95_
didametro (mm) 11.71 12.96 11.10
massa (g) - 9.566 10.40 9.382

dens. (g/cm3) 4.41 4.10 5.42
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As tabelas 6.3, 6.4, e 6.5 mostram a perda de massa, as variagdes dimensionais e a
densificacdao dos corpos de prova, em funcdo da duracdo dos patamares de extragdo,
respectivamente.

Tabela 6.3 - Perda de massa percentual

iduracao patamar (h) perda de massa (%)

R - . - i (N
2 178
NS S W - .. N
| 5 . )
: 5 245

Tabela 6.4 - Contragao percentual

_duragao patamar (h) | cont@_«’?}o_al!ura__("é)_\ contragao_diametro (%)

. | .' 9.32 ) 11.06
—
{ _ B 10.51 N . 10.56
B - 8.45 8.8
4 ] 53 | 547
5 1043 |  5.21

Tabela 6.5 - Densificaciao

duracdo patamar (h) densificacao (%)
| 1 L 40
2 37.93
8 32.5
4 18.52
5 229

A partir dos dados das tabelas apresentadas, percebe-se que nem a perda de massa nem
as contragdes dimensionais foram uniformes, indicando que o processo de mistura dos pés com

os ligantes ndo foi uniforme. A qualidade da mistura para a preparacio da carga ¢ fundamental,
uma vez que deficiéncias na mistura ndao podem ser corrigidas nos passos subsequentes do
processo[28]. A tendéncia a separagdo entre o p6 e o ligante é conseqiiéncia das grandes
diferencas de densidade observadas entre eles, e a mistura deve levar em consideracao as
caracteristicas do pé (empacotamento, fric¢do entre particulas), a fragdo volumétrica de pd e a
viscosidade da carga[3].

A obtengdo de uma mistura completamente homogénea tem-se mostrado muito dificil,
principalmente devido ao pequeno tamanho das particulas utilizadas na MPI. Dois tipos de
heterogeneidades podem acontecer: separacao pé-ligante e segregacao das particulas no ligante,
de acordo com a distribui¢@o granulométrica das mesmas. A separagio ocorre quando o ligante
ndo consegue aderir as particulas de pé, isto é, a sua molhabilidade ndo € adequada. Ja a
segregacao pode ocorrer devido a diferencas de tamanho e forma de particula. A medida que o
tamanho de particula diminui, hd um aumento na adesao e fricgao interparticulas, diminuindo a
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segregacdo, mas aumentando os problemas de aglomeragdo. Neste caso, misturadores de maior
intensidade devem ser utilizados, para garantir uma dispersdo uniforme do pé no ligante. O uso
de agentes dispersantes e aditivos que melhorem a molhabilidade do ligante sdo importantes
para garantir a boa qualidade da mistura[28].

O projeto do sistema pé-ligante envolve a determinagao da fragdo de pé que € adicionada
ao ligante. Existem trés situagdes possiveis: ligante em excesso, teor critico € pé em excesso. O
excesso de pé aumenta drasticamente a viscosidade da mistura, dificultando ou até mesmo
impossibilitando a injecao. Além disso, a medida que o volume de ligante diminui, ocorre a
formacgao de vazios no interior da mistura; estes vazios podem causar trincas na pe¢a durante a
extracdo do ligante.O excesso de ligante, além de ser um desperdicio, causard um aumento do
tempo de extragao e, devido a maior quantidade de ligante, levard a maiores contragoes
dimensionais durante a sinterizacao. Durante a moldagem, o excesso de ligante pode causar a
separacdo po-ligante, causando heterogeneidades na mistura e problemas de controle
dimensional do componente. Portanto, existe uma fragdo de pé ideal, na qual as particulas estdo
em contato puntual, sem vazios internos na carga, ou seja, o ligante deve ocupar todos os
espacos intersticiais da mistura, mantendo uma viscosidade suficientemente baixa para permitir
a injecao.

Possivelmente, a carga que foi preparada apresentou um teor de pé muito baixo (90%
em peso), 0 que contribuiu para tornd-la heterogénea, causando esta grande flutua¢ido nos
resultados. Entretanto, percebe-se que patamares de extracao de apenas uma hora foram
suficientes para extrair uma quantidade consideravel de ligante, uma vez que a perda de massa
tedrica deveria ser em torno de 10% e, neste caso, obteve-se um pouco mais de 11%. A partir
de um mistura homogénea, € possivel inferir que esta duragao dos patamares seja suficiente para
extrair todo o ligante presente no corpo de prova injetado.

