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RESUMO

A crescente demanda tecnoldgica por dispositivos mais leves e miniaturizados pde os imas
compositos a base de Nd-Fe-B como excelentes candidatos frente a seus concorrentes imas de
ferrites sinterizados. Os primeiros apresentam produto-energia maximo muito superior ao de
seus concorrentes ¢ inumeras possibilidades de fabricacdo de imas em seu formato final.
Entretanto, a crescente utilizacdo destes imas em dispositivos elétricos tem trazido a tona a
questdo da estabilidade térmica destes imas e a ocorréncia de alteracdoes nos valores de
polarizagdo durante a vida util destes dispositivos. O comportamento magnético deste ima
frente a exposi¢do em temperatura durante longos periodos de tempo € pouco conhecido,
acarretando em dificuldades na selecao de materiais adequados para a aplicagao destes imas a
temperaturas elevadas. Neste trabalho, o comportamento da propriedade da polarizagao
magnética (Ja) para tempos prolongados de exposicao de imas compositos a base de Nd-Fe-B
a temperatura ¢ estudado, de modo a aplicar um modelo matematico que permite prever esse
comportamento. Para tal, foram utilizadas trés classes distintas de imas, de forma a discorrer
comparativamente sobre a estabilidade magnética das mesmas. Imas fabricados a partir de trés
classes distintas (MP1, MP2 e MP3) foram testados em ciclos de envelhecimento de 95 e 150
°C durante 1000 horas. As classes denominadas MP2 e MP3 utilizam Co (15,4% em massa) e
Nb (1,8% em massa), respectivamente, em suas composicoes. Além disso, a superficie de suas
particulas foi passivada durante o processo de produgdo da liga. J&4 a MP1 utiliza 1,8% de Co
em sua composi¢do. A Ja foi apurada a partir de uma bobina de Helmholtz em diversos
momentos ao longo dos ciclos. A predi¢do dos valores desta propriedade foi realizada através
de regressdo linear para os tempos de 1 ano, 3 anos, 5 anos e 10 anos. Os dados estatisticos
gerados pelas regressdes demonstram a validade estatistica destas previsdes, que estimam valor
de reducdo de Ja apos 10 anos em 2,8% (MP3) a 12,3% (MP1) para o ciclo de envelhecimento
C1 (150 °C). A utilizagdo de elementos de liga como Nb e Co e a superficie passivada da
particula (MP2 e MP3) mostram-se vantajosas para estabilidade térmica de imas compositos a
base de Nd-Fe-B pela minimiza¢do das perdas permanentes ocorridas devido a processos de

degradagdo do ima, que equivale a 61% das perdas totais para MP1 frente a 32% para MP3.

Palavras-chave: imas compoésitos. Nd-Fe-B. Envelhecimento. Estabilidade térmica.



ABSTRACT

The growing technological demand for lighter and miniaturized devices brings bonded magnets
based on Nd-Fe-B as an excellent alternative to their competitors, the sintered ferrite magnets.
The former having a much higher maximum energy product than the latter, and countless
possibilities for manufacturing magnets near net shape. However, the growing utilization of this
class of magnets in electronic devices brings to question its thermal stability and the changes
on its polarization value during the devices’ life cycle. The magnetic behavior of this magnet
when exposed to temperature through long periods of time is yet little known, leading to
challenges on the selection of adequate materials when this magnet is applied to high
temperature situations. In this work, the behavior of the magnetic polarization (Ja) property
during long exposition of bonded magnets based on Nd-Fe-B to high temperature will be
studied, so that a mathematical model that allows to predict this behavior can be applied. For
that purpose, three distinct classes of magnets were used, so that their magnetic stability can be
compared. Magnets made of three distinct classes (MP1, MP2, and MP3) were tested in aging
cycles of 95 °C and 150 °C for 1000 hours. The classes named MP2 and MP3 utilize Co (15.4%
wt) and Nb (1.8% wt), respectively, in their compositions. Furthermore, the surface of the
particles in both these classes were passivated during the manufacturing of the alloy. The class
MP1 utilizes 1.8% Co in mass in its composition. The Jo was measured with a Helmholtz coil
in several different moments throughout the cycles. The prediction of this property’s value was
made using linear regression for life cycles of 1 year, 3 years, 5 years, and 10 years. The
statistical data created by the linear regressions proves the statistical validity of these forecasts,
which estimates a reduction of Ja after 10 years between 2.8% (MP3) to 12.3% (MP1) for the
aging cycle C1 (150 °C). The use of alloying elements such as Nb and Co and the passivated
surface of the particles (MP2 and MP3) are shown advantageous for bonded magnets based on
Nd-Fe-B by reducing the permanent losses due to degradation processes of the magnet, which

correspond to 61% of the total losses for MP1 compared to 32% for MP3.

Keywords: Bonded Magnets. Nd-Fe-B. Aging. Thermal Stability.
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1 INTRODUCAO

Os imas de terras-raras sao assim classificados por possuirem em sua composi¢ao
elementos do grupo dos Lantanideos, como o neodimio (Nd), samério (Sm), disprosio (Dy),
praseodimio (Pr), entre outros. Os imas a base de samario e cobalto (SmCo) foram os primeiros
a serem aplicados comercialmente e suas excelentes propriedades em altas temperaturas
permitem que sejam utilizados até hoje. Em meados da década de 80, o desenvolvimento dos
materiais a base de neodimio, ferro e boro (Nd>Fe14B) possibilitou a fabricagdao de imas com
produto-energia maximo maior, aliado a um custo menor que os imds de
SmCo.(HADJIPANAYIS; KIM, 1988)

A fabricagao destes imas pode ser feita por uma série de rotas, sendo estas relacionadas
com os resultados obtidos nas propriedades magnéticas, a complexidade da geometria da peca,
a situacdo de trabalho do componente, entre outros fatores. As duas alternativas mais comuns
sdo imas fabricados pela rota de sinterizagdo ou imas compositos.

A microestrutura de imas compositos a base de Nd-Fe-B ¢ composta por material
particulado da fase Nd>Fe14B, envolto por um ligante polimérico. Em compara¢do com os imas
sinterizados de Nd-Fe-B, a presenca do ligante polimérico na fase acarreta na dilui¢ao das
propriedades magnéticas. Dessa forma, a utilizacdo do ima composito de Nd-Fe-B ¢ justificado
principalmente na substituicdo dos imas ceramicos (ferrites), que representaram cerca de 85%
do volume de vendas no ano de 2016. A utilizagdo destes imas torna-se vantajosa no sentido da
obtencdo de dispositivos de engenharia com elevado desempenho magnético aliado a pequenos
volumes. Nesse sentido, a substituicdo de motores elétricos tradicionais pelos novos motores
com imas permanentes possibilita ndo apenas o aumento do desempenho dos motores, como
também a miniaturizacdo destes. (CONSTANTINIDES, 2016)

O Nd-Fe-B sinterizado, apesar de seus altos valores de produto-energia maximo,
possui custo relativo a matéria prima relativamente elevado. Ja a ferrite representa um baixo
valor de desempenho magnético, mas também um custo bastante inferior. O ima composito de
Nd-Fe-B atua em um meio termo entre estas duas tipologias de imas, representando vantagens
em relagdo as propriedades magnéticas da ferrite, com um custo inferior do que o ima

sinterizado de Nd-Fe-B.
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A utilizacdo de um ligante polimérico na fabricagdo de imas compositos a base de Nd-
Fe-B, permite ainda liberdade maior de forma na obtencdo de imas quando comparado com as
ferrites ou até¢ mesmo aqueles imas de Nd-Fe-B fabricados pela rota de sinterizagcdo. Nesse
contexto, os componentes podem ser fabricados praticamente em seu formato final,
minimizando a necessidade de etapas de acabamento.

Apesar disso, existem algumas caracteristicas nesse tipo de material que devem ser
consideradas no momento do projeto de suas respectivas aplicacdes, que dizem respeito a sua
estabilidade térmica e resisténcia a corrosdo. A temperatura de Curie, temperatura esta que
representa a transi¢ao de um material ferromagnético para paramagnético, ¢ relativamente baixa
(entre 300 e 400 °C). (RODEWALD; FERNENGEL, 1988a). As temperaturas de operagao dos
imas comerciais reportadas nos catdlogos comerciais variam entre 60 e 200 °C, dependendo da
classe de ima estudada. A problematica destas defini¢cdes ¢ que ndo existe um conceito definido
deste termo “temperatura maxima de operagdo” e tdo pouco um padrio internacional de classes
destes imas. Desta forma, cabe ao fornecedor da matéria-prima definir o que ¢ entendido por
este termo. (TROUT, 2001a)

Em motores e geradores, as temperaturas em que os imas estdo expostos pode alcangar
temperaturas proximas a 200 °C. O projeto destes dispositivos e a selecdo dos imas utilizados
devem ser avaliados de forma criteriosa, de forma a garantir que a eficiéncia do dispositivo nao
seja prejudicada pelas condigdes de operacdo. Na pratica, o projeto destes dispositivos leva em
conta as alteragdes instantaneas das caracteristicas dos imds, as quais sdo quantificadas através
dos coeficientes de temperatura. Porém, nao existe nenhuma normativa que aborda alteracdes
que possam ocorrer a longo prazo. Considerando que a vida util destes dispositivos pode chegar
a 30 anos e a eficiéncia destes deve permanecer constante durante todo este periodo,
informagdes consistentes acerca do comportamento de desmagnetiza¢do dos imas ao longo do
tempo devido a estas exposigoes em temperatura tornam-se primordiais de forma a garantir o

funcionamento do dispositivo durante o tempo de vida em que ¢ exigido.(IGLESIAS, 2002)
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1.1 OBJETIVOS
O presente trabalho tem como objetivo a maior previsibilidade da estabilidade térmica
de imas compositos a base de Nd-Fe-B de diferentes composicoes frente a ciclos de

envelhecimento térmico.

Busca-se como objetivos especificos:

e Aplicar modelo matematico de previsao da polarizacdo magnética para os imas
compositos a base de Nd-Fe-B submetidos a ciclos de envelhecimento térmico,
utilizando métodos estatisticos para reforgar previsoes.

e Investigar efeitos do uso de diferentes classes de matérias-primas para a
producao de imas compoésitos a base de Nd-Fe-B na estabilidade térmica,
correlacionando modos de fabricagdo e composi¢ao quimica de diferentes imas
com as perdas de polarizagao decorrentes da exposi¢ao do ima em temperaturas

elevadas por tempos prolongados.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

O foco do presente trabalho recai sobre um conjunto consistente de materiais, 0s
chamados de materiais magnéticos duros, em especial os imas a base de Nd-Fe-B. Portanto,
para a compreensdo do trabalho, esta se¢do apresenta uma sucinta fundamentagdo teodrica,
primeiramente sobre os principais conceitos de ferromagnetismo e, em seguida, sobre imas
permanentes a base de Nd-Fe-B. Além disto, serdo abordados os fundamentos referentes a

estabilidade térmica destes imas e o processo de desmagnetizagao.

2.1 MATERIAIS FERROMAGNETICOS

Uma vez que a magnetizagdo tem origem no momento magnético orbital e de spin dos
elétrons, define-se magnetizagdo (M) como o somatdrio dessas contribui¢cdes por unidade de
volume. O fendmeno da magnetizacdo espontdnea dos momentos magnéticos mesmo na
auséncia de campo ¢ chamado de ferromagnetismo. Esta caracteristica ocorre devido a
existéncia de um campo magnético interno que decorre de uma interagdo eletronica chamada
de interacdo de troca. A energia do sistema ¢ minimizada quando os dipolos magnéticos estao
alinhados paralelamente. Ferro, cobalto e niquel sdo exemplos de elementos em que este
comportamento ¢ observado. (JILES, 1991)

Este tipo de material pode existir tanto no estado magnetizado, quanto no
desmagnetizado. Assim, cada 4atomo se comporta como um imd permanente e,
espontaneamente, se alinha de forma paralela a seus vizinhos em regides no interior do material.
Estas regides, nas quais predominam uma dire¢cdo de magnetiza¢ao sdo chamadas de dominios
magnéticos, representados esquematicamente a partir da Figura 1a. (FARIA; LIMA, 2005) Em
seu estado desmagnetizado, cada dominio do ima ¢ magnetizado até o seu valor de saturagdo,
mas a orientacdo dos dominios ocorre de tal forma que a soma vetorial da contribui¢do destas
regides seja nula. As paredes de dominio (Figura 1b) (também conhecidas como paredes de
Bloch) tem espessura entre 0,03 e 0,20 um e nela ocorre uma mudancga gradual da direcdo de

magnetizacdo. (LALL, 1992)
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Figura 1- Representagdo esquemadtica de (a) dominios magnéticos em um material ferromagnético

policristalino e (b) alteracdo da direcdo de magnetizagdo de dominios adjacentes através das paredes

Dominio
~

Contorno de
Grao

(a)

Fonte: Adaptado de (LALL, 1992)

2.1.1 imas Permanentes

fmias permanentes sdo componentes fabricados a partir de materiais magnéticos que,
uma vez magnetizados, retém uma parcela significativa de seus momentos alinhados na dire¢ao
do campo aplicado, mesmo quando cessada a aplicagdo do mesmo. Desta forma, o ima
permanente torna-se uma fonte de campo magnético que pode interagir com outros materiais

ou com correntes elétricas. (STRNAT, 1990)

Naturalmente, as caracteristicas de diferentes tipos de imds permanentes sdo bastante
distintas em diversos aspectos, como propriedades magnéticas, preco, processamento,
resisténcia a corrosdo, estabilidade térmica, entre outras. Além disso, as aplicagdes podem ser
nos ambitos industriais, domésticos, automobilisticos, aeroespaciais, entre outros. As
aplicagdes envolvendo utilizacdo destes materiais vem sendo ndo apenas expandidas, mas
também aprimoradas. Como consequéncia, dispositivos tradicionais estdo sendo repensados.
(HIROSAWA; NISHINO; MIYASHITA, 2017) A busca ¢ por solugdes de dispositivos mais
leves, menores e mais eficientes, de modo que o maior custo inicial seja compensado ao longo

do tempo com o menor consumo energético. (STRNAT, 1990)

A propriedade que mensura as caracteristicas listadas acima ¢ o produto energia-

maximo (BHmsx). Esta propriedade ¢ dada, no sistema internacional de unidades, em joule por
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metro cubico (J/m?®) e sugere a capacidade de energia armazenada por unidade de volume do

material.

