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RESUMO 

A demanda de mercado de ímãs permanentes de alta performance, em especial os à base de Nd-

Fe-B, está crescendo devido ao importante papel destes materiais para o desenvolvimento de 

novas aplicações tecnológicas. O aumento da produção de ímãs implica em alta geração de 

resíduos na etapa de usinagem, na qual a porcentagem de perda de material na forma de cavacos 

varia de 5 a 30 % em peso do ímã bruto (sinterizado). A reciclagem destes resíduos é uma 

atividade estratégica devido ao alto valor agregado dos ímãs e aos altos teores de terras raras 

contidos em sua composição química. Uma das abordagens de aproveitamento destes resíduos 

de usinagem consiste na reciclagem de liga ou ímã para ímã, na qual o resíduo do processo 

produtivo é recuperado como potencial matéria-prima para a produção de um novo ímã. Os 

resíduos gerados em operações de usinagem, etapa obrigatória para garantir forma final e 

tolerâncias dimensionais dos ímãs, estão em sua maior parte oxidados devido à sua alta 

superfície específica, alta reatividade e ao contato com a atmosfera e com o fluido de corte. 

Ademais, a formação de óxidos de terras raras de elevada estabilidade e a consequente 

dissociação da fase principal φ (Nd2Fe14B) resultam na impossibilidade de reaproveitamento 

direto destes resíduos na cadeia produtiva de ímãs. Para viabilizar o reaproveitamento destes 

resíduos de usinagem, é necessário recuperar a fase φ degradada. Resíduos de usinagem de ímãs 

sinterizados à base de Nd-Fe-B, gerados a partir de operações de corte com fio diamantado 

contínuo, foram avaliados como insumo para a recuperação da fase Nd2Fe14B via redução 

calciotérmica. Inicialmente, os resíduos foram caracterizados considerando-se, de maneira 

preliminar, como ocorrem a remoção de material e a degradação das fases presentes no ímã. 

Em seguida, foram estudadas etapas de limpeza do resíduo de usinagem para remoção de 

contaminação orgânica proveniente do fluido lubrirrefrigerante, buscando redução dos teores 

de carbono. Posteriormente, os resíduos de usinagem limpos foram submetidos ao processo de 

redução calciotérmica, no qual se dá a recuperação da fase φ degradada. Por meio da aplicação 

da rota de limpeza adequada e uso de ciclo térmico de redução calciotérmica de 6 horas a 1000 

°C em resíduos de usinagem limpos, foi possível recuperar até 97 % de fase Nd2Fe14B. 

Concluiu-se, então, que o processo de redução calciotérmica é tecnicamente viável para a 

recuperação da fase Nd2Fe14B a partir de resíduos de usinagem oxidados de ímãs à base de Nd-

Fe-B. 

 

Palavras-chave: Ímãs sinterizados de Nd-Fe-B. Reciclagem de liga ou ímã para ímã. Resíduo 

de usinagem. Redução calciotérmica.  
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ABSTRACT 

The market demand for high performance permanent magnets, especially the ones based on Nd-

Fe-B, is increasing due to the importance of this materials to the development of new 

technological applications. The increasing production implies an increase in waste generation 

during machining processes in which the material losses in the format of machining sludge 

varies from 5 to 30 weight percent of the as-sintered magnet. Recycling of these residues is a 

strategic activity due to its high added value and its high concentration of rare earth elements. 

An approach to recycle it is a magnet-to-magnet strategy where residues from the production 

chain are recycled in order to produce new magnets. The machining step is mandatory to ensure 

final shape and dimensional tolerances to sintered magnets and the machining sludge generated 

during this process is mostly oxidized due to its high specific surface area, high reactivity and 

due to the contact with atmospheric air and cooling agent. The oxides formation and the 

consequent φ phase (Nd2Fe14B) dissociation prevent the direct reuse of the residues in the 

sintered magnets production chain. In order to enable the processing residue reuse, it is 

necessary to recover the φ phase degraded.  Machining residues generated during cutting with 

endless diamond wire saw of Nd-Fe-B based magnets were evaluated as input material for the 

recovery of Nd2Fe14B phase using calciothermic reduction process. Initially, the machining 

sludge was characterized focusing in describe preliminarily material removal mechanism and 

the phases degradation mechanism. Then, the machining sludge was recycled via calciothermic 

reduction in which the oxidized phase fraction is recovered. By applying a proper cleaning route 

and using a thermal cycle of calciothermic reduction process for 6 hours at 1000 ° C in cleaned 

machining residues, it was possible to recover up to 97 % of Nd2Fe14B phase. It was concluded, 

then, that the calciothermic reduction process is technically feasible for the recovery of 

Nd2Fe14B phase from Nd-Fe-B magnets machining sludge. 

 

Keywords: Nd-Fe-B sintered magnets. Magnet-to-magnet recycling. Machining sludge. 

Calciothermic reduction. 
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1  INTRODUÇÃO 

Ímãs à base de terras raras possuem os valores mais elevados de propriedades 

magnéticas e, por isso, dominam economicamente o mercado de ímãs permanentes. Algumas 

de suas aplicações são em tecnologias como energia eólica e veículos elétricos, além de 

máquinas industriais totalmente automatizadas e dispositivos elétricos e eletrônicos. Dentre os 

ímãs permanentes, os à base de Nd-Fe-B são responsáveis pela maior movimentação de capital 

do mercado e a demanda destes ímãs de alta performance é crescente (CONSTANTINIDES, 

2016). 

Atualmente, o mercado de terras raras é dominado pela China e o histórico de 

estabelecimento de quotas de exportação reduzidas e picos consecutivos de preços levam a 

temores em relação à segurança do suprimento desses elementos e dos produtos à base de terras 

raras (TR). Portanto, encontrar alternativas para diminuir a dependência econômica da China é 

uma atividade de relevância estratégica (KLOSSEK; KULLIK; VAN DEN BOOGAART, 

2016). Além dos fatores econômicos, os impactos ambientais e o grande consumo de recursos 

associados ao processamento mineral, ou seja, a extração e separação dos elementos terras raras, 

justificam esforços relativos a reciclagem possibilitando a fabricação de produtos a partir de 

fontes secundárias de matéria-prima, ou seja, sem exploração de recursos naturais. 

Para atender a demanda de mercado, há uma ampliação da produção de ímãs à base de 

Nd-Fe-B, o que ocasiona aumento de resíduos das etapas de processamento como moagem e 

usinagem, por exemplo. A Figura 1 apresenta a produção global de ímãs à base de Nd-Fe-B por 

região onde verifica-se tanto a crescente produção ao longo dos anos quanto o domínio chinês 

(YANG et al., 2017). Os resíduos produzidos na etapa de usinagem possuem a forma de 

pequenos fragmentos, no formato de particulados, e podem chegar a 30% em peso dos materiais 

após a sinterização. A porcentagem de perda de material depende do formato do ímã e é maior 

para formatos com maior complexidade, como anel ou segmentos de arco. Em 2013, por 

exemplo, a China, teve uma produção de 94 mil toneladas de ímãs de Nd-Fe-B, representando 

91% da produção global, e gerou de 20 a 30 mil toneladas de resíduos durante o processamento 

(YUE et al., 2017).  
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Figura 1 - Produção e previsão de produção global de ímãs à base de Nd-Fe-B. 

 
Fonte: Traduzido de (YANG et al., 2017) 

Para diminuir a dependência da China e para reaproveitar o alto valor agregado dos 

resíduos gerados no processamento, algumas iniciativas estão em desenvolvimento, como por 

exemplo, diminuição e substituição do uso de terras raras pesados e mais escassos e reciclagem. 

O Instituto Öko - instituto para ecologia aplicada, localizado na Alemanha - realizou um estudo 

em janeiro de 2011, que incluiu o desenvolvimento de uma estratégia europeia para uma 

economia sustentável de terras raras. Essa estratégia ilustra as iniciativas mundiais dentro deste 

contexto e aborda a reciclagem, a substituição e o uso eficiente de terras raras e desenvolve uma 

estratégia para uma economia ‘verde’ de terras raras (MUHAMMED, 2013). 

Atualmente, o Brasil destaca-se como potencial fornecedor de terras raras e seus 

produtos por ser a segunda maior reserva de minerais de terras raras do mundo. Neste contexto, 

diversas ações estão em desenvolvimento, dentre elas destacam-se a criação de um projeto de 

cooperação Brasil-Alemanha – Projeto REGINA (Rare Earth Global Industry and New 

Applications) no contexto da Ação ETR-BR, originada pela Secretaria de Desenvolvimento 

Tecnológico e Inovação (Setec) do Ministério da Ciência, Tecnologia, Inovação e 

Comunicações (MCTIC) e o Centro de Gestão e Estudos Estratégicos (CGEE). Este projeto 

tem como objetivo a cooperação bilateral para o desenvolvimento de toda cadeia produtiva de 

ímãs de terras raras, desde a etapa de mineração e extração dos ETRs até a produção de ímãs.   

Também se destaca a criação do INCT-PATRIA, Instituto Nacional de Ciência e Tecnologia 

de Processamento e Aplicações de Ímãs de Terras Raras para Indústria de Alta Tecnologia, 

visando viabilizar economicamente a cadeia produtiva, especialmente o setor de metalurgia 

extrativa e de beneficiamento mineral, transformando o Brasil em um dos maiores players 

mundiais de terras raras especialmente em ímãs permanentes. Estas e outras ações dão suporte 
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à criação do primeiro laboratório-fábrica brasileiro de ímãs de TR, o LabFab ITR, 

protagonizado pelo Governo do Estado de Minas Gerais e a Companhia de Desenvolvimento 

de Minas Gerais (CODEMGE).  O LabFab ITR é um laboratório-fábrica que irá desenvolver 

soluções inovadoras em ímãs permanentes à base de terras raras desde a liga até o produto final. 

Com previsão de inauguração em 2020, o empreendimento é inovador e de grande importância 

para o país. A operação do LabFab ITR, da mesma maneira que ocorrem em toda fábrica de 

ímãs, irá gerar resíduos de usinagem que servirão como matéria-prima para operações de 

reaproveitamento e reciclagem. Além disto, as operações de comissionamento dos 

equipamentos também irão gerar resíduos de alto valor agregado com potencial para 

reaproveitamento. Portanto, iniciativas como a desta dissertação e dos projetos citados 

anteriormente são importantes para o desenvolvimento da cadeia produtiva de ímãs 

permanentes no Brasil. 

Dentro dos esforços relativos a reciclagem, existem duas categorias de acordo com a 

origem do material a ser reciclado: pré consumidor e pós consumidor. Reciclagem pré consumo 

envolve a reciclagem de fragmentos de ímãs, de ímãs fora do padrão de qualidade ou de resíduos 

do processamento e, portanto, os materiais estão disponíveis para reciclar antes de serem 

utilizados pelo consumidor. Já a reciclagem pós consumo consiste em reciclar ímãs após o final 

de ciclo do produto, ou seja, após o uso dos consumidores. Há diversos estudos sobre a 

quantificação do potencial de reciclagem de elementos terras raras (ETRs) a partir de ímãs de 

Nd-Fe-B pós-consumo, porém, o potencial para reciclar resíduos de ímã pré consumo tem 

recebido menos atenção (SCHULZE; BUCHERT, 2016). 

Dentre as opções citadas, os resíduos do processamento de ímãs de Nd-Fe-B são uma 

alternativa promissora devido ao volume gerado e à composição química, com alto teor de terras 

raras, adequada para produção de novos ímãs. A reciclagem pré consumo, também conhecida 

como reciclagem de ligas – onde o resíduo para reciclagem é oriundo de um ímã (ou resíduos 

de produção) e o produto de reciclagem é a liga ferromagnética - é um processo curto e eficiente 

quando comparado com processo de reciclagem indireta – no qual o ímã é reciclado e tem como 

produto a recuperação dos elementos terras raras. Além disso, o reaproveitamento dos resíduos 

da produção de Nd-Fe-B, especialmente os provenientes de operações de usinagem, permite 

que a produção seja retroalimentada e diminui assim a necessidade de uso de matéria-prima 

virgem (YUE et al., 2017).  

Atualmente, a reciclagem de resíduos sólidos provenientes do processo produtivo de 

ímãs, ou seja, sucatas oriundas de lascamento ou fratura do componente final e componentes 
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rejeitados pelo controle de qualidade já é aplicada. Em contraste, a pesquisa e desenvolvimento 

da reciclagem dos resíduos gerados em operações de usinagem de ímãs sinterizados à base de 

Nd-Fe-B apresenta poucos progressos uma vez que as propriedades magnéticas deste resíduo 

são afetadas devido ao alto teor de contaminantes (fluido de corte, água e resíduos da ferramenta 

de corte) e à oxidação severa o que impossibilita sua reutilização direta. 

Atualmente, o resíduo de usinagem é utilizado para reciclagem indireta em um 

processo de diversa etapas, o qual possui alta porcentagem de recuperação de elementos terras 

raras, porém apresenta alto custo de processamento além de gerar resíduos líquidos e emissão 

de CO2 que são prejudiciais ao meio ambiente. 

A reciclagem de liga ou de ímã para ímã desses resíduos por meio de processos de 

redução calciotérmica pode ser uma alternativa com menor custo e consumo de energia. Yue 

et. al. (2008) relataram a produção de ímãs sinterizados a partir de reciclagem de resíduos de 

usinagem (sludge) de Nd-Fe-B de maneira eficiente e sustentável. O processo de redução-

difusão foi utilizado para produzir pós de Nd2Fe14B monocristalinos e ímãs sinterizados 

anisotrópicos foram produzidos com matéria-prima reciclada e com nanopartículas de NdHx ou 

DyHx como dopantes. Como resultado, foram obtidos ímãs com valores de propriedades 

magnéticas comparáveis aos valores dos ímãs que geraram o resíduo (YUE et al., 2018). 

Para o reaproveitamento dos resíduos de usinagem na cadeia produtiva de ímãs, faz-

se necessária a recuperação das fases do resíduo - fase rica em neodímio e fase Nd2Fe14B - que 

foram oxidadas durante os processos de usinagem. Neste contexto, o foco do presente trabalho 

é a verificação da viabilidade técnica da reciclagem dos resíduos de usinagem de ímãs à base 

de Nd-Fe-B mediante utilização de processos de redução calciotérmica para recuperação da 

fase ferromagnética Nd2Fe14B. 
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1.1  OBJETIVOS 

 

Nas seções abaixo estão descritos o objetivo geral e os objetivos específicos desta 

dissertação de mestrado. 

 

1.1.1  Objetivo geral 

 

Avaliação de fatores relevantes para a aplicação do processo de redução calciotérmica 

em resíduos de usinagem de ímãs à base de Nd-Fe-B visando a recuperação da fase 

ferromagnética Nd2Fe14B. 

1.1.2 Objetivos específicos 

 

 Caracterizar o resíduo de usinagem proveniente da etapa de corte com fio diamantado 

de ímãs sinterizados à base de Nd-Fe-B; 

 Definir os principais contaminantes provenientes do processo de usinagem e estabelecer 

rotas de limpeza efetivas para remoção destes; 

 Utilizar o processo de redução calciotérmica para a recuperação da fase ferromagnética 

Nd2Fe14B a partir de resíduo de usinagem de ímãs à base de Nd-Fe-B;  

 Estabelecer um método de remoção dos subprodutos da reação de redução calciotérmica 

que preserve o material recuperado. 

1.2 Organização do trabalho 

A organização deste trabalho consiste em cinco capítulos. O primeiro contém a 

introdução e os objetivos da pesquisa. No capítulo dois, são apresentados os fundamentos da 

literatura para fornecer ao leitor subsídios para o entendimento do trabalho. O foco está 

direcionado para ímãs permanentes e conceitos referentes a reciclagem destes materiais além 

de detalhamento de técnica de processamento para reaproveitamento de resíduos de produção 

de ímãs. 

No terceiro capítulo serão descritos detalhes sobre a parte experimental, incluindo o 

material utilizado e os parâmetros de cada etapa do processamento. Além disso, as técnicas de 

caracterizações utilizadas serão brevemente descritas.  
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No capítulo quatro, os resultados obtidos serão apresentados e devidamente discutidos. 

No quinto e último capítulo são apresentadas as conclusões do trabalho e as sugestões para 

trabalhos futuros.  
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2  FUNDAMENTOS 

Este capítulo tem como objetivo a apresentação de conceitos básicos importantes para 

o entendimento do trabalho. Tais conceitos serão utilizados para fundamentação e interpretação 

dos resultados obtidos. 

2.1 Ímãs permanentes à base de Nd-Fe-B 

A descoberta dos ímãs de terras raras em meados dos anos 60 possibilitou o 

desenvolvimento de soluções que envolvem dispositivos mais leves, menores e mais eficientes. 

Um cronograma histórico dos valores de produto-energia máximo (BH)máx - figura de mérito 

dos ímãs uma vez que esta propriedade está relacionada com a quantidade de energia que pode 

ser armazenada dentro de um volume - é apresentado na Figura 2. Nesta figura é possível 

verificar que os ímãs à base de terras raras (Sm-Co, Sm-Fe-N e Nd-Fe-B) apresentam valores 

mais elevados de produto-energia máximo. Estes ímãs permanentes são compostos por 

elementos terras raras (ETRs), os quais são os responsáveis pela anisotropia magnetocristalina 

- propriedade que confere a coercividade aos ímãs - e por metais de transição (MT) que 

contribuem com a magnetização ou remanência dos ímãs (HERBST, 1991). 