Outro ponto a ser analisado € o aspecto dos corpos de prova apés o ciclo de extragao.
De um modo geral, eles apresentaram-se parecidos, com algumas fissuras superficiais e, em
alguns deles, algumas bolhas e inchamentos na superficie. Como estas bolhas ndo estavam
presentes em todos os corpos de prova, isto se atribui novamente a heterogeneidades na
mistura, que pode gerar regides nas pegas injetadas mais ricas em ligante, causando a formagdo
destas bolhas no momento da extragdo. As fissuras superficiais sd@o causadas pela taxa de
aquecimento utilizada (1K/min) combinada com o alto teor de ligantes na carga. Provavelmente,
a elaboracdo de uma mistura com teor de p6 préximo a carga critica, combinada com taxas de
aquecimento mais baixas, acabaria com estas fissuras superficiais, gerando pecas isentas de
defeitos apds a extrag@o.

E interessante salientar também que o aspecto dos corpos de prova apés a sinterizagio
mostrou-se idéntico ao aspecto apds a extragao, a nao ser pela variacdo dimensional observada.
Isto €, a sinteriza¢do, aparentemente, nao introduziu defeitos nos corpos de prova, aqueles que
haviam foram decorrentes do processo de extracao.

A figura 6.3 mostra um corpo de prova injetado (verde), um apos a extragdo (marrom) e



66

outro apds a sinterizacao.

A figura 6.4 mostra a densificacao dos corpos de prova em func@o da duragdo do
patamar de extracao.

Densificacédo percentual x duracdo do patamar

50
£ 40 :L\r
o L 1\1
o
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duragao do patamar (h)

Figura 6.4 - Densificagao percentual em fun¢do da durac@o do patamar de extragcao

O grifico da figura mostra uma clara tendéncia de menor densifica¢gdo com o aumento da
duracido do patamar de extrag¢do, ao contrdrio da perda de massa e das contracdes dimensionais,
que mostraram comportamentos aleatérios. Como a extracao foi feita ao ar, sem a utilizagao de
uma atmosfera protetora, pode-se atribuir esta menor densificagdo a maior formagao de 6xidos
pelo maior tempo de exposicdo, e a maior incrustacao de alumina nas pecas. De fato, quanto
maior o tempo de extracdo, mais dificil foi limpar as pecas antes da sinterizag@o.

Para a extragdo capilar, vdrios pés tém sido utilizados, entre eles alumina, silica,
zircOnia e argila, entre outros. Se o material selecionado for adequado, tendo um tamanho de
poro menor que a pega injetada, uma extracdo muito rapida pode ser feita[28]. Além disso,
como foi visto, este pé ndo deve permanecer incrustado nas pegas, pois agrega impurezas nas
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mesmas, alterando suas propriedades.

As figuras 6.5 e 6.6 sdo micrografias das pegas apds a sinterizacdio, sem ataque
quimico. Elas mostram alguns defeitos que as pecas apresentaram, tais como trincas e grandes
vazios. A figura 6.7 ¢ uma micrografia revelada com ataque quimico, numa regido do corpo de

prova sem defeitos.

Figura 6.6 - Micrografia

apos a sinterizagdo. Sem ataque, 100X

S—

Figura 6.7 - Micrografia ap6s a sinteriza¢iio. Com ataque, 1000X



68

6.2.4 Rota de extracao 4

A tabela 6.6 mostra as medidas obtidas para os corpos de prova submetidos a esta rota
de extragdo, de acordo com a taxa de aquecimento utilizada.

Tabela 6.6 - Medidas dos corpos de prova, rota de extragao 4

taxa aquecimento

(*C/min) 0.4 08 08 .
altura (mm)
verde 19.3 19.24 19.65 19.14
marrom 22 - - -
sinterizado 18.05 = | i
| diametro (mm) |
T verde | 11.8 11.88 11.82 11.86
marrom 13.48 - - -
sinterizado 197 3 = S M . _i#
massa (g)
verde 9.178 8.797 9.222 9.17
marrom 9.467 9.722 10.007 9.921
sinterizado 9.02 - - -
densidade(g/cm3) & : F
verde 4.61 4.32 4.53 4.5
marrom 3.27 - - -
sinterizado 5.55 - - -

As medidas de altura, didmetro, massa e densidade dos corpos de prova submetidos a
taxas de aquecimento maiores que 0,4 “C/min ndo foram computadas porque tais corpos de
prova apresentaram uma grande distor¢do, com aspecto “inchado”, formagio de bolhas e trincas
na superficie, impossibilitando uma boa medida.

