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RESUMO

Neste trabalho foi estudada a formagdo de uma camada de
compostos de boro, isolante elétrico, nas particulas de ferro para o
desenvolvimento de um composito magnético mole. Os revestimentos
foram obtidos a partir de duas rotas de fabricagdo, a primeira foi a
transformagao de acido borico em 6xido de boro e vapor de dgua e a
segunda foi o tratamento termoquimico de boretacdo em caixa das
particulas de ferro. A formagdo e a estabilidade das camadas foram
estudadas utilizando as caracterizacdes de microscopia eletronica de
varredura, microscopia oOtica, analises térmicas, densidade e propriedades
mecanicas. Foram ainda analisadas as propriedades elétricas e magnéticas
dos compositos. Para desenvolver o revestimento a base de 6xido de boro,
partiu-se de trés concentragdes diferentes de acido borico (1,2 e 5 % em
massa) adicionadas via mistura liquida de uma solugdo com alcool
isopropilico. As andlises térmicas mostram que as reagdes de
transformacgao ocorrem nas temperaturas de 160°C e 180°C. As imagens
de microscopia eletronica de varredura nas particulas de ferro mostram
que ha uma camada de acido bodrico que varia de acordo com a
concentracdo do acido. As amostras tratadas a 900°C indicaram camadas
homogéneas na metalografia, porém os resultados de resistividade foram
proximos aos do Fe-AHC compactado, indicando que ha muitos contatos
metal-metal entre as particulas de ferro. A partir desses resultados, os
compositos foram tratados a 700°C, mostrando que a resistividade
aumentou de 0,31 para 9,1 nQ.m para amostra com 2 % de 4cido borico.
O tratamento termoquimico de boretagdo formou uma camada de boreto
de ferro (Fe.B) na superficie das particulas. Esse revestimento mostrou-
se estavel até 900°C onde foi realizado o tratamento térmico do
composito. No entanto, a mistura boretante nao foi separada de forma
eficiente, deixando particulas n3o magnéticas no composito. As
propriedades magnéticas de permeabilidade foram maiores que as
amostras com oOxido de boro, porém o Fe;B ndo apresenta elevada
resistividade, aumentando as perdas por correntes parasitas. O composito
que apresentou melhores resultados nas propriedades elétricas,
magnéticas e mecanicas, neste estudo, foi formado a partir do acido
boérico. As propriedades magnéticas de permeabilidade foram de 160, a
uma inducdo de 300 mT e 60 Hz, para amostra contendo 1% de acido e
6,74 W/kg de perdas totais, a 800 mT e 60 Hz.

Palavras-chave: Metalurgia do pd, composito magnético mole,
revestimento de particulas, compostos de boro.






ABSTRACT

In this work was studied the formation of boron compounds layer
as electric isolated in the iron particles to development of a soft magnetic
composite. The coatings were obtained from two productions routes, the
first one was the boric acid to boron oxide and water vapor transformation
and the second one was the thermochemical treatment of boriding of the
iron particles. The coating formation and stability was investigated using
the characterizations of scanning electron microscopy, optical
microscope, thermal analysis, density and mechanical properties, they
were also analyzed the electric and magnetic properties of the composites.
For boron oxide coating was split in three different concentrations of
boric acid, 1, 2, 5 % in the composite, via the liquid mixture added a
solution with isopropyl alcohol. The thermal analysis showed that the
transformation reactions occur at temperatures of 160°C and 180°C. The
scanning electron microscopy in the iron particles show that there is a
boric acid layer varies according to the acid concentration. The samples
treated at 900°C indicated the homogeneous layers in metallography, but
the resistivity results were close to the compacted pure iron, indicating
that there is a lot contacts between the particles. From these results, the
composites were treated at 700°C, showing that resistivity increased from
0.31 to 9.1 pQ.m for sample with 2% boric acid. The thermochemical
treatment of boriding formed an iron boride (Fe;B) layer on the surface
of the particles iron. The coating remained stable up to 900°C where it
was carried out the heat treatment of the composite. However, boriding
mixture was not separated efficiently, leaving non-magnetic particles in
the composite. The magnetic permeability properties were higher than the
samples containing boron oxide, but the iron boride does not have high
resistivity, increasing eddy current losses. The composite demonstrated
better results in this study was formed from a boric acid containing 1%.
The magnetic permeability properties were 160, at an induction of 300
mT e 60 Hz, for the sample content 1% of acid and 6,74 W/kg of total
loss, at 800 mT e 60 Hz.

Key-words: Powder metallurgy, soft magnetic composite,
particles coating, boron compounds.
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1 INTRODUCAO

A eficiéncia energética vem sendo tema de estudo em diversas
areas de engenharia dada a grande preocupagdo mundial com o consumo
de energia e emissoes de gas carbonico. Em resposta a esses estudos,
existe um esfor¢o continuo quanto a criagdo de leis e regulamentos com
0 objetivo de estabilizar e reduzir as emissdes de CO; na transformagao
de energia, no consumo residencial e comercial, no transporte e na
industria (Csanyi, Edvard, 2011). Sendo assim, o desenvolvimento de
novos materiais, com propriedades e microestrutura projetados para uma
determinada aplicag@o, possui um papel fundamental para a melhoria da
eficiéncia dos sistemas.

Neste contexto, os materiais magnéticos possuem extrema
importancia pois sdo aplicados em varios campos de engenharia como:
circuitos elétricos, dispositivos de comunicagdo, microeletronica,
indistria automotiva e aparelhos eletrodomésticos. Todas essas
aplicacdes usam as propriedades dos materiais magnéticos para converter
energia e esses processos geram perdas relacionadas & montagem dos
componentes e as propriedades eletromagnéticas dos materiais (Csanyi,
Edvard, 2011).

Os materiais magnéticos moles sdo uma importante classe de
materiais ferromagnéticos, sua principal caracteristica ¢ a facilidade de
ser magnetizado e desmagnetizado, em outras palavras, alinhar o campo
magnético interno em relagdo a um fraco campo externo e desalinhar
quando cessada a aplicacdo do campo externo. Eles sdo aplicados em
transformadores, indutores, motores elétricos e geradores e podem
trabalhar em corrente alternada ou continua (Gutfleisch et al., 2011).

Os materiais utilizados, tipicamente, sdo chapas eletricamente
isoladas de ferro puro, ferro silicio, ferro niquel e ferro cobalto ou 6xido
de ferro, devido elevada resisténcia elétrica. Essa propriedade ¢
fundamental para diminuir as perdas por corrente de fuga, gerada pela
variagdo do campo magnético dentro do material. Os avangos
tecnologicos dos ultimos anos e a busca por utilizar menos matéria prima
e recursos naturais tem aumentado a demanda por tecnologias mais
sofisticadas que testam os limites das solugdes tradicionais (Oikonomou,
2014).

Uma alternativa promissora para a substitui¢do das chapas de aco
elétrico usadas no estator ou rotor de motores elétricos sdo os compositos
magnéticos moles (SMC — Soft Magnetic Composite) produzidos a partir
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da compactacdo de p6 de material magnético mole com um isolamento
elétrico entre as particulas (Persson et al., 1995). Essa solucdo foi
concebida a mais de 100 anos atras, porém esta tecnologia permaneceu
pouco desenvolvida, devido as propriedades deficientes alcancadas pelas
tecnologias de fabricacdo utilizadas e os dispositivos, onde os SMC’s
podem ser competitivos, ndo estavam bem desenvolvidos.

No entanto, a melhoria dos processos de fabricagdo via metalurgia
do p6 e o avango tecnologico nas areas de eletrOnica, comunicagdes €
aplicagdes para altas frequéncias, tem contribuido para o aumento do uso
dos SMCs. As principais vantagens apresentadas por essa classe de
materiais sdo a sua alta resistividade elétrica e a possibilidade de conduzir
o fluxo magnético de maneira isotropica em trés dimensdes (3D),
enquanto as chapas de ago elétrico ficam limitada a 2 dimensdes. Esta
caracteristica possibilita o desenvolvimento de novos designs e redugéo
de peso, de perdas energéticas e de custo de produgio (Taghvaei, A H et
al., 2009).

A selecdo da matéria prima, o processamento ¢ a formagdo do
isolamento elétrico sdo aspectos importantes para a obtencdo de
propriedades elétricas e magnéticas, como resistividade, permeabilidade
e saturag@o magnética, que podem possibilitar o uso de SMCs em novas
aplicacdes. Sendo assim, neste trabalho serd desenvolvido o
processamento de material magnético mole com dois isolamentos
elétricos inorganicos, de boreto de ferro e oxido de boro, entre as
particulas, a partir do tratamento na superficie do p6 e do ajuste das etapas
de processamento, compactacdo e tratamento térmico.

O presente estudo faz parte de um projeto de pesquisa em parceria
com o BNDES e a Embraco que tem o objetivo de desenvolver novos
materiais, a partir da metalurgia do p6, para serem aplicados em
compressores herméticos. Outros trabalhos também estdo sendo
desenvolvidos na area de materiais magnéticos moles.
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2  OBJETIVOS

O objetivo global deste trabalho é desenvolver um composito
magnético mole contendo uma camada inorgénica de isolante elétrico
entre as particulas de ferro gerado a partir de dois compostos de boro,
obtidos via mistura liquida e tratamento termoquimico.