Figura 2 - Linha cronológica da fabricação de ímãs permanentes e seus respectivos valores de produto energia 

máximo ((BH) máx). 

 
Fonte: Adaptado da revista eletrônica Magnetics Magazine. 

Os tipos de ímãs permanentes possuem características bastante distintas em diversos 

aspectos, como propriedades magnéticas, preço, processamento, resistência à corrosão, 
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estabilidade térmica, entre outras. Com relação as propriedades magnéticas, o destaque fica 

para o ímã sinterizado de Nd-Fe-B, os quais são responsáveis pela maior movimentação 

financeira dentre os ímãs permanentes (CONSTANTINIDES, 2016).  

Existem diversas rotas de fabricação de ímãs permanentes à base de Nd-Fe-B e estas 

são escolhidas de acordo com os requisitos de propriedades magnéticas, complexidade de 

forma, situação de uso, dentre outros fatores relacionados ao produto final desejado. 

Atualmente, mais de 90% dos ímãs permanentes à base de Nd-Fe-B são produzidos mediante 

metalurgia do pó, cuja rota de fabricação será descrita a seguir (DIEHL et al., 2018). 

2.2 METALURGIA DE ÍMÃS 

A composição química ideal para produção destes ímãs é Nd15Fe14B8, em porcentagem 

atômica, o que resultará, majoritariamente, em duas fases: Nd2Fe14B, também conhecida como 

fase φ e fase rica em neodímio. A microestrutura desses ímãs é formada por grãos de Nd2Fe14B 

envoltos pela fase rica em neodímio, conforme exemplificado na Figura 3.  

Figura 3 - Representação esquemática de microestrutura típica de ímãs à base de Nd-Fe-B. 

 

Fonte: Adaptado de (SHERIDAN; HARRIS; WALTON, 2016) 

2.2.1 Fase Nd2Fe14B ou fase φ 

A fase Nd2Fe14B ou fase φ, apresenta estrutura cristalina tetragonal contendo 68 

átomos por célula unitária, exemplificada na Figura 4. Existem 6 sítios cristalográficos 

diferentes para o ferro, dois para o neodímio, e um para o boro. Esta célula cristalina apresenta 

uma única direção de fácil magnetização ao longo do eixo c (direção [001]). Desta forma, 

mediante controle da texturização da microestrutura é possível obter materiais anisotrópicos 

com elevados valores de propriedades magnéticas. 
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Figura 4 - Representação da célula unitária tetragonal de Nd2Fe14B. 

 
Fonte: (HERBST, 1991). 

As propriedades magnéticas intrínsecas, ou seja, propriedades que independem da 

microestrutura, de materiais magnéticos duros a base de Nd-Fe-B podem ser atribuídas a fase 

ferromagnética Nd2Fe14B. Em princípio, as propriedades magnéticas intrínsecas desta fase são 

determinadas pela estrutura eletrônica dos átomos de ferro e neodímio e pelo ambiente 

cristalográfico de seus diferentes locais na célula unitária. As propriedades intrínsecas são 

temperatura de Curie (Tc), magnetização de saturação (Ms) e campo de anisotropia 

magnetocristalina (Ha). Cada uma destas propriedades possui relação com as propriedades de 

máxima temperatura de uso, remanência e coercividade, respectivamente. 

A temperatura de Curie é a temperatura na qual os materiais ferromagnéticos sofrem 

mudança acentuada de comportamento magnético. Acima da Tc o material muda seu 

comportamento de ferromagnético para paramagnético. A magnetização de saturação refere-se 

ao limite superior de magnetização de um material ferromagnético. Esta propriedade depende 

somente da contribuição do momento magnético de cada átomo e do número de átomos por 

unidade de volume. A anisotropia magnetocristalina refere-se ao fenômeno de relação entre 

propriedades magnéticas e da direção cristalográfica (HOLC; BESENIČAR; KOLAR, 1990). 

Ou seja, na rede atômica de um material ferromagnético existem direções cristalográficas 

preferenciais conhecidas como direções de fácil magnetização na qual a magnetização de 

saturação é atingida com menor campo externo aplicado (H). O nível de menor energia é quando 

o momento de cada átomo está na direção fácil. O alinhamento dos momentos em outra direção 

CONFERE COM ORIGINAL, cópia extraída de documento original de acordo com o Art. 5º do Decreto nº 83.936/79



24 

 

é possível, mas envolverá a aplicação de mais energia, uma vez que eles estarão saindo de sua 

direção mais estável (LOPES, 2009). Este fenômeno de estados de magnetização de menor 

energia em direções cristalográficas preferenciais é conhecido como anisotropia 

magnetocristalina. 

2.2.2 Fase rica em neodímio 

A fase rica em neodímio tem um papel importante no processamento de ímãs 

sinterizados visto que serve como auxiliar de sinterização em fase líquida no processo de 

metalurgia do pó. Esta fase é encontrada como uma fina camada envolvendo os grãos da fase 

Nd2Fe14B, localizada principalmente em junções triplas, e atua beneficamente aumentando a 

coercividade do ímã sinterizado. O mecanismo responsável é o fato de que esta fase rica 

paramagnética atua promovendo um desacoplamento magnético da interação de troca entre os 

grãos da fase φ vizinhos. Isto significa que, se houver nucleação de domínios reversos em um 

grão de φ, o que é possível pela presença de precipitados não magnéticos, eles serão impedidos 

por esta fase de afetar o grão vizinho (SAGAWA et al., 1984). 

2.2.3 Rota de produção de ímãs sinterizados à base de Nd-Fe-B 

A rota de fabricação de ímãs via  metalurgia do pó está exemplificada na Figura 5.  

Figura 5 - Esquema representativo da rota de produção de ímãs sinterizados à base de Nd-Fe-B. 

 
Fonte: da autora. 

Esta rota inicia com a mineração e separação dos elementos terras raras na forma de 

óxidos. Em seguida após a redução destes óxidos é realizada a obtenção da liga ferromagnética, 

a qual é feita usualmente mediante técnica de lingotamento de tiras. Nesta técnica, a matéria-

prima é fundida em um forno de indução e é vazada em uma roda de cobre refrigerada por um 

sistema de circulação de água. Por meio deste método, é possível obter taxas de resfriamento 
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elevadas, evitando assim a formação de ferro alfa, fase magneticamente mole que prejudica a 

obtenção de ímãs de elevada coercividade. 

O próximo passo refere-se ao processamento da liga via decrepitação por hidrogênio 

(HD) cujo objetivo é fragilizar a liga diminuindo assim os tempos necessários para moagem. 

Neste processo, a liga absorve hidrogênio causando uma expansão do retículo cristalino tanto 

da fase rica em Nd quanto da fase Nd2Fe14B, produzindo trincas intra e intergranulares, 

fragilizando o material, conforme o esquema apresentado na Figura 6. A partir desta etapa, os 

processos devem ser realizados em atmosfera inerte devido a reatividade com oxigênio.  

Figura 6 – Esquema de expansão volumétrica que ocorre durante o processo de HD. 

 

Fonte: Adaptado (Williams, 1994). 

Esse processo é seguido de moagem mecânica, a qual visa obter partículas 

monocristalinas, e da etapa de compactação com aplicação de campo magnético, para promover 

o alinhamento das partículas na direção de fácil magnetização, e obter assim uma peça 

anisotrópica – isto é, que possui propriedades magnéticas dependentes da direção. 

O próximo passo é a sinterização, que ocorre assistida por fase líquida, a qual penetra 

entre as partículas, produz um rearranjo destas e contribui para a densificação do material. A 

sinterização é seguida por tratamento térmico, com o objetivo de melhorar a distribuição de 

fase rica e que resulta no aumento dos valores das propriedades magnéticas (FARIA e  LIMA, 

2005). 

Por fim, é realizada uma etapa de usinagem para corrigir variações de tamanho que 

podem ter ocorrido durante a sinterização e para obter a peça no formato desejado. As operações 

de usinagem em ímãs sinterizados variam desde retificações para suavização de superfície e 

correção de paralelismo, retificação de furos internos e externos até corte de ímãs menores 

partindo de blocos maiores. Devido a relevância desta etapa do processamento para este 

trabalho, mais detalhes serão abordados na subseção seguinte. Os resíduos gerados nesta etapa 

são encaminhados para processos de reciclagem. 
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As duas etapas finais do processo produtivo são o recobrimento para proteção contra 

corrosão e a magnetização, na qual o ímã é submetido à campo magnético para ativar as 

propriedades magnéticas. Com isso, o produto está pronto para ser aplicado e, após o fim de 

ciclo deste produto, o ímã pode ser encaminhado para reciclagem. 

A representação das propriedades magnéticas dos materiais ferromagnéticos é 

frequentemente feita a partir do segundo quadrante das curvas de histerese, Figura 7. Estas 

curvas podem ser obtidas por meio da correlação entre a indução magnética (B) para diversos 

valores de campo aplicado (H).  

Figura 7 - Esquema representativo do segundo quadrante da curva de histerese genérica. 

 
Fonte: Adaptado de (ARNOLD MAGNETIC, 2015) 

A medida que o campo magnético externo (H) é aplicado no material, (demonstrado 

pelo eixo das coordenadas da curva de histerese), os domínios magnéticos vão se alinhando, até 

um momento que todos estejam direcionados em um mesmo sentido, o que chamamos de 

magnetização de saturação. Ao diminuir gradativamente a aplicação de campo externo no 

material até o momento que este seja nulo, percebe-se que este retém ainda assim certa 

quantidade de densidade de fluxo magnético (B). Ou seja, mesmo quando o campo magnético 

externo aplicado ao material é nulo, este apresenta capacidade de manter fluxo magnético (B) 

em seu interior. O nome dado a essa propriedade é remanência (Br).  

Afim de transformar a propriedade de fluxo magnético (B) no material até o valor nulo, 

ou seja, até o momento em que a soma vetorial dos domínios seja zero, deve-se aplicar um 

campo magnético externo no sentido oposto até que a amostra fique desmagnetizada no ponto 

Hcj; denominado coercividade intrínseca do material e representa resistência à desmagnetização 

dos materiais magnéticos duros (FARIA e LIMA, 2005).  
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O maior quadrilátero inscrito graficamente na curva B x H corresponde ao produto-

energia máximo (BH)máx, propriedade que sugere a quantidade de energia que pode ser 

armazenada dentro de um volume. Sendo assim, altos valores desta propriedade possibilitam a 

produção de pequenos ímãs com elevado desempenho magnético (ÖCHSNER, 2017). 

2.2.3.1 Usinagem 

Usinagem é definida como uma operação que confere formas, acabamentos e 

dimensões apropriadas à peça. Essas operações produzem resíduos, chamados popularmente de 

cavacos, os quais são definidos pelo Centro de Informações Metal-Mecânica (CIMM) como 

todo material que é removido de peças com o auxílio de uma ferramenta (CIMM, 2018). 

Apesar do elevado interesse na produção de ímãs com formato próximo ao desejado, 

do inglês near-net-shape, a qual visa otimizar o uso de materiais com alto valor agregado, 

existem casos em que as operações de usinagem são obrigatórias. Alguns exemplos são quando 

a aplicação do ímã exige recursos como formas especiais, furos cegos, cones e roscas ou para 

conferir tolerâncias dimensionais necessárias ao produto final, especialmente quando as 

tolerâncias são estreitas (Duramagnetics INC, 2019). Além disso, operações de usinagem 

podem ser utilizadas com o objetivo de conferir características funcionais à superfície dos ímãs. 

Como ímãs à base de Nd-Fe-B podem ser recobertos com o objetivo de proteção contra 

corrosão, operações de usinagem podem ser aplicadas para preparar a superfície para a 

aplicação de revestimentos. 

Devido as suas propriedades mecânicas, como baixa resistência à flexão e tenacidade 

à fratura, os ímãs de Nd-Fe-B pertencem à classe de materiais de difícil usinabilidade (LI et al., 

2015a). Isto significa que existem alguns desafios e particularidades na usinagem destes 

materiais. Além do caráter duro e frágil da liga em questão, outra particularidade específica 

deste material é a piroforicidade, ou seja, a tendência de reagir com o ambiente quando em 

formato de partículas finas. Isto significa que o material atinge a temperatura de 

autoignição a temperatura ambiente, portanto, o uso de fluidos de lubrirrefrigerantes é 

obrigatório na usinagem de ímãs à base de Nd-Fe-B. 

A quantidade do pedido, o formato, o tamanho e a complexidade da peça contribuem 

para a decisão sobre qual método de fabricação é preferível. Rebolos diamantados são utilizados 

com frequência para corrigir dimensões quando o formato do ímã é propício, como arcos e 

bread loafs. Para fabricação de peças com formato complexo, técnicas de eletroerosão a fio são 

empregadas (Arnold Magnetic Technologies, 2019). Ímãs cilíndricos podem ser perfurados a 
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partir de blocos mediante uso de ferramentas diamantadas, como serra copo, por exemplo. Estes 

cilindros podem ser fatiados mediante o uso de técnicas de corte com fio diamantado para 

produção de ímãs de seção circular e com espessura fina. 

Na eletroerosão a fio, o processo de usinagem ocorre por meio de descargas elétricas 

e os mecanismos de remoção de material de Nd-Fe-B são fusão e evaporação, craqueamento 

térmico e fragmentação de grãos inteiros (LI; NIU; ZHANG, 2007). Para fio diamantado e 

retificação a remoção de material ocorre por meio do desgaste entre dois corpos, ou seja, 

envolve a interação direta dos grãos abrasivos de diamante e a superfície do material para 

remoção de material (KLOCKE,2008). 

A porcentagem de geração de resíduo na etapa de usinagem depende do formato do 

final do ímã e da técnica de usinagem escolhida. Esta perda é menor para ímãs compactados 

com formato próximo do formato final da peça e maior para blocos de ímãs que são cortados 

no formato de interesse. No último caso, a porcentagem de perda depende da razão superfície-

massa do ímã e é maior para ímãs menores. Asabe e colaboradores reportaram a geração de 

mais de 40 % de resíduo na produção de ímãs no Japão em 1983 (ASABE et al., 2001). 

Atualmente, os teores de perda são menores devido a ajustes no processamento, porém ainda 

variam de 5 a 30 % do total produzido. A porcentagem de perda de material depende do formato 

do ímã e é maior para formatos com maior complexidade, como anéis ou segmentos de arco. 

Os resíduos de usinagem de ímãs são compostos por partículas e fluido de corte e, 

portanto, estão no formato de resíduos úmidos (sludge). Em termos de composição química, o 

cavaco gerado tem composição diferente e menos homogênea do que o ímã original sendo o 

contato com atmosfera ambiente e o fluido lubrirrefrigerante as maiores fontes de 

contaminação. A utilização de fluidos lubrirrefrigerantes geralmente resulta em contaminação 

com carbono e a falta de controle de atmosfera resulta em contaminação com oxigênio. 

Processos de usinagem envolvem geração de calor e apesar do uso do fluido 

lubrirrefrigerante, a temperatura no local de contato entre a peça e a ferramenta de usinagem 

pode ser elevada. 

2.2.3.1.1 Contaminações 

O oxigênio é a substância mais reativa no ambiente de processamento de ímãs e, 

portanto, é muito facilmente introduzida na liga durante as etapas do processo produtivo (KIM, 

1988). Além disso, uma vez que este elemento, quando na forma de óxidos, é prejudicial para 

as propriedades magnéticas de ímãs sinterizados à base de Nd-Fe-B, sua presença deve ser 
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controlada. Para isso, um dos testes de controle de qualidade aplicado após cada etapa do 

processo produtivo de ímãs é a verificação de teores de oxigênio. 

A contaminação com oxigênio em ímãs pode resultar na geração diversos óxidos. 

Edgey et. al. (1997) estudaram a oxidação em amostras maciças de Nd-Fe-B em atmosfera de 

oxigênio puro, acima de 500 °C, e ao ar para temperaturas entre 350 °C e 600 °C. Em atmosfera 

de oxigênio puro, ocorrem três reações exotérmicas, correspondendo à oxidação das regiões 

intergranulares ricas em Nd, da fase matriz Nd2Fe14B, e do ferro alfa que se forma durante a 

oxidação da fase φ. Ao invés da oxidação proceder ao longo dos contornos de grão, a fase matriz 

se dissocia para formar uma camada superficial cinza, aderente, e que cresce transgranulamente. 

Isto é devido, provavelmente, a uma reação que ocorre nas regiões ricas em Nd, a qual evita 

difusão rápida de oxigênio ao longo dos contornos de grão.  

A principal reação que ocorre é a dissociação da matriz Nd2Fe14B em nanocristais de 

Fe-α, os quais contêm pequenos precipitados de óxidos de neodímio. Os produtos finais de 

oxidação da fase matriz mostraram ser Fe2O3, NdO e Nd2O3. A fase rica em neodímio se oxida 

para formar Nd2O3 e não há mudança observável na composição da fase Nd1Fe4B4. No entanto, 

os produtos de óxido mostraram variar dependendo da temperatura. A Figura 8 mostra a 

diferença nos produtos de óxido que são formados dependendo da temperatura à qual o material 

foi oxidado (EDGLEY et al., 1997). 

Figura 8 - Esquema da oxidação de ímãs de Nd-Fe-B em função da temperatura. 

 

Fonte: Adaptado de (MÜLLER, 2013). 