O corpo de prova com taxa de 0,4 “C/min foi o que mostrou-se com menos defeitos,
mesmo assim foram observadas fissuras na superficie. A perda de massa foi de apenas 1,7%;
contudo, este valor deve ter ocorrido pelos mesmos motivos discutidos anteriormente (mistura
heterogénea). De qualquer modo, esta rota ndo mostrou-se satisfatéria, pois mesmo com a
utilizagdo de taxas muito baixas (0,6 “C/min), as pecas apresentaram muita distor¢do de forma,
indicando que os ligantes estao sendo extraidos muito rapidamente. Isto sugere que o uso de um
ciclo com patamares permite que os ligantes sejam extraidos mais progressivamente,
diminuindo os defeitos.

6.2.5 Rota de extracao 5

Os corpos de prova submetidos a extragdo quimica, tanto com o heptano como com o
tetracloreto de carbono perderam completamente sua forma, mostrando um aspecto semelhante
ao mostrado na figura 6.1.

A extragdo quimica € utilizada para diminuir os tempos de extracdo.Antes do ciclo de
extragdo térmica, a peca € imersa num solvente que dissolve um ou mais componentes do
sistema de ligantes, mas que ndo ataca pelo menos um deles. O componente remanescente € o
responsavel pela reten¢@o da forma da peca e € retirado posteriormente por via térmica[4]. Neste
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caso, ambos os solventes utilizados fizeram com que o corpo de prova perdesse completamente
a sua forma, mostrando que o teor do componente restante (neste caso, o polietileno de baixa
densidade) ndo foi suficiente para garantir a forma da peca. Este procedimento mostrou-se
inadequado para a mistura que foi preparada.

6.3 Comparativo de densidades

As densidades das pecas injetadas foram sensivelmente inferiores aquelas obtidas pelo
processo de M/P convencional. Como evidenciado nas micrografias anteriores (figuras 6.5, 6.6
e 6.7), as pecas apresentaram muitos vazios internos, causados por falhas na inje¢do e na
extra¢do do ligante.

Dois fatores foram decisivos na injecao: o desenho da matriz, sem canais de injecao, e a
composi¢ao da carga, com baixo teor de pé. Isto tende a torna-la heterogénea, como ja foi
mencionado anteriormente, dificultando o preenchimento correto da matriz. E, durante a
extracao, estas regides mais concentradas de ligante levam a formacao de vazios (bolhas) no
interior das pecgas, dificultando a sinterizacao e baixando significativamente a densidade final
das pecas.

Portanto, para a obten¢@o de densidades mais elevadas do que na M/P, como seria o
esperado, s3o necessarios um projeto mais detalhado da matriz e a preparacio de uma carga com
maior teor de p6, mais homogénea, que possibilite uma injecdo adequada e uma correta extrag@o
do ligante, permitindo uma sinteriza¢do uniforme que garanta a densificagdo das pegas.
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7 Conclusoes

Com os materiais utilizados e procedimentos realizados neste trabalho, para a etapa de
metalurgia do p6 convencional, pode-se chegar as seguintes conclusdes:

- os corpos de prova ndo densificaram apés a sinterizacdo, mas sim aumentaram de
volume em relacdo ao estado verde, possivelmente devido 2 uma combinac@o de varios fatores,
entre eles teor excessivo de lubrificante, formacao de liga durante a sinterizagao e efeito
Kirkendall;

- ap0s a sinterizag@o, os corpos de prova apresentaram tolerancias dimensionais maiores
do que as tolerancias tipicas de materiais comumente obtidos por processos de metalurgia do po
convencional. Além disso, foram verificados valores flutuantes, provavelmente devido a
processo de mistura de pds e sinterizag@o nao satisfatorios, que resultaram em microestruturas
heterogéneas, influenciando diretamente no controle dimensional;

- a maior densidade obtida apés a sinterizagdo foi de 7,64 g/cm3. Os valores de
densidade ndo comportaram-se de maneira esperada, isto €, ndo houve um aumento desta

propriedade com a pressdo de compactacdo e/ou temperatura de sinterizagdo, indicando
novamente um processo de mistura dos pos nao satisfatério.