2.1 Objetivos especificos

e Desenvolver rota de recobrimento de particulas de ferro com
acido borico via mistura liquida e evaporagdo do solvente;

e Desenvolver recobrimento de boreto de ferro em particulas
de ferro via tratamento termoquimico de boretagio;

e A partir dos pds produzidos, caracterizar a estabilidade e a
formagdo da camada de isolamento;

e Correlacionar os parametros de processamento e as
microestruturas obtidas com a resistividade elétrica,
permeabilidade magnética e perdas.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Materiais magnéticos

Teoricamente, todos os materiais sdo magnéticos, em outras
palavras, respondem de alguma maneira a um campo magnético externo.
Isso porque, todos os materiais sdo formados por atomos e o
comportamento a um campo magnético externo pode ser atribuido a
estrutura atomica, ou seja, o movimento orbital do elétron ao redor do
nicleo e o spin em torno do seu proprio eixo causam momentos
magnéticos separados que interagem com o campo externo. De acordo
com sua interacao sdo classificados em (Askeland, Fulay e Wright, 2011):

e Ferromagnéticos: Os momentos magnéticos eletronicos se
alinham paralelamente com um campo magnético
externo. Esses materiais apresentam a formacdo de
dominios magnéticos e uma curva de histerese;

e Ferrimagnéticos: Em materiais ceramicos, os ions
apresentam diferentes momentos magnéticos € em um
campo externo um tipo de ion se alinha enquanto outro se
opde ao campo. Como o numero de dipolos ndo ¢ igual,
ha uma magnetizacdo resultante fazendo com que esse
material se alinhe com o campo aplicado, mas com uma
resposta mais fraca do que aquela apresentada pelos
materiais ferromagnéticos;

e Diamagnéticos: O campo magnético externo induz um
dipolo magnético contrario ao campo, sendo a sua
magnetizagdo menor que zero;

e Paramagnéticos: Possuem elétrons desemparelhados que
se alinham com o campo externo, porém s30 necessarios
campos magnéticos fortes para alinhar todos os dipolos e
assim que o campo ¢ retirado o alinhamento é perdido;

e Antiferromagnéticos: Os momentos magnéticos vizinhos
se alinham opostos um em relagdo a outro.

A historia do magnetismo comecou com a descoberta de um
material encontrado na natureza chamado de magnetita, nome derivado
da regido onde havia grandes depositos deste mineral. Posteriormente, foi
descoberto que quando a magnetita, com um formato adequado, fosse
colocada de maneira a flutuar na agua, uma das extremidades apontaria,
aproximadamente, para o norte geografico e outra para o sul. Uma agulha
de aco se comportaria da mesma maneira se friccionada a magnetita, o
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que levou ao desenvolvimento da bussola (Cullity e Graham, 2008;
Lowrie, 1997).

A extremidade do imd que aponta para o norte geografico foi
chamada de polo norte magnético e a outra, polo sul. Como polos iguais
se repelem e polos diferentes se atraem, esta convengao define que ha um
polo sul magnético proximo ao polo norte geografico. O primeiro estudo
cientifico a respeito dos materiais magnéticos e do comportamento da
bussola foi realizado por William Gilbert (1540-1603) e seu livro, On the
Magnet, foi publicado em 1600. Seus estudos definiram com precisao o
campo magnético da Terra, ele foi o primeiro a utilizar os termos atrago
elétrica, forga elétrica e polos magnéticos (Gilbert, 2016).

Ap6s a publicagdo de Gilbert ndo houve grandes descobertas, pois,
para obter imds era necessario possuir magnetita ou atritar outros
materiais nela. Até que em 1825, foi produzido o primeiro ima
eletromagnético a partir da descoberta de Hans Christian Oersted (1775-
1851), em que um fio onde percorre uma corrente elétrica produz um
campo magnético, tornando possivel produzir campos e imis mais
intensos (Orsted, Hans Christian; Jelved, Keren; Jackson, 2014).

A intensidade do campo magnético, H, a uma distincia r,
produzido por uma corrente elétrica, i que passando por um fio é dado
pela equagdo (1).

2i
H=Tor (1)

A unidade do sistema internacional para o H ¢ A/m. Quando uma
corrente elétrica passa por um enrolamento helicoidal produz um campo
magnético uniforme no interior da bobina, representado na Figura 1. O
campo no interior da bobina ¢ dado pela equagao (2).

4mni
= ()
10L
onde n é o ntimero de espiras, L é o tamanho do enrolamento e i a
corrente elétrica.
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Figura 1 - Campo magnético no interior de um solenoide.

Fonte: Adaptado de (Cullity e Graham, 2008).

Um material pode ser colocado dentro da espira variando a
densidade de fluxo magnético no seu interior. A intensidade deste
fendmeno pode ser medida, a Figura 2 mostra um dos métodos para se
obter o fluxo magnético. O enrolamento helicoidal ¢ feito em uma
amostra no formato de um anel e esse formato evita a formagdo de polos
magnéticos simplificando a interpretacio dos resultados, este
enrolamento, chamado de primario, é conectado a uma fonte de corrente
alternada e a um amperimetro. Outro enrolamento, chamado de
secundario € colocado em parte ou em todo o anel e conectado a um
integrador eletronico. Este anel é chamado de toroide.

Figura 2 - Método de caracterizacio do fluxo magnético em um toroide.

Fonte: Adaptado de (Fiorillo, 2004a).
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Quando a corrente alternada circula pelo enrolamento primario é
produzido um campo H, considerando a area transversal do toroide temos
um fluxo magnético variavel. Este fluxo variavel através do enrolamento
secundario induz uma diferenca de potencial elétrico que integrado no
tempo representa a densidade de fluxo magnético B no toroide, no sistema
internacional a unidade de medida de B ¢ Tesla (T).

Se ndo houver material no lugar do toroide o fluxo magnético
produzido pelo enrolamento primario é proporcional ao fluxo medido
pelo enrolamento secundario. Quando ¢ colocado um material
ferromagnético o aumento do H produz um aumento no B. A Figura 3
mostra a curva B-H tipica de um material ferromagnético mole.

Figura 3 - Curva tipica de magnetizacdo de um material ferromagnético
mole.

B

H
Fonte: Adaptado de (Cullity e Graham, 2008).

Alguns fendmenos podem ser observados neste grafico:

e A saturacdo magnética onde apesar do aumento do campo
externo H, a magnetizacdo permanece quase constante,
resultando em um aumento muito pequeno de B;

e A histerese, onde a diminui¢do do H para zero ndo anula
a magnetizacdo do material permanecendo um campo
interno, ou seja, tornando-se um ima permanente;

e Uma dependéncia ndo linear entre o B ¢ H, sendo a
relacdo entre eles € chamada de permeabilidade, esta é
representada na equagdo (3).

B

== 3)
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A permeabilidade magnética ndo possui um valor constante, sendo,
normalmente, um valor menor no inicio da magnetizagdo, aumentando
com o aumento de H e diminuindo drasticamente proximo a saturagao.

3.2 Materiais magnéticos moles

Materiais magnéticos moles, em inglés soft magnetic materials,
sdo um tipo de material ferromagnético ou ferrimagnético que pode
aumentar a densidade de fluxo em até 6 ordens de grandeza com campos
externos de baixa magnitude, gracas a sua elevada permeabilidade
magnética e alta inducdo de saturagcdo. Além disso, esses materiais
também apresentam uma magnetizacdo resultante baixa, em outras
palavras, quando o campo externo H ¢ desligado, o campo magnético no
interior do material diminui para décimos ou centésimos de Tesla. A
Figura 4 mostra uma curva de histerese onde estd representada a
permeabilidade inicial pi € a maxima pumax, a indugdo de saturagdo Bs e a
magnetizagdo resultante B.

Figura 4 - Curva de histerese tipica de um material magnético mole.

-8

Fonte: Adaptado de (Csanyi, Edvar, 2011).

Inicialmente, os momentos magnéticos dos atomos que compdem
um material magnético mole estdo alinhados dentro de regides bem
definidas, semelhante ao que ocorre com os cristais (graos), chamadas de
dominios magnéticos. Quando o material ferromagnético se encontra no
estado macroscopicamente desmagnetizado, seus dominios possuem
orientagdo diferente entre si, de modo que eles se anulam, ndo



3-30

apresentando uma magnetizacdo resultante. A regido que separa os
dominios com orienta¢des distintas de momentos magnéticos é chamada
de parede de dominio e apresenta uma variagao de orientagdes de dipolos
magnéticos gradativa de um dominio para outro. A Figura 5 exemplifica
os dominios magnéticos e a estrutura da parede de dominio.

Figura S - Esquema da configuracio dos dominios magnéticos e da parede de

dominio.

Dominio 2

Dominio 1

=

Dipolo dos
atomos

9 Parede de dominio

Fonte: Adaptado de (GITAM, 2016).

Os materiais ferromagnéticos sob a a¢do de um campo externo
alinham seus momentos com a orientacdo do campo. Este fendmeno
ocorre pela movimentagdo das paredes de dominio e pela rotagdo dos
momentos magnéticos até que todos estejam com a mesma orientagdo do
campo externo. Este movimento € irregular e descontinuo, por mais lento
e continuo que seja o aumento do campo externo, devido aos saltos
repentinos das paredes de dominio de uma posi¢do para outra. Nos
materiais magnéticos moles essa movimentagdo necessita de menos
energia que os materiais magnéticos duros, da mesma forma, que para
retirar a magnetizacao resultante sao necessario também campos externo
menores no materiais moles (Williams, H. J.; Shockley, 1949)

A facilidade com que o material alinha seus dominios com o campo
externo ¢ afetada pelas imperfeicdes no material, que sio um
impedimento a movimentagdo desses dominios. As inclusdes e as tensoes
mecanicas residuais sdo as principais restricdes para a movimentagao dos
dominios.

