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RESUMO: Neste trabalho foi obtida a liga magnética macia Fe-1%Si (wt.) por mecano-sintese, através da metalurgia do
p6. O processamento englobou a formulacdo do pé metdlico, moagem a seco durante 8h em moinho atritor, sob atmosfera
inerte de Argdnio, utilizando 4cido estedrico (1% wt.) como lubrificante. Na sequéncia realizou-se a compactacao a frio em
matriz flutuante sob pressao de 600 MPa e, por fim, a sinteriza¢ao dos corpos de prova anelares a 1250°C por 1h em patamar.
Em seguida, analisaram-se as propriedades mecanicas, elétricas, fisicas e magnéticas através de ensaios de: granulometria
a Laser, densidade, metalografia, curva de histerese e permeabilidade AC, resistividade e DRX. Os resultados mostraram
uma densificacdo na ordem de 88%. Na andlise de DRX, verificou-se que o Si foi introduzido em soluc@o sélida no ferro
(0-Fe(Si)). A curva de histerese resultante foi tipica de materiais magnéticos macios e a permeabilidade relativa maxima foi
de 3090. Por fim, abordou-se sobre os principais pardmetros a serem aperfei¢coados para a aplicag@o desejada.

Palavras-chave: Metalurgia do p6. Mecano-Sintese. Materiais Magnéticos Macios. Maquinas Elétricas

ABTRACT: In this paper was obtained the soft magnetic alloy Fe-1%Si (wt.) by mechanical alloying, throughout of powder
metallurgy. The process included the formulation of metal powder, dry milling for 8h in attritor mill under inert atmosphere
of Argon using stearic acid lubricant (1% wt.). Then was performed the cold compaction in floating matrix under pressure
of 600 MPa and finally sintering the ring specimens at 1250°C by 1h in steep. Next, the properties were analyzed by
testing: LASER granulometry, density, metallography, hysteresis curve and AC permeability, resistivity and XRD. The
results showed a reasonable densification at around 88%. It was noted by XRD analysis that the Si was introduced in solid
solution in iron (a-Fe (Si)). Still, a typical hysteresis curve of soft magnetic materials and a maximum permeability of 3090
were established. Finally, main parameters were analyzed to be optimized for desired application.

Keywords: Powder metallurgy. Mechanical Alloying. Soft Magnetic Materials. Electrical Machines.

1. INTRODUCAO

Na construg@o do nicleo de rotores e estatores de maquinas
elétricas, normalmente sio utilizadas chapas de ago lamina-
das e isoladas eletricamente. Uma forma de construcéo alter-
nativa as tradicionais chapas laminadas s@o os ntcleos pro-
duzidos por metalurgia do p6. Algumas das vantagens deste

modo construtivo sdo os menores: tempos de produgao, cus-
tos, desperdicio de material e impacto das correntes parasitas
nos niicleos sinterizados.!

As caracteristicas importantes de materiais magnéticos ma-
cios sdo sua alta permeabilidade, alta indu¢@o de saturacgdo,
baixa coercitividade, baixa perda energética por histerese e
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baixa perda por correntes de Foucault em aplicagdes de fluxo
alternado’. Durante as dltimas décadas os aspectos diferentes
do processamento (efeito do tamanho de particula, tempera-
tura e tempo de sinterizagdo), propriedades, efeito dos aditi-
vos e elementos de liga para esses materiais foram discutidos
por vérios pesquisadores.

Existem diferentes métodos para a producdo de ligas magné-
ticas ferrosas, um dos métodos mais importantes é a mecha-
nical alloying. A sintese mecanica de ligas magnéticas a base
de Fe leva a formagao de solucgdo so6lida supersaturada, mul-
tifdsica ou estrutura amorfa. A mecino-sintese ¢ uma técnica
funcional de processamento de pds que pode produzir uma
variedade de ligas com fases em equilibrio ou ndo-equilibrio.
A vantagem desta tecnologia é que o p6 pode ser produzido
em grandes quantidades e os parametros de processamento
podem ser facilmente controlados, assim, ¢ um método ade-
quado para aplicagdes comerciais?.