Dentre os imas comerciais de maior relevancia tem-se os imas de terras-raras como
Nd-Fe-B e Sm-Co, os imas Alnico (aluminio, niquel, cobalto) e os imas ceramicos de ferrite. A
descoberta dos imas de terras-raras em meados dos anos 60 alavancou as tecnologias
envolvendo materiais magnéticos, por permitir dispositivos miniaturizados. (HADJIPANAYIS,

2003) Um cronograma historico dos valores de produto-energia maximo ¢ apresentado na Figura

2.

Figura 2 - Linha cronolégica da fabricagcdo de imas permanentes e seus respectivos valores de produto-

energia maximo- (BH)max.

480
| 440
Nd-Fe-B

Aniso Sm-Fe-N comp. ; ‘:gg

Anizo Nd-Fe-B comp. 320

Iso Nd-Fe-B comp.

280
240
200
160
120
80

40

Sm-Co

BH . kI/m?

Femnite
5
Alnico 9

Alnico 5 & 5-7 — |
Pt-Co \

.
Aco MK \‘

A

AgoKS

1900 1920 1940 1960 1980 2000
ANO

Fonte: Adaptado do sitio da revista eletrdnica Magnetics Magazine.

Com relagdo ao produto-energia méaximo, o destaque fica para os imas fabricados a
partir de elementos terras-raras. Os elementos terras-raras sdo pertencentes ao grupo dos
Lantanideos, tendo como principais representantes o neodimio (Nd), saméario (Sm), disprosio
(Dy), praseodimio (Pr), entre outros. A liga a base de samario e cobalto foi a primeira a ser
aplicada comercialmente, apresentando excelentes propriedades em altas temperaturas, o que
justifica sua utilizagdo até os dias atuais. Na década de 80, materiais a base de neodimio, ferro
e boro (contendo fase ferromagnética Nd2Fe14B) possibilitaram a fabricagdo de imas com
produto-energia ainda maior, aliado a um custo menor que os imds de Sm-Co.

(HADJIPANAYIS, 2003)
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2.1.2 fmas a base de Nd-Fe-B

Os imas a base da fase Nd>Fe14B, por possuirem os maiores valores de produto-energia
maximo comparados com os demais materiais utilizados até entdo para utilizagdo como imas
permanentes, substituiram os demais para aplicagdes de alto desempenho. A fase Nd>Fe4B
apresenta estrutura cristalina tetragonal contendo 68 atomos por célula unitaria (Figura 3),

apresentando uma unica dire¢do de facil magnetizagcdo ao longo do eixo ¢c.(BETANCOURT,

2002)

Figura 3 - Estrutura cristalina da fase Nd2Fe14B.

@ Nd 1
O Ndg
c @ Fec
Q Fee
© Fei,
P Fei,
® Fek,
@ Fek,
@ Bg

Fonte: (BETANCOURT, 2002)

fmés de Nd-Fe-B podem ser produzidos por diferentes rotas. A rota tradicional envolve
a producao da liga por fusdo, moagem, compactacao e sinterizagdo. Materiais produzidos por
essa rota produzem imas com alta coercividade (Hcj) e remanéncia (Br). A microestrutura
caracteristica desses materiais ¢ a fase Nd2Fe14B permeada por uma fase paramagnética rica em
Nd de ponto de fusdo mais baixo que auxilia na sinterizacdo e desacopla os graos
ferromagnéticos. O ima obtido por sinterizacao, apresenta valores elevados de produto-energia
maximo (BH)msx € uma microestrutura de graos na ordem de 3 a 5 um, proveniente de um po

monocristalino, conforme demonstrado na Figura 4. (FARIA; LIMA, 2005)
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Uma rota alternativa de fabricagdo de imas de Nd-Fe-B ¢ o de imas compdsitos.
Existem algumas rotas de produgao de pos policristalinos para tal finalidade. A principal delas
¢ uma técnica de resfriamento rapido conhecida como solidificacdo rapida. Os imas
policristalinos possuem uma estrutura composta por nanograos com cerca de 20 nm.(FARIA;
LIMA, 2005) Este p6 ¢ entdo aglomerado com ligantes poliméricos e a partir disso, surge uma

série de peculiaridades do ponto de vista de fabricagao.

Figura 4 - Diagrama esquematico que relaciona as caracteristicas microestruturais com os métodos de

fabricagdo de imas a base de Nd-Fe-B.

Imis a base de
Md-Fe-B

“Jo— Microestrutura —

Sohdificagio
Rapida

Iinds Imas
Sintenzados Compasitos

HDDR

Sintenzagio

Fonte: Adaptado de (ENGERROFF, 2015)

No intuito de evitar a nucleagdo e crescimento de dominios reversos, existem
mecanismos de aumento de coercividade que auxiliam na manutencdo do alinhamento
magnético. Os dois principais mecanismos de endurecimento sdo: nucleagdo de dominios
reversos € ancoramento das paredes de dominio.

O mecanismo denominado de nucleagdo ¢ minimizado por meio da inser¢ao de uma
fase paramagnética entre os graos de fase ferromagnética. A presenga desta fase assegura o
isolamento dos dominios de uma determinada regido, fazendo com que estes ndo tenham
influéncia na orientacdo do grao ferromagnético vizinho. (COEY, 1996) Os imas a base de Nd-
Fe-B obtidos por sinterizagdo possuem microestrutura de acordo com o descrito. Sendo assim,
estes produtos apresentam fase ferromagnética Nd>Fe 4B envolta de fase paramagnética, rica
em neodimio. A quantidade destas fases estd intimamente relacionada com as propriedades

magnéticas obtidas no produto final.
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Outra possibilidade consiste na criagdo de paredes de ancoramento de dominios, como
contornos de grdo. Sendo assim, o refinamento da microestrutura atua no sentido de inibir a
propagagdo de tais dominios reversos. (COEY, 1996) A producdo de imas compdsitos se baseia
na utilizagdo de matéria prima que possibilite o refino microestrutural, contendo graos
submicrométricos, a partir dos processos de solidificagdo rapida (SR) e Hidrogenagao—

Despropor¢ao—Dessor¢do—Recombinagdo (HDDR).

2.1.2.1 Solidificag¢do Rdpida

O processo de solidificagdo rapida (SR), conhecido pelo nome Melt Spinning, consiste
em resfriar rapidamente a liga fundida, de tal forma que o produto final consiste em fitas
nanocristalinas, ou até mesmo amorfas. A microestrutura resultante depende da taxa de
resfriamento do metal, que pode atingir até 10 K/s.

A Figura 5 esquematiza o funcionamento de um dispositivo de solidificacdo rapida.
Este resfriamento normalmente esta atrelado ao derramamento do metal em uma roda de cobre

resfriada com 4gua, devido a alta condutividade térmica deste metal. (HERBST, 1991)

Figura 5 - Esquema do dispositivo de solidificagdo rapida.

Bobina Indutora
de Aquecimento

Fundida

Disco Resfriado

de Cobre Fita Solidificada

Fonte: Adaptado de (MOOSA; ZIDI, 2017)

O pequeno tamanho de grao obtido no processo de solidificagdo rapida resulta em
valores elevados de coercividade. Valores acima de 1200 kA/m para a fase de Nd>Fei4B ja

foram reportados utilizando esta técnica. (GUTFLEISCH, 2000)
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A coercividade intrinseca (Hc) dos materiais magnéticos ¢ a propriedade que
quantifica a dificuldade que um ima apresenta de desmagnetizar. Esta desmagnetizagao esta
atrelada a desorientacdo dos dominios magnéticos quando submetidos a interagdes com seus
vizinhos e acontece devido a propagagdo de dominios reversos, consumindo aqueles que se

encontravam alinhados no sentido da magnetiza¢cdo. (COEY, 1996)

2.1.2.2 Imds compésitos a base de Nd-Fe-B

Em compara¢do com os imas sinterizados, a principal vantagem dos imas compdsitos
a base de Nd-Fe-B reside na questdo da usinabilidade e moldabilidade. As altas fragilidade e
dureza dos imas sinterizados impde restricdes no processo de usinagem, o tornando caro e
moroso. Os compositos, em contrapartida, devido as concentragdes relativamente altas de
material polimérico, possibilitam processos de usinagem facilitados. Ao mesmo tempo, a
moldabilidade induzida pela inser¢do da matriz polimérica resulta em imas mais proximos de
sua forma final (conceito near net shape). A utilizagdo de uma matriz de fase ndo magnética
em imas compositos faz com que as propriedades magnéticas (sobretudo o produto-energia
maximo) sejam ligeiramente inferiores a de um ima produzido pelo processo de sinterizagao.
Ainda assim estas propriedades sdo muito superiores ao de seus concorrentes diretos, as ferrites,
0o que alavanca o desenvolvimento de componentes de engenharia cada vez mais
miniaturizados.

Os imas compositos a base de Nd-Fe-B tem gerado interesse em uma vasta gama de
aplicagdes. O desenvolvimento econdmico, o crescimento da industria informdtica e as
crescentes regulamentacdes relativas a eficiéncia de equipamentos eletronicos e automoveis
proporcionam uma crescente oportunidade para essa tipologia de imas. Os fabricantes, tanto de
matéria prima como de imas, defrontam-se com a necessidade constante de aprimorar seus
produtos e introduzir novas classes de pds e métodos de manufatura para essa oportunidade em
expansdo. (MA et al., 2002)

Para a obteng@o do ima composito, o particulado com a fase desejada ¢ misturado com
resinas poliméricas € passam por um processo mecanico para obtengao de um corpo sélido, que
possuem propriedades fisicas, quimicas e magnéticas definidas. (GRONEFELD, 2003)

Resinas termofixas, como epoOxi e suas variagdes, sdo mais utilizadas para processos
de compressao. As resinas termoplasticas sdo utilizadas em processos como inje¢ao e extrusao.

As resinas elastoméricas e termopldsticas no estado borrachoso apresentam elasticidade
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interessante, possibilitando a utilizagdo na producdo de materiais magnéticos flexiveis.

(CONSTANTINIDES, 2006)

Figura 6 - Microestrutura evidenciando (a) morfologia do pé fabricado por solidificagdo rapida (b)
grdos de particulado fabricado por solidificacdo rapida (c) microestrutura de imas compositos

contendo poé fabricado via solidificagdo rapida.

