FERNANDO JOSE GOMES LANDGRAF
Eng. Metalurgista, Faculdade de Engenharia Industrial, 1976

EFEITO DO RECOZIMENTO SOB ATMOSFERA DE HIDROGENIO NO CAMPO CO-
ERCITIVO E NA PERMEABILIDADE MAGNETICA MAXIMA DE LIGAS FERRO
47,5% NIQUEL

Dissertacgao apresentada 2
Escola Politecnica da USP
para obtengao do Titulo de

Mestre em Engenharia.

Orientador: Prof.Dr.RONALD LESLEY PLAUT
Professor Kssistente Doutor
do Departamento de Engenha-

ria Metalurgica da EPUSP.

SAO PAULO
1987



"0 que foi aos fins do mundo para nao a-
travessar-se.Deus, o sol, Shakespeare,um
caixeirdé viajante, tendo-se atravessado
em realidade a si mesmo, torna-se esse -
si mesmo, Espera um momento. Espera um
segundo. Maldito o ruido desse sujeito
na rua. O si mesmo que a si mesmo esta-
va inelutavelmente precondicionado a se

tornar. Ecco."

James Joyce

"Ulisses"
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EFEITO DO RECOZIMENTO SOB ATMOSFERA DE HIDROGENIO NO CAMPO CO-
ERCITIVO E NA PERMEABILIDADE MAGNETICA MAXIMA DE LIGAS FERRO
47,5% NIQUEL

Fernando José Gomes Landgraf

RESUMO

Elaboram-se cinco corridas da liga ferro 47,5%
niquel, com diferentes teores de enxofre. Apés laminagao a -
quente, laminagao a frio e recozimento sob atmosfera de hidro-
génio, em temperaturas entre 95000 e 115OOC, determinaram-se -
os teores de carbono e enxofre e os tamanhos de grao dos cor-

pos de prova recozidos.

Levantaram-se curvas de magnetizagéo de corpos -
de prova recozidos, em condigao de corrente de excitagao alter
nada, freqiiéncia de 0,6 Hz. Determinou-se a permeabilidade mé
Xima a partir das curvas de magnetizagﬁo e constatou-se que os
resultados obtidos a 0,6 Hz podem ser considerados correspon-

dentes aos valores determinados em corrente continua.

Determinou-se o campo coercitivo em diversas fre
qiiencias, constatando-se que este parametro & diretamente pro-
porcional a raiz quadrada da freqiiencia. A extrapolagao para
freqiiencia zero leva a valores de campo coercitivo semelhantes

aos determinados em corrente continua.

Mostrou-se que o aumento da temperatura de reco-
zimento provoca aumento do tamanho de gréo, diminuigao do cam
po coercitivo e aumento da permeabilidade maxima. No recozi-
mento, o teor de carbono € reduzido para teores abaixo de 40
ppm em todas as temperaturas investigadas, enquanto dessulfu -
ragao so foi constatada a 115000. Os corpos de prova das cor-
ridas com menor teor de enxofre apresentaram maior permeabili-

dade maxima e menor campo coercitivo.
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A correlagao experimental observada entre tama-
nho de grao e campo coercitivo apresenta coeficiente angular -

semelhante équele citado na literatura.

Propoe-se uma forma de correlagab entre tamanho
de grao e permeabilidade maxima, baseada nos modelos de Chika-
zumi e de Adler et al, e na hipétese de que esta, assim como o
campo coercitivo, € influenciada pela movimentagao irreversi -

vel de paredes de dominio.

Os resultados experimentais, analisados por meio

da forma de correlagao proposta, corroboram os modelos utiliza

dos.



EFFECT OF HYDROGEN ANNEALING ON MAXIMUM MAGNETIC PERMEABILITY
AND COERCIVE FORCE OF 47,5% Ni-Fe ALLOYS

Fernando José Gomes Landgraf

ABSTRACT

Five casts of a 47,5% Ni-Fe alloy with different
sulphur contents have been hot rolled, cold rolled and annealed
(in h. drogen) in the 950-1150°C range. Carbon and sulphur
levels were determined, as well as grain size, on annealed
samples.