As inclusdes sdo, normalmente, oriundas dos processos de
fabricacdo e podem estar presentes de diferentes formas, como por
exemplo, particulas de segunda fase formadas pela precipitagdo de
elementos que excederam o limite de solubilidade, inclusdo nédo
metalicas, ou seja, 6xidos, sulfatos ou fosfatos advindos de impurezas no
metal. No ponto de vista de materiais magnéticos sdo consideradas,



3-31

também, trincas e poros. De maneira geral inclusdes sdo regides que
apresentam magnetizagdo diferente da redondeza. Além disso, tensdes
internas também afetam a movimentacdo dos dominios. As tensdes, neste
caso, podem ser em escalas maiores, como o lixamento ou conformagéo
e em escala microestrutural causadas pelas discordancias ou atomos em
solugdo solida intersticial ou substitucional. Durante 0 movimento das
paredes de dominio ocorre o fendmeno de magneto-estriccdo onde ha
distorcdes elasticas nessas regides, interagindo com as tensdes internas de
forma a impedir a movimentagdo das paredes de dominio.

Os elementos puros que, a temperatura ambiente, apresentam as
propriedades de um material ferromagnético mole sdo Fe, Ni e Co. No
entanto, hé outros compostos e ligas que também podem ser classificados
dessa forma e sdo largamente utilizados em diversos produtos, sdo eles:
aco elétrico (ligas de Fe-Si), ligas de Fe-Ni e Fe-Co, 6xidos mistos de
ferro, niquel, manganés e zinco (Ferrites), ligas amorfas (Fe-Co-B-Si ou
Fe-B-Si) e compdsitos de material magnético moles (SMC). A Figura 6
mostra as curvas de magnetizagao inicial de alguns materiais magnéticos
moles e a permeabilidade relativa (p;).

Figura 6 - Curva de magnetizacdo inicial e permeabilidade relativa de
materiais magnéticos moles.

B(D)
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Fonte: adaptado de (Fiorillo, 2004b).

3.3 Compoésito de material magnético mole

Composito de material magnético mole (Soft Magnetic Composite
— SMC) ¢ um compactado de particulas ferromagnéticas moles (Fe, Fe-Si
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ou Fe-P) circundadas por um isolamento elétrico, conforme o esquema
apresentado na Figura 7. Pesquisas envolvendo SMCs para aplicacdes
eletromagnéticas sdo um campo de continuo crescimento. Este conceito
tem como objetivo reduzir as perdas no nucleo por introduzir uma elevada
resistividade através do aumento do isolamento interfacial. A
resistividade pode ser modificada de acordo com a aplicacdo de interesse,
variando o tamanho de particula e a espessura do isolamento. Desta
maneira, os compositos magnéticos moles apresentam uma flexibilidade
em termos de aplicagdes por exibir varios niveis de combinagdes de
saturagdo magnética e resistividade elétrica (Shokrollahi e Janghorban,
2007).

Figura 7 — Esquema da microestrutura de um SMC.

Isolamento
elétrico

Particula
ferromagnética
mole

Fonte: adaptado de (Gramatyka et al., 2006).

A ideia de produzir um material compactado com um isolamento
de resina entre as particulas ¢ antiga, datando de cerca de 100 anos atras,
porém esses compoOsitos eram raramente utilizados porque as suas
propriedades, as técnicas de fabricagdo e as aplicacdes ndo estavam
suficientemente desenvolvidas. Com o melhoramento da matéria prima e
desenvolvimento de novas técnicas de processamento os SMCs
aumentaram seu uso principalmente substituindo as chapas de ferro-
silicio utilizadas em motores elétricos.

Uma das principais vantagens dos compoésitos magnéticos moles
esta no fato de abrirem novas possibilidades de projeto de motores devido
a sua natureza isotropica. Diferentemente das chapas de Fe-Si,
normalmente utilizadas para essas aplicagdes, este material tem a
possibilidade de conduzir o fluxo magnético de forma homogénea em 3
dimensdes. Designs inovadores e aplicagdes mais sofisticadas podem ser
realizadas, reduzindo o tamanho do motor e a quantidade de cobre
utilizada (Guo et al., 2006; Skarrie, 2001).
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Comparados com as chapas de Fe-Si os SMCs apresentam uma
baixa perda em altas frequéncias (normalmente, acima de 500 Hz) e um
processamento mais sustentavel e com menor custo. Por ser produzido
via metalurgia do po, € possivel fabricar componentes proximos a forma
final com elevada tolerancia, propriedades consistentes, utilizagdo
eficiente de material e possibilitando um grande volume de produgdo
(Hultman e Jack, 2003).

O revestimento isolante que deve separar individualmente cada
particula de pd ¢é a caracteristica fundamental desta tecnologia. A sua
espessura, cobertura e resisténcia sob as diferentes etapas do
processamento sdo aspectos chave para as propriedades finais do
componente. De forma geral, podem ser divididos em dois grandes grupos
0s organicos e inorganicos e servem para dois propdsitos no componente,
o primeiro é aumentar a resistividade elétrica e o segundo ¢ atuar como
um ligante aumentando a resisténcia mecéanica. Os métodos mais comuns
de aplicag¢do desta camada na superficie do pd sdo banhos de imersdo,
oxidag¢do durante o tratamento térmico, processo de dissolug@o, mistura e
secagem, método sol-gel e polimerizagdo na superficie do p6 (Rebeyrat
et al., 2000; Taghvaei, A.H. et al., 2009; Wu et al., 2012).

Os isolamentos organicos sdo amplamente utilizados e podem ser
divididos em termofixos e termoplasticos (Shokrollahi e Janghorban,
2007). Eles atuam como um ligante e exibem uma boa resisténcia
mecanica, no entanto ndo devem ser utilizados em grandes volumes por
reduzirem a permeabilidade magnética. A principal desvantagem em
utilizar revestimentos organicos ¢ a estabilidade térmica; isto ndo permite
que as particulas de po passem por um alivio de tensdes adequado, que
ocorre acima de 450°C, permanecendo os defeitos gerados durante a
compactacao, dificultando a movimentacdo das paredes de dominio e
aumentando a perda por histerese (Hemmati, Hosseini e Miraghaei,
2007).

Os tipos mais comuns de isolamento inorganico utilizado nos
compositos magnéticos moles sdo os fosfatos (Zn, Fe e Mn) seguido por
oxidos e sulfetos (Shokrollahi e Janghorban, 2007). A fosfatizagdo ¢ um
método convencional bem estabelecido para tratamento de superficie e é
largamente utilizado na industria de ago. Um material comercial chamado
de Somaloy®, produzido pela Hoganas ¢ um dos SMCs mais utilizados e
serviu como base de comparagdo para os compositos desenvolvidos neste
trabalho (Patricia Jansson e Larsson, 2002). Este processo pode ser
combinado com ligantes organicos para produzir SMCs com maior
resistividade. Apesar do revestimento contendo fosfatos apresentar uma
maior estabilidade térmica comparado aos organicos, ainda apresenta
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uma temperatura de degradacdo de, aproximadamente, 350°C, sendo o
tratamento térmico realizado a 500°C, controlando o tempo de patamar
para evitar a degradagdo total.

Os SMCs possuem propriedades que permitem a utilizagao desses
materiais em alternadores, geradores, motores elétricos aplicados em
ferramenta elétricas, como furadeiras, serras, lixadeiras, cortadores de
grama e aparadores. Cada uma dessas aplicagdes necessita de
propriedades especificas que sdo controladas com os pardmetros de
processamento.
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4 METODOLOGIA DE DESENVOLVIMENTO

Como ja abordado na introdugdo, no presente estudo foram
estudados dois métodos de formagdo de camada isolante entre as
particulas de Fe. Nos capitulos a seguir estad descrito o procedimento
experimental das duas técnicas utilizando compostos de boro.

4.1 Planejamento Experimental — Oxido de Boro

Para obter um revestimento de 6xido de boro (B.Os) entre as
particulas de p6 de material ferromagnético foi utilizado o acido borico
(H3BO3). A temperatura ambiente, este acido é sélido e se encontra na
forma de p6. Este acido foi escolhido devido a sua caracteristica de
transformag@o em o6xido de boro com a temperatura, ou seja, até 200°C
ocorrem reagdes endotérmicas que transformam o acido bérico em 6xido
de boro e agua. As reacgdes estao exemplificadas na Figura 8.

Figura 8 - Reagdes de transformaciio de dcido borico em 6xido de boro e 4gua
com a temperatura.

A 160°C A 180°C
2H;BO; — 2HBO, + 2H,0 === 2HBO, — B,0; + H,0
Fonte: adaptado de (Sevim et al., 2006).