Reference) Isotropic power

Fonte: Adaptado de (HONO; SEPEHRI-AMIN, 2012; LOPES, 2008)

Embora todos os processos de fabricagdo apresentados sejam comuns, aqueles de
maior interesse para a fabricagdo de imas compdsitos rigidos de Nd-Fe-B sdo o de moldagem
por compressdo e moldagem por inje¢do, detalhados a seguir. Com maquinarios adequados,
estes dois métodos sdo capazes de produzir imas do conceito near net shape. (MA et al., 2002)

A principal vantagem da fabricacdo de imds compositos a partir do processo de
moldagem por injecdo € a possibilidade de obtencdo de componentes com formatos complexos
e com excelente tolerancia dimensional mais facilmente, com possibilidade de injetar o ima
direto no interior do componente, na presenga de campo magnético. Sdo menos frageis que os
compactados, fazendo com que tenham maior resisténcia ao lascamento. Ainda, devido ao
menor teor de carga magnética (entre 60 e 65% do volume), as propriedades magnéticas destes
sdo inferiores as dos compactados. (CONSTANTINIDES, 2006; GRONEFELD, 2003)

O processo de moldagem dos imas por compressdo permite maior carga de material
magnético quando comparado com o ima injetado (cerca de 80% em volume), resultando em

propriedades magnéticas superiores. (BONDED MAGNET MATERIALS AND
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PROCESSING OPTIONS, 2016) Entretanto, a geometria do ima fica limitada a sec¢des
transversais constantes. Sendo assim, sdo comuns componentes cilindricos, retangulares e
segmentos de arcos. Os componentes possuem boa tolerancia dimensional em relagcdo a

componentes sinterizados. (CONSTANTINIDES, 2006)

As caracteristicas descritas nesta sessao sugerem grandes vantagens na utilizacdo dos
imas compositos a base de Nd-Fe-B no contexto atual e futuro da engenharia. Nao obstante,
estes dispositivos muitas vezes sdo utilizados em condi¢des de temperatura especificas. O
projeto destes dispositivos, portanto, deve levar em consideracdo questdes de estabilidade
térmica das propriedades magnéticas destes imas de forma a garantir a manuten¢ao da eficiéncia
destes materiais nas condigdes de operacdo. A proxima sessao serd destinada a compreender o

fendmeno que resulta em perdas de polarizagdo em materiais ferromagnéticos.
2.2 PERDA DE POLARIZACAO EM MATERIAIS FERROMAGNETICOS

Durante o processo de magnetizacdo de um material ferromagnético, os momentos
magnéticos pertencente aos pequenos dominios magnéticos sdo orientados com a assisténcia de
um campo magnético externo, de forma a obter um ima em seu estado polarizado. Isso significa
que, apOs este processo, o ima consiste em dois polos magnéticos responsaveis por originar um
campo magnético externo entre estes. Este estado de magnetizacdo € metaestavel e, havendo
energia em quantidade suficiente a ser introduzida neste ima, o processo pode ser revertido. A
desmagnetizagao parcial acarreta perdas de polarizacdo e diminuem o campo magnético externo
gerado pelo ima.

O estado metaestavel da polarizagdo € baseado na curva de histerese dos materiais. O
fendmeno e as curvas de histerese dos materiais serdo apresentados em mais detalhes nas

sessdes seguintes.

2.2.1 A polarizagdo magnética (J)

Quando um material ferromagnético desmagnetizado ¢ inserido no interior de um
solenoide, as linhas de campo se concentram no interior do ima e de seus dominios, de forma a
intensificar o campo magnético aplicado (H) pela bobina originalmente. O campo magnético

(H) induz no interior do sélido a amplifica¢dao deste campo, criando como resposta o chamado
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campo induzido, ou fluxo magnético (B) do material. A relag@o entre estas duas grandezas ¢
regida pela equagao (1).
B= poH + poM (1)
Outra forma de representar esta equagao ¢ através da equacao(2):
B=poH+J ()

Onde J ¢ a polarizagdo do material, dada pelo produto poM, e o representa a
permeabilidade do vacuo (4n x 107 henry por metro, SI). A grandeza M, chamada de
intensidade de magnetizagdo ou simplesmente de magnetizagdo, ¢ definida como momento
magnético por unidade de volume de um determinado material. (COEY, 2010) A polarizacao
magnética € uma grandeza que representa a densidade de dipolos magnéticos em um material

magnético e afeta diretamente o campo gerado por um material ferromagnético.

2.2.2 Histerese Magnética

O estado de magnetizacdo de materiais ¢ dependente do histérico de magnetizagdo.
Quaisquer mudancas com relacdo ao campo magnético externo aplicado no material formam
estados metaestaveis em seu interior. Retornar o material ao seu estado de origem exige
acréscimo de energia. A forma mais comum de representar o comportamento de materiais
ferromagnéticos ¢ através de curvas de histerese. Estas curvas consistem na relacdo entre a
polarizacdo magnética (J) ou intensidade de magnetizagdo (M) e intensidade de campo aplicado
(H). Alternativamente, podem ser plotados graficos com as grandezas densidade de fluxo (B)
em func¢ao do campo aplicado (H), mas estes contém a mesma informacao, conforme relacdes
propostas pelas Equacdes (1) e (2). (JILES, 1991)

Em termos de micromagnetismo, o fendmeno de histerese magnética ocorre devido a
movimentagdo das paredes de dominio Se o campo magnético aplicado for reduzido a zero
depois de o material alcangar sua saturagao, este retém ainda certa quantidade de densidade de
fluxo magnético, chamada de remanéncia (Br). (CULLITY; GRAHAM, 2009) A remanéncia
¢ o nome dado a propriedade que descreve o valor de magnetizagdo remanescente apds cessada
a aplicacdo de campo magnético externo em material previamente magnetizado até sua
saturacao e representa o inicio do segundo quadrante da curva de histerese (Figura 7), ou curva

de desmagnetizacdao do ima.
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Figura 7 - Curva de desmagnetizacdo de materiais ferromagnéticos

B
Br

81 (BH)max

Fonte: (LOPES, 2008)

Analisando mais a fundo o segundo quadrante da curva de histerese, a medida que o
campo reverso ¢ aumentado, a desmagnetizacdo do ima ocasionada pela presenta de dominios
reversos ao sentido de magnetizagdo comega a ocorrer. Temos na coercividade (Hcg) ¢ a
coercividade intrinseca (Hcs), por sua vez, a representagdo do campo magnético aplicado no
sentido contrario ao de magnetiza¢do que € necessario para reduzir a zero o valor de densidade
de fluxo magnético e polarizagdo magnética, respectivamente. (JILES, 1991)

O produto-energia maximo - (BH)max — também ¢ uma propriedade muito importante
do ponto de vista da aplicagdo, representando matematicamente a drea do maior quadrilatero
inscrito no segundo quadrante da curva B x H. Na pratica, esta propriedade sugere a quantidade
de energia que poder ser armazenada dentro de uma unidade de volume. Sendo assim, altos
valores desta propriedade possibilitam a produ¢do de pequenos imas com elevado desempenho
magnético. (OCHSNER, 2017)

As informagdes obtidas através destas curvas sdo de extrema relevancia para a ciéncia.
A partir da analise aprofundada das mesmas, torna-se capaz a combinacao de informacdes
relativas as propriedades magnéticas intrinsecas aos materiais, a magnetizagcao espontanea (Js)
que existe nos dominios magnéticos e outras propriedades extrinsecas, como a remanéncia (B;)
e coercividade (Hcg), que dependem de uma série de fatores externos, incluindo o formato da

amostra, defeitos microscopicos e outros. (COEY, 2010)
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2.2.2.1 Teorias do fenomeno de histerese

A teoria do fenomeno de histerese magnética ¢ dividida em trés classes: histerese
independente da taxa, histerese dependente da taxa e relaxagdo térmica. (BERTOTTI, 1998)

A histerese independente da taxa ¢ a cldssica e desconsidera quaisquer efeitos
temporais e térmicos que possam ocorrer no material e assume que cada ponto B/H corresponde
ao estado de equilibro, fendmeno ocorrido apenas na temperatura de 0 K (Kelvin).

O conceito de histerese dependente da taxa inclui alguns mecanismos de dissipagao,
como correntes parasitas, que limitam a taxa a qual o sistema responde ao campo externo. Na
pratica, a curva de histerese magnética aumenta em area com o aumento da taxa de aplicagdo
de campo devido ao aumento da coercividade.

A relaxacao térmica, por sua vez, provoca uma aproximac¢ao do estado de equilibrio
termodinamico através de flutuagdes térmicas. Este fenOmeno resulta em valores de
coercividade inferiores. A viscosidade magnética ¢ produto da relaxacdo térmica e este
fendmeno serd discutido nos capitulos seguintes. (RODEWALD; FERNENGEL, 1988b)

A precisdo do fendmeno de histerese no conceito de histerese independente da taxa ¢
garantida apenas a temperatura de 0 K, apesar disso os projetos de dispositivos que envolvem
utilizacdo de imas permanentes usualmente utilizam do conceito. Efeitos térmicos sao
considerados apenas através da obten¢do da curva MxH em diferentes temperaturas. A
viscosidade magnética ¢ normalmente considerada tdo pequena que a aproximagao ao conceito

de histerese independente da taxa pode ser seguramente aplicada. (HAAVISTO, 2013)

2.2.2.2 Magnetizagdo Reversa

Quando o ima estd saturado, cada dominio pode ser considerado como um sistema bi-
estavel, onde existem dois possiveis estados de magnetizagdo: para cima e para baixo. O perfil
energético para cada dominio neste estado estd demonstrado de acordo com Figura 9a. Nele,
existem dois estados de minima energia, correspondendo as duas diregdes de magnetizacdo. A
barreira de energia entre estes dois estados representa a dificuldade de que a direcao de

magnetizacao para este dominio se reverta espontaneamente. (HAAVISTO, 2013)



30

Figura 8 - Estrutura de dominios de um ima permanente (a) saturado e (b) parcialmente

desmagnetizado.

Fonte: Adaptado de (HAAVISTO, 2013)

Figura 9 - Perfis de energia de um sistema biestavel.

IPNASVASTAVY

Fonte: Adaptado de (HAAVISTO, 2013).

A medida em que o campo magnético externo ¢ aumentado, o estado de energia
minimo do dominio tende a aumentar (Figura 9b). Este estado atual de energia minima ndo mais
corresponde ao minimo do sistema tornando-se um sistema metaestavel. Quando o dominio
atinge a coercividade intrinseca, esse minimo desaparece (Figura 9c) e um dominio reverso
surge (Figura 9d).

Em um sistema em que coexistem diversos dominios, a coercividade intrinseca ¢
diferente para cada um destes. Alguns deles atingem sua coercividade em um valor, enquanto
outros atingem em valores diferentes. Sendo assim, resultam numa configuracdo vetorial
semelhante a apresentada na Figura 8b, onde a reversdo do sentido de magnetiza¢do ocorre em
apenas alguns dominios. Sendo a resultante de magnetizagdo proporcional a soma vetorial no
interior de um ima, a desmagnetizacdo parcial nestes materiais ndo representa o valor de
propriedades magnéticas otimizadas nos mesmos.

O processo de desmagnetizagdo dos imas ¢ representado também como uma fungao
do tempo, onde estados metaestaveis transformam-se em estados estaveis através das variagdes
de campo induzido (que tem relagdo com a presenca de campos desmagnetizantes variaveis) e
a ativagdo térmica. (FOLKS; STREET, 1994; STREET; BROWN, 2003). Quando os imas
trabalham em regimes constantes de campo induzido, a evolu¢do da desmagnetizagdo ¢ uma
resposta causada apenas pela ativacdo térmica. Esse comportamento ¢ referido como

viscosidade magnética.
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2.2.2.3 Viscosidade Magnética

A dependéncia temporal das propriedades magnéticas devido a viscosidade magnética
¢ também conhecida como envelhecimento. Ainda na década de 40, as primeiras descrigdes do
fenomeno de viscosidade magnética comegaram a ser realizadas, como ¢ o exemplo dos
trabalhos de (STREET; WOOLLEY, 1949) e (STONER; WOHLFARTH, 1948).

A viscosidade magnética ¢ entendida como um fendmeno estatistico de relaxacdo. Em
condi¢des constantes de campo induzido, o sistema magnético se aproxima do equilibrio
termodinamico por meio de flutuagdes térmicas. A probabilidade de que picos energéticos
excedam as barreiras de energia entre os dois estados de magnetizagdo determina se ha
ocorréncia da reversdo do sentido de magnetizacdao de cada dominio.

Em condigdes constantes de aplicacdo de campo, o avanco da magnetizagdo ¢
resultado da ativacdo térmica, através de processos irreversiveis. Na pratica, essa queda dos
valores de magnetizagdo (M) de um ima ¢ obtida uma fun¢do do tempo (t) e do campo

magnético (H) e pode ser descrita pela equacao (3) abaixo(SKOMSKI; SKOMSKI; D, 2000):

J® =]t =SinG) O

Onde S ¢ a constante fenomenologica da viscosidade magnética e to ¢ o tempo de
referéncia.

(WOHLFARTH; P, 1984) define a constante de viscosidade magnética conforme
equagao (4):

S(H) = = f(H,t)]s (4)

Onde kT representa a dependéncia da temperatura (k ¢ a constante de Boltzmann, T ¢
a temperatura), VK (v € o volume de ativacdo, K ¢ a constante de anisotropia) ¢ relativo ao
material e a microestrutura, e f(H,t)Js ¢ uma fun¢do complexa, que descreve a natureza do
processo de magnetizagdo. Assim, as perdas no valor de magnetizacdo ao longo do tempo
dependem do campo magnético, da temperatura, do tipo de material e sua microestrutura e do

processo de magnetizacao. (WOHLFARTH; P, 1984).
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O coeficiente de viscosidade S de um determinado material apenas ¢ uma constante
quando este esta sofrendo influéncia de campos desmagnetizantes e temperaturas constantes.
Serdo nestas condi¢des que os experimentos desse trabalho serdo realizados.

O modelo de Stoner ¢ Wohlfarth utilizou de materiais com particulas anisotropicas e
monodominio para sua formulacdo. Sabe-se que as diferencas microestruturais dos imas,
decorrente do processo de fabricagdo, t€ém forte influéncia nos processos de magnetizacao e
desmagnetizacao deste tipo de material. Nas proximas sessoes deste trabalho sdo apresentados
conceitos importantes de imas a base de Nd-Fe-B, em especial os compdsitos, de forma a

apontar aspectos da microestrutura e sua influéncia nas perdas de polarizagao.