A.C. magnetization curves were obtained from the
annealed samples at 0,6 Hz. The maximum permeability has been
assessed from the magnetization curves and it has been observed
that the results obtained at 0,6 Hz correspond to those obtained

with D.C. curves,

Coercive force has been determined for various
frequencies and it could be stated that it is directly
proportional to the square root of the frequency and the
extrapolation to zero frequency corresponds to the values

obtained with D.C. methods.

It has been shown that increasing annealing
temperatures cause grain coarsening, diminishing coercive force
and increasing maximum permeability. On annealing, carbon level
is reduced to less than 40 ppm in all temperatures investigated,
whereas dessulphurization only has been observed at 115OOC. It
has been shown also that casts with low S-content have higher

maximum permeability and smaller coercive force.

An experimental correlation between grain size
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and coercive force shows that the angular coeficient obtained

is similar to the quoted in the literature.

A correlation between grain size and the maximum
permeability is suggested, based upon Chikazumi's and Adler
et al models, and on the assumption that this property as well
as the coercive force is influenced by the irreversible

movement of domain walls.

The behaviour of the experimental results,accord
ing to the proposed relationship, suggests the confirmation of
the models utilized, implying in a relationship between grain

size and maximum permeability.
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1. INTRODUGAO

A presente dissertagao € um dos produtos de uma 1i
nha de trabalho, iniciada em Setembro de 1983, no ambito do
Agrupamento de Processos MetalUrgicos do Instituto de Pesqui -
sas Tecnologicas do Estado de Sao Paulo S.A., voltada & pesqui
sa e desenvolvimento dos processos de fabricagao de materiais
magnéticos.

Aquela linha de trabalho visava, "... com base na
teoria dos dominios magnéticos, estabelecer uma ponte entre as
variaveis de processamento metalﬁrgico € o comportamento magné
tico dos metais" (1). Dentre as diversas oportunidades de pes
quisa e desenvolvimento que se configuravam naquele momento, o
interesse de empresas da area de instrumentagao na urgente -
substituicao de importagao da liga ferro 47,5% niquel favore-
ceu a eleigao deste material como um caso privilegiado para in
vestigagao.

O desenvolvimento do processo de fabricagao da 1li-
ga - e o fornecimento de 5000 kg de placas laminadas para a in
dustria nestes quatro anos -demonstrou a importancia do recozi
mento final em atmosfera de hidrogénio para a otimizagao do de
sempenho do material em servigo. Entretanto, somente apés a
instalagao,no IPT, de instrumento computadorizado de medida
de propriedades magnéticas, em Setembro de 1986, foi possivel
ampliar e aprofundar a investigagao do efeito do recozimento -
na permeabilidade magnética relativa e no campo coercitivo,pro
priedades que indicam a qualidade magnética do material e de-

terminam seu desempenho em servigo.

A apresentagao desta dissertagao coloca em discus-
sao os resultados daquela investigacao e uma proposigﬁo, cons-
truida a partir de modelos da fisica do magnetismo, da inter -
pretagao do comportamento magnético da liga através do efeito

do tamanho de grao.
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PROPRIEDADES MAGNETICAS TECNOLOGICAS
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2.1. INTRODUGAO

A avaliagao das propriedades magnéticas de um ma
terial baseia-se no exame de seu comportamento sob a agao de
um campo magnético. Para esta avaliagao, normalmente mede-se
a indugdo magnética B em fungao de um campo magnético H aplica
do. Algumas caracteristicas particulares da relagao entre a
indugao € 0 campo sao utilizadas para a comparaggo entre dife-

rentes materiais:

. permeabilidade magnética relativa inicial.
. permeabilidade magnética relativa maxima.
. indugao de saturagao.

. indugao remanente.

. campo coercitivo.

Como tais propriedades variam com a freqﬁéncia -
da corrente de excitagao, sua determinagao em corrente conti -

nua oferece uma condigao padrao para as comparagoes (2 ).

Estas propriedades sao frequentemente especifica
das em normas internacionais (3, 4 ), citadas em catélogos(2 ,
5 ,6 ,7 , 8,9), ainda que algumas normas e especificagaes
de usuarios de materiais magnéticos estabelegam também outros
parametros de controle como o valor da indugéo para determina-

dos valores de campo magnético (10).