Firdaus et. al. avaliaram a evolução microestrutural e o mecanismo de oxidação em 

ímãs à base de (Nd,Pr)-Fe-B maciços e em pó (150 μm) em temperaturas entre 427 a 1227 °C. 

O mecanismo de oxidação proposto pelos autores está apresentado na Figura 9 e pode ser 

descrito nas equações a seguir. Em temperaturas entre 500 e 700 °C, na frente de oxidação, 

ocorrem três reações, expressas nas equações 1, 2 e 3. A reação 1 mostra que a fase φ sofre 

dissociação parcial resultando em ferro livre o qual posteriormente oxida, equação 2, formando 

Fe2O3. Edgley et. al. mostraram que essa dissociação da fase φ ocorre quando exposta ao 
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oxigênio, porém, Fridaus et. al. mostraram que a dissociação da fase φ ocorre tanto no ar quanto 

na atmosfera de argônio/hélio, o que indica que este fenômeno está associado à dissociação 

térmica devido ao aumento da temperatura sob pressão parcial de oxigênio muito baixa 

(FIRDAUS et al., 2018). A fase rica em neodímio é oxidada formando Nd2O3, equação 3. 

𝑁𝑑2𝐹𝑒14𝐵(𝑠) → 𝑥𝐹𝑒(𝑠) +  𝑁𝑑2𝐹𝑒(14−𝑥)𝐵(𝑠) (1) 

2𝐹𝑒(𝑠) + 3
2⁄ 𝑂2(𝑔) → 𝐹𝑒2𝑂3(𝑠) (2) 

2𝑁𝑑(𝑠) + 3
2⁄ 𝑂2(𝑔) → 𝑁𝑑2𝑂3(𝑠) (3) 

Em temperaturas entre de 727 e 1227 °C há diversos processos microscópicos que 

ocorrem na superfície como por exemplo difusão, reação, reconstrução e ordenamento de 

estruturas. A fase φ sofre completa dissociação em ferro, neodímio e boro. Além das reações 

descritas nas equações 1, 2 e 3 há formação de NdBO3 e NdFeO3, além de Fe3O4 e FeO, 

conforme apresentado nas reações descritas nas equações 4, 5, 6 e 7, respectivamente 

(FIRDAUS et al., 2018). 

𝐵(𝑠) + 3
4⁄ 𝑂2(𝑔) +  1

2⁄ 𝑁𝑑2𝑂3(𝑠) → 𝑁𝑑𝐵𝑂3(𝑠) (4) 

𝐹𝑒(𝑠) + 3
4⁄ 𝑂2(𝑔) +  1

2⁄ 𝑁𝑑2𝑂3(𝑠) → 𝑁𝑑𝐹𝑒𝑂3(𝑠) (5) 

3𝐹𝑒(𝑠) + 2𝑂2(𝑔) → 𝐹𝑒3𝑂4(𝑠) (6) 

𝐹𝑒(𝑠) + 1
2⁄ 𝑂2(𝑔) → 𝐹𝑒𝑂(𝑠) (7) 
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Figura 9 – Esquema de oxidação de ímãs à base de Nd-Fe-B. 

 
Fonte: Adaptado de (FIRDAUS et al., 2018). 

Em resumo, o mecanismo de oxidação proposto pelos autores está apresentado na 

Figura 9. Percebe-se que em entre 427 e 1027 °C, mesmo com o tempo estendido de oxidação, 

ainda há regiões com a microestrutura preservada. Ou seja, no centro das amostras, a 

microestrutura não sofreu alterações. 

Quando as ligas de Nd-Fe-B estão na forma de pó, a oxidação é observada a uma taxa 

acelerada em comparação com materiais maciços. Ou seja, existe uma relação entre o tamanho 

de partícula e a determinação dos parâmetros cinéticos de dissociação da fase Nd2Fe14B 

(OLIVEIRA, 2004). Este aumento da oxidação é devido à maior área de superfície do pó 

exposta, permitindo que ocorra reação com o oxigênio na atmosfera (SKULJ; EVANS; 

HARRIS, 2008). Presume-se que, além do aumento da taxa, o modo de oxidação e os produtos 

de oxidação serão similares àqueles para amostras maciças (FARR, 2013). 

Tokuhara e Hirosawa (1991) investigaram o mecanismo de corrosão de ímãs de Nd-

Fe-B em ambientes de alta umidade. Estes autores notaram uma mistura de Nd(OH)3, Nd2Fe14B 
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e Nd1,1Fe4B4, na camada de pó formada pelo ímã que foi testado com revestimento. Eles 

atribuíram o mecanismo de corrosão do ímã revestido à oxidação seletiva nos contornos de grão 

da fase rica em Nd, para a forma de Nd(OH)3, conforme equação 8. A dissolução seletiva nos 

contornos de grão fez com que o grãos de Nd2Fe14B e Nd1,1Fe4B4 se desprendessem sem sofrer 

oxidação significativa (MCCAIN, 2011). Mccain apresentou um esquema, Figura 10, do 

fenômeno de desprendimento dos grãos da fase Nd2Fe14B quando a corrosão ocorre em 

ambiente úmido (MCCAIN, 2011). 

2𝑁𝑑(𝑠) + 6𝐻2𝑂(𝑙) → 2𝑁𝑑(𝑂𝐻)3(𝑠) + 3𝐻2(𝑔) (8) 

Figura 10 - Fenômeno de desprendimento dos grãos da fase Nd2Fe14B quando a corrosão ocorre em ambiente 

úmido. 

 
Fonte: Adaptado de (MCCAIN, 2011). 

2.3 ROTAS DE RECICLAGEM PARA ÍMÃS À BASE DE Nd-Fe-B 

Devido ao alto teor de terras raras, ímãs são ótimas opções de fontes secundárias de 

terras raras e, portanto, são produtos estratégicos para processos de reciclagem. Ímãs à base de 

Nd-Fe-B são constituídos de aproximadamente 30 a 40% em peso de metais de terras raras e 

60 a 70% de outros elementos, como ferro, boro e alguns elementos de liga os quais variam de 

acordo com o fabricante. Esta composição química pode ser ajustada dependendo da 

temperatura e do ambiente de aplicação do ímã além da disponibilidade dos constituintes 

(ÖNAL et al., 2017).  

Os processos de reciclagem estão categorizados de acordo com a origem do material 

a ser reciclado e de acordo com o produto da reciclagem. De acordo com a origem do material 

a ser reciclado, existem duas grandes categorias: reciclagem pré consumidor e pós consumidor. 

A reciclagem pós consumidor consiste em reciclar ímãs em seu final de ciclo de vida, ou seja, 

após o uso dos consumidores. Já a reciclagem pré consumo envolve a reciclagem materiais 

antes de serem utilizados pelo consumidor, ou seja, resíduos e materiais rejeitados durante o 

processamento. 
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De acordo com o produto da reciclagem as três opções mais comuns aplicadas para 

ímãs de Nd-Fe-B são: reutilização direta,  reciclagem de liga ou de ímã para ímã, e reciclagem 

indireta, conforme exemplificado na Figura 11. Nesta figura podemos ver as etapas de produção 

de ímãs à base de TR a partir da mineração e as possíveis rotas de reciclagem, de acordo com 

os materiais de entrada e saída do processo, que estão indicadas pelas setas (DIEHL et al., 

2018). O formato de pirâmide está relacionado com o valor agregado do produto de cada etapa 

o que, por sua vez, está intimamente relacionado com a quantidade de etapas a qual o produto 

foi submetido. Dito isto, as estratégias de reciclagem de ímãs que envolvem produtos do topo 

da pirâmide possuem elevada importância econômica. Além disso, os produtos das estratégias 

de reciclagem também possuem relevância econômica e ambiental uma vez que, quanto maior 

e mais longa a rota de reaproveitamento desde o ímã descartado até a produção de um ímã 

reciclado, maior serão os custos e, provavelmente, os impactos ambientais. 

Figura 11 - Esquema de obtenção de ímãs à base de TR evidenciando as possíveis rotas de reciclagem. 

 

Fonte: Adaptado de (DIEHL et al., 2018). 

A reutilização direta consiste em utilizar o ímã, após o fim do ciclo de vida, em outra 

aplicação após submetê-lo a remagnetização. Essa é a opção com menor impacto ambiental, 

porém, as diversas aplicações de ímãs exigem especificações restritas quanto a formato, 

dimensão, composição química e propriedades magnéticas fazendo com que essa opção não 

seja, em sua maioria, economicamente viável.  
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A reciclagem indireta consiste em recuperar os ETRs na forma metálica ou na forma 

de óxidos e é realizada, geralmente, por processos hidrometalúrgicos, os quais são complexos, 

com alto consumo de energia e de produtos químicos, além de possuir uma elevada pegada 

ambiental (WALACHOWICZ et al., 2014). Atualmente, a reciclagem indireta de sucata de ímãs 

já é praticada na China e é economicamente viável (ERECON, 2015), como por exemplo, a 

empresa japonesa Hitachi, que recicla 95% da sucata proveniente de seu processo de fabricação 

(Hitachi, 2014). 

A reciclagem de liga ímã para ímã consiste em obtenção da liga para produção de ímã 

permanente por meio da utilização de resíduos provenientes de um ímã ou de etapas do 

processamento. Essa opção de reciclagem é uma alternativa atrativa em termos de energia, de 

sustentabilidade e custo de matérias-primas uma vez que é possível manter as ligas magnéticas 

e usá-las diretamente para um novo circuito de produção de ímãs (DIEHL et al., 2018). 

2.3.1 Reciclagem de liga ou de Ímã para Ímã 

Algumas das categorias de resíduos suscetíveis a reciclagem de liga ou de ímã para 

ímã são resíduos de moagem, resíduos de usinagem, sucatas oriundas de lascamento ou fratura 

do componente final e componentes rejeitados pelo controle de qualidade. A principal 

vantagem desse tipo de reciclagem é a composição química conhecida e com teores de ETRs 

mais próxima da relação desejada na produção de novos ímãs do que os minérios, permitindo 

que o processo seja mais eficiente, curto e benéfico de uma perspectiva ambiental e econômica. 

Além disso, as fontes de contaminação são previsíveis e o material está prontamente disponível 

para reprocessamento interno. Um dos desafios está associados à variação composicional dos 

ímãs devido a existência de ímãs de diferentes classes, ou seja, ímãs com diferentes elementos 

terras raras e diferentes teores de elementos de liga (DEGRI, 2014).  

Além da influência do oxigênio, o carbono também é considerado uma impureza em 

ímãs à base de Nd-Fe-B uma vez que influencia consideravelmente as propriedades magnéticas 

destes ímãs. Portanto, para o reprocessamento de material reciclado na cadeia produtiva de ímãs 

é necessário controlar o teor destes contaminantes. 

No caso da contaminação com o carbono, o maior efeito refere-se ao decréscimo dos 

valores da coercividade nos ímãs. Altos teores de carbono, acima de 1500 ppm, ocasionam a 

formação de carboneto de neodímio e, portanto, a redução da fração volumétrica de fase rica 

nas junções triplas (MINOWA; SHIMAO; HONSHIMA, 1991). Devido a essa redução, os 

valores de coercividade são afetados negativamente (SASAKI et al., 2015). Os carbonetos 
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formados podem subtrair o neodímio da fase Nd2Fe14B se não houver fase rica suficiente ou 

elementos em que os carbonetos sejam mais estáveis, isto resultará em decomposição da fase φ 

afetando as propriedades magnéticas (LOPES et al., 2012). 

Kim (1998) avaliou o efeito do oxigênio nas propriedades magnéticas de ímãs à base 

de Nd-Fe-B e verificou que as propriedades magnéticas descressem gradualmente com o 

aumento no teor de oxigênio (KIM, 1988). A degradação ocorre devido a deterioração da fase 

rica (OLIVEIRA, 2004). Já que esta é a fase mais suscetível a oxidação, pós que contém altos 

teores de oxigênio possuem quantidades reduzidas de fase rica e, portanto, apresentam baixa 

densidade e isolamento insuficiente dos grãos da fase magneticamente dura, resultando em 

crescimento anormal de grãos (NAMKUNG; KIM; JANG, 2011). 

2.3.1.1 Reciclagem de resíduos pré consumidor – resíduos maciços 

A reciclagem de resíduos sólidos provenientes do processo produtivo, ou seja, sucatas 

oriundas de lascamento ou fratura do componente final e componentes rejeitados pelo controle 

de qualidade, já está sendo aplicada. 

Zaktonik et. al. (2009) produziram ímãs de Nd-Fe-B sinterizados reciclados em rota 

convencional de fabricação usando pós anisotrópicos obtidos via processo de HD em ímãs 

sinterizados. Este estudo concluiu que a adição de 1% atômico de hidreto neodímio foi 

suficiente para manter a densidade e o produto energia máximo (BH)máx dos ímãs iniciais 

(ZAKOTNIK; HARRIS; WILLIAMS, 2009). 

Gutfleisch et. al. (2013) relataram a reciclagem de sucata de ímãs sinterizados à base 

de Nd-Fe-B para a produção de ímãs compósitos de Nd-Fe-B mediante processos de 

decrepitação por hidrogênio e de hidrogenação – desproporção - dessorção – recombinação 

(HDDR). Os ímãs compósitos produzidos com material reciclado otimizado apresentaram 

propriedades magnéticas comparáveis com ímãs compósitos produzidos a partir de matéria-

prima virgem, ou seja, não reciclada (GUTFLEISCH et al., 2013). 

Li et. al. (2015b) reportaram produção em massa (500 kg/batelada) de ímãs de Nd-Fe-

B reciclados por meio da técnica de modificação de contornos de grão. Os ímãs reciclados 

apresentaram propriedades magnéticas e estabilidade térmica comparáveis aos ímãs que 

originaram os resíduos (LI et al., 2015b). 
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2.3.1.2  Reciclagem de resíduos pré consumidor – resíduos particulados 

A pesquisa e desenvolvimento da reciclagem dos resíduos gerados em operações de 

usinagem de ímãs sinterizados à base de Nd-Fe-B apresenta poucos progressos. Estes resíduos 

são severamente oxidados e contaminados com fluido lubrirrefrigerante e resíduos sólidos das 

ferramentas de usinagem, por isso perderam a maior parte de suas propriedades magnéticas e 

não podem mais ser utilizados diretamente como matéria-prima nos ímãs sinterizados Nd-Fe-

B (YUE et al., 2018). 

A estratégia de reciclagem de liga ou de ímã para ímã é uma alternativa interessante 

para o reaproveitamento de resíduos de usinagem em comparação com a estratégia de 

reciclagem indireta visto que possui menos estágios resultando em possível redução custos de 

fabricação e menor impacto ambiental. 

A reciclagem de resíduos pré consumidor está se tornando uma atividade 

economicamente viável e com crescente demanda (SCHULZE; BUCHERT, 2016). Hoje em 

dia, a maioria das soluções de reciclagem tem sido restrita à escala laboratorial (produções 

menores do que 200 g) e em condições ideais que não reproduzem as incertezas inerentes à 

reciclagem de sucata magnética. Além disso, todos os processos publicados resultam em 

produtos que possuem propriedades magnéticas reduzidas quando comparados ao material de 

partida particularmente, no que diz respeito à coercividade. Uma vez que o objetivo final da 

reciclagem é criar sistemas de "circuito fechado" onde a entrada de material virgem no processo 

de reciclagem é mínima, a perda de potencial magnético representa um problema sério 

(ZAKOTNIK; TUDOR, 2015). 

Os resíduos magnéticos na forma de pó (ou resíduo úmido, pó mais fluido de corte) 

são formados em operações de usinagem, como corte e lixamento, e contém altos teores de 

carbono, maior que 1,5 % em massa, e oxigênio maior do que 5 % em massa (ASABE et al., 

2001). O carbono pode afetar a coercividade e a microestrutura de grãos finos dos ímãs 

sinterizados de Nd-Fe-B e a contaminação é proveniente do fluido lubrirrefrigerante e  do 

material de corte, constituído de diamante e material aglutinante (FIRDAUS et al., 2016).  

Yue et. al. (2008), relataram o uso de enxágue com acetona para remoção da 

contaminação orgânica seguido de um processo de destilação em evaporador rotativo (YUE et 

al., 2018). Segundo Asabe et. al. (2001), é possível reduzir ou eliminar a contaminação de 

carbono mediante o uso de fonte de oxigênio a altas temperaturas e é possível eliminar o 

oxigênio por meio da utilização de cálcio como agente redutor devido a maior afinidade com o 
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oxigênio (ASABE et al., 2001). Esta abordagem resulta em oxidação completa da fase 

Nd2Fe14B. 

Machida et. al. (2003) relataram a utilização de resíduos de usinagem de ímãs 

sinterizados de Nd-Fe-B para produção de matéria-prima para ímãs compósitos isotrópicos via 

processo de redução calciotérmica e melt-spun (MACHIDA et al., 2003). 

Yue et. al. (2008) relataram a produção de ímãs sinterizados a partir de reciclagem de 

resíduos (sludge) de Nd-Fe-B utilizando o processo de redução-difusão. Neste trabalho, o 

cavaco de usinagem foi submetido a uma etapa de preparação antes de ser submetido ao RD 

com o objetivo de remover impurezas. Para remoção de orgânicos, foi realizada etapa de 

limpeza mediante o uso de acetona em ultrassom e destilação utilizando um evaporador 

rotativo. As impurezas não ferromagnéticas foram removidas por meio do uso de um dispositivo 

magnético e após etapa de secagem, o resíduo contém as fases Nd2Fe14B, Nd2O3 e Fe2O3. Para 

o processo de RD, Yue et. al. (2018) utilizaram complementação de Nd2O3 e Fe80B20 além dos 

resíduos para garantir proporção molar de ferro para terra rara igual 6,4 a 6,8, de ferro para boro 

igual a 14 e de cálcio para oxigênio igual a 1,5. O processo de redução calciotérmica foi 

realizado durante 3h, em atmosfera de argônio e com temperatura entre 1050 – 1150 °C. A 

etapa de lavagem de subprodutos não foi descrita com detalhes (YUE et al., 2018). 