2.3 ESTABILIDADE TERMICA DE IMAS

O fendmeno de desmagnetizagdo parcial nos imas associado a estabilidade térmica
pode ter diferentes caracteristicas, sendo dividido em trés tipologias. Estes fendmenos
usualmente ocorrem de forma concomitante e denominam-se perdas:

eReversiveis;
elrreversiveis;
ePermanentes.

As perdas reversiveis sao aquelas que, uma vez o ima retornando a temperatura
ambiente, sdo totalmente recuperadas sem necessidade de novo processo de magnetizagdo. Sao
mensuradas através dos coeficientes o e . Os coeficientes o e B expressam a variagdo
percentual da remanéncia (B;) e da coercividade intrinseca (Hcj), respectivamente, em funcao
da variagdo de temperatura. (TROUT, 2001a). Algumas propriedades relacionadas a

estabilidade térmica de diferentes materiais magnéticos estdo resumidas na Tabela 1.

Tabela 1 - Propriedades referentes a estabilidade térmica de imas fabricados a partir de diferentes

materiais.
. . SmCo NdFeB
Ferrite | - Alnico 1:5 2:17 | Compdsito Sinterizado
a (%/°C) | -0,18 -0,02 -0,045 -0,035 -0,105 -0,12
B (%/°C) +0,4 -0,015 -0,3 -0,3 -0,4 -0,6
T, (°C) 460 890 727 825 360 310

Fonte: Adaptado de (TROUT, 2001b)
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Na pratica, isso significa que as propriedades magnéticas dos imas de Nd-Fe-B que
atuam em temperaturas elevadas tem suas propriedades menores do que a temperatura
ambiente. O conhecimento dos coeficientes de temperatura e o entendimento dos célculos
envolvidos nos projetos dos dispositivos sdo essenciais para garantir o funcionamento adequado
destes componentes.

Além disso, existem ainda as perdas irreversiveis. Estas correspondem a uma parcela
da perda de polarizagdo magnética dos imds que ndo € recuperada com o simples resfriamento
do imi a sua temperatura original. A recuperagdo destas propriedades s6 € possivel através de
novo processo de magnetizacdo. Apesar de estas perdas serem recuperaveis através da
remagnetiza¢do do componente, elas devem ser minimizadas, uma vez que este procedimento
¢ normalmente inviavel durante a vida util destes equipamentos. Estas perdas ocorrem devido
a exposi¢do do ima a temperaturas elevadas por longos periodos e estdo atreladas ao surgimento
de dominios reversos associados a agita¢do e relaxamento térmico. (Trout, 2001).

O decaimento das propriedades magnéticas usualmente ocorre de forma logaritmica
em fun¢do do tempo, de modo que as perdas sdo mais evidentes em temperaturas elevadas e em
tempos prolongados, conforme apresentado em exemplo genérico na Figura 10. Ciclos de
envelhecimento sdo realizados de modo a identificar as perdas relativas de fluxo e polarizagéo
magnética dos imds ao longo do tempo. A equagdo (3) descreve este processo de

desmagnetizagao.

Figura 10 - Curva genérica da perda de fluxo em func¢do do tempo. Fonte: (TROUT, 2001a)
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Fonte: (Trout, 2001a)

Por fim, a remagnetizacdo de imas submetidos a estes ciclos nem sempre permite a
recuperagdo integral de valores originais das propriedades magnéticas. O tltimo fendémeno de

perdas ocorridas devido a estabilidade térmica do ima é chamado de perdas permanentes e esta
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atrelado a perdas estruturais do material, normalmente devido a degradagdo e oxidagdo da
microestrutura. Para projetos de componentes que utilizem imads, a perda de fluxo que
normalmente ¢ significante envolve a soma das perdas irreversiveis e permanentes.

Durante o envelhecimento magnético dos imds permanentes ¢ comum observar
alteracdes nas propriedades magnéticas dos imas, conforme demonstrado nos pardgrafos
anteriores. As alteracdes mais comuns sao a queda nos valores de remanéncia (promovendo
perda de polarizacdo magnética gerado pelo ima), a queda na coercividade e a mudanga na
quadratura da curva de desmagnetizacdo do material. Tais alteragdes sdo frutos da soma das
perdas reversiveis, irreversiveis e permanentes que ocorrem simultaneamente durante o
processo de envelhecimento. (TROUT, 2001a).

As perdas irreversiveis sdo um grande impasse no desenvolvimento de tecnologias que
utilizem imas em temperaturas elevadas. A temperatura a qual o ima ¢ submetido pode fornecer
a energia de ativagdo necessaria para a desmagnetizacdo parcial, ocasionando a diminui¢do da
magnetizacao total do ima. O resfriamento deste a temperatura ambiente ndo fara com que os
dominios retornem a suas posi¢des originais, uma vez que ndo existe geracdo de energia

suficiente associado ao resfriamento.

2.3.1 Trabalhos realizados envolvendo a tematica de estabilidade térmica de imas

A producdo de materiais pelo método de solidificagdo rapida permite a obtencdo de
microestruturas mais refinadas. Os desenvolvimentos atuais estdo pautados na obtencdo de
materiais com elevados valores de remanéncia, custos reduzidos e protecdo de ambientes
oxidantes e uma série de trabalhos vem sendo realizados com o intuito de aprimorar a
estabilidade térmica e minimizar as perdas irreversiveis em imas de Nd-Fe-B.

Algumas das técnicas mais estudadas sdo baseadas no aumento da coercividade do ima
a partir da adi¢cdo de elementos na produgdo da liga. (ORMEROD, 2000; PANCHANATHAN,
1995)

Clegg et al. e Mildrum et al. provaram em trabalhos que a temperatura, o coeficiente
de permeancia e a coercividade dos imas sinterizados afetam diretamente nas propriedades
magnéticas e que essas dependem ainda do tempo de exposicdo dos imads frente a estas
condi¢des de operagdo. A desmagnetizacdo dos imds em condigdes constantes de campo e

temperatura ocorre devido ao efeito térmico de viscosidade magnética. Haavisto publicou uma



35

série de trabalhos utilizando deste fendmeno para prever o comportamento de imas sinterizados
de Nd-Fe-B na escala de horas e anos.

Sabe-se, portanto, que devido aos diferentes mecanismos de coercividade dos imas, os
imas sinterizado e composito tem niveis distintos de perdas irreversiveis. Kato investigou em
seu trabalho a temperatura que resultaria perdas irreversiveis no nivel de 3% para diferentes
imas comerciais de Nd-Fe-B por meio de ciclos térmicos. Para imas compoésitos essa
temperatura seria de 80 °C, enquanto para os sinterizados na faixa de 120 — 180 °C.

Em termos de imas compdsitos, uma série de trabalhos debate sobre ciclos de
envelhecimento e fatores de influéncia na estabilidade térmica dos imas. O foco deste trabalho
¢ avaliar a redugdo do valor de polarizagdo magnética que ocorre em imas compositos de
diferentes composi¢des quando este encontra-se em temperaturas diferentes de aplicacao por
tempos prolongados e, matematicamente extrapolar o valor destas perdas para tempos variados
de modo a estudar métodos que possam garantir o funcionamento adequado dos sistemas

dependentes de imas compdsitos ao longo de toda a vida util do material.
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Este capitulo contém a descri¢do dos materiais e procedimentos utilizados na execugio
deste trabalho. As principais etapas do trabalho estdo indicadas no fluxograma da Figura 11 e
serdo descritas com mais detalhes nas se¢des seguintes. A primeira etapa consiste na fabricagdo
dos imas compositos a base de Nd-Fe-B utilizados neste desenvolvimento. Em seguida estes
imas tiveram suas propriedades magnéticas caracterizadas antes do inicio dos ciclos de
envelhecimento. Esta caracterizagdo inicial dos imas ocorreu no momento 0 do ciclo de
envelhecimento (to). Em seguida, as amostras foram submetidas a dois ciclos de envelhecimento
térmicos com temperaturas distintas, tendo os dados de polarizacdo magnética dos imas
caracterizados em diversos momentos no decorrer dos ciclos. Por fim, a Gltima etapa consistiu
no tratamento matematico dos dados obtidos, de forma a se obter as conclusdes necessarias para

este desenvolvimento.

Figura 11 - Fluxograma geral da metodologia adotada para desenvolvimento do trabalho.
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3.1 MATERIA-PRIMA

Para este trabalho, foram utilizadas trés matérias primas isotropicas de diferentes
classes. Estas foram fabricadas pela Neo Magnequench pelo processo de solidifica¢do rapida.
Sendo estes materiais utilizados para a fabricagdo de imas compdsitos a base de Nd-Fe-B pelo
processo de compressdo, optou-se pela obtencdo de particulado ja encapsulado pela resina
epdxi, nas proporgdes exatas para processamento (1,5% em massa).

Foram utilizadas trés classes de matéria-prima para fabrica¢do dos imas, com variagdes
em suas composicdes quimicas (Tabela 2), de forma a estudar o efeito destas diferentes
propostas no envelhecimento das propriedades magnéticas. Estas sdo dominadas da seguinte

forma neste trabalho:
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e MPI: classe MQP-B+;

e  MP2: classe MQP-C com tecnologia anti-envelhecimento;

e MP3: classe MQP-15-12 com tecnologia anti-envelhecimento.

As propriedades magnéticas e fisicas destas matérias-primas estao expostas na Tabela
3 e as imagens do particulado obtidas por microscopio eletronico de varredura (MEV), na

Figura 12.

Tabela 2 - Composi¢@o quimica (em massa) das matérias-primas utilizadas no trabalho.

Elemento Composicao massica dos

elementos na liga (%)

Nd | Pr | B Co | Nb | Fe

MP1 258 0,1 1,0 1,8 | - 713
MP2 285 - | 1,0 | 154 - | 55,1
MP3 260 - 1,0 - 119711

Tabela 3 - Propriedades magnéticas e fisicas tipicas de imas fabricados com matérias primas utilizadas

no trabalho.

Propriedade MP1 MP2 MP3

B: (T) 0,70 0,62 0,66

Hes (kA/m) 741 1277 976
BHmsx (kJ/m?) 79 66 76

a (%/°C) -0,11 | -0,07 | -0,14

B (%/°C) -0,35 |+ -0,40 @ -0,36
T.(°C) 330 470 300
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Figura 12 - Imagem obtida por MEV do particulado da liga de Nd-Fe-B revestida com resina epoxi da
matéria-prima (a) MP1, (b) MP2 e (¢) MP3.
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3.2 FABRICACAO DE iMAS

A fabricacdo dos imas compositos deste trabalho consiste em trés etapas: a etapa de
compactagdo, a etapa de cura e a etapa de magnetizacdo (Figura 13). A compactacdo foi
realizada de forma uniaxial, utilizando a pressdo de 590 MPa. Logo apds a consolida¢do destes
materiais, estes passaram por um processo de cura ativado termicamente, cuja temperatura foi
de 175 °C por 45 minutos. Por fim, as amostras foram magnetizadas em campo pulsado de 4 T
no magnetizador GlobalMag CP2000. A partir deste processo foram obtidos 5 imds compdsitos
de cada classe de matéria-prima (MP1, MP2 e MP3), totalizando 15 amostras cilindricas com

diametro aproximado de 9,30 mm e altura de 8,00 mm (Figura 14).

Figura 13 - Fluxograma da etapa de fabricacdo de imas.
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Figura 14 - Amostra utilizada no trabalho.

3.3 CARACTERIZACOES DE IMAS - PRE ENVELHECIMENTO

Antes de submeter os imas aos ciclos de envelhecimento, as caracteristicas magnéticas
(em circuito fechado e aberto) foram apuradas, conforme esquematizado na Figura 15. As
propriedades magnéticas em circuito fechado foram obtidas através da curva de histerese

magnética, utilizando o histeresigrafo Brockhaus modelo EM1180. Ja a polarizagdo magnética

foi caracterizada fazendo uso de uma Bobina de Helmholtz Brockhaus 150.

Figura 15 - Fluxograma da etapa de caracterizagdo inicial de imas (pré envelhecimento).
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3.4 CICLOS DE ENVELHECIMENTO TERMICO

A etapa de ciclos de envelhecimento consiste em dois ciclos com dura¢do de 1000
horas cada, em temperaturas distintas (95 °C e 150 °C) e serdo chamados de Cl1 e C2
respectivamente.

Estes ciclos foram realizados em forno tubular, a atmosfera ambiente, e interrompidos
nos seguintes tempos de envelhecimento (em horas): 50, 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700,
800, 900 e 1000 horas para caracterizag@o da polarizagdo magnética em Bobina de Helmholtz,
de forma a compor curvas que relacionam a polarizagdo magnética com o tempo de exposi¢ao

do ima a temperatura de envelhecimento.

Figura 16 - Diagrama dos ciclos de envelhecimento térmico, indicando interrup¢des para tomada de

dados.

t(h)== 0 50 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

3.5 CARACTERIZACAO DA POLARIZACAO MAGNETICA DURANTE O CICLO
DE ENVELHECIMENTO

Nas interrupgdes indicadas na Figura 16, as amostras tiveram os valores de polarizacio
magnética em circuito aberto (Jo) computadas de modo a avaliar seus comportamentos em
ciclos de envelhecimento térmico.