Materiais magnéticos macios podem ser magnetizados por
campos de baixa tensdo magnética relativa, e quando a apli-
cacdo do campo é removida, o material apresenta um baixo
magnetismo residual. Este comportamento é importante em
algumas aplicag¢des que envolvem uma mudanga na indugdo
magnética. A faixa de propriedades magnéticas disponivel
desses materiais estd sendo continuamente expandida®. As-
sim sendo, a necessidade de estudos mais aprofundados neste
tema € de grande relevancia para a consolidacdo destes mate-
riais para a aplicagdo desejada.

2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

2.1. Processamento

Para a obtencdo da liga ferrosa com 1% (wt.) de Silicio pro-
cedeu-se a formulagdo dos pés metélicos Hoganas® que con-
sistiram em Fe puro (200 MESH) de alta pureza (>99.9%) e
Si correspondendo a uma composi¢do de 75% wt. em Fe. Em
seguida, efetuou-se a moagem a uma velocidade de 600 RPM
durante 8 horas em um moinho atritor (figura 1) que possui
uma camisa com dgua circulante para resfriamento. O proces-
so foi conduzido sob atmosfera inerte de Argoénio para mini-

mizar a oxidag@o e evitar a igni¢do do pé e com lubrificante
de 4cido estedrico 1% wt. para evitar soldagem das particulas.
Adicionou-se 5 kg de esferas de ago inoxiddvel (®= 6mm)
que corresponde a 30% da capacidade do moinho e 1kg de p6
na razdo de 1:5 (pd/esferas).

Fig. 1. Moinho Atritor

Nas composi¢des de Fe-Si, a fragilidade transmitida pelo Si
limita o seu teor em até 4,5% nestas composigdes. *° A ve-
locidade e o tempo de moagem sdo as principais varidveis a
serem controladas para se obter as propriedades magnéticas
desejadas de ligas ferro-magnéticas. ©

A compactacdo do pé foi realizada a frio em uma prensa me-
canica marca EKA (figura 2a) com capacidade de 40 tonela-
das. A pressao utilizada foi de 600 MPa ou 34 (kgf/cm?) para
a producdo de corpos de prova anelares (anel de Rowland).
Adicionou-se ao processo estearato de zinco (1% wt.) como
lubrificante. As pecas foram sinterizadas em um forno tubu-
lar (figura 2b) sob atmosfera inerte de Argdnio para limitar a
formacdo de 6xidos superficiais nas pegas.

Fig. 2 (a) Prensa Mecanica Eka e (b) Forno tubular de sinterizacio.
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Seguiu-se o ciclo térmico apresentado na figura 3, com res-
friamento no forno. Manteve-se durante 20 minutos em pa-
tamar a 600°C para a eliminag@o/calcinagdo do lubrificante
(4cido estedrico e estearato de zinco) utilizado no processo de
moagem a seco e compactacgio, respectivamente.
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Fig. 3. Curva de calcinacio (600°C) seguido de sinterizacio (1250°C)
por 1h.

2.2 Medicao das propriedades magnéticas

Apés a sinterizagdo, a execugdo do ensaio de histerese baseou-
se na norma ASTM A773 /A773M - 01(2009) Standard Test
Method for dc Magnetic Properties of Materials Using Ring
and Permeameter Procedures with dc Electronic Hysteresi-
graphs. Utilizou-se o isolamento do contato pega/bobina com
polipropileno assim como no contato da bobina secunddria/
primdria. A figura 4 apresenta a peca sinterizada de 5 cm de
didmetro (anel de Rowland), o bobinamento e por tltimo o
Tracador de Curva de Histerese (TLMP-TCH) utilizado.

Fig. 4. Peca sinterizada, bobinamento secundario e tracador de curva
de histerese

A permeabilidade () estd relacionada com o campo (B(T)) e
a indugdo magnética (H(A/m)) pela equacdo 1:

B = uH (1)

A permeabilidade relativa maxima, ou permeabilidade maxi-
ma (), € definida a partir de dados experimentais ja que ndo
€ uma constante e sim uma curva tipica para cada material.
Assim, pode-se resumir a partir da equagao 2, onde L € a per-
meabilidade no vicuo, igual a 4w x107 H/m. Para materiais
ferromagnéticos, usados em mdaquinas elétricas, geralmente
os valores de p,_estdo na faixa de 2000 a 6000. 7*

H, =/, 2

A resistividade elétrica foi determinada a partir da resisténcia
elétrica de um anel, cortado em uma parte do seu perimetro.
Este artificio permite obter um corpo de prova de compri-
mento muito maior que a se¢do transversal, ou algo como
proximo a uma barra curvada. Assim, para medicao da resis-

téncia elétrica de um corpo, aplica-se uma corrente elétrica
a partir de uma fonte de tensio continua, e mede-se a tensao
elétrica a partir de um milivoltimetro (figura 5).