Neste capitulo sao definidos conceitos e métodos
de obtengao daquelas propriedades e no capitulo seguinte as
propriedades fisicas que determinam o comportamento magnético;
assim como a interagao entre o estado metalﬁrgico do material

e a magnetizagao.



2.2. RELAGCAO ENTRE CAMPO MAGNETICO E INDUGAO MAGNETICA

Um campo magnético uniforme H pode ser produzido
por um solendide longo. Quando a corrente elétrica de i A (am
pére) percorre o solenoide contendo n voltas, a intensidade do

campo H no interior do solenoide €& calculada como sendo:

n . i
H = . (1)

onde % € o comprimento do solendide (m).

A unidade do campo assim definido e Ampere - vol
ta por metro.

Estando este solenodide no vacuo, a indugao magné
tica B se relaciona com o campo magnético H em diregao e inten

sidade através da constante de permeabilidade no vacuo:

B = po H (2)
-7
onde po = 4T x 10 (H/m)
e B = X——;——E : (Tesla, T)
m

Quando um material ferromagnético é introduzido
no interior do solendide, entretanto, a indugao magnética cres
ce devido a existencia de momentos magnéticos no interior do
material que tendem a alinhar-se com o campo magnético aplica-

do, segundo a expressao:
B = poH + M (3)

onde M e a intensidade da magnetizagao, ou o mo-

mento magnetico por unidade de volume da substancia magnética.



A intensidade da magnetizagao varia nao linear -

mente com o campo magnetico, mas para cada ponto vale a expres

sao:
M =X H (T) (4)
onde X € a susceptibilidade magnética(adimensional)
A indugao magnética B pode ser reapresentada como
sendo:

B=(X4+ po) H (r) (5)

Define-se como permeabilidade magnética relativa

a relacao:
- X+ po i ~
L= __EEE_ (adimensional) (6)

obtida experimentalmente pela relagédo

B

B o= T oH (7)

2.3. MEDIGAO DE B e H

O valor da intensidade do campo magneético H no
interior de um solenoide pode ser obtido a partir do numero de
espiras e da corrente elétrica que percorre o enrolamento. A
presenga de um material ferromagnético no interior do solenoi-
de energizado implica na sua magnetizagao € na alteragao do -
campo magnético dentro do solenoide, pois a magnetizagao da
origem a linhas de campo fechando-se no exterior do material ,
criando um campo magnético contrario aquele aplicado, conforme
mostra a figura 1. Tal situagao dificulta a avaliagao .do campo

magnético a que esta submetido o material.
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(a)

|

|

\\-___/
{b)

-

Figura 1: Efeito da presenga de material ferromagnético em um

campo originalmente uniforme (11),

Existem diversas maneiras de contornar este in -
conveniente, a mais simples delas sendo a utilizagao de um cor
po de prova na forma de anel, com o enrolamento formando um to
roide ao seu redor. Assim nao havera interrupgao da magnetiza
950 e a intensidade do campo magnético H sera dada pela corren

’ : L4 ”,
te eletrica, pelo numero de espiras N, e pelo perimetro medio

1
do anel (jm).
H="1 1 (a/m) (8)
2m
onde i = corrente elétrica (A)
fm = perimetro medio (m)
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Um método simples de medir a inducao magnetica B
correspondente ao campo H aplicado num anel utiliza um segundo
enrolamento em torno do anel. A variagao do campo aplicado -
provoca uma variagao da indugao magnéetica, que da origem a uma
diferenga de potencial eléetrico no enrolamento secundario. Es
ta tensao V varia no tempo acompanhando a variagao da inducao,

segundo a expressao:

- 2 (V)
Vo= NAF (9)
onde N2 = numero de espiras no enrolamento secun
dario
A = Area da segao transversal do anel (m?).

Assim, pode-se obter o valor da indugao magnéti—
ca H pela integragao no tempo da diferenga de potencial elétni
co gerada, por exemplo, ao variar-se o campo magnético de um

valor + H a um valor -H:

B = ——— [ Vdt (T) (10)

2.4. AS CURVAS DE MAGNETIZACAO E HISTERESE

Um material ferromagnético corretamente desmagne
tizado apresenta indugao magnética zero quando nao ha campo -
magnético externo aplicado. Aplicando-se intensidades crescen
tes de campo magnético, obtém-se valores de indugao magnética

que compoe uma curva como mostra a figura 2.