2.4 REDUÇÃO METALOTÉRMICA 

Conforme dito anteriormente, os resíduos de usinagem são oxidados devido ao 

aumento da temperatura no local de contato entre ferramenta de corte e peça e também devido 

ao contato com a atmosfera ambiente e com fluido de corte. Como a presença de oxigênio é 

prejudicial as propriedades magnéticas dos ímãs à base de Nd-Fe-B, é necessário realizar um 

processamento no resíduo antes de reinseri-lo na cadeia produtiva. Uma alternativa consiste na 

fusão destes resíduos para fabricação de ligas à base de Nd-Fe-B, porém, este processo não é 

viável devido à alta estabilidade dos óxidos formados o que exige o uso de altas temperaturas 

para fusão completa dos óxidos. Portanto, faz-se necessária a redução dos óxidos presentes e a 

difusão dos elementos para formação da estequiometria desejada por meio de um processo mais 

adequado. O processo de redução metalotérmica é uma técnica que pode ser aplicada para este 

objetivo. 

Redução metalotérmica é uma das técnicas aplicada para produzir ligas à base de terras 

raras-metais de transição. Este processo consiste em utilizar um metal com maior afinidade com 

o oxigênio para reduzir óxidos. Na produção da liga ternária Nd-Fe-B, os elementos terras raras 
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são utilizados na forma de óxidos, a qual é a forma mais comum e de mais baixo custo para 

esses elementos, o que torna este processo atrativo em termos econômicos. 

Redução metalotérmica de terras raras foi empregada com sucesso para produção de 

ligas à base de Sm-Co mas apresenta algumas dificuldades para a produção da liga ternária Nd-

Fe-B. Essas dificuldades estão relacionadas com a etapa de remoção dos subprodutos da reação 

a qual pode resultar em oxidação do neodímio provocando desvio composicional.  

Dentro do processo de redução metalotérmica, o mais utilizado na produção da liga 

ternária Nd-Fe-B é a redução calciotérmica, a qual consiste na redução dos óxidos de terras 

raras (TR) juntamente com os metais de transição (MT), ambos na forma de pó, utilizando o 

cálcio (Ca) como agente redutor. 

2.4.1 Agente redutor 

O processo de redução está baseado na redução de óxidos de TR e MT por um 

elemento químico que não venha a ser incorporado na liga, mas que tenha uma energia livre de 

formação de óxido mais baixa do que a do elemento a ser reduzido. Segundo o diagrama de 

Elingham, Figura 12, observa-se que o cálcio se enquadra nessa condição. Outras características 

que devem ser levadas em consideração na escolha do agente redutor são o custo, o manuseio 

simples, a elevada pureza e a facilidade de separação do produto de reação de redução da liga. 

Figura 12 - Diagrama de Elingham. 

 

Fonte: Adaptado de (KRUSE et al., 2017). 

2.4.2 Redução Calciotérmica 

Redução calciotérmica ou redução-difusão (RD) é um processo de formação da liga in 

situ na qual, além da etapa de redução (R) dos óxidos há uma etapa de difusão (D) para a 
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formação da liga. Esse processo passou a ser utilizado em escala piloto para produção da liga 

de Nd-Fe-B em 1974 (Herget, C., Domazer, H. G.,1975). Para produção de Nd15Fe77B8 via 

redução calciotérmica, ocorre a seguinte reação 8:  

7,5 𝑁𝑑2𝑂3(𝑠) + 8 𝐹𝑒𝐵(𝑠) + 69 𝐹𝑒(𝑠)22,5 𝐶𝑎(𝑠) → 𝑁𝑑15𝐹𝑒77𝐵8(𝑆)22,5 𝐶𝑎𝑂(𝑠) (9) 

A reação foi projetada para ocorrer no estado sólido e resultar num pó o mais fino 

possível, para sua aplicação direta na fabricação dos ímãs. Para que isto ocorra, é necessário 

que os pós iniciais tenham um tamanho de partícula o mais fino possível, e que a mistura destes 

com o agente redutor seja bastante homogênea (RISTOW JUNIOR, 1991).  

Além da fase Nd15Fe77B8, a reação de redução calciotérmica resulta em formação de 

um subproduto: o óxido de cálcio. Portanto, faz-se necessária uma etapa de remoção deste a 

qual é uma etapa crítica, uma vez que o neodímio apresenta elevada susceptibilidade a oxidação. 

Esse passo no processamento é a chave para obter-se a liga via RD, sem provocar 

corrosão da fase rica e, consequentemente, desvio de composição. A literatura não comenta 

com clareza como é realizada essa lavagem, mas é unânime quanto ao cuidado que deve ser 

tomado. 

 O processo de lavagem consiste em utilizar água para que o óxido de cálcio seja 

eliminado na forma de Ca(OH)2, as reações que ocorrem estão descritas nas equações 10 e 11. 

Posteriormente, uma etapa de lixívia ácida é utilizada para remoção de óxidos da superfície das 

partículas (RISTOW JUNIOR, 1991). Essa lixívia deve ser feita comum ácido de pH não muito 

baixo e com tempo o menor possível para evitar desvio de composição (GUILHERME, E.G., 

PASCHOAL, J. O. A, 1990). 

𝐶𝑎(𝑠) + 𝐻2𝑂(𝑙) → 𝐶𝑎(𝑂𝐻)2(𝑠)
+ 𝐻2(𝑔) (10) 

𝐶𝑎𝑂(𝑠) + 𝐻2𝑂(𝑙) → 𝐶𝑎(𝑂𝐻)2(𝑠)
 (11) 

As etapas do processo de redução calciotérmica consistem na seleção e mistura dos 

componentes, nas quais os pós são misturados juntamente com o cálcio e colocados em um 

cadinho de aço. O cadinho é então transferido para um forno, sob atmosfera controlada. A 

mistura é levada diretamente à temperatura de reação e após o resfriamento, a massa reduzida 

tem a forma esponjosa, devido aos contatos (‘necks’) criados durante a reação de fusão do 

cálcio. Os valores de tempo e temperatura de tratamento variam entre 3 e 6 horas e 1000 e 1200 

°C, respectivamente (RISTOW JUNIOR, 1991). O próximo passo consiste em desintegração 

da massa reduzida, realizado primeiramente de forma manual com o uso de almofariz e pistilo 

e, posteriormente com adição de água destilada. A desintegração ocorre devido à reação do 
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cálcio metálico residual presente na massa com a umidade e a hidratação do CaO. Após esse 

passo, a massa desintegrada é transferida para um recipiente onde é removido o CaO hidratado. 

O remanescente é retirado num passo seguinte de lixiviação em ácido acético diluído, o qual 

também promove a remoção de óxidos da superfície das partículas. O pó resultante é enxaguado 

com água e álcool e seco sob vácuo.  

Saguchi et. al. (2002) reportam que a etapa de lavagem é realizada com água ou 

soluções aquosas e, mediante controle do pH da solução é possível garantir que a concentração 

de oxigênio e cálcio sejam, respectivamente, menor do que 0,4% em massa e menor do que 

0,7% em massa além de minimizar a remoção de ETRs (SAGUCHI et al., 2002).  
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3 MATERIAIS E MÉTODOS 

Este capítulo contém a descrição dos procedimentos de preparação e de análise dos 

materiais utilizados e das amostras produzidas. As principais etapas do trabalho estão indicadas 

no fluxograma da Figura 13 e serão descritas com mais detalhes nas seções seguintes.. A 

primeira etapa consiste na coleta do resíduo de usinagem (cavaco) após operações de corte com 

fio diamantado. Em seguida é realizada uma limpeza para remoção da contaminação orgânica 

proveniente do fluido de corte. A metodologia é finalizada com a aplicação do processo de 

redução calciotérmica para recuperação da fase φ (Nd2Fe14B). 

Figura 13 - Fluxograma da metodologia adotada para desenvolvimento do trabalho. 

 

Fonte: da autora. 

Esta seção está dividida em duas partes: (i) a caracterização do resíduo de usinagem – 

a qual abrange tanto a coleta quanto a limpeza para remoção de contaminação orgânica do 

resíduo de usinagem - e (ii) a recuperação da fase φ a partir destes resíduos de usinagem de 

ímãs. Este capítulo abordará inicialmente os procedimentos utilizados para produção das 

amostras e posteriormente as técnicas de caracterizações realizadas. 

3.1 RESÍDUO DE USINAGEM 

O resíduo de usinagem utilizado neste projeto foi coletado a partir de operações de 

corte com fio diamantado - o qual será descrito a seguir - realizados em blocos de ímãs à base 

de Nd-Fe-B da classe N42. Nesta classificação, a letra N refere-se a ímãs à base de neodímio-

ferro-boro, o número que segue representa o produto energia máximo (BH(máx)) em Mega-Gauss 

Oesterds (MGO) – unidade de campo magnético aplicado (H) no sistema centímetro-grama-

segundo (cgs). A Tabela 1 demonstra os valores mínimos e máximos para essa classe de ímã. 

Uma das aplicações dessa classe de ímãs é em turbinas eólicas. 

 

Resíduo de 

usinagem

Limpeza - remoção 

orgânicos

Recuperação da 

fase Nd2Fe14B
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Tabela 1 - Propriedades magnéticas de um ímã da classe N42. 

Br (T) 
Hcj 

(kA/m) 

Hcb 

(kA/m) 

BH(max) 

(MGOe) 

BH(max)  

(kJm³) 

Máxima 

temperatura de 

trabalho (°C) 

N42 1,28 – 1,32 ≥955 ≥915 40 - 43 318 - 342 80 
Fonte: Adaptado de First4Magnets. 

As operações de corte foram realizadas no Laboratório de Mecânica de Precisão – 

LMP/UFSC, e a máquina-ferramenta utilizada foi uma bancada de corte com fio diamantado, 

conforme mostrado na Figura 14. Esta bancada, diferentemente do que é realizado na indústria, 

permite a utilização de um fio diamantado contínuo, o qual teve suas pontas unidas por meio 

de um processo de soldagem de topo por resistência (SOUZA, R. D., 2019). Uma das vantagens 

dessa configuração é a maior facilidade de variação de fios em comparação com as máquinas 

convencionais, as quais utilizam cortes com múltiplos fios mediante o movimento reciprocante 

de carretéis com fios de comprimento na ordem de quilômetros. Isto permite maior flexibilidade 

na realização de estudos de validação de diferentes fios diamantados e torna a máquina 

adequada para estudos de validações de fornecedores e de lotes. 

Figura 14 - Bancada corte com fio diamantado. 

 

Fonte: (COSTA, 2019). 

A ferramenta de corte utilizada consiste em um fio diamantado eletrodepositado com 

diâmetro externo nominal de 350 μm e com comprimento de 1 metro, Figura 15. Os grãos 

abrasivos de diamante possuem tamanhos na ordem de 30 a 45 μm e são eletrodepositados 

aleatoriamente sobre a superfície da alma de um fio de aço usando níquel como metal de 

recobrimento. 
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Figura 15 – Imagem de microscopia eletrônica de varredura de um fio diamantado. Contraste de elétrons 

secundários. 

 
Fonte: (COSTA, 2019). 

O fluido lubrirrefrigerante utilizado nas operações de corte foi uma solução de água e 

5 % em volume de óleo mineral com agente emulsionável da Marca Motor’s Solúvel 100. Esse 

fluido possui aditivos que evitam a oxidação da peça e melhoram a lubrificação. O fluido foi 

aplicado com jorro convencional intermitente, com alta frequência de jatos. 

Para a geração do resíduo de usinagem foram realizados diversos cortes no bloco de 

Nd-Fe-B com variação de parâmetros de processo e com alteração na direção do bloco. Foram 

geradas peças com formato de paralelepípedo e com espessuras variadas de modo a permitir a 

realização de estudos multidisciplinares de colaboração entre o Grupo de Magnetismo e 

Materiais Magnéticos (MAGMA) e o LMP. Estes estudos estão em andamento e são de grande 

importância para a determinação do efeito das técnicas de usinagem na superfície dos ímãs - 

informação relevante para a etapa de revestimento, posterior a usinagem – bem como para o 

entendimento do efeito do corte nas propriedades magnéticas de ímãs com dimensões 

reduzidas. 

Os resíduos das operações de corte – também chamados de cavacos - foram coletados 

em um dispositivo adaptado a máquina de corte. Visto que a saída do fluido lubrirrefrigerante 

localiza-se na região superior da máquina permitindo que o fluido seja jorrado sobre a peça, o 

dispositivo de coleta foi posicionado na parte inferior da máquina e a maior parte do cavaco foi 

recuperado com o auxílio de um ímã. 

Além disso, outra adaptação realizada na máquina de corte visando proporcionar a 

coleta de todo o resíduo gerado foi a colocação de um dispositivo de proteção localizado após 

as polias onde está posicionado o fio diamantado. Este dispositivo tem a função de reter borrifos 

de fluido de corte os quais são direcionados para fora da polia devido a força centrífuga. Ao 
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final dos processos de corte, o resíduo de usinagem que ficou retido no dispositivo foi removido 

mediante limpeza deste com água. 

O recipiente utilizado na coleta foi limpo com água visando a remoção dos resíduos 

de usinagem que aderiram as paredes, fato que ocorreu devido à alta viscosidade do fluido. A 

coleta foi finalizada por meio da filtragem do fluido de corte, onde todo conteúdo que não foi 

atraído pelo ímã é recuperado no filtro, o qual foi então lavado em ultrassom e todo o cavaco 

foi encaminhado para caracterização e processamento. Desta forma, foi possível coletar todo o 

material removido nas operações de corte. 

3.2 LIMPEZA DO RESÍDUO DE USINAGEM 

Para remoção inicial do fluido de corte, foi realizada uma etapa de enxague com água 

em ultrassom. Esse processo foi repetido 3 vezes com quantidade de água suficiente para cobrir 

os resíduos. Entre os processos, um ímã foi utilizado para reter todo o lodo, ou seja, as partículas 

úmidas. Novamente, todo conteúdo que não foi atraído pelo ímã foi recuperado com o uso de 

um filtro, o qual foi então lavado em ultrassom. Para finalizar o cavaco foi submetido a secagem 

em 150 °C durante 12h. Após esse processo, o resíduo de usinagem recebe o nome de cavaco 

seco. 

Em seguida, para a remoção de contaminação orgânica proveniente do fluido de corte, 

foram realizados dois procedimentos de limpeza, rota 1 e rota 2. A metodologia aplicada segue 

o fluxo apresentada no esquema da Figura 16, o qual é finalizado com caracterizações. A etapa 

de limpeza é realizada após a coleta, o enxágue com água e a secagem do resíduo de usinagem 

de operações de corte com fio diamantado de ímãs à base de Nd-Fe-B. 

Figura 16 - Esquema das rotas de limpeza do resíduo de usinagem avaliadas neste trabalho. 

 

Fonte: da autora. 

Um dos procedimentos, chamado a partir de agora de limpeza rota 1, foi realizada no 

ultrassom por 15 minutos repetindo o processo por 4 vezes. Após cada etapa no ultrassom, um 
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ímã foi utilizado para reter o resíduo de usinagem limpo. Após finalizar o processo, a secagem 

foi realizada em dessecador sob vácuo. Posteriormente, o resíduo de usinagem limpo foi 

encaminhado para a etapa de recuperação da fase de φ. 

O segundo procedimento utilizado, foi adaptado de Yue (2018). Neste trabalho, Yue e 

colaboradores relatam uma etapa de destilação, na qual o resíduo úmido foi enxaguado com 

acetona durante 10 minutos em banho de ultrassom. Em seguida, o resíduo foi misturado com 

água destilada e colocado em um evaporador rotativo. O processo de destilação, visando a 

remoção da maioria das impurezas orgânicas restantes, foi realizado durante 30 minutos com 

temperatura de 90 °C. Novamente, um enxágue com acetona foi realizado. Enquanto isso, um 

retentor magnético caseiro foi utilizado para separar as impurezas não magnéticas, como 

materiais abrasivos. Finalmente, a secagem foi realizada a 85 ° C por 4 h ao ar (YUE et al., 

2018). 

Para este trabalho, a rota 2 consiste em uma limpeza de evaporação adaptada e 

realizada conforme descrição a seguir. A primeira etapa é feita com acetona por 10 minutos no 

ultrassom. Com auxílio de um ímã, separa-se a acetona e os resíduos não magnéticos do cavaco. 

Em seguida, o resíduo é colocado em agitador magnético em banho maria com água destilada 

aquecida a 90 °C. O conjunto é agitado a cada 5 minutos e o processo é finalizado após 

evaporação da água. Por fim, um enxágue com acetona é realizado para acelerar a secagem que 

é realizada em dessecador sob vácuo. 

Outra maneira de remover a contaminação de carbono é a oxidação em altas 

temperaturas. Devido a completa oxidação da fase φ resultante deste processo, esta abordagem 

não foi avaliada neste trabalho. 