- de um modo geral, o valor de resistividade dos corpos de prova aumentou com a
temperatura, ao contrario do esperado, e os valores apresentados estao abaixo daqueles
indicados pela literatura. Atribui-se este fendmeno ao fato de que em temperaturas mais altas a
formacao da liga em fase austenitica é favorecida, aumentado a homogeneidade da
microestrutura e tornando o valor de resistividade mais proximo do esperado. Além disso,
somente nesta temperatura de sinterizacao houve um comportamento monotdnico, isto €, a
resistividade diminui com a densidade dos corpos de prova, ao contrdrio das demais
temperaturas, indicando também uma microestrutura mais homogénea decorrente da temperatura
mais alta de sinterizagao;

- os valores de indu¢ao maxima e permeabilidade maxima obtidos ficaram bem abaixo
dos valores indicados na literatura e, além disso, ndo apresentaram uma tendéncia de aumento
ou diminui¢dao com a densidade. Ja os valores de coercitividade estiveram muito acima do
esperado, mas também foram flutuantes. Valores altos de coercitividade e baixos de
permeabilidade méxima indicam uma microestrutura com muitos pontos de ancoragem ao
movimento das paredes de dominio, tais como poros, precipitados e inclusoes. As flutuagdes
nos valores em todas as propriedades pode ser atribuida novamente a microestruturas
heterogéneas, decorrentes de ma mistura, tendo como conseqiiéncia uma sinterizacao
ineficiente.

- as perdas magnéticas por histerese também se mostraram altas, em conseqiiéncia dos
lacos de histerese obtidos serem muito largos, em funcdo dos valores de coercitividade e
inducao observados.
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Na etapa de moldagem de pés por inje¢do, com o materiais e procedimentos descritos
neste trabalho, € possivel concluir que:

- a Unica rota de extracdo do sistema de ligantes que se mostrou satisfatéria foi aquele
que fez uso de um ciclo de extragdo com patamares e com a pe¢a envolta em pé de alumina
durante todo o ciclo. Nas demais rotas propostas, as pecas perderam totalmente a sua forma,
sendo inadequadas ao processo. neste caso, 0 po de alumina ndo serviu apenas para extrair os
ligantes na fase liquida, mas principalmente para reter as particulas de p6 na geometria do corpo
de prova. O teor de polimero, o dltimo ligante a ser extraido, ndo foi suficiente para garantir a
retencdo de forma das pecas;

- dois problemas foram detectados na preparacgdo da carga: baixo teor de pé e baixo teor
de polimero. Estes dois fatores combinados contribuiram para dificultar a extracdo do ligante
sem distor¢do das pecas e forma responsdveis pelos defeitos de injecdo observados nas
micrografias apresentadas. Com baixo teor de pé na carga, acentua-se a tendéncia de separagao
pé-ligante, causando a geragao de bolhas e vazios no interior das pecas apos a extragao.

- os valores de perda de massa em func@o da durag@o do ciclo de extragao apresentaram
grandes flutuagdes, indicando uma mistura muito heterogénea, com regides mais ricas em
ligante do que outras. Isto foi causado pelo baixo teor de pé na carga, que possivelmente gerou
uma grande separacao do p6 e dos ligantes, resultando numa mistura heterogénea.

- as densidades obtidas ficaram bem abaixo dos valores esperados, e apresentaram
grande flutuag@o de valores, sendo mais um indicativo de uma mistura heterogénea. A baixa
densidade € resultado direto das bolhas e vazios nos corpos de prova. Além disso, o controle
dimensional foi bastante dificil, mostrando mais uma vez a importancia da preparac@o da carga
com teor de p6 adequado e com uma mistura bem homogénea.



8 Sugestoes para estudos futuros

Metalurgia do pé convencional:

- avaliar parametros de mistura, mudando tipos de misturadores, velocidade e tempo de
mistura, buscando uma melhor homogenizacao;

- utilizagdo de outros tipos de pds elementares, com faixas de distribuicdo granulométrica
mais largas, visando um melhor empacotamento e melhor distribuicao das densidades. Utilizag¢@o
de pos pré ligados, para obtencao de microestruturas mais homogéneas e propriedades mais
homogéneas;

- variar o teor de lubrificante na mistura, avaliando efeitos na compactacao € nos
resultados finais. Utilizacd@o de outros tipos de lubrificantes;