Fig. 5. Aparato para realizacio do ensaio de resistividade.

Através da equacio 3, realiza-se o célculo de P, resistividade
elétrica do material [Q2.m]:

Y p-rt VA, (3)
I [ 11
Onde:

R: Resisténcia Elétrica [€2]

V: Tensao Elétrica Aplicada [V]

I: Corrente Elétrica Aplicada [A]

A: Area da Secg¢do Transversal da Barra [m?]
I: Comprimento da Barra [m]

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Através do equipamento de Granulometria de raio laser rea-
lizou-se o célculo granulométrico com o p6 de FeSi (1% wt.)
obtido pelo processo de sintese mecanica. Os resultados da
andlise revelaram um tamanho médio de particula na faixa
de 118 micrometros, ja o D50 e o D90 ficaram na faixa de 85
e 262 micrometros, respectivamente. Nota-se a formacdo de
outro pico no grafico (figura 6), isso € inerente ao processo de
moagem (soldagem/re-soldagem de particulas, aglomerados).
Observa-se que a mistura de pés com fracdes de tamanho dis-
tintas melhora a densidade final dos materiais sinterizados. °
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Fig. 6. Distribuicao do tamanho de particula para amostra com 8 horas
de moagem.
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A difragdo de raios-X foi conduzida com radiacdo Cu Ka
para amostras compactadas a verde de 4 e 8 horas de moa-
gem. As curvas obtidas podem ser observadas na figura 7a e
7b. Os dois graficos mostram que os picos obtidos por 4h e
8h de moagem foram iguais (20 = 44.,8; 65,15 e 82,45). Nos
picos, foi encontrada a forma cristalina a-Fe(Si) com o sili-
cio em solugdo sélida supersaturada no Ferro. O aumento do

—

Intensidade (u.a

tempo de moagem é acompanhado por alargamento da linha
e uma diminui¢do acentuada da intensidade causada tanto por
uma diminuicdo do tamanho do grdo quanto pelo aumento
da deformacio interna durante a moagem.* Os angulos e os
indices de Miller estdo representados nos respectivos picos
dos gréficos.
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Fig.7. (a) DRX com 4h e (b) DRX com 8h de moagem

Pode-se notar que 4h de moagem por sintese mecanica € o
suficiente para que o Si presente na liga Fe-Si (75% wt.) entre
como solugdo sélida substitucional (SSS) no Fe CCC (fase
ctibica de corpo centrado). O Si, como possui um raio atomi-
co menor que o Fe, € introduzido na estrutura do Fe.'%-!!-1213

Na sequéncia, realizou-se o ensaio de histerese magnética,
com frequéncia de 0,05Hz e o ensaio de permeabilidade AC,
com 0,1Hz de frequéncia; ambos com corrente de 1A. A cur-
va de histerese magnética (Figura 8) encontrada no ensaio de
histerese realizado € caracteristica dos materiais magnéticos
macios, com uma faixa estreita do ciclo de histerese (facil
magnetizacio).
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Fig. 8. Curva de histerese magnética

Pelo gréfico, as propriedades magnéticas encontradas foram:

H, = 360A/m (coercitividade magnética)
B=0,76T (remanéncia)
B=0.91T (indugéo de saturagdo)

J4 o ensaio de resistividade elétrica (calculado pela equacdo
3) foi de:

A

-6
R=¥2p=R7= 0,0026 20x10

. =0,16x10"Qm =0,16uQ.m
3 0,111

va_
11

As perdas por histerese no ensaio de histerese foram de 1210
J/m3 (9 x 103 W/kg). O ensaio de magnetizagdo (Figura 9)
mostrou uma permeabilidade relativa maxima de 3090, de
acordo com dados literdrios'*.
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Fig. 9. Permeabilidade AC

A tabela 1 mostra uma andlise comparativa das propriedades
da liga FeSi relacionada a pressido de compactagio imposta. !
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Tabela 1 — Propriedades magnéticas da Liga Fe-Si sinterizada a 1260°C em Campo de 25 Oe[5].