3.3 PROCESSAMENTO - REDUÇÃO CALCIOTÉRMICA 

O processo de redução calciotérmica é composto por quatro etapas: (i) seleção das 

matérias-primas; (ii) mistura e compactação; (iii) tratamento térmico e (iv) lavagem dos 

subprodutos.  

Os componentes selecionados foram os resíduos de usinagem limpo e cálcio metálico 

em grânulos (Alfa Aesar, 99,5 % de pureza). Considera-se que o resíduo de usinagem já possui 

os elementos de interesse uma que é proveniente de operações de corte de um bloco de Nd-Fe-

B. Portanto, a pesagem dos componentes foi realizada para o agente redutor e utilizou-se 100 

% em excesso de cálcio, com o objetivo de forçar a reação a ocorrer no sentido dos produtos. 
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A quantidade foi determinada com base no resultado de teor de oxigênio do resíduo de 

usinagem. 

Na etapa de mistura e compactação o cavaco limpo e o agente redutor, cálcio metálico 

em grânulos, são compactados em prensa uniaxial em camadas alternadas, conforme mostrado 

no esquema da Figura 17. Os parâmetros utilizados foram pressão de 60 MPa durante 60 

segundos. Este processo é realizado para aumentar a área de contato entre as partículas oxidadas 

e o agente redutor. 

Figura 17 – Esquema de compactação em camadas alternadas de cálcio metálico e cavaco limpo. 

 
Fonte: da autora. 

Para a realização do tratamento térmico, o compactado foi inserido em um cadinho de 

aço inoxidável e o conjunto foi colocado em uma retorta para ser conectado ao um forno tubular. 

Foram realizadas 3 purgas com argônio para purificar a atmosfera dentro da retorta. O 

tratamento foi executado sob vácuo, com taxa de aquecimento de 10 °C/min, temperatura de 

1000 °C e tempo de patamar de 6 horas e o resfriamento foi realizado lentamente, com a retorta 

dentro do forno. A Figura 18 mostra o perfil térmico de um dos tratamentos realizados, onde o 

resfriamento lento é evidenciado. 
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Figura 18 - Ciclo térmico de redução calciotérmica. 

 
Fonte: da autora. 

Ao finalizar o tratamento térmico, o cadinho foi aberto mecanicamente após aplicar 

pressão na lateral da tampa visto que ocorre vedação devido a evaporação de cálcio durante o 

processo. A massa reduzida apresenta aparência esponjosa e tem maior resistência mecânica do 

que o estado inicial devido à formação de necks devido à fusão do cálcio, conforme mostrado 

na Figura 19. Para facilitar a etapa de remoção dos subprodutos, a amostra foi desintegrada com 

o auxílio de um almofariz e pistilo até os pós apresentarem tamanhos menores do que 200 μm. 

Figura 19 - Aspecto do produto da reação de redução calciotérmica. 

 
Fonte: da autora. 

3.3.1 Lavagem dos subprodutos da redução calciotérmica 

Os produtos da reação de redução calciotérmica são, além da liga, o óxido de cálcio e 

um excesso de cálcio metálico que não reagiu durante o processo. O óxido de cálcio e o cálcio 

são considerados subprodutos da reação, visto que estes devem ser removidos ao final do 

processo. Para isso é realizada uma etapa de lavagem dos subprodutos da reação, a qual consiste 

em três partes: a hidratação, a lixívia ácida e a secagem. 
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A primeira etapa trata-se de uma hidratação do Ca e CaO, que formará Ca(OH)2, de 

acordo com a reação descrita na equação 10. Assim, uma maneira de controlar esta reação é 

mediante medição do pH pois, ao fim da hidratação o pH deve ser básico devido a formação de 

Ca(OH)2. Essa etapa da lavagem foi realizada pela imersão do produto da reação em água 

destilada por 15 minutos no ultrassom e esse processo é repetido três vezes.  

A lixívia ácida foi realizada por meio da adição de uma solução de 5% de ácido acético 

glacial (Neon, pureza 99,8 %) em água destilada, também no ultrassom. Essa etapa tem como 

objetivo a remoção dos hidróxidos formados na etapa anterior bem como a remoção de óxidos 

da superfície das partículas. Ao final do processo, o ácido foi neutralizado com água destilada. 

Adicionou-se acetona para remoção da água e a secagem foi realizada sob vácuo em 

dessecadora. 

A proporção de material a ser lavado e de solução foi avaliada. Iniciou-se com a 

proporção 100 g:1 L e 100 g:2 L, ou seja, 100 g de material a ser lavado para 1 e 2 litros de 

solução, respectivamente. 

3.4 CARACTERIZAÇÕES 

A etapa de caracterização da matéria-prima, ou seja, do resíduo de usinagem, é 

fundamental para definir a correlação entre material de entrada e parâmetros de processo e, 

portanto, as técnicas utilizadas com este intuito serão apresentadas incialmente. 

Para o resíduo de usinagem, as caracterizações necessárias envolvem, principalmente, 

informações estruturais, de composição química e de morfologia. Os principais objetivos são a 

determinação do nível de degradação das fases, a presença e o teor de contaminantes e o 

mecanismo de remoção de material durante as operações de corte.  

A técnica de difração de raios X foi empregada para caracterização estrutural, análise 

elementar e espectroscopia de energia dispersiva foram utilizadas para determinação da 

presença e dos teores de contaminantes; e microscopia eletrônica de varredura foi utilizada para 

análise microestrutural. 

Cada etapa do processamento de redução calciotérmica também foi submetida as 

caracterizações citadas anteriormente. Nesta etapa, o principal objetivo é a verificação da 

efetividade do processo tanto na recuperação da fase φ quanto na redução dos teores de 

contaminantes. Por fim, a técnica de espectroscopia Mössbauer será apresentada, com o intuito 

de realizar um comparativo entre o estado inicial do resíduo de usinagem e as etapas de 

processamento. 

CONFERE COM ORIGINAL, cópia extraída de documento original de acordo com o Art. 5º do Decreto nº 83.936/79



49 

 

A seguir estão detalhadas as técnicas utilizadas juntamente com a finalidade das 

caracterizações e detalhes das medições. 

3.4.1 Microscopia Eletrônica de Varredura 

A microscopia eletrônica de varredura (MEV) foi utilizada para visualizar tanto a 

morfologia e o tamanho das partículas do resíduo de usinagem quanto para avaliar as etapas e, 

principalmente, o produto da redução calciotérmica. A partir dessa análise é possível 

caracterizar como ocorre o fenômeno de remoção de material durante a operação de corte com 

fio diamantado, bem como, verificar a possibilidade de reinserção do resíduo recuperado na 

cadeia produtiva de ímãs. Para isso, foram analisadas todas as etapas do processo, desde o 

resíduo de usinagem até o resíduo recuperado.  

O equipamento utilizado foi um microscópio eletrônico de varredura convencional 

com filamento de tungstênio JEOL® modelo JSM-6390LV do Laboratório Central de 

Microscopia Eletrônica (LCME-UFSC). Os modos de contraste de imagem utilizado foram o 

de elétrons secundários (SE) e de elétrons retroespalhados (BSE). Além disso, o sistema de 

espectrometria de raios X por dispersão de energia (EDS) foi utilizado para análises de 

composição química. 

Micrografias do resíduo de usinagem e do ímã foram utilizadas para determinação de 

tamanho de partícula e de grão via análise de imagem. A contabilização foi realizada utilizando 

o ImageJ, software para processamento e análise de imagens, desenvolvido por Wayne Rasband 

no National Institute of Mental Health, Estados Unidos. O procedimento é realizado após 

binarização de uma cópia da imagem a partir da qual o software identifica e realiza a contagem 

da área ocupada pela partícula, obtendo desta forma informações quanto ao tamanho, Figura 

20. Partículas parcialmente visíveis nas regiões limites da imagem são excluídos da 

contabilização devido à impossibilidade de precisar seu tamanho total. 
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Figura 20 - Exemplo do procedimento de binarização para contabilização do tamanho de partículas. (a) Imagem 

original; (b) Imagem binarizada utilizada para contabilização. 

 

Fonte: da autora. 

Optou-se pela utilização do diâmetro de Ferret, visto que este 

descreve um diâmetro equivalente de maneira assertiva para partículas com formatos diversos 

como as oriundas encontradas no resíduo de usinagem. O diâmetro de Ferret  

calculado a partir da distância entre duas linhas paralelas tangentes a projeção da partícula 

em um plano bidimensional (MERKUS, 2009). 

Utilizando os valores de diâmetro de Ferret e modelando as partículas como esferas 

é possível utilizar o conceito de “D-valor”, amplamente utilizado na indústria 

farmacêutica, para caracterizar a distribuição em torno do tamanho do particulado. No 

presente estudo serão abordados os seguintes “D-valores” (HORIBA SCIENTIFIC, 

2017). Os D-valores utilizados neste trabalho, estão descritos a seguir: 

 D10 representa o valor limite do diâmetro equivalente de Ferret ao qual 10% do total de 

particulados analisados é inferior. 

 D50 representa valor limite do diâmetro equivalente de Ferret ao qual 50% do 

total de particulados analisados é inferior. 

 D90 representa valor limite do diâmetro equivalente de Ferret ao qual 90% da 

massa total de particulado analisado é inferior. 

3.4.2 Análise elementar 

Neste trabalho foram realizadas análises elementares para determinar os teores de 

contaminação com carbono e oxigênio. O teor de oxigênio foi medido utilizando o método de 

fusão com gás inerte e o teor de carbono foi determinado mediante o método de combustão, 

ambos em equipamento da marca LECO do Laboratório de Processos Metalúrgicos do Instituto 

de Pesquisas Tecnológicas (IPT). 

(a) (b) 
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O teor de carbono foi avaliado com o objetivo de verificar a efetividade da limpeza de 

remoção de orgânicos e, portanto, o resíduo de usinagem e os resíduos de usinagem limpos 

foram caracterizados. 

O teor de oxigênio foi analisado no resíduo de usinagem para determinar o aporte de 

oxigênio e para determinar o teor de agente redutor necessário para o processo de recuperação 

deste resíduo. 

3.4.3 Difração de Raios X 

A difração de raios X foi de extrema importância para este trabalho pois permitiu 

avaliar a efetividade do processo de reciclagem por meio da análise das fases presentes na etapa 

final do processamento laém de permitir a caracterização do resíduo de usinagem e das etapas 

de limpeza 

As amostras em formato de pó foram peneiradas abaixo de 200 μm e foram submetidas 

a análises com radiação Kα do cobre. O intervalo de análise foi de 20 a 85 ° e a velocidade foi 

de 1,5 graus por minuto. O equipamento utilizado foi um difratômetro de raios X, modelo 6000, 

de fabricação da SHIMADZU, do Centro Multiusuário do Centro de Ciências Tecnológicas da 

UDESC (CCT-UDESC). 

As cartas utilizadas para indexação das fases dos padrões de difração de raios X foram 

retiradas da base de dados ICSD (Inorganic Crystal Structure Database). O número de 

identificação do cartão (i.e. collection code) de cada uma das fases identificadas nas análises 

está descrito a seguir. Nd2Fe14B código 41393, Nd1,1Fe4B4 código 614071, NdFeO3 código 

78587, Nd(OH)3 código 399, Nd2O3 código 614071, B2O3 código 16021, Fe-α código 53802, 

Fe2O3 código 291494, Fe3O4 código 50567. 

3.4.4 Espectroscopia Mössbauer 

A técnica de espectroscopia de Mössbauer consiste no uso do efeito Mössbauer na 

identificação de espécies químicas usando radiação gama. Este efeito envolve a  

emissão ressonante e sem recuo e absorção de fótons de radiação gama por átomos ligados em 

uma estrutura sólida. 

O embasamento do efeito está relacionado a conservação de momento quando da 

absorção de raios gama por um núcleo. Em um cristal sólido núcleos que absorvem radiação 

não possuem liberdade de recuo quando emitem radiação gama, portanto, dispersam a energia 
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de recuo na forma de vibrações de conjuntos de átomos (fônons).  Parte da energia de recuo é 

emitida como um movimento do cristal como um todo, com perda praticamente nula de 

energia. 

A espectroscopia baseada nesse efeito consiste na irradiação de uma 

amostra com raios gama do mesmo isótopo e a medição da quantidade de fótons 

transmitidos a um detector. Como os ambientes químicos ao redor de cada núcleo 

são diferentes para cada composto, a energia absorvida é diferente para diferentes 

espécies atômicas. 

A espectroscopia Mössbauer é uma técnica que pode dar informações específicas das 

ligações e estruturas, propriedades elétricas e magnéticas, dependência temporal e dinâmica de 

vários sistemas, e por isso, é aplicada em muitas áreas da ciência. O efeito Mössbauer também 

é importante para obtermos informações sobre as interações fracas entre o núcleo e sua 

vizinhança. Este efeito, observado em sólidos, é usado principalmente nas áreas de física e 

química (GÜTLICH, 2011). 

O que caracteriza um espectro Mössbauer são as formas, intensidade, posição e 

número das várias linhas de absorção que constituem o espectro. Estes fatores dependem do 

tipo de interação hiperfina que está ocorrendo. A intensidade, por exemplo, depende da 

concentração dos núcleos Mössbauer do absorvedor. Interações hiperfinas nucleares são as 

perturbações causadas nos níveis de energia nucleares devido as interações entre momentos 

nucleares e campos elétricos e magnéticos, criados por cargas próximas do núcleo. 

Os espectros foram coletados à temperatura ambiente na geometria de transmissão em 

um espectrômetro convencional de aceleração constante usando uma fonte de 57Fe, localizado 

no Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (CDTN). 

  A  espectroscopia Mössbauer  no 57Fe  fornece informações relevantes com relação à 

identificação de fases que contém ferro, mesmo que a proporção deste com relação à  amostra  

como  um  todo  seja  muito  pequena,  sendo  assim muito mais sensível na identificação das 

mesmas do que a maioria das técnicas de caracterização estrutural (MORETO et al., 2007).  
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Os resultados estão organizados em 2 partes referentes a cada uma das etapas do 

trabalho. A primeira parte contempla os resultados referentes a caracterização do resíduo de 

usinagem gerado em operações de corte com fio diamantado e a segunda parte refere-se aos 

resultados do processamento de redução calciotérmica para obtenção da fase Nd2Fe14B a qual 

contempla também a etapa de limpeza do resíduo de usinagem para remoção da contaminação 

orgânica. 

4.1 CARACTERIZAÇÃO DO RESÍDUO DE USINAGEM 

A caracterização do resíduo de usinagem é etapa fundamental para o correto 

reaproveitamento deste resíduo. O processo de redução calciotérmica depende fortemente da 

determinação do teor de contaminação com oxigênio, visto que a quantidade de agente redutor 

é estimada a partir deste valor. Além disso, mediante análise do resíduo de usinagem é possível 

estimar o nível de degradação das fases e o mecanismo de remoção de material durante a 

operação de corte. 

Portanto, o foco desta seção do capítulo é a avaliação microestrutural, estrutural e de 

composição química de resíduos de usinagem de ímãs sinterizados da classe N42 via corte com 

fio diamantado. 

4.1.1 Morfologia 

Por meio da avaliação da morfologia do resíduo de usinagem é possível estimar, de 

maneira preliminar, o mecanismo de remoção de material durante o corte. Além disso, 

informações a respeito da morfologia e do tamanho das partículas fornecerão dados a respeito 

da degradação de fases. A Figura 21 apresenta micrografias de microscopia eletrônica de 

varredura do resíduo de usinagem. 
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Figura 21 - Imagem de MEV do resíduo de usinagem com contraste de elétrons secundários.  

  
Fonte: da autora. 

Percebe-se que a maioria das partículas do cavaco possuem morfologia com formato 

irregular e que há uma tendência a formação de aglomerados sugerindo interação entre as 

partículas. Essa interação ocorre devido ao caráter ferromagnético e ao reduzido tamanho das 

partículas, o que provoca aglomeração. A Figura 22 mostra com maior detalhes a aglomeração 

de partículas de tamanho reduzido bem como o formato irregular das partículas. A morfologia 

irregular e os cantos vivos de algumas partículas do resíduo de usinagem são provenientes de 

fraturas frágeis, o que era esperado devido ao comportamento mecânico frágil da fase 

Nd2Fe14B. 

Figura 22 - Imagem de MEV do resíduo de usinagem mostrando a aglomeração de partículas e o formato 

irregular. Contraste de elétrons secundários. 

 
Fonte: da autora. 

Ao analisar a morfologia do resíduo de usinagem, percebeu-se que algumas partículas 

apresentaram irregularidades na superfície. A Figura 23 (a) evidencia uma partícula com 

arrancamento ocasionado pela penetração de um dos grãos de diamantes do fio diamantado. A 
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Figura 23 (b) demonstra uma partícula deformada com uma espécie de amassamento. A 

presença de partículas com irregularidades na superfície evidencia que além dos danos 

provocados pelo contato com a atmosfera ambiente e com o fluido de corte, podem haver danos 

referente a esforços mecânicos do contato do grão de diamante com a peça. 

Figura 23 - Imagens de MEV do resíduo de usinagem evidenciando defeitos na superfície das partículas. 

Contraste de elétrons secundários. 

 

Fonte: da autora. 