8 Hmdx
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Figura 2: Curva virgem de magnetizagao.

Na regiao OA da figura o processo de desmagneti-
zagao é reversivel. A magnetizagao volta a zero, quando o cam
po magnético externo € removido. Além disso o segmento OA e
praticamente linear e sua inclinagao corresponde a permeabili-

dade magnética inicial.

ni = EEE%E_ (adimensional) (11)

Sendo a permeabilidade magnética inicial assim

definida, e os materiais de uso tecnoldgico n3o apresentando
comportamento rigorosaﬁente linear da permeabilidade, esta é
sempre definida para algﬁm valor de B ou de H. A norma ASTM
A-753-85 (3 ) estabelece limites para a permeabilidade quando
B =0,004e B=0,010T, enquanto catélogos alemaes fixam a

permeabilidade para H =0,4 A/m ( 5).
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A aplicagao de valores crescentes de H provoca um
crescimento acentuado da indugao magnética B, na regifo A B da
figura 2.

Nesta regiao a desmagnetizacao deixa de ser rever
sivel e, se o campo magnético € reduzido de seu valor no ponto

B, a indugao magnetica nao segue a linha BA e sim BB',figura 2,

A permeabilidade magnética e dada pela razao en-
tre a indugéo B e o campo H, tendo portanto valores crescentes
na regiao AB. A permeabilidade maxima corresponde a tangente -
da curva de magnetizaqao que passa pelo ponto origem. Na re-
gigb BC a permeabilidade decresce, e a indugao tende a satura -

gao.

Figura 3: Curva de magnetizagao (OABC) e curva de histerese

(CDEFGC).

Este limite, a indugao de saturacao, € uma carac-
teristica fisica do material que independe de seu historico me-
talﬁrgico, dependendo somente da composigao quimica e do tipo -

de estrutura cristalina.
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Quando o campo magnético H € reduzido a partir de
um estado saturado C, figura 3, a indugao magnética decresce ao
longo da linha CDE. Quando o campo magnético é reduzido ao va-
lor zero, resta ainda no material uma magnetizagao residual, que

e chamado de inducao magnética remanente, Br (T).

Com frequéncia esta propriedade e erroneamente -
identificada com a indugao magnética residual que um material

apresenta apos ter sido magnetizado por uma fonte externa.

No caso de um corpo de prova em forma de anel e
correto admitir que quando a corrente de excitagao cai a ZEero,o
campo magnético H aplicado também tem valor zero. No caso de
corpos de prova em que a magnetizagao nao e continua, forma-se

um campo dito desmagnetizante associado a magnetizagao residual

no material e portanto quando a corrente de excitagao € zero o
campo magnético H que esta atuando sobre o material jé tem um
valor negativo, conforme o esbogo da figura 4. Portanto, a in-
dugao magnética residual apresentada por um corpo de prova ci-
1indrico, por exemplo, refere-se a algum ponto do 2?2 quadrante
da figura 3,entre os pontos D e E, dependendo de caracteristicas

geométricas do corpo de prova.

Retomando o caso de ensaio de corpo de prova em
forma de anel, guando o campo magnético aplicado tem valor ze-
ro, a indugao magnética corresponde ao ponto D da figura 3. Con
forme aplica-se um cémpo magnético crescenté no sentido inverso
ao inicialmente aplicado, ocorre um continuo decréscimo da indu
¢ao magnética até que finalmente seu valor é igual a zero. O va

lor do campo magnético H necessario para obter a desmagnetiza -

950 do material e chamado de campo coercitivo, Hc' Nos mate-
riais magneticamente moles, o valor de HC oferece uma previsao
da tendéncia de certo material apresentar magnetismo residual,

melhor do que o préprio valor da indugao remanente Br, uma vez
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que quanto menor o valor de HC, pode-se prever que mais facil

mente o material desmagnetiza-se a si1 mesmo.