Para adicionar o acido borico no p6é de Fe foi preparada uma
solu¢do com alcool isopropilico e adicionada via spray, de maneira que
nao acumule solugdo no p6 de ferro. Apds a adigdo de toda a mistura e
secagem em capela da mistura o H3BO; precipita na superficie das
particulas de ferro. Este p6 revestido segue para a compactagdo,
tratamento térmico e caracterizagdes. O mapa de fluxo do processo esta
apresentado na Figura 9.
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Figura 9 - Mapa de fluxo de processo para desenvolvimento de recobrimento
isolante de 6xido de boro.
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Fonte: autoria propria.
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As matérias primas utilizadas estdo apresentadas na Figura 10 -
Matérias primas utilizadas no desenvolvimento de recobrimento com
oxido de boro.Figura 10. A solucdo com acido bérico foi feita com alcool
isopropilico devido a evaporagdo rapida, ndo apresentar toxicidade e
ainda ndo reage com o acido, mantendo assim a caracteristica do
recobrimento.

Figura 10 - Matérias primas utilizadas no desenvolvimento de recobrimento
com 6xido de boro.

Fe -AHC100.29

Acidobérico - Vetec
Selegéio de materia prima
Aleool i1sopropilico - Syth

Acrawax - Lonza

Fonte: autoria prépria.

O pd de ferro da empresa Hoganas AHC 100.29 apresenta uma
larga distribuicdo de tamanho de particula e uma topografia irregular,
caracteristicas que dificultam a formagdo de um isolamento continuo
devido a elevada 4rea de superficie. Portanto, foi realizado o
peneiramento do p6 e a faixa de tamanho utilizada foi de 106 a 180 pm
eliminando principalmente as particulas mais finas. Apos a separacao, foi
realizado também um processo de arredondamento das particulas, onde
um tambor cilindrico carregado com 500 gramas de esferas de aco AISI
52100 de diametro 15,65 mm, 250 gramas de esferas de agco AISI 52100
com didmetro de 4,10 mm e 60 gramas de pd de Fe é acoplado a um
misturador com uma rotacdo de 45 rpm durante 3 horas. Esses dois
processos contribuem para diminui¢do da area de superficie das particulas
de po facilitando o recobrimento com o isolante. As proporgdes de esferas
e 0 tempo no misturador foram testados e otimizados nesses valores.

A preparagdo da solugdo de alcool isopropilico e acido borico é
uma das etapas mais importantes do processamento, pois o controle do
percentual de H3BO3; e da homogeneidade do recobrimento influéncia
diretamente nas propriedades do composito. Foram preparadas 3 solucdes
com concentragdes diferentes para obter pos com 1, 2 e 5% de H3BOs3,
porém mantendo a relacdo entre a massa de pd e o volume de solugao.
Como a solubilidade do 4cido no alcool isopropilico é baixa a temperatura
ambiente, para aumentar a concentragdo, a solugdo foi preparada a 65°C
e com auxilio de agitagdo magnética. A Figura 11 apresenta as condi¢des
de preparagdo da solugdo.
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Figura 11 - Parametros utilizados para obter a solucdo de alcool isopropilico e
acido bérico.

Alcool isopropilico - 35 mL

Acidoborico-05g/1g/25g
Preparagiio da solugéio

Temperatura - 65°C
Agitagio magnética

Fonte: autoria proépria.

A solugdo ¢ adicionada ao Fe, para se obter 50 gramas de mistura,
utilizando um borrifador e de maneira gradual de modo que as particulas
sejam molhadas pela solucdo e sem acumulo de liquido. A secagem
ocorre em capela de modo a evaporar todo o alcool e haver a precipitagdo
do acido bdrico.

Apbés a secagem, o p6 é misturado com o lubrificante de
compactagdo na propor¢do de 0,6% em massa. Para realizar as
caracterizagdes descritas no mapa de fluxo de processo, foi necessaria, a
compactacao de trés geometrias: cilindros com 10 mm de didmetro e 7
mm de altura para caracterizagdo microestrutural e andlises térmicas, e
amostras para ensaio de flexdo de acordo com a norma MPIF 41; além
disso, amostras na forma de toroides com 65 mm de didmetro externo, 55
mm de didmetro interno e 5 mm de altura, conforme apresentado na
Figura 12, para as caracteriza¢des das propriedades elétrica e magnéticas.
A pressdo de compactagdo foi de 800MPa.

Figura 12 - Toroide utilizado para medida das propriedades elétricas e
magnéticas.

J
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Fonte: autoria proépria.
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O tratamento térmico, neste trabalho, ndo se denominou
sinterizacdo devido ao objetivo ser a consolidacdo da camada de
isolamento e ndo formacao de necks ou contatos entre as particulas de po
de ferro. Foram estudas duas temperaturas 900°C ¢ 700°C, sendo que este
parametro tem influéncia direta na continuidade do filme isolante e nas
propriedades magnéticas. Essa escolha de temperatura baseia-se no fato
de que em temperaturas acima de 900°C ocorre o coalescimento do
revestimento e, em decorréncia, aumenta o contato metal-metal entre as
particulas de ferro, diminuindo a resistividade. Ja4 em temperaturas abaixo
de 700°C ndo ha uma recristalizagdo efetiva para eliminagdo das tensdes
residuais e discordancias geradas na compactagdo, o que influéncia na
movimentagdo dos dominios magnéticos, diminuindo a permeabilidade.
A atmosfera utilizada foi de gas inerte (argénio) com um fluxo de 0,4
litros por minuto, uma taxa de aquecimento de 5 °C/min e um patamar
para a extracdo do lubrificante de compactagdo em 400°C durante 30 min.

4.2 Procedimento experimental — Boreto de ferro

O desenvolvimento de uma camada de boreto de ferro na superficie
das particulas foi realizado através de um tratamento termoquimico de
boretacdo em caixa no pd de ferro. Este tratamento ¢ semelhante ao
utilizado na industria para formagdo de camadas de boretos na superficie
de pecas de aco; neste caso, ao invés de pecas, o material tratado esta na
forma de p6. As particulas de ferro foram misturadas com uma mistura
boretante e apds o tratamento térmico separadas por peneiramento e
separagdo magnética. O mapa de fluxo de processos utilizado neste estudo
esta apresentado na Figura 13.
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Figura 13 - Mapa de fluxo de processo para desenvolvimento de recobrimento
isolante de boreto de ferro.
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Fonte: autoria propria.

A Figura 14 resume a sele¢do das matérias primas para a formagao
da camada de boreto de ferro na superficie das particulas. O pé de Fe foi
o AHC 100.29 fornecido pela Hoganas e com o mesmo processo de
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peneiramento e esferoidizag@o descrito no item 4.1. A mistura boretante
EKABOR® contém carboneto de boro (B4C) como fonte de boro e
carboneto de silicio (SiC) como agente redutor e como preenchimento,
para facilitar a percolag@o dos gases na mistura.

Figura 14 - Matérias primas utilizadas para desenvolvimento de revestimento
isolante de boreto de ferro.

Fe -AHC 100.29

Seleciio de matéria
¢ 3 Ekabor - BorTec
prima
Acrawax - Lonza

Fonte: autoria proépria.

O tratamento termoquimico de boretagdo foi realizado conforme
apresentado na Figura 15. Foi misturado 80% de Fe e 20% de mistura
boretante, em massa, e aquecido a uma temperatura de 950°C durante 120
min, em atmosfera de mistura padrdo 95%Ar e 5% H». Essas condigdes
foram definidas com base no trabalho de Sahin et al., 2010, no qual o
objetivo era produzir particulas de boreto de ferro a partir do tratamento
termo quimico no po.

O processo de separacao foi escolhido com base nas diferengas de
tamanho de particula entre o B4C e o p6 de ferro e a caracteristica
diamagnética do pé de carboneto de silicio.

Figura 15 - Parimetros do tratamento termoquimico de boretacio.
Temperatura - 950°C

Tempo de patamar - 120 min

Tratamento de

o Atmosfera - 95%AT f 5%H2
boretagéio i

80% Fe / 20% Ekabor

Separagido poT peneiras e magnética

Fonte: autoria proépria.
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A compactacdo de cilindros de 10 mm de didmetro e dos toroides,
assim como o tratamento térmico, seguiram o mesmo procedimento
aplicado para o desenvolvimento do isolamento de 6xido de boro.

4.3 Metodologias de caracterizacao
4.3.1 Medida de densidade

As medidas de densidade foram realizadas com o intuito de
controlar o processo e avaliar suas influéncias nas propriedades
magnéticas. Para medidas nos cilindros e nos toroides utilizou-se um
paquimetro digital e um micrdmetro digital Mitutoyo com precisdao de
0,01 e 0,001 mm respectivamente, enquanto que a massa foi medida em
uma balanga Mettler Toledo com precisdo de 0,01 mg.

4.3.2 Analises Térmicas Simultineas

As analises de DTA/TG foram realizadas no equipamento Netzsch
STA 449 F3. Esta técnica foi util para identificar as reacdes durante o
tratamento térmico. No caso da formac¢do do revestimento de 6xido de
boro, buscou-se identificar as temperaturas de transformacao do acido e
as trocas de fase do 6xido de boro. No caso do boreto, buscou-se detectar
as transformagdes de fase nas particulas de Fe e como ela se altera com a
camada de boreto ¢ a solucdo sélida de boro.

As amostras foram compactadas sem lubrificante e quebradas para
voltarem a forma de po e entdo prensadas no fundo do cadinho ceramico.
Esta técnica garante uma melhor resolugéo do sinal do termopar e imita a
condi¢do das amostras compactadas. A quantidade de material foi
mantida na faixa de 1 grama.