A interação dos grãos de diamante abrasivos com os grãos do ímã pode ser verificada 

também no estudo da morfologia de peças cortadas com fio diamantado. A Figura 24 mostra 

um exemplo da morfologia da superfície de um ímã de Nd-Fe-B após corte com fio diamantado 

onde é evidenciado o arrancamento de material devido a esta interação. A imagem de 

microscopia eletrônica de varredura mostra a presença de lascas e crateras – características para 

cortes em regime frágil – também é possível perceber a presença de regiões com aspecto mais 

liso – característica de cortes em regime dúctil (BIFANO et al. 1991). A presença dos dois 

regimes de corte é um indicativo de que o processo de corte pode ter gerado danos mecânicos 

na superfície da peça e no cavaco produzido. 

(a) (b) 
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Figura 24 - Imagem de MEV da morfologia da superfície de ímã usinado com fio diamantado evidenciando 

crateras na superfície. 

 
Fonte: da autora. 

Por meio de análise de imagens foi possível determinar o tamanho de partícula do 

resíduo de usinagem. O resultado, apresentado na Figura 25, foi comparado com os valores de 

tamanho de grão do ímã utilizado para as operações de corte com o objetivo de verificar como 

ocorre o mecanismo de remoção de material durante o corte com fio diamantado. 

Figura 25 - Gráfico do tamanho de partícula do cavaco em comparação com o tamanho de grão do ímã utilizado 

nas operações de corte. 

 
Fonte: da autora. 

O tamanho médio (D50) das partículas do resíduo de usinagem é de 3,35 μm. Este 

valor é menor do que o tamanho médio de grão do ímã utilizado para as operações de corte, o 
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qual apresenta tamanho médio de 6,70 μm. Uma vez que o resíduo de usinagem possui tamanho 

de partícula médio menor do que o tamanho de grão do ímã, é possível que, durante as operações 

de corte com fio diamantado, os grãos do ímã sofreram danos mecânicos provocados pela 

interação dos grãos abrasivos, desta forma, o corte ocorreu de maneira intragranular. Com este 

tipo de fenômeno ocorrendo, espera-se que o teor de oxigênio do resíduo seja mais elevado do 

que em casos onde o arrancamento dos grãos é intergranular, uma vez que há a criação de novas 

superfícies, aumentando assim, a reatividade do resíduo. 

O resíduo de usinagem possui algumas partículas da mesma ordem de grandeza do que 

alguns grãos do ímã e isto sugere que também houve arrancamento de grãos inteiros. Esse 

arrancamento pode ter sido causado devido a interação das fases do ímã com a água do fluido 

de corte. Essa interação resulta em absorção de hidrogênio, a qual provoca expansão da rede e, 

com isso, faz com que a fase rica em neodímio se descole. Esta remoção do material de contorno 

de grão causa um afrouxamento progressivo dos grãos da fase φ. Este resultado está de acordo 

com o previsto para a corrosão de ímãs em ambientes úmidos, descrito por Mccain e abordado 

neste trabalho na seção de fundamentação teórica (MCCAIN, 2011). 

4.1.2 Composição química 

A análise da composição química do resíduo de usinagem foi realizada com o objetivo 

de verificar se o resíduo de usinagem apresenta contaminantes uma vez que os cortes foram 

realizados em bancada de corte de uso geral. Para isso, a composição química ímã à base de 

Nd-Fe-B e do resíduo de usinagem foram estimadas mediante análise de espectroscopia de 

energia dispersiva (EDS). O resultado está apresentado na Tabela 2. 

Tabela 2 – Composição química do bloco de Nd-Fe-B e do resíduo de usinagem. 

% em 

peso 
Nd Pr Fe B Al Cu Si C O 

Ímã 25 (±2) 7, (±1) 55 (±2) 11 (±1) > 0,5 > 0,6 - - - 

Cavaco 28 (±3) 6 (±1) 45 (±2) 
4 

(±0,6) 
> 0,5 > 0,6  > 0,5 

8 

(±0,3) 

3 

(±0,2) 
Fonte: da autora. 

Ao analisar o resultado percebe-se que o bloco de Nd-Fe-B e o resíduo de usinagem 

contém aproximadamente 30 % em peso de terras raras, em uma proporção de 0,8:0,2 de 

neodímio e praseodímio. Durante a análise, diversas amostras de resíduo de usinagem foram 

avaliadas e todas apresentaram teor de terras raras médio de 30 % em peso. Uma vez que está 
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quantidade é indicada para produção de ímãs com fase φ e com fase rica a diferença de teores 

não representará danos ao processo de reciclagem e o resíduo foi considerado adequado para a 

aplicação do processo de reaproveitamento. 

Há presença de alumínio e cobre como elementos de liga no ímã. Os teores de alumínio 

e cobre no ímã são baixos, menor do que 0,5 % em peso, o que indica que não houve 

contaminação de níquel, material de base do fio diamantado. 

A presença do baixo teor de silício no resíduo de usinagem provavelmente é oriunda 

de contaminação durante o corte, uma vez que a máquina de corte por fio diamantado foi 

utilizada para cortar materiais à base de Si. 

Apesar de os valores não serem precisos devido ao caráter semi-quantitativo da técnica 

de EDS e devido a análise do resíduo de usinagem ter sido feito sob uma fita de carbono, é 

possível notar que, além da pequena contaminação de silício, há presença de carbono e oxigênio 

somente no resíduo de usinagem. Isto indica que a contaminação prevista de fato ocorreu. 

4.1.3 Caracterização estrutural 

Além da morfologia e da composição química, o resíduo de usinagem foi submetido a 

análise de difração de raios X e o resultado está apresentado na Figura 26. 

Figura 26 - Padrão de difração de raios X do resíduo de usinagem. 

 
Fonte: da autora. 

O padrão de difração do resíduo de usinagem mostra a presença das seguintes fases: 

fase φ, ferro alfa, Nd1,1Fe4B4, óxido de neodímio, hidróxido de neodímio e óxido de ferro e 

neodímio. 
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A presença da fase φ, indica que sua degradação foi parcial e que algumas partículas 

do resíduo de usinagem possuem a fase intacta em seu interior com camada de óxidos ao redor. 

Além disso, a presença de ferro alfa corrobora a degradação parcial da fase φ, conforme equação 

1. Estes resultados estão de acordo com a teoria apresentada por Fridaus e descrita na seção de 

fundamentação teórica, referente a oxidação de ímãs maciços e de particulados à base de Nd-

Fe-B. 

A partir da análise das fases via difração de raios X, é possível confrontar os dados 

com as hipóteses a respeito do mecanismo de degradação das fases do ímã. A presença de Nd2O3 

e Nd(OH)3 sugere que a degradação da fase rica ocorreu devido a oxidação do neodímio devido 

ao contato com a atmosfera ambiente e devido ao contato desta fase com a água do fluido de 

corte, conforme as equações 3 e 8, respectivamente. 

A presença do óxido de ferro e neodímio (NdFeO3) indica que em alguns momentos, 

a temperatura foi superior a 727 °C visto que este é encontrando em reações de oxidação em 

temperaturas entre 727 e 1027 °C a partir da reação de ferro livre com óxido de neodímio e 

oxigênio, conforme apresentado na equação 5. 

Este aumento de temperatura é possível visto que o fluido de corte é aplicado de 

maneira intermitente, o que pode ter causado um aumento de temperatura momentâneo no local 

de contato entre peça e ferramenta. É provável que este aumento de temperatura tenha sido local 

e momentâneo, pois, caso contrário, a fase φ seria totalmente degradada. 

Para determinar a quantidade de fases à base de ferro, foi realizada análise de 

espectroscopia Mössbauer, cujo espectro está apresentado na Figura 27. O espectro Mössbauer 

da fase Nd2Fe14B pode ser descrito com modelo de seis sextetos correspondentes aos seis sítios 

possíveis do Fe desta fase: k1, k2, j1, j2, e, c. Os átomos de neodímio ocupam os sítios f e g e um 

tipo de sítio g é ocupado por átomos de boro. 

CONFERE COM ORIGINAL, cópia extraída de documento original de acordo com o Art. 5º do Decreto nº 83.936/79



60 

 

Figura 27 - Espectro Mössbauer do resíduo de usinagem. 

 

Fonte: da autora. 

 Segundo o modelo de espectro Mössbauer dos compostos TR2Fe14B, existem seis 

sítios de ferro não equivalentes, como cada sitio é ajustado com um sexteto e cada sexteto tem 

4 variáveis (área relativa, desvio isomérico, desvio quadrupolar, campo hiperfino), há um total 

de 24 variáveis ajustáveis. Ao analisar o espectro Mössbauer do resíduo de usinagem, pode-se 

verificar que o espectro corrobora o resultado encontrado na análise de difração de raios X, 

visto que as fases que contém ferro – fase φ, ferro alfa, Nd-Fe-B e Nd-Fe-O - são detectadas. 

As fases Nd(OH)3 e Nd2O3 não são detectadas devido a características da técnica, mais 

especificamente, devido a fonte de radiação utilizadas, conforme detalhado na seção materiais 

e métodos. A quantidade das fases encontradas é de 84 % de fase φ, 3 % de ferro alfa, 9 % de 

fase Nd1,1Fe4B4 e 4 % de fase NdFeO3. 

A partir dos ajustes realizados no espectro, foi possível determinar os campos 

hiperfinos da amostra, Tabela 3.  é o desvio isomérico relativo ao ferro alfa,  é o 

desdobramento quadrupolar, Bhf é  campo hiperfino.  Segundo o modelo os campos hiperfinos 

dos compostos R2Fe14B decrescem na seguinte ordem:  8j2>16k2>16k1>4e>8j1>4c 

 

 

 

 

 

 

 

. 
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Tabela 3 - Parâmetros hiperfinos do resíduo de usinagem. 

Sítio 
  0,05 

(mm/s) 

2/Q  

0,05 (mm/s) 

BHF  0,5 

(Tesla) 
Área  1 (%) 

8j2 0,08 0,34 33,6 12 

16k2 -0,09 0,14 30,1 24 

16k1 -0,09 -0,31 28,0 24 

8j1 -0,01 0,16 24,8 12 

4e -0,15 0,18 25,1 6 

4c -0,015 0,34 25,2 6 

Fe-α 0,0 0,0 33,1 3 

Fe-Nd-B 0,27 0,69 - 9 

Fe-Nd-O -0,09 1,29 - 4 

Fonte: da autora. 

Os campos hiperfinos a temperatura ambiente são similares aos de Nd2Fe14B descritos 

pelo modelo de ajuste usado por Budzynski e colaboradores, sendo 27,1 Tesla o valor médio 

do campo hiperfino relatado e 27,3 T o valor médio encontrado para o resíduo de usinagem 

(BUDZYŃSKI et al., 2015). Isto indica que a fase φ presente no resíduo de corte não teve sua 

rede cristalina alterada pela contaminação de oxigênio e carbono. 

4.1.4 Contaminantes 

Os fluidos lubrirrefrigerantes utilizados nas operações de usinagem de ímãs de Nd-Fe-

B são, geralmente, a base de compostos orgânicos. A não utilização do meio lubrirrefrigerante, 

ocasiona um aumento do atrito entre a ferramenta, a peça e o cavaco, e consequentemente uma 

maior quantidade de calor é gerada pelo processo. Isto resulta em menor vida útil da ferramenta 

e o maior aporte térmico pode acarretar efeitos negativos na peça usinada. Além disso, quanto 

maior a quantidade de calor em contato com os resíduos de usinagem pirofóricos, maior a 

probabilidade de explosão. Esse efeito é ponto de atenção, principalmente em operações 

industriais visto que a quantidade de resíduo gerada é maior do que a quantidade gerada em 

escala laboratorial e, portanto, o risco é maior. 

A utilização de fluidos lubrirefrigerantes resulta em contaminação com carbono. Esta 

contaminação é prejudicial para as propriedades magnéticas de ímãs permanentes à base de Nd-

Fe-B. Visando o reaproveitamento do resíduo recuperado na cadeia produtiva de ímãs 
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sinterizados, faz-se necessária a aplicação de uma etapa de limpeza com o objetivo de redução 

dos teores e remoção desta contaminação. 

Dito isso, o resultado da análise de teor de carbono do resíduo de usinagem após o 

corte é de 18.900 ppm, este teor é superior ao teor de carbono do ímã usinado, o qual está em 

torno de 600 ppm. 

Conforme descrito na seção de revisão da literatura, ímãs sinterizados à base de Nd-

Fe-B apresentam tipicamente teores de 4.500 ppm de oxigênio. No caso de resíduos de ímãs no 

formato particulado, o teor de oxigênio pode atingir valores mais elevados e pode, até, degradar 

completamente as fases presentes. Isso ocorre devido a maior área de superfície, o que resultam 

em maior reatividade deste material quando em formato particulado. A diferença no teor de 

oxigênio dos resíduos de ímãs de Nd-Fe-B suscetíveis ao reaproveitamento, determinará os 

processos de reciclagem. 

No caso de resíduos particulados, há um valor de teor de oxigênio limite para 

reprocessamento direto na cadeia produtiva de ímãs. Este limite depende de diversos fatores 

como, por exemplo, o tipo de ímã (sinterizado ou compósito), a classe do ímã que está sendo 

produzido, a composição química e o teor de terras raras. Acima desse valor, há um decréscimo 

nas propriedades magnéticas e, portanto, o resíduo só poderá ser reinserido no processo 

produtivo após remoção e/ou eliminação deste contaminante. 

No processo de usinagem de ímãs, há duas principais fontes de oxigênio: (i) a 

atmosfera ambiente, visto que as operações de corte não são realizadas em ambiente com 

controle de atmosfera; e (ii) a água contida no fluido lubrirrefrigerante, o qual é responsável 

pelo arrefecimento da região de contato entre peça e ferramenta e pelo transporte dos resíduos. 

A correta determinação da quantidade de agente redutor depende diretamente da 

determinação do teor de oxigênio do resíduo de usinagem. Dito isso, o resultado da análise de 

teor de oxigênio do resíduo de usinagem utilizado neste trabalho está apresentado na Figura 28. 
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Figura 28 - Gráfico do teor de oxigênio do ímã e do resíduo de usinagem após o corte com e sem uso de fluido 

lubrirrefrigerante. 

 
Fonte: da autora. 

O teor de oxigênio do ímã original é de 4.000 ppm, o que está de acordo com os valores 

típicos para ímãs sinterizados à base de Nd-Fe-B. No caso do resíduo de usinagem de corte sem 

a presença de fluido lubrirrefrigerante, esse teor é de 136.000 ppm. Esse valor indica que a 

degradação das fases foi intensa devido ao calor gerado durante a operação de corte. Este dado 

reforça a necessidade da utilização do fluido lubrirrefrigerante. 

O teor de oxigênio do resíduo de usinagem realizado com uso de fluido 

lubrirrefrigerante é reduzido para 57.000 ppm de O2. Portanto, além dos benefícios da utilização 

de fluido de corte já citados, seu uso também é importante também para controlar a degradação 

das fases do resíduo de usinagem. Este controle permite que não sejam formados óxidos 

complexos evitando aumento na complexidade do processo de redução. 

Utilizando o valor de massa molecular dos elementos das fases detectadas na análise 

de difração de raios X, ou seja, Nd2Fe14B, Fe-α, Nd1,1Fe4B4, Nd(OH)3, Nd2O3, NdFeO3 e 

Nd1,1Fe4B4 o teor de oxigênio previsto é de 61.000 ppm, ou seja, o teor de oxigênio do resíduo 

de usinagem é da mesma ordem de grandeza do que o teor previsto em cálculos químicos. 

Baseado em um conteúdo de 30 % de elementos terras raras no resíduo, é necessário 

aproximadamente 45.000 ppm de oxigênio para oxidar completamente os ETRs (SAGUCHI et 

al., 2002). Portanto, o teor de oxigênio medido é superior ao teor esperado para oxidação 

completa dos elementos de terras raras. Além disso, é necessário cerca de 5.000 ppm de 

oxigênio para oxidar completamente a fase rica, considerando 3 % em peso desta fase. O teor 

de oxigênio do resíduo de usinagem indica que a fase rica foi completamente oxidada e 
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corrobora o fato de que a fase φ sofreu degradação o que resultou em aumento no o teor de 

oxigênio. 

Além disso, o teor de oxigênio encontrado no resíduo de usinagem é menor do que o 

valor de 279.000 ppm previsto para oxidação total das fases presentes no ímã formando Nd2O3, 

Nd(OH)3, Fe2O3 e B2O3. Estes fatos comprovam a hipótese de que as partículas do resíduo de 

usinagem contêm ainda algum teor de fase φ preservada. 

Com base nos resultados apresentados na seção de caracterização do resíduo de 

usinagem foi possível descrever o mecanismo de remoção de material e de degradação das fases 

presentes. 

Segundo as informações referente ao tamanho de partícula do resíduo de usinagem e 

do tamanho de grão do ímã e referente a morfologia da peça usinada, a remoção de material 

ocorre intragranularmente. Isto significa que, em alguns momentos, o esforço mecânico que os 

grãos de diamante exercem sobre a peça é suficientemente grande para provocar quebra dos 

grãos do ímã. Ao expor novas superfícies, o resíduo de usinagem apresenta maior 

susceptibilidade a oxidação. Além da fratura intragranular, algumas partículas do resíduo de 

usinagem possuem tamanho da mesma ordem de grandeza do que os grãos do ímã. Isto significa 

que há partículas no resíduo com menor nível de degradação da fase φ. 

Referente a degradação das fases, é possível verificar que esta ocorre de maneira total 

para a fase rica em neodímio, devido a sua alta reatividade, e de maneira parcial para a fase φ. 