Composicio Pcompactagao Densidade Permeabilidade Forga coerciva B méx
poste (Mpa) (g/em) max (A/m) (T)
480 7,03 2900 132,89 1,28
Fe 1%Si wt.
685 723 3100 131,30 1,37

Através da andlise de imagens realizadas por Microscopia
Optica verificou-se uma densificacio da ordem de 86% que
¢ igual a uma densidade de 6,7 g/cm® medido pelo Software
do Microscépio (Analysis) e através do método de Arquime-
des, uma densidade de 6,9 g/cm?3, ou seja, uma densificagdo
de 88% (sabendo que a densidade tedrica do FeSi (1% wt.)
= 7,78 g/cm?). Assim sendo, a porosidade ficou em torno de
14% em média (critério: fase escura apenas poros abertos a
superficie), com poros arredondados. A porosidade observada
pela micrografia (Figura 10) impacta de maneira significativa
nas propriedades magnéticas do material, sobretudo na per-
meabilidade.

Fig. 10. FeSi 1% aumento de 50x — ataque Nital 2%.

A producdo de pecas pela NDT (Normal Density Technology)
utiliza a compacta¢do convencional e processos de sinteriza-
¢30, ou seja, pressdes de compacta¢do em torno de 600-800
MPa e temperaturas de sinterizacio entre 1120°C e 1250°C,
que produz densidades de cerca de 92-94% em relacdo ao
material forjado. A inducdo de saturagdo de um material
magnético macio € fungdo linear da densidade. Além disso,
o aumento da porosidade pode elevar as perdas por histere-
se, pois restringe a circulagdo de dominios magnéticos. Isto
significa que, a fim de melhorar as propriedades magnéticas é
necessério aumentar a densidade material.'* Com o aumento
da porosidade ocorre a diminui¢do da permeabilidade mag-
nética, a diminuicao da indu¢do de saturacdo e o aumento da
coercitividade."”

Para limitar possiveis contaminacdes, a oxidacdo e a recarbu-
retac@o excessiva requer-se o emprego do vacuo. No entanto,
este processo € custoso para implementagdo e manutengdo na
industria. Por este motivo, emprega-se uma atmosfera com
mistura de gases (N, Ar, H) em distintas propor¢des. Ja o pro-
cesso de sinterizacdo € mais ativo quanto menor o tamanho
de particula. Porém, p6s finos sdo dificeis de conformar e as

pecas cruas resultantes estdo sujeitas a deformacdes dificeis
de controlar. Estas razdes motivam o emprego de particulas
com tamanho entre 40 e 150 micrémetros para a maior parte
das ligas de ferro. *

O controle das dimensdes do produto final pode requerer uma
segunda operacdo de prensagem (dupla-compactag@o). Ain-
da, a dupla- compactacdo permite alcancar uma melhor den-
sidade e definicdo dos detalhes superficiais das pegas sinteri-
zadas’. Uma compacta¢do a morno mantendo o pé e a matriz
sob 170°C, além de eliminar a deformacdo proveniente da
moagem, resulta em um aumento da densificacdo e conse-
quente melhoria das propriedades magnéticas da peca para a
aplicacdo desejada. 122

4. CONCLUSAO

Verificou-se que o Si foi introduzido no Fe em solucao sélida:
a-Fe(Si) durante o processo de sintese mecéanica. Foram ob-
tidas, também, a permeabilidade de 3090 e uma resistividade
de 0,16 pQ2m. Ja para diminuir a coercitividade magnética
(H,), que € um importante fator para a identificagdo do com-
portamento do material magnético macio, deve-se diminuir
a microdeformagdo interna, impurezas, poros e defeitos do
material, que sdo introduzidos sobretudo durante a etapa de
moagem. '8

Por fim, a liga Fe-1%Si (wt.) utilizada neste trabalho se mos-
tra potencialmente apropriada para a aplicagdo na substitui-
¢do aos atuais niicleos de rotores e estatores, produzidos por
chapas de aco elétrico. Porém, testes de perdas (W/kg) x fre-
quéncia (Hz) devem ser realizados para determinar a dada
aplicacdo em determinada frequéncia para estes materiais,
bem como a confec¢@o de novos protétipos visando a imple-
mentacdo desta tecnologia em escala industrial.
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