Por se tratar de um ensaio destrutivo, as propriedades magnéticas em circuito fechado
obtidas através de um histeresigrafo foram obtidas apenas no momento inicial. A leitura de Ja
na Bobina de Helmholtz, por ser um ensaio ndo destrutivo, foi realizada nas interrupg¢des de 50,
100, 200, 300, 400, 500, 600, 700, 800, 900 e 1000 horas (indicadas pelos retangulos
acinzentados na Figura 16). Este equipamento permite a medi¢gdo de uma mesma amostra
repetidas vezes, sem etapas intermedidrias de magnetizagdo que seriam necessarias caso fosse
realizado no histeresigrafo. Assim, realiza-se a obten¢do dos dados de Ja de forma continua,
sem alteragdes de valores de magnetizacdo que seriam induzidas por uma nova etapa de

magnetizacao.
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3.6 CALCULOS

3.6.1 Regressao Linear Simples

Os dados amostrais de polarizagio magnética obtidos durante os ciclos de
envelhecimento foram correlacionados com a variavel temporal através da equagdo 3 por meio
do método estatistico de regressdo linear simples, que analisa se a relagdo entre variaveis
genéricas X € y ¢ a de uma reta (equagao (5)), onde Po representa o coeficiente linear da reta e
B1, o coeficiente angular.

O objetivo ¢ observar o grau de correlagdo entre as variaveis polarizagdo magnética
(Ja) e o logaritmo natural do tempo de envelhecimento (In t/tg), gerando uma equagdo linear
estimada (equagdo (6)) que descreva o relacionamento entre elas em termos matematicos de
forma a ajustar uma reta que minimize a soma dos quadrados dos desvios, analisando os
parametros estatisticos gerados e extrapolando este comportamento para diferentes tempos.

Na equagdo (6), § representa o valor estimado de polarizagdo magnética, bp ¢ a
estimativa populacional do pardmetro S, bi ¢ a estimativa populacional do parametro f; e X,

os valores de In (t/to), sendo to equivalente a 50 horas.

y=PBo —B1*x (%)

§y=by —by*x (6)

Para verificagdo da validade estatistica desta regressdo, assume-se como hipotese nula
(Ho) que bo e by sdo iguais a 0. J&4 a hipotese alternativa (Hi) assegura que a variavel
independente influenciara a variavel dependente Y dado um grau de significancia e, portanto,
bo e by sdo diferentes de zero.

A observacgdo da estatistica F permite verificar se os valores de x justificam a variagdo
de y. Ja o valor-P ¢ o maior valor de nivel de significancia para o qual o teste ¢ significativo
(maior valor de nivel de significancia que rejeita a hipétese Ho). (LAPPONI, 2005)

O intervalo de confianga de uma proje¢do média § para um determinado x é obtido
com a equagao (7), ja o intervalo de confianga de uma proje¢ao individual de § para um dado x

¢ obtido com a equacao (8):
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§ ttex Sex [y (7)

g+t xS, J1+h (B

Onde tc ¢ definido a partir do grau de liberdade igual ao tamanho da amostra menos
dois e nivel de significancia a de 0,05. Sc € o erro padrao da estimativa e h; ¢ definido pela
equagao (9):

(xi—%)* )

1
n Z?:l(xi_f)z

hi:

3.6.2 Proje¢do da Polarizacdo Magnética

Apbs a obtencdo das equacdes de regressdo linear e intervalos de confianga, se torna
possivel a extrapolagdo dos valores de polarizagdo magnética para diferentes tempos de
envelhecimento dos imas. Neste trabalho, estas projecdes foram realizadas para os tempos de 1

ano (8760 horas), 3 anos (26280 horas), 5 anos (43800 horas) e 10 anos (87600 horas).
3.7 DETERMINACAO DAS PERDAS PERMANENTES E IRREVERSIVEIS

Ao fim do ciclo de envelhecimento, a redugdo observada da polarizagdo magnética do
material € resultado ndo apenas de perdas irreversiveis (decorrentes da desmagnetizagado parcial
dos dominios magnéticos), mas também de perdas origindrias de reagdes estruturais nas
amostras, como degradacdo e oxidacao das fases presentes no material. Estas perdas sdo
nomeadas de perdas permanentes e ndo sdo recuperadas com uma nova magnetizagao.

Para identificar a propor¢ao destas perdas nos ciclos realizados, os imads submetidos
ao ciclo de envelhecimento sao remagnetizados e tem seus valores de polarizagdo magnética

apurados na bobina de Helmholtz.
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4RESULTADOS E DISCUSSOES

O presente capitulo trata dos resultados e discussdes, de forma a contemplar as etapas
do trabalho conforme apresentado na sessdo de materiais e métodos. A primeira abordagem esta
relacionada a investigagdo das propriedades magnéticas dos imas apds a fabricacdo. Em
seguida, serdao discutidos os resultados da polarizagdo magnética dos imas apos os ciclos de
envelhecimento, bem como os calculos e extrapolagdes dos testes realizados. Por fim, sera

discutido acerca da caracterizacdo da tipologia das perdas decorrente destes ciclos.

4.1 CARACTERIZACOES DE IMAS — PRE ENVELHECIMENTO

As propriedades magnéticas obtidas através do histeresigrafo (Br, Hes, Hes € BHmax) €
da bobina de Helmholtz (Ja) das amostras testadas neste trabalho estdo expostas a seguir. Sendo
apontadas as médias e desvios padrdes destas propriedades para as amostras virgens utilizadas

posteriormente no ciclo de envelhecimento C1 e C2 nas Tabela 4 e Tabela 5, respectivamente.

Tabela 4 - Valores médios e respectivos desvios das propriedades magnéticas By, Hej, Hes, BHmax € Ja
das amostras virgens, posteriormente utilizadas no ciclo de envelhecimento C1.

Matéria- Prima | B, (T) | He (kA/m) | Heg (kKA/m) | BHmax (kJ/m?) | Ja (T)

Valor MP1 0,661 730,72 417,98 68,7 0,611
o MP2 0,587 126324 388,20 56,0 0,540
meédio MP3 0,646 959,16 438,82 70,4 0,603
Desvio MPI1 0,004 3,22 0,61 0,2 0,001
Padizo MP2 0,002 13,92 0,84 0,3 0,001
MP3 0,002 2,04 211 0,7 0,001

Tabela 5 - Valores médios e respectivos desvios das propriedades magnéticas By, Hej, Hes, BHmax € Ja
das amostras virgens, posteriormente utilizadas no ciclo de envelhecimento C2.

Matéria- Prima | B, (T) | Hy (kA/m)  Hep(kA/m) | BHmax (KJ/m3) | Ja (T)

Valor MP1 0,662 737,63 424.63 69,7 0,604
- MP2 0584 127023 392,90 56,3 0,527
médio MP3 0,636 948 46 435,61 68,6 0,591
Desvio MPI 0,004 2.22 1,68 0.6 0,003
N MP2 0,003 1,09 0,39 0.1 0,006
Padrio

MP3 0,003 2,13 1,47 0,5 0,005
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Os valores de coercividade intrinseca observados nas trés matérias-primas possuem
valores ligeiramente distintos entre si. O excesso de Neodimio (Nd), observado em maior
quantidade na MP2 (28,5% em massa) ¢ um fator de elevagcdo da coercividade do material,
devido a maior presenca da fase rica em Nd ao redor dos contornos de grao da liga, local onde
dominios reversos nucleiam em demasia. (ZHOU et al., 2018) Ja na MP3, observa-se a adi¢ao
de 1,9% em massa de Nidbio (Nb). Este elemento, por possuir baixa solubilidade com o Ferro,
precipita-se no contorno de grao formando boretos e outros compostos ternarios, auxiliando no
mecanismo de ancoramento das paredes de dominio e reducdo do tamanho de grao durante
solidificagdo da liga.

Por outro lado, a diminuic¢ao da fracao volumétrica de fase magnética dura nos imas
resulta em decréscimo nos valores de remanéncia (B;). (FIDLER; SCHREFL, 1996) Por esse

motivo os valores de By, e consequentemente de Ja, sdo inferiores nestas duas matérias primas.

4.2 CICLOS DE ENVELHECIMENTO TERMICO

Os valores de polarizagdo magnética em ambos os ciclos de envelhecimento obtidos a
partir da utilizagao da bobina de Helmholtz sdo apresentados na Figura 17. A reducdo observada
nos valores dessas propriedades ao final do ciclo de envelhecimento de 1000 horas esta

demonstrada através da Tabela 6.

Figura 17 - Valores de polarizagao magnética ao longo do ciclo de envelhecimento (a) C1 (95 °C) e

(b) C2 (150 °C)
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Tabela 6 - Reducdo da polarizagdo magnética observada ao final das 1000h horas de envelhecimento.

C1(95°C) | C2 (150 °C)

MP1 3,6% 6,6%
MP2 2,2% 2,7%
MP3 2,3% 1,2%

Através das curvas apresentadas na Figura 17 ¢ possivel perceber em ambos os ciclos
de envelhecimento apresentam quedas constantes nos valores de polarizagdo magnética ao
decorrer do tempo de envelhecimento. A partir da analise das curvas de envelhecimento, nota-
se que a redugdo da polarizagdo nas primeiras 50 horas de envelhecimento, principalmente para
o grupo de amostras MP1, ¢ relevante frente a redugao total das perdas observadas ao decorrer
dos ciclos de envelhecimento.

Além disso, mediante observacao da Tabela 6 verifica-se que, apds expostos durante
1000 horas de envelhecimento, os imas compositos apresentaram como tendéncia maior
reducdo de Ja no ciclo C2, cuja temperatura de envelhecimento foi superior (150 °C). Em
temperaturas mais elevadas, a queda da coercividade ¢ mais pronunciada devido as perdas
reversiveis que ocorrem em maior quantidade, o que facilita a propagag¢do dos dominios
nucleados pelo interior do ima nestas temperaturas.

Ainda, a menor redug¢do do valor de polarizagdo magnética aconteceu nos imas
fabricados a partir das MP2 e MP3. Os imas compositos fabricados a partir da matéria-prima
MP2 também tiveram pouca reducdo nos valores de Ja. Esse desempenho positivo pode ser
efeito de um conjunto de circunstancias. Primeiramente, o uso da tecnologia anti-
envelhecimento, cuja passivacao da superficie das particulas reduz a exposi¢do do material a
atmosfera oxidante. Em segundo, o excesso de Nd utilizado, que forma fase rica em Nd e que
minimiza a nuclea¢do de dominios. E por fim, a adi¢do de 15,4% em massa do elemento Cobalto
(Co), que substitui o Ferro (Fe) na fase Nd,Fe4B e eleva a temperatura de Curie (T¢) a 470 °C.
O coeficiente o de um material esta inversamente relacionado a temperatura de Curie (Tc) deste.
Quanto maior o valor de Tc, menor os valores de a. (TROUT, 2001a)

Além de fazer uso do processo tecnoldgico anti-envelhecimento, que consiste na
passivagdo das particulas, os imas fabricados com a liga MP3 contaram com a adi¢do de 1,9%

em massa de Nb em sua composi¢do. Dessa forma, espera-se que o efeito do tamanho de grao
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diminuto aliado aos precipitados nos contornos do grao atue na minimizagao da propagagdo de
dominios reversos através da maximiza¢ao de sitios de ancoramento das paredes de

dominio.(FIDLER; SCHREFL, 1996)

4.3 REGRESSAO LINEAR

Para realizacdo dos célculos necessarios para a regressao linear, relacionou-se a
equacdo geral da reta (denominadas nesse trabalho de equacdo (7)) com a equagdo
fenomenoldgica de envelhecimento térmico em imas (equacdo (3)). Deste modo, define-se
como variavel independente o logaritmo natural da razao entre o tempo de envelhecimento (t)
e o tempo inicial de envelhecimento(to) -In t/to. J& a varidvel dependente ¢ definida como a
polarizacdo magnética (Ja). A partir desta relagdo, sdo obtidos os coeficientes lineares (bo) e
angulares (b1) da estimativa de reta que descreve o comportamento neste ciclo, calculados os
intervalos de confianga e analisadas as informagdes estatisticas relevantes neste processo. Para
tal, assume-se o nivel de confianca de 95% (nivel de significancia a de 0,05), to € igual a 50
horas e as seguintes hipoteses sao testadas:

e Ho:bo,b1=0

e Hi:bo, b1 #0
4.3.1 Regressoes lineares - Ciclo 1 (95 °C)
4.3.1.1 Regressado linear Ciclo I - MP1

A regressao linear simples realizada na matéria prima MP1 no ciclo de envelhecimento
1 (C1) apresentou como resultado as estimativas descritas a seguir. Na Tabela 7 sdo descritos os
coeficientes linear (bo) e angular (b1), bem como erro padrao, valor-p e intervalos de confianca
associados ao comportamento da polarizacao magnética (Ja) no ciclo de envelhecimento.