- utilizagdo de outros sistemas de compactacio, tais como matrizes de duplo efeito e
matrizes flutuantes, para melhorar a distribuic@ao de densidades;

- controle da taxa de resfriamento apés a sinterizag@o; variagao deste parametro para
determinagdo dos seus efeitos nas propriedades magnéticas;

- variacdo dos pardmetros de sinterizacdo (atmosfera, tempo de sinterizac@o) para
obten¢@ao de microestruturas mais homogéneas;

- controle da composi¢@o quimica das pecas apoés a sinterizagao, variacao dos parametros
de processo para minimizacdo das impurezas e determinacdo da influéncia da presenca de
impurezas nas propriedades magnéticas;

- anélises com microssonda para verificacdo da distribui¢@o de niquel na microestrutura;

- andlises de raio-X para confirmar se a microestrutra resultante € mesmo austenitica.

Moldagem de p6s por injecao

- determinagao da carga critica de p6 na mistura, para evitar separacao po-ligante, facilitar
a inje¢do e prevenir distor¢des durante a extragdo do ligante;

- estudo de novos sistemas de ligantes, com teores maiores de polimeros (polietileno,
polipropileno, etc), para viabilizar a extragdo quimica sem distor¢do das pecas;

- otimizacao dos ciclos de extragdo térmica, com determinag@o mais acurada e 6tima para
cada patamar de extragao, em funcdo das dimensoes das pecas e do teor de cada componente do

sistema de ligantes na mistura e com o auxilio de andlises termogravimétricas;
- avaliag¢@o dos efeitos de diferentes atmosferas nos ciclos de extragao;

- projeto de matriz mais detalhado, com canais de injec@o e distribuicao do material, para
melhorar a injecao;

- injecdo de corpos de prova toroidais e prismdticos para avaliacdo da resistividade e
propriedades magnéticas de amostras injetadas;

- estudos de reologia, para determinac@o das condi¢cdes 6timas de viscosidade da mistura
para correta injecao;

- estudo do processo de moldagem por injecdo a altas pressoes; efeitos na extragdo do
sistema de ligantes e propriedades finais.
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Apéndice A - Propriedades magnéticas de ligas sinterizadas [1]

Tabela A1 - Propriedades magnéticas do ferro puro

densidade Bm Br wr He resistividade
. (kg/cm3) m m . (A/m)  (uQm)
imacigo 7890 1.7 1.28 5000 79.58 0.13
ASTMABS _ R
Pés metélicos e — - - _ — ) ]
ASTM A811-87 6600 0.90 0.76 1800 175
H=1194 A/m 6900 1.06 0.91 2100 159
S 7200 123 1.07 2500 159
Lall & Baum 6800 1.14 0.96 2900 131 0.14
1260°C, AD 7200 1.36 1.10 3700 127 0.12
45 min 7400 1.47 1.29 4700 119 0.11
‘H=1990 A/m ] S T I
McDermott 6700 0.98 0.83 1988 161
1121°C, AD 7000 1.14 0.97 2317 165
30 min 7200 1.24 1.06 2651 166
_McDermott 6800 1.06 0.92 2534 163
1121°C, H2 . 7100 1:21 1.07 3069 163
30 min ' 7300 1.29 1.16 3337 155
H=1194 A/m - B ¥
McDermott 6700 1.00 0.77 1818 148
1260°C, AD | 7000 1AT 0.91 2178 146
30 min 7300 127 1.05 2794 146
H=1194 A/m _ o R I - _
McDermott 6900 1.10 0.95 2727 140
1260°C,H2 7100 125 1.09 3189 137
30min [ 7300 1.33 147 3566 134
H=1194A/M0 | I T — R
Gagne et al. i
1120°C, H2 7400 1.24 116 2900 135
1260°C, H2 7400 1:25 1.20 3600 119
H=1194 A/m
Lall 7000 1147 1.09 3500 135
1260°C, vacuo
H=1990 A/m | == = . T = SSPEIRr, =
Moyer _
1121°C,H2+N2 7000 1.14 1.1 2800 143
H=1194 A/m | ) - ~
Mossner
1121°C ! 7000 1.00 0.89 2000 159

1288°C | 7000 1.07 0.94 2400 127



Tabela A2 - Propriedades magnéticas das ligas ferro-cobalto
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(€5] Densidade B (7960A/m)Hc Mr resistividade
(%) (kg/m3) (Tesla) (LQ.m)
49,0 7900 - 8100 21 127 3900 0,35