Isto impede a reutilização direta do resíduo de usinagem como matéria-prima para a produção 

de ímãs sinterizados. A alteração na fase rica afetará a densificação de ímãs; o alto teor de 

contaminante, principalmente oxigênio e carbono, afetam as propriedades magnéticas do 

resíduo e impossibilitam sua reutilização direta. 

Conclui-se então que o elevado nível de contaminantes, principalmente carbono e 

oxigênio, impossibilita a reutilização direta do resíduo de usinagem na cadeia produtiva de ímãs 

sinterizados. Desta forma, para possibilitar o reaproveitamento destes resíduos, faz-se 

necessária a aplicação de processos para redução dos teores de contaminantes. 

4.2 Processamento – redução calciotérmica 

Os resultados da seção de processamento estão divididos em: (i) caracterização da 

etapa de limpeza de orgânicos, ou seja, dos resíduos de usinagem limpos e (ii) caracterização 

das etapas do processo de redução calciotérmica, ou seja, da etapa após tratamento térmico e 

da etapa de lavagem de subprodutos. 
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4.2.1 Resíduo de usinagem - remoção de orgânicos 

Conforme detalhado na seção de materiais e métodos, o resíduo de usinagem foi 

submetido a dois processos de limpeza para remoção de orgânicos. Para avaliação desta etapa, 

foram realizadas análises de teor de carbono e de difração de raios X para determinação das 

fases presentes. 

4.2.1.1 Carbono 

Visando reduzir o teor de contaminação com carbono, as duas estratégias de limpeza 

para remoção de orgânicos, proveniente principalmente do fluido lubrirrefrigerante, foram 

avaliadas. Os principais parâmetros analisados foram o teor de carbono e as fases do resíduo de 

usinagem após a limpeza. O resultado da análise de teor de carbono do resíduo de usinagem 

antes e após a etapa de limpeza da rota 1 e da rota 2, estão apresentados na Figura 29. 

Figura 29 - Gráfico do teor de carbono do ímã e do resíduo de usinagem antes e após os processos de limpeza 

das rotas 1 e 2. 

 
Fonte: da autora. 

O teor de carbono do ímã original é de 600 ppm e o resíduo de usinagem, após etapa 

de secagem no forno, apresenta teor de carbono de 18.900 ppm. Esse valor elevado 

impossibilita a reutilização do resíduo sem aplicação de etapa de limpeza visando redução de 

contaminação com carbono. 

O teor de carbono do resíduo de usinagem de limpeza da rota 1 é de 2.300 ppm. Para 

o resíduo de usinagem de limpeza da rota 2, o teor de carbono encontrado foi de 4.500 ppm. Os 
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procedimentos de limpeza de orgânicos avaliados neste trabalho resultaram em diminuição de 

aproximadamente 88 % do teor de carbono do resíduo de usinagem no caso da limpeza da rota 

1 e de aproximadamente 76 % no caso da limpeza da rota 2. Isto significa que, a rota 1 foi mais 

eficiente em termos da diminuição do teor de carbono. 

Durante a realização dos procedimentos de limpeza foi possível observar que o 

reagente utilizado na rota 1 ficou com a coloração bastante alterada no final do processo, 

conforme apresentado na Figura 30. Isto indica que esta rota 1 resultou em perda de material, o 

qual não foi retido pelo ímã e justifica o menor teor de carbono do resíduo de usinagem limpo 

por meio desta rota. Por outro lado, o material perdido na rota 1 pode resultar em alterações na 

composição química do resíduo de usinagem e este fato pode ser prejudicial para o processo de 

reciclagem. Na rota 2, devido ao fato da remoção do reagente utilizado na limpeza ter sido 

realizada via evaporação, o carbono não foi removido totalmente, porém a composição química 

do cavaco potencialmente permaneceu inalterada. 

Figura 30 - Resíduos contidos no reagente após etapa de limpeza referente a rota 1. 

 
Fonte: da autora. 

O teor de carbono de ambos os resíduos de usinagem limpos ainda está elevado para 

o reaproveitamento do resíduo na cadeia produtiva de ímãs sinterizados, porém, é possível 

utilizar este material para fabricação de ímãs compósitos e, portanto, os resíduos limpos foram 

encaminhados para processamento. 

4.2.1.2 Fases 

Conforme citado na seção de materiais e métodos, durante a etapa de limpeza da rota 

1 houve perda de material, o qual não foi atraído pelo ímã e, portanto, ficou contido no reagente 

utilizado para remoção do fluido de corte. Essa perda de material resultou em alteração nas 

fases presentes no resíduo de usinagem limpo. Com o objetivo de avaliar as fases presentes no 
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resíduo limpo, foi realizada análise de difração de raios X, cujo resultado está apresentado na 

Figura 31. 

Figura 31 - Padrão de difração do resíduo de usinagem de limpeza referente a rota 1. 

 
Fonte: da autora. 

O padrão de difração da amostra após limpeza da rota 1 difere bastante do padrão de 

difração do resíduo de usinagem, o que indica que a etapa de limpeza causou danos as fases 

presentes no resíduo. 

Ao analisar o padrão de difração do cavaco limpo podemos observar que a fase φ, 

anteriormente presente no resíduo de usinagem, foi consumida pelo contato prolongado com 

acetona. Após esta etapa, o resíduo de usinagem é composto majoritariamente de ferro alfa e 

de óxidos de ferro, além de óxido e hidróxido de neodímio e óxido de boro. Com o objetivo de 
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quantificar as fases à base de ferro, uma análise de espectroscopia Mössbauer foi realizada e o 

resultado está apresentado na Figura 32. 

Figura 32 - Espectro Mössbauer do resíduo de usinagem de limpeza referente a rota 1. 

 
Fonte: da autora. 

O espectro Mössbauer apresentado na Figura 32, correspondente ao cavaco de limpeza 

rota 1, corrobora o resultado da difração de raios X indicando que o resíduo de usinagem foi 

degradado resultando, majoritariamente, em fases a base de ferro – ferro alfa e óxidos de ferro 

– com apenas 3 % de fase φ, conforme apresentado na Tabela 4. Esta fase foi detectada na 

técnica de espectroscopia Mössbauer e não na difração de raios X devido a diferença na 

sensibilidade entre as técnicas. 

Tabela 4 – Porcentagem das fases estimadas a partir dos parâmetros do espectro Mössbauer referente ao resíduo 

de usinagem de limpeza referente a rota 1. 

 Nd2Fe14B (%) Fe alfa (%) NdFeO3 (%) FexOy (%) 

Resíduo de usinagem de 

limpeza referente a rota 1 
3 61 4 32 

Fonte: da autora. 

Estes resultados indicam que, apesar de eficiente para diminuição do teor de carbono, 

este procedimento de limpeza da rota 1 para remoção dos orgânico foi excessiva, ou seja, 

resultou em degradação ainda maior do resíduo de usinagem. Porém, uma vez que os elementos 

necessários para formação da fase φ ainda estão presentes no cavaco limpo, existe a 

possibilidade de recuperação da fase mediante a redução dos óxidos e posterior difusão dos 

elementos. 

Mediante determinação da proporção de ferro e neodímio é possível verificar o 

potencial de recuperação da fase φ quando este resíduo de usinagem limpo for submetido ao 

processo de redução calciotérmica. De maneira simplificada e considerando que a quantidade 
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de boro é fixa, para formação de 100 % de fase Nd2Fe14B esta proporção de ferro para neodímio 

deve ser 7. A proporção de fases foi estimada mediante aplicação do método de Rietveld com 

o intuito de comparar valores antes e após o tratamento de redução calciotérmica. É importante 

ressaltar que o uso de um padrão de difração obtido por meio de uma varredura de maior 

qualidade resultará em maior precisão destes valores. 

A proporção de ferro e neodímio para o resíduo de usinagem limpo com a rota 1 foi 

estimada em 8,5. Este valor é maior do que o esperado para a formação da fase φ e, portanto, 

após aplicar o processo de redução calciotérmica haverá presença de ferro livre. Esta estimativa 

indica que a perda de material que ocorreu na limpeza da rota 1 afeta negativamente o processo 

de reciclagem, visto que impossibilita a recuperação total da fase. 

Já para o caso do resíduo de usinagem de limpeza da rota 2, cujo padrão de difração 

está apresentado na Figura 33, percebe-se a presença das mesmas fases encontradas no padrão 

de difração do resíduo de usinagem. Isto significa que este procedimento de limpeza para 

remoção dos orgânicos não afetou drasticamente a estrutura cristalina do resíduo de usinagem.  

Este resíduo também foi submetido ao processo de redução calciotérmica e os resultados estão 

apresentados na seção a seguir. 

Figura 33 – Padrão de difração de raios X para o resíduo de usinagem de limpeza referente a rota 2. 

 

Fonte: da autora. 

Em termos da eficiência do processo de limpeza para remoção de orgânicos, a limpeza 

da rota 1 mostrou-se mais eficiente em termos de redução do teor de carbono visto que o teor 

de carbono resultante foi menor do que para a limpeza da rota 2. Porém, a perda de material 
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desta limpeza resultou em maior degradação de elementos de interesse o que afeta 

negativamente a estratégia de reciclagem. Desta forma, a limpeza da rota 2 pode ser mais 

adequada visando a recuperação dos resíduos de usinagem via redução calciotérmica. Esta 

conclusão poderá ser confirmada após a aplicação do processo de recuperação. 

4.2.2 Redução Calciotérmica 

Os resíduos de usinagem limpos foram submetidos ao processo de redução 

calciotérmica seguindo os passos apresentados na seção de materiais e métodos. Os resultados 

estão descritos da seguinte maneira: incialmente serão apresentados os resultados do processo 

de lavagem para remoção dos subprodutos, os quais valem para todos os processos de redução 

calciotérmica, ou seja, independem do material de entrada. Em seguida serão apresentados os 

resultados do processo de redução calciotérmica para os cavacos de limpeza da rota 1 e este 

capítulo será finalizado com o processo de redução calciotérmica para os resíduos de usinagem 

de limpeza da rota 2. 

4.2.3 Remoção dos subprodutos da reação 

Conforme citado anteriormente, a etapa de lavagem para remoção dos subprodutos da 

reação de redução calciotérmica é uma etapa crítica do processo visto que pode consumir os 

teores da fase recuperada. Para avaliar a efetividade do processo de lavagem de remoção dos 

subprodutos, foram realizadas caracterizações de microscopia de varredura. A Figura 34 mostra 

a morfologia das partículas após o processo de redução calciotérmica. 

Figura 34 - Micrografias do resíduo de usinagem após processo de redução calciotérmica sem lavagem para 

remoção dos subprodutos da reação com diferentes contrastes (a) SE e (b) BSE. 

 
Fonte: da autora. 

Na Figura 34 (a), com contraste de elétrons secundários (SE), pode-se observar a 

presença de aglomerados com tamanho superior ao tamanho de resíduo de usinagem.  Na Figura 
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34 (b), mesma região da amostra porém, com contraste de elétrons retroespalhados (BSE), 

pode-se perceber que há diferença de composição química, sendo os aglomerados maiores, com 

coloração cinza escuro, formados pelos subprodutos da reação ou seja, óxido de cálcio (CaO) e 

os aglomerados menores, de coloração cinza claro, formados por partículas da fase φ formada 

durante o processo. 

Por meio da análise qualitativa da Figura 34 (b) é possível observar que a quantidade 

de subprodutos é superior a quantidade da fase φ. Isto ocorre devido a quantidade de agente 

redutor cálcio metálico utilizada, a qual foi definida como 100 % em excesso em relação a 

quantidade indicada em cálculos estequiométricos. Além disso, percebe-se que há diferença no 

tamanho, sendo os aglomerados de subprodutos maiores do que as partículas da fase de 

interesse. Estas constatações indicam que os subprodutos estão envolvendo as partículas da fase 

de interesse e, portanto, é necessário removê-lo para avaliar corretamente a morfologia das 

partículas da fase formada após o processamento de redução calciotérmica. 

Ao aplicar o processo de lavagem de subprodutos com 1 litro de solução para cada 100 

gramas de resíduo recuperado, observou-se que a remoção dos subprodutos não foi efetiva. As 

micrografias apresentadas na Figura 35 mostram que após esta etapa houve um aumento na 

proporção da fase φ (coloração cinza claro) mas que ainda há presença dos subprodutos da 

reação, CaO e Ca(OH)2 (coloração cinza escuro). 

Figura 35 - Micrografias com contraste de elétrons retroespalhados após etapa de lavagem de subprodutos da 

redução calciotérmica com proporção de material a ser lavado e solução de 100 g:1 L. 

 
Fonte: da autora. 

Os resíduos das etapas de lavagem dos subprodutos foram avaliados. A Figura 36 

apresenta micrografias com contraste de elétrons retroespalhados dos resíduos das etapas, sendo 
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a Figura 36 (a) o resíduo da etapa de lavagem com água destilada, e Figura 36  (b) o resíduo da 

etapa de lavagem com solução de ácido acético. 

Figura 36 - Micrografias com contraste de elétrons retroespalhados evidenciando a presença dos subprodutos da 

reação no resíduo das etapas de lavagem (a) resíduo da etapa de lavagem com água destilada (b) resíduo da etapa 

de lavagem com solução de ácido acético. 

 
Fonte: da autora. 

 É possível perceber que, ambos os resíduos são formados por partículas de coloração 

cinza escuro, as quais correspondem aos subprodutos da reação, CaO e Ca(OH)2, evidenciando 

a efetividade das etapas de lavagem. Porém, percebe-se também a presença de partículas com 

coloração cinza claro, sendo a quantidade e o tamanho das partículas maiores para o resíduo da 

etapa de água destilada do que para o resíduo da etapa de solução de ácido acético. Essas 

partículas são formadas por óxido de neodímio Nd2O3. 

No caso do resíduo da etapa de água destilada, a perda pode referir-se ao neodímio que 

não reagiu completamente durante o processo de redução calciotérmica. Já no resíduo da 

solução de ácido acético, as partículas de neodímio removidas são as partículas com menores 

tamanhos de partícula. Em ambos os casos, as micrografias indicam a presença de Nd2O3, 

mesmo a perda podendo ter ocorrido com o elemento neodímio na forma metálica e sendo 

oxidado após o contato com os fluidos utilizados na lavagem. 

Devido as perdas observadas nos resíduos de lavagem dos subprodutos e a ineficiência 

do processo com proporção de resíduo recuperado para solução de 100 g:1 L, otimizações no 

processo de lavagem foram realizadas de forma a diminuir o tempo de permanência do resíduo 

recuperado nas etapas de lavagem dos subprodutos. Para isso, foram ajustadas as proporções 

de resíduo recuperado e de fluido – água destilada e solução de ácido acético. A proporção 
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otimizada foi 100 gramas de resíduo recuperado para cada 200 litros de fluido, ou seja, 100 g:2 

L. 

A Figura 37 mostra a morfologia das partículas do resíduo recuperado após a remoção 

dos subprodutos com a proporção de fluido de lavagem e de resíduo recuperado otimizada. 

Figura 37 – Micrografia com contraste de elétrons retroespalhados do resíduo de usinagem recuperado. Resíduo 

de usinagem de limpeza referente a rota 1 após redução calciotérmica. 

  
Fonte: da autora. 

Nota-se que, diferentemente do resíduo de usinagem, a morfologia das partículas do 

resíduo recuperado é regular, com formatos semelhantes a tetrágonos. Uma vez que a fase φ 

possui célula cristalina tetragonal, a análise da morfologia das partículas sugere que houve 

formação desta fase. O processo de recuperação da fase ocorreu por meio da difusão entre os 

elementos após a redução destes devido a presença do agente redutor. Essa informação sugere 

que o processo de redução calciotérmica é viável para recuperação da fase φ a partir de resíduos 

com diferentes níveis de degradação desta fase desde que haja reagentes com quantidades 

compatíveis para a formação da estequiometria desejada. No caso de reaproveitamento de 

resíduos de usinagem, esta informação é relevante pois permite que, em operações industriais, 

os resíduos de usinagem provenientes de diferentes técnicas sejam reciclados de maneira 

conjunta. A possibilidade de armazenamento conjunto dos resíduos de diferentes técnicas de 

usinagem resulta em vantagens econômicas, uma vez que a armazenagem destes resíduos 

classificados como resíduos perigosos, resíduos da classe I, é feita em recipientes especiais, de 

acordo com normas de segurança. 

É importante ressaltar que para garantir que houve completa remoção dos subprodutos 

da reação faz-se necessário a quantificação dos teores de cálcio no resíduo de usinagem 

recuperado, o que pode ser realizado em trabalhos futuros. Esta quantificação pode ser realizada 
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com técnicas de espectrometria como a de emissão ótica (ICP-OES) e não será abordada no 

presente trabalho. 

4.3 Recuperação da fase Nd2Fe14B 

Nesta subseção serão apresentados os resultados referente ao processamento de 

redução calciotérmica dos resíduos de usinagem limpos com as rotas 1 e 2. 

4.3.1 Resíduo de usinagem – limpeza referente a rota 1 

A análise da estrutura das fases formadas no processo de redução calciotérmica foi 

realizada após a etapa de remoção dos subprodutos da reação. O produto da redução 

calciotérmica do resíduo de usinagem de limpeza da rota 1 foi submetido a esta limpeza de 

remoção de subprodutos e o padrão de difração está apresentado na Figura 38. 

Figura 38 - Padrão de difração do resíduo recuperado. Resíduo de usinagem de limpeza referente a rota 1 após 

redução calciotérmica. 