O valor-p, para ambos os coeficientes, resultou em valores muito inferiores ao nivel
de significancia (0,05). Assim, rejeita-se a hipotese Ho e aceita-se a hipdtese Hi, indicando que
com 95% de confianga a variavel In t/tp tem influéncia sobre Ja dentro dos intervalos de
confianca indicados na Tabela 7.

A partir destes dados ¢ formulada (equagdo (10)) uma equag¢do que descreve o

comportamento da polarizagdo magnética desta matéria prima para o ciclo em questao.
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Tabela 7 - Coeficientes da regressao linear simples e pardmetros estatisticos do ciclo de
envelhecimento C1 realizado na matéria prima MP1.

Intervalo de confianca (95%)

Coeficiente | Erro padrao | Valor-p Inferior Superior
bo 0,599 0,001 2,56.10710 0,597 0,601
b1 -0,003 0,000 1,13.10° -0,004 -0,002
J4 = 0,599 — 0,003 * 1nti (10)
0

Para validar a significancia do modelo de regressao a estatistica F de significacao deve
ser menor do que o nivel de significAncia. Assim, considerando o valor obtido (Tabela 8), ¢
possivel afirmar com 95% de confianca que a regressdo expressada pela equagdo (10) ¢

significante.

Tabela 8 - Estatistica F de significagdo da regressdo linear simples do ciclo de envelhecimento C1
realizado na MP1.
F de Significaciao
1,12.10°®

A Figura 18 representa o comportamento das variaveis avaliadas de forma resumida,
apresentando a polariza¢do estimada pela regressdo e intervalos de confianca da média e

individual calculados com base nos dados obtidos.

4.3.1.2 Regressado linear Ciclo I - MP2

A regressao linear simples realizada na matéria prima MP2 no ciclo de envelhecimento
1 (C1) apresentou como resultado as estimativas descritas a seguir. Na Tabela 9 sdo descritos os
coeficientes linear (bo) e angular (b1), bem como erro padrao, valor-p e intervalos de confianga
associados ao comportamento da polarizagao magnética (Ja) no ciclo de envelhecimento.

O valor-p, para ambos os coeficientes, resultou em valores muito inferiores ao nivel

de significancia (0,05). Assim, rejeita-se a hipotese Ho e aceita-se a hipdtese Hi, indicando que
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com 95% de confianga a varidvel In t/to tem influéncia sobre Ja dentro dos intervalos de

confianca indicados na Tabela 9.

Figura 18 - Dados experimentais e estimados do efeito da variavel temporal na polarizagdo magnética

—ciclo C1, MP1.
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Tabela 9 - Coeficientes da regressdo linear simples e pardmetros estatisticos do ciclo de

envelhecimento C1 realizado na matéria prima MP2.

Intervalo de confianca (95%)

Coeficiente Erro padrao = Valor-p Inferior Superior
bo 0,537 0,001 3,24.107192 0,536 0,539
b1 -0,003 0,000 1,38.10°® -0,004 -0,002

A partir destes dados ¢ formulada (equacdo (11)) uma equacdo que descreve o

comportamento da polarizacdo magnética desta matéria prima para o ciclo em questao.

4= 0,537 = 0,003 xIn— (11)
0
Para validar a significancia do modelo de regressao a estatistica F de significa¢ao deve
ser menor do que o nivel de significancia. Assim, considerando o valor obtido (Tabela 10), €

possivel afirmar com 95% de confianca que a regressdo expressada pela equacgdo (11) ¢

significante.
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Tabela 10 - Estatistica F de significacao da regressdo linear simples do ciclo de envelhecimento C1

realizado na MP2.
F de Significaciao
1,38.10°8

A Figura 19 representa o comportamento das variaveis avaliadas de forma resumida,
apresentando a polarizagdo estimada pela regressao e intervalos de confianca da média e

individual calculados com base nos dados obtidos.

Figura 19 - Dados experimentais e estimados do efeito da variavel temporal na polarizagdo magnética

—ciclo C1, MP2.
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4.3.1.3 Regressado linear Ciclo I - MP3

A regressao linear simples realizada na matéria prima MP3 no ciclo de envelhecimento
1 (C1) apresentou como resultado as estimativas descritas a seguir. Na Tabela 11 sdo descritos
os coeficientes linear (bo) e angular (bi), bem como erro padrdo, valor-p e intervalos de
confianca associados ao comportamento da polarizacdo magnética (Ja) no ciclo de
envelhecimento.

O valor-p, para ambos os coeficientes, resultou em valores muito inferiores ao nivel

de significancia (0,05). Assim, rejeita-se a hipotese Ho e aceita-se a hipdtese Hi, indicando que
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com 95% de confianga a varidvel In t/to tem influéncia sobre Ja dentro dos intervalos de

confianca indicados na Tabela 11.

Tabela 11 - Coeficientes da regressdo linear simples e pardmetros estatisticos do ciclo de

envelhecimento C1 realizado na matéria prima MP3.

Intervalo de confianca (95%)

Coeficiente | Erro padrao | Valor-p Inferior Superior
bo 0,599 0,001 1,10.1071% 0,597 0,601
b1 -0,003 0,000 1,25.107 -0,004 -0,002

A partir destes dados ¢ formulada (equagdo (12)) uma equacao que descreve o

comportamento da polarizagdo magnética desta matéria prima para o ciclo em questao.

J4 = 0,599 — 0,003 * 1nti (12)
0
Para validar a significancia do modelo de regressdo a estatistica F de significagdo deve ser
menor do que o nivel de significancia. Assim, considerando o valor obtido (
Tabela 12), € possivel afirmar com 95% de confianga que a regressao expressada pela equagao

(12) ¢ significante.

Tabela 12 - Estatistica F de significacdo da regressdo linear simples do ciclo de envelhecimento C1
realizado na MP3.

F de Significaciao

1,25.10°

A Figura 20 representa o comportamento das variaveis avaliadas de forma resumida,
apresentando a polarizagdo estimada pela regressdo e intervalos de confianca da média e

individual calculados com base nos dados obtidos.
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Figura 20 - Dados experimentais e estimados do efeito da variavel temporal na polarizacdo magnética

—ciclo C1, MP3.
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A regressao linear simples realizada na matéria prima MP1 no ciclo de envelhecimento

2 (C2) apresentou como resultado as estimativas descritas a seguir. Na Tabela 13 sdo descritos

os coeficientes linear (bo) e angular (bi), bem como erro padrdo, valor-p e intervalos de

confianga associados ao comportamento da polarizacdo magnética (Ja) no ciclo de

envelhecimento.

O valor-p, para ambos os coeficientes, resultou em valores muito inferiores ao nivel

de significancia (0,05). Assim, rejeita-se a hipotese Ho e aceita-se a hipdtese Hi, indicando que

com 95% de confianga a variavel In t/to tem influéncia sobre Ja dentro dos intervalos de

confianga indicados na Tabela 13.

A partir destes dados ¢ formulada (equacdo (13)) uma equacdo que descreve o

comportamento da polarizacdo magnética desta matéria prima para o ciclo em questao.
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Tabela 13 - Coeficientes da regressdo linear simples e parametros estatisticos do ciclo de
envelhecimento C2 realizado na matéria prima MP1.

Intervalo de confianca (95%)

Coeficiente | Erro padrao | Valor-p Inferior Superior
bo 0,587 0,001 2,13.10% 0,585 0,690
b1 -0,008 0,001 1,92.102° -0,009 -0,007
], = 0,587 — 0,008 * 1nti (13)
0

Para validar a significancia do modelo de regressao a estatistica F de significacao deve
ser menor do que o nivel de significancia. Assim, considerando o valor obtido (Tabela 14), ¢
possivel afirmar com 95% de confianca que a regressdo expressada pela equacdo (13) ¢

significante.

Tabela 14 - Estatistica F de significa¢do da regressao linear simples do ciclo de envelhecimento C2
realizado na MP1.
F de Significaciao
1,92.10%°

A Figura 18 representa o comportamento das variaveis avaliadas de forma resumida,
apresentando a polariza¢do estimada pela regressao e intervalos de confianca da média e

individual calculados com base nos dados obtidos.
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Figura 21 - Dados experimentais e estimados do efeito da variavel temporal na polarizacdo magnética

—ciclo C2, MP1.
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4.3.2.2 Regressao linear Ciclo 2 - MP2

In (40)

A regressao linear simples realizada na matéria prima MP2 no ciclo de envelhecimento

2 (C2) apresentou como resultado as estimativas descritas a seguir. Na Tabela 15 sdo descritos

os coeficientes linear (bo) e angular (bi), bem como erro padrdo, valor-p e intervalos de

confianga associados ao comportamento da polarizacdo magnética (Ja) no ciclo de

envelhecimento.

O valor-p, para ambos os coeficientes, resultou em valores muito inferiores ao nivel

de significancia (0,05). Assim, rejeita-se a hipdtese Ho e aceita-se a hipotese Hi, indicando que

com 95% de confianga a variavel In t/tp tem influéncia sobre Jao dentro dos intervalos de

confianca indicados na Tabela 15.

Tabela 15 - Coeficientes da regressdo linear simples e parametros estatisticos do ciclo de

envelhecimento C2 realizado na matéria prima MP2.

Intervalo de confianca (95%)

Coeficiente | Erro padrao
0,524 0,002
-0,003 0,001

bo
b1

Valor-p Inferior Superior
6,66.1088 0,520 0,527
7,82.10° -0,005 -0,002



54

A partir destes dados ¢ formulada (equagdo (14)) uma equag¢do que descreve o

comportamento da polarizacdo magnética desta matéria prima para o ciclo em questao.

J4 = 0,524 — 0,003 * 1nti (14)
0

Para validar a significancia do modelo de regressao a estatistica F de significacdo deve

ser menor do que o nivel de significancia. Assim, considerando o valor obtido (Tabela 16),

o~

O~

possivel afirmar com 95% de confianca que a regressdo expressada pela equacdo (14)

significante.

Tabela 16 - Estatistica F de significacdo da regressdo linear simples do ciclo de envelhecimento C1

realizado na MP2.
F de Significaciao
7,82.107

A Figura 22 representa o comportamento das variaveis avaliadas de forma resumida,

apresentando a polarizagdo estimada pela regressdo e intervalos de confianca da média e

individual calculados com base nos dados obtidos.

Figura 22 - Dados experimentais e estimados do efeito da variavel temporal na polarizagdo magnética

—ciclo C2, MP2.
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4.3.2.3 Regressdo linear Cico 2 - MP3

A regressao linear simples realizada na matéria prima MP3 no ciclo de envelhecimento
2 (C2) apresentou como resultado as estimativas descritas a seguir. Na Tabela 17 sdo descritos
os coeficientes linear (bo) e angular (bi), bem como erro padrdo, valor-p e intervalos de
confianca associados ao comportamento da polarizacdo magnética (Ja) no ciclo de
envelhecimento.

O valor-p, para ambos os coeficientes, resultou em valores muito inferiores ao nivel
de significancia (0,05). Assim, rejeita-se a hipotese Ho e aceita-se a hipdtese Hi, indicando que
com 95% de confianga a varidavel In t/to tem influéncia sobre Ja dentro dos intervalos de

confianca indicados na Tabela 17.

Tabela 17 - Coeficientes da regressdo linear simples e pardmetros estatisticos do ciclo de

envelhecimento C2 realizado na matéria prima MP3.

Intervalo de confianca (95%)

Coeficiente Erro padrao = Valor-p Inferior Superior
bo 0,586 0,001 5,5.1071% 0,584 0,587
b1 -0,001 0,000 0,001 -0,002 -0,001

A partir destes dados ¢ formulada (equagdo (15)) uma equacdo que descreve o

comportamento da polarizacdo magnética desta matéria prima para o ciclo em questao.

Ja = 0,586 — 0,001 %In— (15)
0

Para validar a significancia do modelo de regressao a estatistica F de significagdao deve
ser menor do que o nivel de significancia. Assim, considerando o valor obtido (Tabela 18), &
possivel afirmar com 95% de confianca que a regressdo expressada pela equacgdo (15) ¢

significante.
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Tabela 18 - Estatistica F de significacdo da regressao linear simples do ciclo de envelhecimento C2

realizado na

MP3.

F de Significaciao

1,25.10°

A Figura 23 representa o comportamento das variaveis avaliadas de forma resumida,

apresentando a polarizagdo estimada pela regressao e intervalos de confianca da média e

individual calculados com base nos dados obtidos.

Figura 23 - Dados experimentais e estimados do efeito da variavel temporal na polarizagdo magnética

—ciclo C2, MP3.
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4.3.3 Tabela Resumo — Regressao Linear

Um resumo dos dados obtidos através da regressdo linear do ciclo de envelhecimento

C1 e C2 sao apresentados nas Tabela 19 e Tabela 20,

Tabela 19 - Dados relativos a regressao linear do ciclo de envelhecimento C1.

respectivamente.