As amostras com revestimento de 6xido de boro foram ensaiadas
com um ciclo térmico idéntico ao de tratamento térmico descrito no item
4.1. Para o revestimento de boreto de Fe o ciclo térmico foi semelhante,
porém a temperatura maxima foi de 1200°C para identificar a estabilidade
da fase isolante.

4.3.3 Sinterizacio em dilatometro

A variagdo dimensional da amostra durante o tratamento térmico,
medida em um dilatémetro contribui para o entendimento dos fendmenos
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que ocorrem durante o aquecimento e patamar do ciclo térmico e também
da influéncia da natureza da camada e varidveis de processamento.

Nesta dissertacdo foi utilizado um dilatobmetro Netzsch
DIL402/4/G. As amostras dos dois métodos para obter o revestimento
foram compactadas a 800MPa com lubrificacdo apenas na matriz para
evitar a degradac¢do do lubrificante dentro do dilatometro. Cilindros de 10
mm de didmetro ¢ 7 mm de altura foram ensaiados com o ciclo térmico e
atmosfera semelhante ao descrito no item 4.1, com excec¢do do patamar
de extragdo do lubrificante. A medicdo da variagdo dimensional iniciava
apos o forno atingir a temperatura de 100°C; caso contrario a curva
apresentaria um comportamento andmalo devido a estabilizagdo térmica
do interior do forno em relacdo as resisténcias no exterior.

4.3.4 Microscopia Optica

A microestrutura foi analisada em microscopio Leica — DM 4000
M com camera digital acoplada (Leica DC 300). Dois tipos de amostras
foram utilizados, o p6 boretado e os cilindros apods o tratamento térmico.
Para a preparagdo metalografica do pd, foi colocado na embutidora uma
pequena quantidade de p6 misturado a uma resina de alta dureza e
completado com baquelite para obter um tamanho ideal. Apos a cura da
resina, o p6 embutido passou por uma sequéncia de lixamento e polimento
de maneira que as secgdes transversais das particulas pudessem ser
analisadas.

As amostras compactadas e tratadas termicamente foram
seccionadas utilizando-se uma maquina de corte (Isomet) com disco
adiamantado de baixa densidade. Em seguida as amostras foram
embutidas com resina baquelite e submetidas a uma sequéncia de
lixamento e polimento. A microestrutura (contornos de grios, camada de
boreto) foi revelada utilizando-se o reagente Nital 2%.

4.3.5 Microscopia eletronica de varredura

A microestrutura também foi analisada com microscopio
eletronico de varredura (MEV) Philips XL30, onde foram obtidas
imagens com elétrons secundarios e retro espalhados e composicio
quimica via espectro de energia dispersiva de raios X (EDS). Foram
analisados os poés revestidos pelos dois métodos e as amostras apds o
tratamento térmico. O MEV utilizado pertence ao Laboratério Central de
Microscopia Eletronica (LCME/UFSC).
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4.3.6 Microdureza

A microdureza das particulas de p6 foi medida pelo método
Vickers, com carga de 25 gramas. Foram realizadas 10 indentacdes em
cada amostra em um microdurémetro LECO AMH 43.

4.3.7 Difracao de Raios X

Para a caracterizagao das fases de boreto e 6xido de boro presentes
no po e nas amostras apos o tratamento térmico, foi utilizado difratometro
Philips X Pert MPD com 4nodo de cobre, radiacio Ka (A=1,5418 A). Os
parametros de leitura utilizados foram tamanho do passo angular de 0,05°
e tempo de passo igual a 1 segundo. A analise de fases foi realizada com
o0 auxilio do programa computacional Philips - PC Identify 2.1 e do banco
de dados ICDD PDF-2 2012.

4.3.8 Resistencia a flexao

O ensaio de resisténcia a flexdo do método de isolamento de 6xido
de boro foi realizado em uma maquina universal de ensaios mecanicos
(MTS 810 — TestStar 2s). Foram ensaiados 5 corpos de prova para cada
teor de acido bdrico no ensaio de flexdo 3 pontos onde foi observada a
tensdo de fratura. Os corpos de prova e as caracteristicas do ensaio forma
baseados na norma MPIF 41.

4.3.9 Resistividade elétrica

O método utilizado para a medida de resistividade elétrica foi
desenvolvido em parceria com o GRUCAD (Grupo de Concepgdo e
Andlise de Dispositivos Eletromagnéticos) do Departamento de
Engenharia Elétrica da UFSC. A Figura 16 apresenta um esquema do
dispositivo, que ¢ constituido de um nucleo ferromagnético onde ha
envolvido um enrolamento primario, um enrolamento secundario em
aberto e o toroide, sendo este uma espira em curto circuito.

O enrolamento primario ¢ utilizado para gerar um fluxo magnético
no nucleo. Este fluxo varia no tempo induzindo uma corrente elétrica is(z)
no toroide. O enrolamento secundario ¢ utilizado para medida da tensdo
induzida vs(?) na amostra, essa medida ¢ necessaria para o calculo da
resistividade.
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Figura 16 - Esquema do dispositivo de caracterizacio da resistividade

elétrica.
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Para se obter a resistividade elétrica da amostra € necessario,
primeiramente calcular a resisténcia elétrica do componente. Esta foi
calculada através da poténcia média dissipada na amostra devido a
circulacdo de corrente elétrica, dada pela equagdo (4).

P
R=5 4)

A resistividade foi calculada a partir da resisténcia e das dimensodes
do toroide pela equagdo (5), onde lael € 0 caminho médio magnético e
Sancl @ area da seccdo transversal do toroide. O procedimento de obtengao
dos valores da resistividade no material ¢ feito através do software
LabVIEW.

Fonte: autoria prépria.

— RSanel

p (5)

lanel
4.3.10 Propriedades magnéticas

As propriedades magnéticas de interesse para materiais
ferromagnéticos moles sdo extraidas da curva de histerese. Esta curva foi
medida nos toroides pelo modo ring core test, utilizando uma bancada
MPG 100 da Brockhaus. Este método consiste em fazer o enrolamento de
uma bobina de cobre, chamado de secundario, onde é medida a tensdo
induzida na bobina pelo campo magnético aplicado através do
enrolamento primario, que ¢ feito sobre o secundario, onde ¢ aplicada
uma corrente elétrica senoidal gerando um campo magnético no toroide.
Este enrolamento foi realizado com o auxilio de uma bobinadeira toroidal.
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5 Resultados e discussoes

Neste capitulo sdo apresentados os resultados das duas
metodologias de formagdo da camada isolante, contendo compostos de
boro, entre as particulas de Fe.

Primeiramente, ¢ exposto como ocorre a formagdo do 6xido de
boro entre as particulas de Fe a partir da adigdo de acido boérico e qual a
influéncia do teor de H3BO3; na continuidade do filme isolante ¢ nas
propriedades mecanicas.

Na sequéncia, descreve-se a obten¢do da camada de Fe;B na
superficie das particulas, as caracteristicas do isolamento apds a
compactagao desse po, considerando os aspectos microestruturais.

Por fim, apresenta-se os resultados de resistividade e propriedades
magnéticas obtidos a partir das duas técnicas.

5.1 Desenvolvimento da camada de 6xido de boro

Este desenvolvimento inicia com o p6 de Fe peneirado e
esferoidizado conforme descrito no procedimento experimental. As
particulas de Fe apos a adigdo, via spray, de acido boérico, analisadas em
MEV com imagens de elétrons retroespalhados sdo apresentadas na
Figura 17. O fundo da imagem representa a fita de carbono onde foram
coladas as particulas de po, as regides com maior brilho representam
elementos com maior peso atdmico, neste caso o Fe e as regides mais
escuras representam o acido boérico, nota-se que o aumento do teor de
acido borico aumenta a area de recobrimento das particulas de Fe.

Figura 17 - Imagens de MEV mostrando a influéncia do teor de dcido bérico
no recobrimento da particula.
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Fonte: autoria propria.

A figura indicando 0% de 4cido borico representa o p6 peneirado
e esferoidizado. Com 1% de acido, a precipitacdo ocorre principalmente
nos vales deixando sem revestimento o restante das particulas. A adi¢do
de 2% de &cido bdrico aumenta a area recoberta, porém ha particulas onde
apenas os vales estdo recobertos, ja4 na adicdo de 5% nota-se que em
algumas particulas apresentam excesso de H3BOs e os picos ndo
apresentam camada. A homogeneidade da camada de acido borico pode
influenciar de maneira significativa a formagao da camada de 6xido de
boro e por consequéncia as propriedades elétricas e magnéticas. A
composi¢do quimica nas regides escuras da particula, ou seja, no
revestimento de acido borico, medida via EDS, mostra a presenca de boro
e oxigénio; o carbono pode ser oriundo de contaminagdo. Este método
ndo ¢ adequado para andlise quantitativa de composi¢cdo quimica de
elementos com baixo peso atdmico, como o B e o oxigénio.

Figura 18 - Medida de EDS mostrando a composi¢cdo quimica do revestimento
no pé.
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Fonte: autoria propria.

Primeiramente, foi realizado um ensaio de analise térmica
simultdnea (STA) apenas no acido boérico para identificar as reagdes de
transformag@o do acido em 6xido de boro. Os picos A e B indicado na
Figura 19 mostram as reagdes de transformag@o do acido bérico em 6xido
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de boro e vapor d’agua, sendo que sdo proximas as temperaturas
encontradas na literatura, conforme mostrado no item 4.1. O ponto C,
préximo a 520°C indica a temperatura de transi¢do vitrea do 6xido de
boro. O grafico de termogravimetria (TG) mostra uma perda de massa
intensa até 300°C onde as reagdes de transformagdo acontecem, apos essa
temperatura a taxa de variacdo de massa € pequena.