Tabela A3 - Proriedades magnéticas das ligas ferro-silicio

' densidade

Bm
. (kg/em3)  (T)
macico
ASM Handbook 7650 20,1(Bs)
_Pés metalicos s .
Lall & Baum 6800 1.17
1260°C, AD 7000 1.31
45 min 7200 1.39
H=19%0 AAmM ... o
Lall
1260°C, vacuo 7200 1.28
H=1990 A/m -
Mossner
1121°C 6700 0.99
1260°C 7400 1.19
H=1194 A/m
Moyer & Ryan
1232°C,vac,1h 7200 1.35
1260°C,vac,1h 7400 1.28

Br

(T}

0.94
1.09
1.18

0.68
0.91

121
0.75

pr

8000
2900
3700
4900

7000

1750
4050

7500
7000

Hc
(A/m)

56
104

92
80

resistividade

(nQ.m)



Tabela A4 - Propriedades magnéticas das ligas ferro-fésforo

T
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resistividade

densidade Bm Br wr ' He
| (kglem3) | () ’ @ | am | gem
Pés metalicos o . o _ .
ASTM A-839 6800 1.07 0.87 2400 135
7100 1.19 0.99 2800 135
— . 7200 1.27 _1.08 3100 _ 135 s —
Lall & Baum 7000 1.23 0.99 986 0.23
1260°C, AD 7200 1.34 1.12 4800 80 0.21
45 min 7400 1.46 1.26 60 0.20
H=1990 A/m _ o L
McDermott 6840 1.1 0.97 2831 139
1120°C, AD 7120 1.24 1.10 3286 139
30 min 7270 1.32 1.18 3701 163
H=1194 A/m - ) ) !
McDermott 7150 1.27 1.10 4216 110
1260°C, AD | 7350 1.39 1356 4073 106
30 min ' 7450 1.39 1.18 4445 103
‘H=1194 A/m S ) = s 8
Gagne et al. i
1120°C 7400 1.26 1.28 4300 111
1288°C | 7400 1.32 1.28 5000 96
H=1184 A/m ) R o om -
Moyer 7200 1.22 1.10 3200 140
1121°C 7200 1.32 1.18 4800 104
1288°C
H=1194 A/m e - - -
Lall
1260°C,vacuo 7200 1.35 1.25 6000 80
'H=1990 A/m S - -
Moyer l 7100 1.22 1.19 3600 119
'1121°C,H2+N2, R —— - - s 4
Mossner
1121°C 7200 1.02 0.87 2250 143
1288°C | 7400 _1.31 1.15 5550 72



Tabela AS - Propriedades magnéticas de acos inoxidaveis

densidade Bm Br wr He
s (kg/em3)  (T) (7). (A/m)
macigo
Carpenter Tech. 7260 = 1.2 0.6 2000 159
Pds metaélicos - - i B o
410L B - B ) M _—
Lall
1260°C,vacuo 7100 1.09 0.94 2200 169
45 min
1288°C, H2 7100 5.60 - 320 590
H=1990 A/m - - -
430L B
'McDermott
1121°C, H2 6450 0.73 0.47 1000 182
30 min 6670 0.79 0.51 1043 185
H=1194 A/m o g R
McDermott 5810 0.034 0.003 11 231
1121°C, AD 6130 0.041 0.005 13 294
130 min 6420 0.045 0.005 14 279
‘H=1194 A/m ) L p— —
Moyer & Jones
1260°C, H2 7250 1.05 0.8 1900 159
H=1194 A/m B et -
Svilar & Ambs
|(vacuo + gas)
1121°C, H2 6690 0.81 0.74 1200 207
1232°C, H2 7110 0.98 0.89 1800 167
1121°C, H2+N2 6490 0.016 0.009 740
1232°C, H2+N2 6990 0.038 0.024 669
H=1194 A/m i} . -~
434L R s - - . .
Lall
1260°C, vacuo 7000 1.01 0.84 1700 159
45 min
1288'C, H2 7100 6.5 i 450 220
McDermott
1288°C, AD 6430 0.728 0.463 1092 160
1288°C, H2 6650 0.791 0.483 1165 151
30 min
H=1194 A/m P — - ) -
McDermott 5830 0.053 0.009 416.8 414
1121°C, AD | 6030 0.063 0.013 719.7 477
30 min 6290 0.079 0.019 424.9 533

H=1194 A/m
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