Ciclo C1
MP1 MP2 MP3
bo 0,599 0,537 0,599

b1 -0,003 -0,003 -0,003

F de significacao

1,16.10° | 1,38.10% | 1,25.10°
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Tabela 20 - Dados relativos a regressao linear do ciclo de envelhecimento C2

Ciclo C2
MP1 MP2 MP3
bo 0,587 0,524 0,586
b1 -0,008 -0,003 -0,001
F de significacio 1,92.10%° | 7,82.10° | 0,001

A analise destas tabelas, considerando um nivel de confiancga da regressdo linear em
95%, mostra que os F de significacdo das trés matérias-primas utilizadas para fabricacdo de
imas para esses ciclos estdo definitivamente abaixo do valor de significdncia. As andlises
estatisticas realizadas demonstraram que as expressdes matematicas geradas produziram boas
estimativas do comportamento desta propriedade frente aos ciclos estudados.

Além disso, bo, que representa a polarizacdo magnética no tempo de envelhecimento
to =50 horas, ¢ bastante discrepante dos valores obtidos das caracterizagdes pré-envelhecimento
(Tabela 4 e Tabela 5), sobretudo para as amostras MP1. Esta conclusdo vai de acordo com a

observagdo de perdas significantes nas primeiras horas do ciclo de envelhecimento.

4.4 EXTRAPOLACAO DA POLARIZACAO MAGNETICA

Este capitulo serd destinado a predigdo do valor de polarizagdo magnética e dos
intervalos de confianga associados as matérias primas estudadas para tempos prolongados de

ciclo de envelhecimento, sendo estes: 1 ano, 3 anos, 5 anos ¢ 10 anos.

4.4.1 Extrapolagao de Ja - Ciclo 1 (95 °C)
4.4.1.1 Extrapolagdo de J4 Ciclo 1 - MP1

Uma visdo geral das extrapolacdes em diferentes tempos realizadas a partir da
regressao linear de imas produzidos a base da MP1 frente ao ciclo C1 ¢ apresentada na Figura
24. Nela, ¢ possivel identificar a polarizagdo estimada e intervalos de confianga associados ao
nivel de confianga de 95%. Essas informagdes podem ser verificadas em mais detalhes nas

Tabela 21 e Tabela 22.
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Figura 24 - Extrapolacdo da polarizacdo magnética para diferentes tempos de envelhecimento no ciclo

1, MP1.
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Tabela 21 - Extrapolacdes realizadas para diferentes tempos do ciclo C1, matéria-prima MP1.

Tempo (anos) | Jainicial (T) | Ja estimado (T) @ Perda de Polarizacao (%)
1 ano 0,583 4,5%
3 anos 0,579 5,1%
5 anos 0,578 5,4%
10 anos 0,576 5,7%

Tabela 22 - Intervalos de confianga das extrapola¢des para diferentes tempos do ciclo C1, matéria-

prima MP1.

Tempo Intervalo de Confianca - Média Intervalo de Confianca - Individual
(anos) Inferior Superior Inferior Superior
1 ano 0,579 0,586 0,575 0,591
3 anos 0,575 0,584 0,571 0,588
5 anos 0,573 0,583 0,569 0,587
10 anos 0,570 0,582 0,567 0,585
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4.4.1.2 Extrapolagado de J4 Ciclo I - MP2

Uma visdao geral das extrapolagdes em diferentes tempos realizadas a partir da
regressao linear do comportamento de imas produzidos a base da MP2 frente ao ciclo C1 anos
¢ apresentada na Figura 25. Nela, ¢ possivel identificar a polarizagdo estimada e intervalos de
confianga associados ao nivel de confianga de 95%. Essas informagdes podem ser verificadas

em mais detalhes nas Tabela 23 e Tabela 24.

Figura 25 - Extrapolacdo da polarizacdo magnética para diferentes tempos de envelhecimento no ciclo

1, MP2.
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Tabela 23 - Extrapolacdes realizadas para diferentes tempos do ciclo C1, matéria-prima MP1.

Tempo (anos) = Jainicial (T) | Ja estimado (T) = Perda de Polarizacao (%)

1 ano 0,523 3,3%

3 anos 0,520 3,8%
0,540

5 anos 0,518 4,1%

10 anos 0,516 4,5%
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Tabela 24 - Intervalos de confianca das extrapolagdes para diferentes tempos do ciclo C1, matéria-

prima MP1.
Tempo Intervalo de Confianca — Média = Intervalo de Confianca - Individual
(anos) Inferior Superior Inferior Superior
1 ano 0,520 0,526 0,515 0,530
3 anos 0,515 0,524 0,512 0,528
5 anos 0,513 0,523 0,510 0,526
10 anos 0,511 0,522 0,508 0,525

4.4.1.3 Extrapolagdo de J4 Ciclo 1 - MP3

Uma visdo geral das extrapolagdes em diferentes tempos realizadas a partir da

regressao linear do comportamento de imas produzidos a base da MP3 frente ao ciclo C1 ¢

apresentada na Figura 26. Nela, ¢ possivel identificar a polarizagdo estimada e intervalos de

confianga associados ao nivel de confianca de 95%. Essas informag¢des podem ser verificadas

em mais detalhes nas Tabela 25 e Tabela 26.

Figura 26 - Extrapolacdo da polarizagdo magnética para diferentes tempos de envelhecimento no ciclo

1, MP3.
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Tabela 25 - Extrapolacdes realizadas para diferentes tempos do ciclo C1, matéria-prima MP3.

Tempo (anos) = Jainicial (T) | Ja estimado (T) Perda de Polarizacio (%)

1 ano 0,582 3,6%

3 anos 0,578 4,2%
0,603

5 anos 0,576 4,5%

10 anos 0,574 4.9%

Tabela 26 - Intervalos de confianca das extrapolacdes para diferentes tempos do ciclo C1, matéria-
prima MP3.

Tempo Intervalo de Confianca - Média Intervalo de Confianca - Individual

(anos) Inferior Superior Inferior Superior
1 ano 0,578 0,585 0,573 0,590
3 anos 0,573 0,582 0,569 0,586
5 anos 0,571 0,581 0,567 0,585
10 anos 0,568 0,580 0,564 0,583

4.4.2 Extrapolagdo de Ja - Ciclo 2 (150 °C)
4.4.2.1 Extrapolagdo de J4 Ciclo 2 - MP1

Uma visdo geral das extrapolagdes realizadas em diferentes tempos a partir da
regressao linear do comportamento de imas produzidos a base da MP1 frente ao ciclo C2 ¢
apresentada Figura 27. Nela, € possivel identificar a polarizagdo estimada e intervalos de
confianca associados ao nivel de confianga de 95%. Essas informagdes podem ser verificadas

em mais detalhes nas Tabela 27 e Tabela 28.
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Figura 27 - Extrapolacdo da polarizagdo magnética para diferentes tempos de envelhecimento no ciclo

2, MP1.

Tabela 27 - Extrapolagdes realizadas para diferentes tempos do ciclo C2, matéria-prima MP1.

Ja estimado (T)

Tempo (a

0,600

0,590 -

05804

0,570
0,560 4
0,550 4

0,540

Polarizacio, J (T)

0,530
0,520

0,510

0,500

e Polarizacdo medida
X Média do conjunto
Polarizagdo estimada
Extrapolagdo

Intervalo de Confianca da Média
Intervalo de Confianga Individual

0

nos) Ja inicial (T)
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)

Perda de Polarizaciao (%)

1 ano

3 anos

5 anos

10 ano

Tabela 28 - Intervalos de confianga das extrapola¢des para diferentes tempos do ciclo C2, matéria-

Tempo

S

0,604

0,547
0,539
0,535
0,530

prima MP1.

Intervalo de Confianca - Média

Intervalo de Confianca — Individual

9,4%
10,8%
11,4%
12,3%

(anos)
1 ano
3 anos
5 anos

10 anos

Inferior
0,543
0,534
0,529
0,523

Superior
0,551
0,544
0,541
0,536

Inferior
0,538
0,529
0,525
0,519

Superior
0,557
0,549
0,545
0,540
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4.4.2.2 Extrapolagado de J4 Ciclo 2 - MP2

Uma visdo geral das extrapolagdes realizadas em diferentes tempos a partir da
regressdo linear do comportamento de imas produzidos a base da MP2 frente ao ciclo C2 ¢
apresentada na Figura 28. Nela, ¢ possivel identificar a polariza¢do estimada e intervalos de
confianga associados ao nivel de confianga de 95%. Essas informagdes podem ser verificadas

em mais detalhes nas Tabela 29 e Tabela 30.

Figura 28 - Extrapolacdo da polarizacdo magnética para diferentes tempos de envelhecimento no ciclo

2, MP2.
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Tabela 29 - Extrapolacdes realizadas para diferentes tempos do ciclo C2, matéria-prima MP2.

Tempo (anos) | Jainicial (T) | Ja estimado (T) @ Perda de Polarizacao (%)

1 ano 0,507 3,8%

3 anos 0,503 4,5%
0,527

5 anos 0,501 4,9%

10 anos 0,499 5,3%
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Tabela 30 - Intervalos de confianca das extrapolagdes para diferentes tempos do ciclo C2, matéria-

Tempo
(anos)
1 ano
3 anos
5 anos

10 anos

prima MP2.

Intervalo de Confianca - Média

Intervalo de Confianca - Individual

Inferior

0,501
0,495
0,493
0,489

Superior
0,512
0,511
0,510
0,509

4.4.2.3 Extrapolagdo de J4 Ciclo 2 - MP3

Inferior
0,493
0,489
0,486
0,483

Superior
0,520
0,517
0,516
0,515

Uma visao geral das extrapola¢des em diferentes tempos realizadas a partir da regressao linear

do comportamento de imas produzidos a base da MP3 frente ao ciclo C2 ¢ apresentada na

Figura 29. Nela, ¢ possivel identificar a polarizagdo estimada e intervalos de confianca

associados ao nivel de confianga de 95%. Essas informagdes podem ser verificadas em mais

detalhes nas Tabela 31 e Tabela 32.

Figura 29 - Extrapolacdo da polarizagdo magnética para diferentes tempos de envelhecimento no ciclo
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Tabela 31 - Extrapolacdes realizadas para diferentes tempos do ciclo C2, matéria-prima MP3.

Tempo (anos) = Jainicial (T) | Ja estimado (T) Perda de Polarizacio (%)

1 ano 0,578 2,.2%

3 anos 0,577 2,5%
0,591

5 anos 0,576 2,6%

10 anos 0,575 2,8%

Tabela 32 - Intervalos de confianga das extrapolacdes para diferentes tempos do ciclo C2, matéria-
prima MP3.

Tempo Intervalo de Confianca - Média Intervalo de Confianca - Individual

(anos) Inferior Superior Inferior Superior
1 ano 0,575 0,581 0,571 0,585
3 anos 0,572 0,581 0,569 0,584
5 anos 0,571 0,580 0,568 0,584
10 anos 0,570 0,580 0,567 0,583

4.5 DETERMINACAO DAS PERDAS PERMANENTES E IRREVERSIVEIS

A polarizagdo magnética avaliada antes do envelhecimento, apds 1000h de
envelhecimento e apds remagnetizacdo das amostras envelhecidas em ciclos de 1000h sdao
apresentadas nas paginas a seguir. A partir destes dados € possivel discutir acerca da origem da

redugdo dos valores observados da polarizagdo magnética.

4.5.1 Tipologia das Perdas no Ciclo 1 (95 °C)

Na Figura 30 estdo expostos os valores de polarizacdo magnética nas condigdes
descritas anteriormente para a matéria-prima 1 (MP1). Em média, as amostras iniciaram o ciclo
de envelhecimento com a polarizagio magnética observada de 0,611 T. Apods ciclo de
envelhecimento de 1000 horas a 95 °C a polarizagdo magnética era de 0,589 T. Ou seja, houve

redugdo de 3,6% nesta propriedade decorrente do ciclo de envelhecimento térmico.
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Figura 30 - Polarizagdo magnética de amostras MP1 testadas no ciclo C1 em diferentes condicdes.
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Para entender a origem desta reducdo de propriedades magnéticas, realizou-se uma
nova etapa de magnetizacdo destas amostras afim de modificar o estado de magnetizacdo dos
imas e verificar as reagdes observadas nos valores de polarizagdo magnética. O processo de
remagnetiza¢do ndo resultou na total recupera¢do da polarizagdo magnética das amostras
testadas, que atingiram 0,600 T, indicando que 1,8% da polarizacdo inicial foram perdidas
devido a reagdes microestruturais permanentes, o que representa aproximadamente 50% das
perdas totais do ima.

J& na Figura 31 estdo expostos os valores de polarizagdo magnética nas condigdes
expostas anteriormente para a matéria-prima 2 (MP2). Em média, as amostras iniciaram o ciclo
de envelhecimento com a polarizagdo magnética observada de 0,540 T. Apods ciclo de
envelhecimento de 1000 horas a 95 °C a polarizagdo magnética era de 0,528 T. Ou seja, houve
redugdo de 2,2% nesta propriedade decorrente do ciclo de envelhecimento térmico.