Figura 19 - Curva de analise térmica diferencial (DTA) e termo gravimetria
(TG) do acido bérico.
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Fonte: autoria prépria.

A andlise de DTA dos p6s apds a mistura com acido boérico esta
apresentada na Figura 20, onde os pontos A e B, mais nitidos nas
composigdes de 5 e 2% de H3;BOs;, que representam as reacdes de
transformacao do acido em o6xido de boro. Na curva da composi¢do
contendo 1% os picos ndo estdo evidentes devido a sensibilidade do STA
para a quantidade de energia consumida na reagdo. A regido C, presente
em todas as composicdes e na mesma temperatura, proximo de 770°C
indica a temperatura de Curie, onde as particulas de Fe passam de
ferromagnéticas para paramagnéticas.
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Figura 20 - Curvas de andlise térmica diferencial (DTA) e termo gravimetria
(TG) do Fe-AHC e das particulas recobertas com 1, 2 e 5% de acido bérico.

| exo

Fe
| - = -Fe-1% H,BO,
0044 ~°°° FC-Z%H‘BO

0,06 1

3

—-—-Fe-5% H,BO,

0,02 1
0,004..

-0,02 4

DTA (uWV/mg)

-0,04 4

-0,06 4

-0,08 4

T T T T T T T T 1
100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperatura (°C)
Fonte: autoria proépria.

Os ensaios de andlises térmicas mostram o comportamento do
material durante o tratamento térmico, do ponto de vista de reacdes e
variagdes dimensionais. A Figura 21 mostra as curvas obtidas nos ensaios
em dilatometro para o Fe-AHC e as composi¢des de acido borico. A curva
do Fe-AHC foi ensaiada para servir de base e auxiliar na identificagdo dos
fendmenos que ocorrem nas amostras contendo acido boérico. O ciclo
térmico foi escolhido como sendo o mesmo utilizado para o
processamento das amostras para caracterizagdo microestrutural e de
propriedades elétricas ¢ magnéticas.

A curva de variacdo dimensional do Fe-AHC apresenta uma
dilatagdo inicial devido ao aumento da energia vibracional dos atomos
com o aumento de temperatura. A partir de 700°C, esta taxa de expansao
¢ alterada pela retragdo devido a sinterizag@o das particulas que passa a
interferir de modo significativo até 900°C, onde inicia o patamar de
sinterizacdo. Como em temperatura constante niao ocorre expansiao
térmica, durante o patamar ocorre apenas a retragdo devido ao transporte
de massa nos contatos das particulas, diminuindo a porosidade e
aumentando os necks. Nesta temperatura a sinterizagdo ocorre antes da
transformacgao de fase a~y que € em 912°C, ou seja, a estrutura cristalina
das particulas é cubica de corpo centrada.

As amostras contendo d4cido boérico apresentam um
comportamento semelhante, porém, com o aumento do teor de H3BO3, os
fendmenos de variacdo dimensional ficam mais evidentes. Proximo a
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150°C ocorrem as reagdes de transformagao e uma retragdo nas amostras,
mais perceptivel para a composi¢do de 5%. Apos as reagdes, a expansiao
devido ao aumento de energia vibracional dos atomos € predominante até,
aproximadamente 550°C, onde ocorre mais uma retragdo que esta ligada
a temperatura de transicdo vitrea do 6xido de boro. Em 850°C, a retracao
devido a movimentacdo da fase vitrea passa a ser mais efetiva que a
dilatacdo térmica e durante o patamar esta taxa de retragdo diminui.
Figura 21 - Variacdo dimensional durante o tratamento térmico, medido em

dilatometro, para ao Fe-AHC e as amostras contendo acido bérico.
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Fonte: autoria prépria.

A densidade das amostras ¢ um importante parametro, pois a
porosidade influencia de maneira significativa nas propriedades
magnéticas de modo a diminuir a permeabilidade e aumentar as perdas
por histerese (Castro e Landgraf, 2003). Foram medidas as densidades a
verde e apds o tratamento térmico de 5 amostras de cada composicao, o
resultado estd apresentado na Figura 22. A densidade relativa foi
calculada com base na lei das misturas e apenas para amostras a verde
devido a imprecisdo em estimar o teor de 6xido de boro presente nas
amostras apos o tratamento térmico. A densidade relativa aumenta com
o aumento do teor de acido bérico devido ao efeito de lubrificante do
acido, diminuindo o coeficiente de atrito entre as particulas e entre o p6 e
a parede da matriz. As amostras contendo 1 e 2% ndo apresentam
diferengas significativas de densidade apds o tratamento térmico, ja
amostra contendo 5% apresenta uma pequena diminui¢do da densidade,
provavelmente devido & perda de massa, ou seja, eliminagdo de H.O
durante a reacdo de transformacdo do acido boérico. Nesta amostra a
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retragdo no tratamento térmico ndo foi suficiente para compensar a
diminuicdo da massa. Nesses compdsitos, a etapa de compactacio ¢ a
unica responsavel pela densificacdo das amostras, devido a temperatura
de tratamento térmico.

Figura 22 - Densidade a verde, relativa e ap6s o tratamento térmico a 900°C
das composi¢des de acido bérico.
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Fonte: autoria proépria.

A microestrutura das amostras ap6s o tratamento térmico a 900°C,
analisada em microscopia dtica, mostra que ha uma camada escura entre
as particulas de ferro, possivelmente de 6xido de boro. Este revestimento
mostra-se mais continuo para as composi¢des de 2 e 5% e com varias
interrup¢des para amostra com 1 %. Devido a elevada pressdo de
compactacdo a porosidade também ¢é baixa, conforme indicava a
densidade relativa. A amostra contendo 5% de acido bdrico apresenta
uma grande quantidade de 6xido de boro aglomerado em algumas regides,
o que pode ser prejudicial as propriedades magnéticas. O ataque revela os
graos nas particulas de ferro, que se apresentaram menores do que o ideal
para um material magnético mole. O ideal seria que cada particula fosse
monocristalina, pois os contornos de grdo sdo uma barreira para a
movimenta¢do dos dominios magnéticos, diminuido a permeabilidade.
No entanto, nesta temperatura e tempo de tratamento térmico o
crescimento dos graos ndo foi suficiente.



5-53

Figura 23 - Microestrutura das amostras contendo acido borico apos o
tratamento térmico a 900°C.
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Fonte: autoria propria.

A analise em microscopia eletronica de varredura, apresentada na
Figura 24, mostra a descontinuidade da camada da amostra contendo 1 %
de H3BO;, o revestimento mais homogéneo formado com 2% e os
aglomerados de 6xido de boro na composi¢do com 5%. A analise de EDS
mostra, de maneira qualitativa, que a camada contém oxigénio, boro e Fe.
Novamente ¢ identificado o carbono, porém possivelmente devido a
contaminagdes na amostra.
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Figura 24 - Microestrutura e analise quimica da camada de 6xido de boro
analisada em microscopio eletrdnico de varredura.
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Fonte: autoria propria.

A andlise de difracdo de raios X indica as fases presentes na
amostra. A Figura 25 mostra os espectros medidos nas amostras contendo
1,2 e 5% de acido borico apos o tratamento térmico a 900°C. A superficie
analisada foi das amostras compactadas para o ensaio de flexdo, sem
modificagdes na superficie. Todas as composi¢des apresentam os picos
referentes ao Fe na fase cubica de corpo centrado e apenas a amostra
contendo 5% de 4cido bérico indica a presenga de 6xido de boro (B203)
e oxido misto de ferro e boro (Fe(BO2),). As composigdes de 1 € 2 % nao
apresentam os picos do 6xido pois as quantidades presentes nas amostras
sdo insuficientes para a sensibilidade do equipamento. A Tabela 1 mostra
os percentuais de oxido de boro calculados a partir da reagdo de
transformacdo de H3BO3 em B,0s.

Tabela 1 - Percentual em massa e em volume de 6xido de boro a partir da
adicfo de dcido bérico.

%m H3BO3 %m B203 Yovol B2O3
1 0,57 1,79
2 1,14 3,55
5 2,88 8,66

Fonte: autoria propria.
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Figura 25 - Espectro de difracdo de Raios X mostrando as fases de 6xidos
formadas no tratamento térmico a 900°C das amostras contendo acido bérico.
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Fonte: autoria proépria.

As analises realizadas em microdurdmetro, apresentadas na Figura
26, mostram que a adi¢do de 4cido bdrico aumentou a dureza em relagao
ao Fe-AHC e nfo varia com os diferentes percentuais estudados. Este
comportamento pode estar relacionado a difusdo de boro nas particulas
de Fe e formacgdo de solucdo solida intersticial, porém nas analises
realizadas com EDS ndo foi possivel identificar esta difusdo, sendo
necessario maior investigacdo para comprovagado desta hipotese.

Figura 26 - Microdureza Vickers do Fe-AHC e das amostras contendo acido

bérico.
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Fonte: autoria proépria.