 
Fonte: da autora. 

Este resultado indica que o processo de redução calciotérmica foi efetivo na 

recuperação da fase φ visto que o padrão de difração apresenta a fase Nd2Fe14B. Também se 

verifica a presença da fase NdFeO3 e de ferro alfa.  

Além disto, este resultado demostra que a etapa de remoção dos subprodutos da reação 

foi efetiva, visto que picos correspondentes aos subprodutos, CaO e a Ca(OH)2, não estão 

presentes. A presença de ferro alfa indica que não houve formação completa da fase de 

interesse. Como o resíduo de usinagem de limpeza da rota 1 sofreu perda de material e, portanto, 
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alterações na sua composição, a falta de neodímio pode ser uma das causas para que a reação 

ocorra de forma incompleta. 

Novamente o método de Rietveld foi utilizado para determinar a proporção das fases 

após o processo de redução calciotérmica. Foi possível estimar que houve formação de 34 % 

de fase φ e 62 % de ferro alfa e 4 % de NdFeO3. A proporção de fase φ recuperada é baixa e 

este resíduo recuperado não pode ser utilizado como matéria-prima para fabricação de novos 

ímãs. É importante ressaltar que a proporção de ferro neodímio foi mantida em comparação 

com o resíduo de usinagem limpo, o que demonstra que durante o processo de redução 

calciotérmica não houve perda de material. 

Visando aumentar o rendimento de fase φ recuperada e compensar a perda de material 

ocorrida na etapa de limpeza de orgânicos de comprovar a hipótese de que a baixa proporção 

de fase φ formada está diretamente relacionada a esta perda, o mesmo resíduo de limpeza da 

rota 1 foi submetido ao processo de redução calciotérmica com adição de Nd2O3. O resíduo 

limpo foi misturado com Nd2O3 na proporção de cavaco limpo e óxido de neodímio de 1:0,19 

em peso, durante 30 minutos em misturador em Y. O padrão de difração do produto da reação 

de redução calciotérmica após a remoção dos subprodutos está apresentado na Figura 39. 

Figura 39 - Padrão de difração do resíduo recuperado com adição de óxido de neodímio. Resíduo de usinagem de 

limpeza referente a rota 1 após redução calciotérmica. 

 
Fonte: da autora. 

Nota-se que o padrão de difração também apresenta as três fases, Nd2Fe14B, a fase 

NdFeO3 e ferro alfa. Porém, o teor de ferro alfa diminuiu consideravelmente, indicando que o 
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excesso de Nd2O3 foi benéfico. É preciso ressaltar que a utilização de material virgem apresenta 

problemas para a estratégia de reciclagem visto que esta tem como objetivo ser fonte secundária 

de matéria-prima, eliminando os custos e impactos ambientais associados à extração mineral. 

Desta forma, conclui-se que a perda de material na etapa de limpeza da rota 1 afetou 

negativamente o processo de reciclagem resultando em baixa recuperação da fase φ. 

Para permitir uma melhor visualização dos resultados, a Figura 40 apresenta os 

resultados dos padrões de difração de todos os estágios do processo de redução calciotérmica 

aplicado ao resíduo de usinagem de limpeza da rota 1. Pode-se perceber, a partir da comparação 

dos padrões de difração (a) do resíduo de usinagem e (b) do resíduo de usinagem após limpeza 

da rota 1, que a etapa de limpeza alterou significativamente a composição do resíduo. Além 

disso, os padrões de difração do resíduo após redução calciotérmica e após remoção dos 

subprodutos sem e com adição de Nd2O3, (c) e (d) respectivamente, indicam que a fase de 
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interesse foi recuperada e que com adição de Nd2O3 a quantidade de ferro alfa foi atenuada 

devido a compensação da perda de material. 

Figura 40 - Padrão de difração das etapas do processamento de redução calciotérmica a partir de resíduos de 

usinagem. (a) Resíduo de usinagem, (b) Resíduo de usinagem limpo – rota 1, (c) após redução calciotérmica, (d) 

após redução calciotérmica com adição de Nd2O3. Picos de ferro alfa em destaque. 

 
Fonte: da autora. 

Visando corroborar a os dados referente ao processo de recuperação da fase φ a partir 

de resíduos de usinagem de limpeza da rota 1, foram realizadas análises de espectroscopia 

Mössbauer nas principais etapas do processamento. Estes resultados serão apresentados de 

maneira a permitir a comparação entre etapas e, serão correlacionados entre si e com os 

resultados dos padrões de difração. 

Os espectros Mössbauer a temperatura ambiente de amostras nos principais estágios 

do processamento estão apresentados na Figura 41. A partir desta técnica, é possível analisar 

efeitos locais uma vez que permite o monitoramento da ocupação de certos sítios 
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cristalográficos. Além disso, é possível obter informações a respeito de ligações químicas e de 

propriedades estruturais. Neste trabalho, a análise foi utilizada para de determinação das fases 

a base de ferro e de suas quantidades de forma a validar os resultados obtidos nas análises de 

difração de raios X. 

A comparação dos espectros Mössbauer do resíduo de usinagem após o corte, do 

cavaco de limpeza da rota 1 e do resíduo recuperado com adição de Nd2O3 demostra a presença 

da fase φ tanto no resíduo de usinagem quando no resíduo recuperado, espectros (a) e (c) na 

Figura 41. Este resultado demostra que o processo de reciclagem do resíduo de usinagem via 

redução calciotérmica foi efetivo. Além disso, a quantidade de fase φ, a qual é superior no 

resíduo recuperado do que no resíduo de usinagem, e a quantidade de ferro alfa, a qual foi 

diminuída após o processamento confirmam a eficácia deste processo. Conforme dito 

anteriormente, a utilização de material virgem não está de acordo com a estratégia de fontes 

secundárias de matéria-prima dos processos de reciclagem. 

Em ambos os casos, é possível verificar que a fase NdFeO3 permanece intacta, este é 

um indício de que o processo de redução calciotérmica não foi efetivo para eliminação desta 

fase. Esta fase contribuirá para o aumento do teor de oxigênio do ímã produzido a partir do 

resíduo de usinagem e, portanto, este efeito deve ser monitorado. A eliminação desta fase não 

foi abordada no presente trabalho e precisa de maiores investigações. 

O espectro Mössbauer referente ao resíduo de usinagem limpo, apresentado no 

espectro (b) da Figura 41, possui perfil diferente do encontrado em materiais à base de Nd-Fe-

B. Este espectro é característico para amostras com alto teor de ferro alfa, e está de acordo com 

o resultado encontrado no padrão de difração de raios X desta amostra. Com isso, é possível 

confirmar que o processo de limpeza da rota 1 afetou a fase φ presente no resíduo de usinagem. 

CONFERE COM ORIGINAL, cópia extraída de documento original de acordo com o Art. 5º do Decreto nº 83.936/79



79 

 

As fases encontradas foram ferro alfa, óxidos de ferro (Fe2O3 e Fe3O4) além de uma pequena 

quantidade de fase à base de Nd2Fe14B. 

Figura 41 - Espectro Mössbauer das etapas do processamento de redução calciotérmica a partir de resíduos de 

usinagem, (a) Resíduo de usinagem, (b) Resíduo de usinagem limpo – rota 1, (c) Após redução calciotérmica 

com adição de Nd2O3. 

 
Fonte: da autora. 

Além da confirmação das fases presentes, a análise permitiu a quantificação destas 

fases, Tabela 5. 

Tabela 5 - Porcentagem das fases estimadas a partir dos parâmetros do espectro Mössbauer. 

 
Nd2Fe14B 

(%) 

Fe alfa 

(%) 

Nd-Fe-B 

(%) 

Nd-Fe-O 

(%) 

FexOy 

(%) 

Resíduo de usinagem 84 3 9 4 - 

Resíduo de usinagem recuperado 

(com adição de Nd2O3) 
96 <1 - 4 

- 

Fonte: da autora. 

A quantidade de fases indesejadas no resíduo de usinagem, ou seja, fases a base de 

ferro que não possuem a estequiometria da fase φ, contabilizam 16 % em área para o resíduo 
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de usinagem. Esta quantidade está dividida em Nd-Fe-B, Nd-Fe-O e de ferro alfa e corresponde 

a 9, 4 e 3 %, respectivamente. A presença do óxido de neodímio e ferro (NdFeO3) e a quantidade 

de ferro alfa sugerem que a fase φ foi degradada uma vez que a formação de ferro alfa é, 

geralmente, evitada na produção de ímãs sinterizados à base de Nd-Fe-B devido a ser 

prejudicial para as propriedades magnéticas de um ímã. A presença destas fases corrobora os 

resultados de análise de teor de oxigênio, visto que sugerem que este teor deve ser superior ao 

esperado para oxidação completa da fase rica. 

A quantificação das fases para a amostra do resíduo recuperado após processo de 

redução calciotérmica com adição de Nd2O3 demostra que a quantidade de fase φ recuperada é 

de 96 %, com teor de ferro alfa menor do que 1 % e a fase NdFeO3 permaneceu com 4 %. 

Com os resultados apresentados até o momento, principalmente os padrões de difração 

e os espectros Mössbauer, é possível compreender os fenômenos que ocorrem durante o 

processo de redução calciotérmica. Para o resíduo de usinagem de limpeza da rota 1, o processo 

de redução calciotérmica ocorreu com redução de mais de um óxido, visto que o resíduo é 

composto por óxidos de neodímio, de ferro e de boro. Ou seja, durante o processamento, 

ocorreu um processo de co-redução. A adição de excesso de óxido de neodímio foi necessária 

para compensar a perda de material da etapa de limpeza e resultou em aumento na proporção 

da fase φ. 

4.3.2 Resíduo de usinagem de limpeza – rota 2 

A amostra resultante do processo de redução calciotérmica do resíduo de usinagem de 

limpeza da rota 2 foi avaliada via difração de raios X e o padrão de difração obtido está 

apresentado na Figura 42. 
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Figura 42 - Padrão de difração do resultado do processo de redução calciotérmica do resíduo de usinagem de 

limpeza referente a rota 2. 

 
Fonte: da autora. 

Mediante análise do padrão de difração da Figura 42, verifica-se a presença de fase φ, 

de ferro alfa e da fase NdFeO3. Mediante refinamento de Rietveld, a quantidade de fase 

Nd2Fe14B foi estimada em 97 %, e as demais fases somam 3 %. Portanto, o processo de redução 

calciotérmica se mostrou viável para a recuperação do resíduo de usinagem de limpeza da rota 

2. Considerando os mesmos parâmetros do processo de redução calciotérmica, a quantidade de 

fase φ recuperada foi superior para o resíduo de usinagem limpo com rota 2 do que para o 

resíduo de usinagem limpo com rota 1. Portanto, conclui-se que a limpeza da rota 2 resultou 

em maior quantidade de fase Nd2Fe14B recuperada apesar de apresentar um teor de carbono 

mais elevado. Isso indica que a etapa de limpeza do resíduo de usinagem é fundamental para 

otimizar o processo de recuperação deste resíduo. Visto que do ponto de vista da reciclagem, a 

não utilização de material virgem é preferível tanto em termos de custo quando em termos de 

impacto ambiental, a limpeza da rota 2 é considerada como mais adequada para a recuperação 

da fase φ a partir de resíduos de usinagem de ímãs de Nd-Fe-B obtidos em operações de corte 

com fio diamantado. É importante ressaltar que o efeito do teor de carbono de resíduo de 

usinagem limpo com rota 2 deve ser analisado no reprocessamento deste após a aplicação do 

processo de redução calciotérmica.   
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5 CONCLUSÃO 

Neste trabalho, resíduos de usinagem de ímãs à base de Nd-Fe-B gerados em operações 

de corte com fio diamantado foram caracterizados e reprocessados por redução calciotérmica. 

Concluiu-se, que este processo é tecnicamente viável para a recuperação da fase Nd2Fe14B a 

partir de resíduos de usinagem de ímãs à base de Nd-Fe-B. Além disto, foi possível determinar 

que a etapa de limpeza para remoção da contaminação orgânica do resíduo de usinagem pode 

afetar diretamente o processo de recuperação da fase de interesse visto que pode haver perda 

de material nesta etapa. 

Ao analisar a morfologia e o tamanho dos resíduos de usinagem, concluiu-se que a 

remoção de material durante as operações de corte com fio diamantado ocorreu 

intragranularmente e que alguns grãos da fase Nd2Fe14B podem ter se desprendido 

completamente devido a reação da fase rica em neodímio com a água do fluido de corte. 

As principais fontes de contaminação do resíduo de usinagem são o ar atmosférico e o 

fluido lubrirrefrigerante, os quais resultam em contaminação de oxigênio e carbono. O teor de 

oxigênio do resíduo de usinagem foi de 57.000 ppm e o teor de carbono foi de 18.900 ppm.  

Devido ao alto teor de carbono do resíduo de usinagem, verificou-se a necessidade de 

aplicação de uma etapa de limpeza no resíduo para remoção de contaminação orgânica antes de 

iniciar o processo de recuperação. Esta etapa deve ser realizada de modo a evitar a perda de 

material visto que isto impacta diretamente na quantidade de fase φ recuperada. Neste trabalho 

foram apresentados dois procedimentos de limpeza sendo que a limpeza da rota 2 resultou em 

redução de 76 % do teor de carbono sem alterações na composição do resíduo de usinagem. A 

rota 1 foi mais efetiva em termos da redução do teor de carbono, porém houve perda de material 

a qual resultou baixo rendimento de fase φ recuperada após o processo de redução 

calciotérmica. Desta forma, a limpeza da rota 2 foi considerada mais adequada. 

A fase rica em neodímio, devido sua alta reatividade, foi degradada totalmente, 

resultando na formação de Nd2O3 e Nd(OH)3. A fração de fase φ degradada foi de 26 %, ou 

seja, ocorreu degradação parcial o que resultou em formação de ferro alfa. O elevado teor de 

oxigênio e a degradação das fases impossibilita a reutilização direta do resíduo de usinagem 

para a produção de novos ímãs. 

A etapa de caracterização do resíduo de usinagem foi importante para compreender 

como ocorre o mecanismo de degradação das fases. Além disso, a caracterização de teor de 

contaminantes foi fundamental para a determinação do procedimento de limpeza a ser aplicado 

e da correta da quantidade de agente redutor a ser utilizada. 
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Conclui-se, portanto, a partir dos resultados e discussões apresentados nesta 

dissertação, que o processo de redução calciotérmica é viável para a recuperação de resíduos 

de usinagem de ímãs à base de Nd-Fe-B. Foi possível recuperar 97 % de fase Nd2Fe14B 

mediante redução calciotérmica do resíduo de usinagem de limpeza com a rota 2. Os parâmetros 

utilizados para o processamento do resíduo de usinagem limpo foram temperatura de 1000 °C, 

patamar de 6 horas e resfriamento lento, além disso, utilizou-se 100 % em excesso de cálcio. 

Este material recuperado pode ser utilizado como matéria-prima para fabricação de ímãs 

compósitos. 

Além disso, a proporção entre material recuperado e solvente na etapa de lavagem dos 

subprodutos da reação de redução calciotérmica afeta a remoção dos subprodutos. A 

proporção inadequada resultará em perda de material recuperados, portanto, esta etapa de 

lavagem teve a relação material recuperado e solvente otimizada, resultando em remoção 

completa do óxido e hidróxido de cálcio. A proporção de material a ser lavado e solvente 

otimizada foi de 100 g:2 L. 

Neste trabalho foi possível determinar um procedimento de avaliação do resíduo de 

usinagem e de recuperação da fase φ degradada. A avaliação do resíduo deve ser realizada 

mediante determinação do teor de contaminantes, principalmente oxigênio e carbono, e das 

fases encontradas após o procedimento de limpeza de remoção dos orgânicos. A recuperação 

do resíduo realizada com excesso de agente redutor com tempo e temperatura de tratamento de 

1000 °C e 6h resulta em alto teor de recuperação de fase φ. 

Em resumo, considera-se que o processo de redução calciotérmica é tecnicamente 

viável para a recuperação da fase Nd2Fe14B a partir de resíduos de usinagem oxidados de ímãs 

à base de Nd-Fe-B. 
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6 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

As contribuições deste trabalho foram importantes para verificação da viabilidade 

técnica da aplicação do processo de redução calciotérmica para recuperação da fase φ a partir 

de resíduos de usinagem de ímãs de Nd-Fe-B. Para que este processo seja considerado como 

uma rota adequada para reciclagem de resíduos da produção de ímãs, faz-se necessário uma 

continuidade deste trabalho. Portanto, é possível traçar algumas sugestões para trabalhos 

futuros como a realização de medidas magnéticas no resíduo recuperado, a diminuição do 

excesso de cálcio utilizado visando redução do custo dos reagentes e a aplicação do processo 

de redução calciotérmica em resíduos de usinagem de ímãs de diversas classes, além da 

produção de ímãs compósitos utilizando o resíduo recuperado como matéria-prima, de modo a 

verificar o efeito da adição deste resíduo recuperado nas propriedades magnéticas do ímã. Para 

a aplicação deste resíduo recuperado como matéria-prima para fabricação de ímãs sinterizados 

é necessário reduzir o teor de carbono para valores menores do que 1000 ppm. Além disso, por 

estar relacionado a temática de reciclagem, sugere-se que sejam realizados estudos de 

viabilidade econômica e ambiental referente ao processo de recuperação dos resíduos via 

redução calciotérmica. 
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