O processo de remagnetizacdo nao resultou na total recuperacdo da polarizacao
magnética das amostras testadas, que atingiram 0,536 T, indicando que 0,7% da polarizacao
inicial foi perdida devido a reagdes microestruturais permanentes, o que representa

aproximadamente 32% das perdas totais do ima.
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Figura 31: Polarizacdo magnética de amostras MP2 testadas no ciclo C1 em diferentes condicdes.
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Por fim, na Figura 32 estdo expostos os valores de polarizagao magnética nas condigdes
expostas anteriormente para a matéria-prima 3 (MP3). Em média, as amostras iniciaram o ciclo
de envelhecimento com a polarizacdo magnética observada de 0,603 T. Apds ciclo de
envelhecimento de 1000 horas a 95 °C a polariza¢do magnética era de 0,589 T. Ou seja, houve

redugdo de 2,0% nesta propriedade decorrente do ciclo de envelhecimento térmico.

Figura 32 - Polarizagdo magnética de amostras MP3 testadas no ciclo C1 em diferentes condigdes.
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O processo de remagnetizagdo ndo resultou na total recuperacdo da polarizacio
magnética das amostras testadas, que atingiram em média 0,599 T, indicando que 0,6% da
polarizacao inicial foi perdida devido a reagcdes microestruturais permanentes, o que representa

aproximadamente 29% das perdas totais do ima.

4.5.2 Tipologia das perdas no Ciclo 2 (150 °C)

Na Figura 33 estdo expostos os valores de polarizacio magnética nas condigdes
descritas anteriormente para a matéria-prima 1 (MP1). Em média, as amostras iniciaram o ciclo
de envelhecimento com a polarizagdio magnética observada de 0,604 T. Apods ciclo de
envelhecimento de 1000 horas a 150 °C a polarizagdo magnética era de 0,564 T. Ou seja, houve

reducdo de 6,6% nesta propriedade decorrente do ciclo de envelhecimento térmico.

Figura 33 - Polarizagdo magnética de amostras MP1 testadas no ciclo C2 em diferentes condigdes.

0,620

0,610 4 0,604
T

0,600 1
—
2 059 -
= 0,580
5 0,580 - 7
= 0,564
g 0,570 -
S
o 0,560 -
b3
g
N 0,550
=
=
£ 0540 |

0,530 -

0,520

Oh 1000h 1000h - Remagnetizadas

Tempo de Envelhecimento (horas)

Para entender a origem desta reducdo de propriedades magnéticas, realizou-se uma
nova etapa de magnetizacdo destas amostras afim de modificar o estado de magnetizacdo dos
imas e verificar as reagdes observadas nos valores de polarizacdo magnética. O processo de
remagnetiza¢do ndo resultou na total recupera¢do da polarizagdo magnética das amostras
testadas, que atingiram 0,580 T, indicando que 4,0% da polarizacdo inicial foram perdidas
devido a reagdes microestruturais permanentes, o que representa aproximadamente 61% das

perdas totais do ima.
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Ja& na Figura 34 estdo expostos os valores de polarizagdo magnética nas condigdes
descritas anteriormente para a matéria-prima 2 (MP2). Em média, as amostras iniciaram o ciclo
de envelhecimento com a polarizagdo magnética observada de 0,529 T. Apds ciclo de
envelhecimento de 1000 horas a 150 °C a polarizagdo magnética era de 0,515 T. Ou seja, houve

reducdo de 2,7% nesta propriedade decorrente do ciclo de envelhecimento térmico.

Figura 34 - Polarizagdo magnética de amostras MP2 testadas no ciclo C2 em diferentes condigdes.
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O processo de remagnetizacdo ndo resultou na total recuperacdo da polarizagdo
magnética das amostras testadas, que atingiram 0,524 T, indicando que 0,9% da polarizacao
inicial foram perdidas devido a reagdes microestruturais permanentes, 0o que representa
aproximadamente 35% das perdas totais do ima.

Por fim, na Figura 35 estdo expostos os valores de polarizagdo magnética nas condi¢des
descritas anteriormente para a matéria-prima 3 (MP3). Em média, as amostras iniciaram o ciclo
de envelhecimento com a polarizagdo magnética observada de 0,591 T. Apds ciclo de
envelhecimento de 1000 horas a 95 °C a polarizacdo magnética era de 0,584 T. Ou seja, houve
reducdo de 1,2% nesta propriedade decorrente do ciclo de envelhecimento térmico.

O processo de remagnetizacdo desse grupo de amostras ndo resultou na total
recuperagdo da polarizagdo magnética média, que atingiu 0,589 T, indicando que 0,4% da
polarizacao inicial foi perdidas devido a reagcdes microestruturais permanentes, o que representa

aproximadamente 33% das perdas totais do ima.
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Figura 35 - Polarizagdo magnética de amostras MP3 testadas no ciclo C2 em diferentes condicdes.
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4.5.3 Tabela Resumo- Tipologia de Perdas

As Tabela 33 e Tabela 34 relatam acerca do teor de perdas (reducdo nos valores de
polarizacao magnética) dos ciclos C1 e C2, respectivamente, bem como suas tipologias. A partir
destes dados € possivel discorrer sobre algumas questdes relevantes do ponto de vista de
materiais magnéticos.

Analisando as tabelas, ¢ possivel verificar que a MP1 apresenta propor¢ao superior de
perdas permanentes, representando 50% no ciclo C1 contra 32% e 29% das MP2 e MP3. Ja no
ciclo C2, a proporg¢ado de perdas permanentes da MP1 ¢ de 61% contra 35% e 33% das MP2 e
MP3, respectivamente. Esta reducdo permanente da polarizagao magnética na MP1 acompanha
a mesma propor¢ao das perdas observadas nas primeiras 50 horas de envelhecimento, o que ¢
um indicio que estas perdas ocorrem majoritariamente nos momentos iniciais destes ciclos
térmicos. J& nas demais matérias-primas utilizadas para fabricagdo de imds compdsitos, esta
proporcdo mostrou-se inferior provavelmente devido a superficie passivada do material
particulado destas ligas, o que mostra a relevancia da tecnologia anti-envelhecimento na

estabilidade térmica de imas compdsitos a base de Nd-Fe-B.
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Tabela 33 - Resumo do teor e tipologia de perdas decorrentes do envelhecimento de imas no ciclo C1.

MP1 MP2 MP3

Perdas Totais (%) 3,5 2,2 2,0
Perdas Irreversiveis (%) 1,8 1,5 1,4
Perdas Permanentes (%) 1,8 0,7 0,6

Proporcao Perdas Permanentes (%) = 50 32 29

Tabela 34 - Resumo do teor e tipologia de perdas decorrentes do envelhecimento de imas no ciclo C2.

MP1 MP2 MP3

Perdas Totais (%) 6.6 2,7 1,2
Perdas Irreversiveis (%) 2,6 1,8 0,8
Perdas Permanentes (%) 4,0 0,9 0,4

Proporcao Perdas Permanentes (%) 61 35 33

No mais, acerca das perdas totais observadas na polarizacdo magnética, ¢ possivel
observar uma tendéncia de aumento de magnitude das perdas totais a medida que a temperatura
de envelhecimento ¢ elevada, conforme evidenciado a partir da comparagdo entre as perdas
totais do ciclo C1 (95 °C) e C2 (150 °C). As perdas permanentes e irreversiveis também
acompanham este aumento. A propor¢do de perdas permanentes também ¢ aumentada,
principalmente devido a presenga da resina polimérica, cuja degradagdo comeca a ocorrer em
média, na temperatura de 127 °C.(CICCHELLI et al., 2018)

Entretanto, uma comparagdo entre o comportamento dos imas compositos fabricados
a base da MP2 e MP3 torna-se complicada devido a sobreposi¢do das barras de erro das
mesmas. O teor de perdas da propriedade decorrente de efeitos permanentes, no entanto,
aparenta ser inferior na MP3, assim como nas extrapolagdes da polarizacdo magnética em
tempos prolongados de ciclos térmicos, onde apresentou 2,8% de perdas apo6s 10 anos.

A utilizacdo do elemento Nb nesta liga, conforme descrito anteriormente, conta com
precipitados nos contornos de grdo, o que além de possuir efeitos benéficos no refino
microestrutural, minimiza a propaga¢do de dominios reversos atuando como sitios de

ancoramento das paredes de dominios.
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5 CONCLUSOES

O presente trabalho foi fundamentado em duas frentes de investigagdo. A primeira
esteve relacionada a aplicacdo de um modelo de previsibilidade da polarizagdo magnética de
imas compositos a base de Nd-Fe-B quando expostos a ciclos de envelhecimento térmico. A
segunda etapa do trabalho foi, por sua vez, o estudo da estabilidade térmica de imas compositos
a base de Nd-Fe-B de diferentes classes, de forma a analisar o efeito das peculiaridades de cada
classe na estabilidade térmica destes imas.

No que toca a primeira etapa do trabalho, 15 imas compdsitos foram obtidos através
do processo de compactacdo. Estes imas foram submetidos a dois ciclos de envelhecimento
térmico de 1000 horas de duracdo e tiveram seus valores de polarizagdo magnético
caracterizados em diferentes momentos ao longo destes ciclos. Deste modo, foi possivel aplicar
um modelo matematico que descreve o comportamento da polarizacdo matematica frente ao
tempo de exposicao em temperaturas prolongadas através da utilizagdo da técnica de regressao
linear. Por fim, a extrapolagdo destes resultados para os periodos de 1, 3, 5 ¢ 10 anos utilizando
as equacdes geradas através das regressoes lineares.

As regressoes lineares desta etapa foram realizadas considerando nivel de confianca
de 95% e todos os coeficientes gerados apresentaram valor-p inferior ao nivel de significancia
(0,05). O F de significacdo da regressdo também resultou em valores abaixo no nivel de
significancia, demonstrando a validade estatistica desta regressdo dentro dos intervalos de
confiancga calculados.

Para o ciclo de envelhecimento em 95 °C, as reducdes da polarizacdo extrapoladas
para 10 anos resultaram em média 5,7%, 4,5% e 4,5% para as trés diferentes classes estudadas
(MP1, MP2 e MP3). J4 no ciclo de 150 °C, estas redugdes atingiram em média 12,3%, 5,3% e
2,8%, respectivamente.

Quanto a segunda etapa do trabalho, avaliou-se o comportamento de imas compdsitos
a base de Nd-Fe-B de diferentes classes quanto a estabilidade térmica de suas propriedades
magnéticas, quando submetidos a ensaios de envelhecimento térmico de 1000 horas de duracao.
Mediante analise de propriedades magnéticas em circuito aberto, revelou-se a maior resisténcia
de imas com utilizacdo da tecnologia anti-envelhecimento e adicao de outros elementos no
processo de fabricacdo das ligas das amostras MP2 e MP3.

No que se refere as perdas totais no ciclo de 150 °C, as amostras MP3, por exemplo,

tiveram Ja reduzida 1,2% em relagdo ao valor inicial. Estas amostras contém na composigao de
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sua liga a adicdao de Nb, elemento conhecido na literatura por auxiliar a estabilidade térmica de
imas de Nd-Fe-B. Em contraste, as analises das amostras MP1 revelaram reducao de Ja de até
6,6%.

Quanto a tipologia das perdas de Ja, percebe-se que a propor¢ao de perdas permanentes
no material, decorrentes do processo de degradacdo do ima compdsito € superior na MP1 (50%
das perdas totais no ciclo de 95°C e 61% no ciclo de 150 °C) e possivelmente ocorre ja nos
primeiros momentos do ciclo. A utilizagdo da tecnologia anti-envelhecimento, que consiste na
passivacao da superficie do p6 pode ter auxiliado positivamente as amostras MP2 e MP3 neste
sentido.

No contexto geral do presente trabalho, os objetivos foram alcangados. Os resultados
de ambas as etapas do trabalho permitiram o entendimento de conceitos relevantes no que tange
a estabilidade térmica de imas compositos, evidenciando o método de extrapolagdo de
propriedades, bem como as matérias-primas utilizadas para aplicagdes de imas compoOsitos a
base de Nd-Fe-B em aplicagdes onde temperaturas elevadas sejam exigidas. Dessa forma, o
presente trabalho contribui no desenvolvimento de alternativas no cenario atual das aplicagdes
destes imas, auxiliando a previsibilidade da propriedade polarizagdo magnética no tempo de

vida das aplicagdes.
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5.1 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

No desenvolvimento do presente trabalho, identificaram-se diferentes temadticas a
serem abordadas em pesquisas relativas ao desenvolvimento de imas compositos a base de Nd-
Fe-B, no que tange a tematica de estabilidade térmica. Como principais sugestdes de trabalhos
futuros para a aplicagdo de modelos de previsibilidade em imas compositos, sugere-se:

*A realizacao de ciclos de envelhecimento superiores ao periodo de 1000 horas, de
forma a melhorar as extrapolagdes realizadas na propriedade de polarizacdo magnética.

*O estudo do efeito do envelhecimento térmico em outras propriedades de destaque,

como a remanéncia (By), coercividade (Hc) e coercividade intrinseca (Hcy).

Ja em relacdo as diferentes classes de materiais, sugere-se:
Investigar o efeito da tecnologia anti-envelhecimento e dos elementos de adi¢do de
liga separadamente, de forma a identificar o efeito individual destas melhorias na estabilidade

térmica de imas compositos a base de Nd-Fe-B.
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