Outra caracterizagdo mecanica realizada foi a resisténcia a flexao,
o grafico box plot, da Figura 27, apresenta os resultados obtidos do ensaio
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com as amostras contendo acido borico, com tratamento térmico a 700°C,
e Somaloy. Observa-se no grafico que nao ha diferengas significativas de
resisténcia a flexdo entre as amostras com 1 e 2% de H3BOs3, no entanto
a amostra contendo 5 % mostra uma consideravel diminui¢do dos valores
de resisténcia devido a maior espessura de revestimento e os aglomerados
de o6xido de boro. O Somaloy apresenta a maior resisténcia,
provavelmente, devido a maior consolidagdo da camada de 6xido formada
durante o tratamento térmico, pois a resisténcia mecanica do Somaloy
estd associada a formacdo da rede de d6xidos (Gimenez et al., 2006)
(Oikonomou et al., 2014) (Evangelista et al., 2016).
Figura 27 - Tensio maxima obtida do ensaio de resisténcia a flexdo das

amostras contendo acido borico e do Somaloy.
140+

100

SO_W m

60

40

Tens&o Maxima (MPa)

20

—

1% H,BO, 2%H,BO, 5%HBO, Somaloy 700

Fonte: autoria prépria.
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5.2 Desenvolvimento da camada de boreto de ferro

O po6 de ferro AHC peneirado e esferoidizado foi misturado a
mistura boretante comercial para realizar o tratamento termoquimico de
boretagdo. Apos o tratamento e a separagao dos pos foi realizada a analise
da superficie e da microestrutura das particulas boretadas via microscopia
eletronica de varredura. A Figura 28 apresenta a camada formada com o
tratamento de 2 horas.

Figura 28 - Microestrutura das particulas de p6 apés o tratamento
termoquimico de boretacao.
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Fonte: autoria propria.

A superficie da particula de ferro ndo apresenta diferencas
significativas apds a boretagdo, no que diz respeito a tamanho e
morfologia das particulas. No entanto, analisando a microestrutura do po
nota-se a presenga de uma camada na superficie. A analise quimica via
EDS indica de maneira qualitativa a presenca de boro e ferro. O ouro e o
carbono identificados no espectro sdo devido ao recobrimento da amostra
para evitar acumulo de elétrons nas particulas e a regido de analise estar
préxima a resina de embutimento.

A partir do tratamento termoquimico de boretagao € possivel obter
dois tipos de boreto de ferro, Fe:B e FeB. O primeiro ¢ formado no inicio
do tratamento termoquimico, € com o aumento do teor de boro, acima de
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50% atomico, a segunda fase de boreto é formada. Por apresentar
propriedades de densidade, médulo de elasticidade e dilatagdo térmica
préximas as do ferro, a fase FeoB € desejada. Para identificar a fase de
boreto presente nas particulas foi realizado o ensaio de DRX. A Figura 29
mostra que o boreto formado foi Fe;B.

Figura 29 - Espectro de difracdo de Raios-X mostrando a fase Fe,B formada
no tratamento de boretacio.
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Fonte: autoria prépria.

A estabilidade do boreto de ferro formado no tratamento
termoquimico foi avaliada utilizando a analise térmica diferencial (DTA).
Os resultados obtidos para o Fe-AHC e para a amostra com particulas
boretadas estdo apresentados na Figura 30. As duas curvas apresentam
um pico endotérmico em 770°C, aproximadamente, indicando a
temperatura de Curie, onde as particulas passam de ferromagnéticas para
paramagnéticas. Os picos B e C representam a mudanca de fase alfa para
gama, que para o ferro € em 912°C e para a amostra com boreto € proximo
a 850°C. Esta variagdo na temperatura de tratamento térmico indica a
formacao de solugdo solida de boro ou carbono advindo do carboneto de
silicio presente na mistura boretante. O pico D, endotérmico, presente na
amostra com revestimento de boreto é devido a formacgdo de um eutético
entre o Fe e o B, segundo o diagrama de fase, apresentado na Figura 31,
¢ na temperatura de 1175°C.
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Figura 30 - Curva de analise térmica diferencial do Fe-AHC e das particulas
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Fonte: autoria proépria.
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O ciclo térmico utilizado para caracterizagdo da variagdo
dimensional em dilatdmetro foi o mesmo usado para as caracterizacdes
microestruturais e das propriedades elétricas e magnéticas. Assim como
no caso do revestimento de 6xido de boro, a curva do Fe-AHC também é
apresentada para auxiliar na identificacdo dos fendmenos que ocorrem
durante o tratamento térmico. A Figura 32 mostra o grafico de variagdo
dimensional durante o tratamento térmico a 900°C. O comportamento do
Fe-AHC ja foi discutido no item 5.1. A curva da amostra com
revestimento de boreto de ferro na superficie apresenta uma diminuigdo
da taxa de expansdo a 700°C onde a retragdo, devido a sinterizagdo, passa
a ser mais efetiva que a expansdo térmica e, como foi identificado no
grafico de STA, proximo a 850°C ocorre a mudanga de fase alfa para
gama, por esse motivo, durante o patamar, a retracdo ¢ menor em relagio
ao Fe-AHC, pois o coeficiente de difusdo na fase gama é muito menor em
relagdo a fase alfa.

Figura 32 - Variacdo dimensional durante o tratamento térmico, medido em

dilatometro, para ao Fe-AHC e a amostra com camade de Fe,B entre as
particulas.
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Fonte: autoria prépria.

A microestrutura da amostra compactada e tratada a 900°C esta
apresentada na Figura 33, mostrando que a fase de boreto permanece na
superficie das particulas, porém ndo totalmente homogénea e continua. A
espessura da camada de boreto é de 2 um, aproximadamente.
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Figura 33 - Microestrutura da amostra com revestimento de boreto de ferro
6s o tratamento térmico a 900°C.
s RS AN O A R

Fonte: autoria proépria.

Outra caracteristica identificada na microestrutura foi a presencga
de particulas de carboneto de silicio. O SiC presente na mistura boretante
nao foi separado totalmente devido ao seu tamanho de particula ser
proximo ao do Fe-AHC, em torno de 100 um e durante a separacdo
magnética as particulas ferromagnéticas arrastavam as de carboneto de
silicio. As imagens de microscopia eletronica de varredura juntamente
com o EDS, apresentadas na Figura 34, indicam a presenca do SiC. Esta
ultima ¢ indesejada pois influencia, significativamente, de modo negativo
nas propriedades magnéticas, principalmente na permeabilidade, pois
com o carbono em solucdo solida ou precipitado na forma de carboneto
dificulta a movimentagdo das paredes de dominio.
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Microestrutura em MEV mostrando as particulas de SiC.
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A analise de microdureza mostra um aumento de dureza no interior
da particula indicando também que ocorreu difusio de boro e/ou carbono.

O grafico da Figura 35 mostra esse aumento.

Figura 35 - Microdureza das particulas de ferro com revestimento de Fe,B

apos o tratamento térmico a 900 °C.
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5.3 Propriedades elétricas e magnéticas

Inicialmente, foi medido a resistividade das amostras apos o
tratamento térmico a 900°C e esta apresentada na Tabela 2. Também estio
apresentados, na mesma tabela, valores de resistividade do Fe-AHC
compactado e sinterizado a 1125°C e do Somaloy 3P — 700, um p6 de
SMC comercial fornecido pela empresa Hoganas e tratado termicamente
a 500°C. O Somaloy 3P — 700 ¢ tratado nesta temperatura, indicada pelo
fabricante, devido a natureza do revestimento que € composto de fosfato.
A resistividade das amostras estd proxima a do Fe - AHC, apesar da
microestrutura das amostras de 2 ¢ 5% apresentarem uma continuidade
da camada de 6xido de boro. Portanto, este resultado mostra que houve a
formagdo de contatos entre as particulas de Fe, de modo que a corrente
elétrica, induzida pelo fluxo magnético varidvel no nucleo do aparato de
medicdo, foi proxima a do Fe-AHC.

Tabela 2 - Resistividade das amostras contendo acido borico, Fe-AHC e

Somaloy.
Amosira Corrente Resistividade
RMS (A) (nQ.m)

1% H3;BO3 - 900°C 43,52 0,32
2% H3BOs - 900°C 32,66 0,31
5% H3;BO3 - 900°C 21,16 0,63
1% H3;BO3 - 700°C 4,28 3,28
2% H3BOs - 700°C 1,55 9,11
5% H3;BO; - 700°C 1,84 8,18
Fe-Fe;B - 900°C 34,04 0,37
Fe — AHC 100.29 62,55 0,25
Somaloy 3P — 500°C 0,38 67,33

Fonte: autoria prépria.

A partir deste resultado optou-se por diminuir a temperatura de
tratamento térmico de modo a evitar a descontinuidade da camada, sendo
escolhida a temperatura de 700°C, por ser mais alta que o material
comercial, na qual poderia ocorrer um maior crescimento de gréo.

A outra maneira escolhida para promover um revestimento nas
particulas com Fe;B apresentou um resultado de resistividade proximo ao
Fe-AHC compactado e sinterizado.

As amostras com tratamento térmico a 700°C apresentaram um
aumento significativo de resistividade, porém abaixo do material
comercial. A caracterizagdo magnética foi realizada nas amostras com 1
e 2% de acido borico, por apresentarem as caracteristicas mais
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promissoras, ou seja, melhor continuidade de camada, sem aglomerados
de 6xidos, melhor resistividade e resisténcia a flexdo préxima ao material
comercial.

O toroide com revestimento de boreto de ferro, também foi
caracterizado, apesar da baixa resistividade. A Figura 36 apresenta as
curvas do laco B — H das amostras contendo 1 e 2% de acido bérico,
boreto de ferro e Somaloy, obtidas a 60 Hz com indu¢do maxima de 800
mT.

Figura 36 - Laco B — H dos toroides contendo 1 e 2% de acido bério,
revestimento de Fe,B e do Somaloy.
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Fonte: autoria prépria.

A partir das curvas do lago B — H ¢é possivel obter varias
caracteristicas do material ferromagnético que podem ser utilizados para
o projeto do motor e a previsdo do comportamento durante a aplicagao.
As curvas mostram que as amostras contendo acido borico apresentam
uma inclinagdo pequena, comparado com as curvas do Somaloy e das
amostras com boreto, indicando uma baixa permeabilidade magnética. A
amostra de boreto apresenta uma curva mais larga em relagdo as outras
indicando que as perdas totais s3o maiores neste caso.

A Figura 37 mostra a variagdo da permeabilidade em funcédo da
inducdo magnética. As amostras de Somaloy e Fe-Fe,B apresentam uma
permeabilidade relativa maxima de 504 a uma indugéo de 350 mT e 330
a 250 mT, respectivamente. As amostras contendo acido borico
apresentam uma permeabilidade de 160 e 107 para 1 e 2% de H3BOs a
300 mT. Esses valores estdo abaixo do encontrado em chapas de Fe-Si,
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material normalmente utilizado como estator de motores elétricos, onde a
permeabilidade relativa é em torno de 2000 para inducdes de 800 mT.

Figura 37 - Grafico da permeabilidade em fun¢io da indu¢io miaxima para os
toroides contendo 1 e 2 % de acido borico, revestimento de Fe,B e do

Somaloy.
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Fonte: autoria proépria.

A diminui¢do da permeabilidade esta relacionada a dois fatores o
primeiro ¢ a densidade, as chapas possuem 100% de material
ferromagnético, densidade de 7,87g/cm?, ja as amostras de SMC,
caracterizadas neste estudo, apresentam valores menores, 7,35 ¢ 7,09
g/cm® para amostra de Somaloy e Fe;B, respectivamente, e nos toroides
contendo 4cido boérico ¢ ainda menor, 6,92 e 6,71 g/cm® para 1 ¢ 2 %
respectivamente. Os toroides com menor quantidade de material isolante
apresentaram maiores permeabilidades.

Outro fator que influencia na diminuicao da permeabilidade ¢ o
tamanho de grio das amostras. As particulas de Fe do Somaloy possuem
graos maiores do que o pé de Fe utilizado. O contorno de grao atua como
uma barreira para a movimentacao das paredes de dominio magnético,
sendo necessario campos externos maiores para alinhar os momentos
magnéticos.

As perdas totais sdo outro parametro que pode ser obtido do lago
B — H. A Figura 38 mostra as perdas totais em func¢do da indu¢ao maxima
para os toroides caracterizados. Novamente, o Somaloy apresenta os
melhores resultados para as perdas sendo 4,79 W/kg para uma indugéo de
800 mT e 60 Hz. No entanto, os toroides contendo acido borico
apresentam menores perdas em relagdo ao revestido com boreto de ferro,
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6,74 ¢ 6,39 W/kg para 1 e 2% de H3BOs e 25,7 W/kg para amostra de
Fe;B, todos a 800 mT e 60 Hz.

Figura 38 - Grafico das perdas totais em fun¢io a inducdo maxima para os
toroides contendo 1 ¢ 2 % de acido borico, revestimento de Fe,;B e do

Somaloy.
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Fonte: autoria proépria.

As perdas totais podem ser divididas em 3 partes as perdas por
histerese que esta relacionada a energia gasta para movimentagdo dos
dominios magnéticos e € influenciada principalmente pelas caracteristicas
microestruturais; as perdas por correntes parasitas devido a corrente
induzida pela variagdo do fluxo magnético dentro do material, que nos
SMCs esta diretamente ligada a continuidade e resistividade do
isolamento entre as particulas. Essa perda aumenta com a frequéncia do
campo induzido e as perdas andmalas que sdo causadas pela ramificagdo
e desdobramentos dos dominios magnéticos como forma de compensagao
ao campo magnético induzido pelas correstes parasitas (Giorgio Bertotti,
1988). As perdas por corrente parasitas e andmalas sdo chamadas de
perdas dinamicas (Kollar et al., 2013).

As amostras contendo acido borico apresentam valores de perdas
maiores que o Somaloy devido ao seu comportamento de resistividade e
permeabilidade serem menores. J4 a amostra com revestimento de Fe,B
mostra valores bem maiores que o material comercial e as composigdes
de acido borico devido, principalmente, as perdas por correntes parasitas,
consequéncia da sua baixa resistividade, 0,37 pQ.m.

A separagdo das perdas foi realizada pela Brockhaus, sendo que
sdo separadas em histerese e dindmicas, ndo separando as perdas
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andmalas e as de correntes parasitas. O método de separacdo utilizado
pelo equipamento pode apresentar alguns erros, principalmente devido as
frequéncias usadas neste estudo. Para os toroides com boreto de ferro e
H3;BOs, as perdas dindmicas representam 17,8 W/kg e 0,7W/kg
representando 70 % e 11 %, respectivamente, das perdas totais. No caso
do material comercial, devido a sua maior resistividade quando
comparada com os compositos analisados neste trabalho as perdas
dinamicas representam 1 % das perdas totais.
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6 CONCLUSOES

Este trabalho apresentou alguns resultados do estudo da formagéo
de uma camada de isolante elétrico entre as particulas de ferro, a partir de
duas rotas de obtenc@o do revestimento, via mistura liquida pela adi¢ao
de acido borico diluido em alcool isopropilico e tratamento termoquimico
nas particulas para formagdo de uma camada de boreto de ferro.

Para o revestimento obtido a partir do acido borico, as principais
conclusdes foram:

A solucdo de acido borico e alcool isopropilico permitiu
uma adi¢do quase homogénea de H3;BO3 na superficie
das particulas, contribuindo com a formacdo da camada
de 6xido de boro apos o tratamento térmico.

As amostras produzidas com percentuais de 2 ¢ 5% de
acido apresentaram uma menor densidade em relacao ao
material comercial e a amostra com 1%. Além disso, ndo
foi identificada diferenga significativa de resistividade
elétrica entre as amostras produzidas; portanto, o teor de
acido deve ser no maximo de 1%.

A transformacgdo de H:BO3; em 6xido de boro (B203) foi
identificada, sendo que as temperaturas de reagdo ndo
sdo influenciadas pelas particulas de Fe-AHC.

A resistividade indicou que a temperatura de tratamento
térmico deve ser abaixo de 900°C, pois nesta
temperatura ha a formacdo de contatos entre as
particulas, que nf3o foram identificados pela
metalografia, porém ¢é evidente ao analisar a
resistividade.

As propriedades magnéticas de permeabilidade e perdas
se mostraram de qualidade inferior em relagdo ao
material comercial, devido a influéncia da qualidade do
p6 de ferro AHC.

Quanto ao revestimento de boreto de ferro as conclusoes foram:

Com o processo de tratamento termoquimico de
boretacdo em caixa obteve-se uma camada de Fe;B na
superficie das particulas de Fe-AHC.

O agente boretante utilizado dificultou a separagao,
deixando resquicios de particulas de carboneto de silicio
no composito final.



6-70

e O revestimento de boreto de ferro é estavel, até a
temperatura de 1175°C, onde ocorre a formagdo de um
eutético e a camada ndo permanece mais na superficie
das particulas.

e A fase de boreto de ferro possui uma resistividade menor
em comparagdo com o Oxido de boro e o fosfato,
revestimentos presentes na rota anterior € no material
comercial respectivamente; portanto, o composito
apresentou valores proximos ao Fe-AHC compactado.

e A permeabilidade magnética do material foi a que mais
se aproximou do Somaloy, devido a densidade final do
compactado ser maior em comparagdo com as amostras
contendo acido borico.

e As perdas magnéticas totaisapresentaram valores
elevados devido a alta condutividade eletrica da fase de
boreto.

Sendo assim, foi desenvolvida uma camada de isolante elétrico na
superficie de particulas de Fe-AHC, sendo que o composto de boro que
se mostrou viavel foi o 6xido de boro, B»Os3. A continuidade do trabalho
pode melhorar as propriedades magnéticas e elétricas, tornando possivel
a aplicacdo deste material em motores ou componentes eletronicos.
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7 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

As propriedades elétricas e magnéticas obtidas com as condigdes

escolhidas neste estudo ficaram abaixo do material comercial e do
desejado para aplicagdes de compdsitos magnéticos macios. Seguem
algumas sugestdes para trabalhos futuros que podem contribuir com o
aumento da permeabilidade e resistividade e a diminui¢do das perdas

totais:

Sele¢do de um po6 ferromagnético com maior pureza,
tamanho de grao e tamanho médio de particula, podendo
ser ferro puro ou ligado com Si, Co, Ni ou Cr;

Ao se utilizar uma distribuicdo de tamanho de particula
maior ¢é possivel diminuir a quantidade de acido borico,
para concentracdes menores que 0,5 %, o que
provavelmente melhoraria a densidade e a
permeabilidade;

Formacao in situ de 6xido de boro na superficie das
particulas boretadas durante o tratamento térmico para
aumentar a resistividade do compésito;

Testar outras misturas boretantes que facilitem a
separagdo de maneira eficiente.
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