0

{a)

no inferior
da borra

()

(b)

Figura 4: (a) linhas do campo magnético H numa barra com magne
tizagao residual.
(b) linhas de inducao magnética B nas mesmas barras.
Note-se que o campo magnético H tem diregao oposta.é

indugao magnética H no interior da barra (12).
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Posterior aumento do campo magnético no sentido
negativo leva finalmente a saturagao no sentido negativo. Se
a diregao do campo € entao revertida, a indugao magnética se-

gue a curva FGC, completando o chamado ciclo de histerese.

0 valor da area interna ao ciclo de histerése -
corresponde a energia dispendida por unidade de vdlume ao per
correr o ciclo.

Os valores de indugao remanente, Br, e campo co
ercitivo Hc’ dependem do valor maximo de indugao atingido num
ciclo. Assim, as normas e catélogos que estabelecem valores
para estas duas propriedades fixam o valor de indugao que cor
responde aquela determinagao. Os dois casos mais frequentes

sao indugao maxima de 1,0 Tesla e indugao de saturagao.

Valores tipicos das propriedades magnéticas das

ligas do tipo ferro - 47,5% niquel serao vistas na tabela 1,

capitulo 4,
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3.1. PRINCIPAIS ENERGIAS ENVOLVIDAS NA MAGNETIZACAO (13)

0 fenomeno da magnetizagao - o comportamento da
indugao magnética em fungao do campo magnético aplicado - po-

: ) N 4 .
de ser explicado levando-se em conta a existencia de dominios

magnéticos no interior do material. Um dominio € uma regiao
de uma estrutura atomica, cristalina ou amorfa, onde os ato-
mos que apresentam momento magnético. tendem a orientar seus
momentos paralelamente. Esta tendéncia tem origem numa compo
nente da interagao coulombiana entre as nuvens eletronicas de

atomos vizinhos, chamada Energia de Troca. A temperatura Cu-

rie e aquela onde a energia de agitagao termica iguala-se a
energia de troca: acima desta temperatura os momentos magneti

cos atomicos nao mais dispoe-se paralelamente.

Em materiais cristalinos os momentos magneticos
atomicos orientam-se espontaneamente em determinadas diregoes
do cristal. A energia necessaria para afastar os momentos de

sua diregao espontanea € a energia de anisotropia magnetocris

talina.

0 dominio magnético tem assim uma direcgao de
magnetizagao espontanea que depende do cristal que o contem .
Se existem varios dominios em um mesmo cristal, os angulos en
tre as diregoes destes dominios serao éngulos entre as dire-
goes de facil magnetizagao. A liga ferro 47,5% niquel tem co
mo diregao de magnetizacgao facil o conjunto de diregoes <100 >,

. ~ ~ o) o)
e portanto os dominios terao entre si angulos de 80 e 180 .,

A energia de anisotropia magnetocristalina con-
tribui para a maior ou menor dificuldade em atingir-se a satu
ragao magneética, situagio onde todos os momentos magnéticos
estao orientados na diregao do campo magnético aplicado. Esta

energia e fungao do angulo ¢ entre a diregao espontanea e a
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-~ L4 L "~ -
diregao do campo, e e expressa numa serie de potencias de sen?

@, onde frequentemente predomina o primeiro termo:

Ea = K1 sen® ¢ + K2 sen4 ¢+ ... ((J/m®) (11)

onde Kl’ K2,

talina. A interface entre dois dominios é chamada de parede -

... sao as constantes de anisotropia magnetocris-

de Bloch, correspondendo a uma regiao com centenas ou milhares
Ld ’ . "~ -

de atomos de espessura, onde os momentos magneticos atomicos o

rientam-se numa transigao gradual entre as diregoes dos dois

dominios. Esta interface acumula uma energia de parede de do-

minios que e fungao da energia de troca, uma vez gque 0S5 momen-
tos nao estao dispostos paralelamente, e da energia de aniso -
tropia magnetocristalina, pois os momentos estao fora das dire

~ 14 . . «
goes de minima energia daquele cristal,

Y = C\I AKy (J/m?) (12)

onde vy e a energia da parede de dominio por uni-

dade de superficie.

C € uma constante que depende da estrutura

cristalina e do angulo entre os dominios.
A €& um coeficiente da energia de troca (J/m)

Klé a constante de anisotropia magnetocrista

lina. (J/m?)

O reticulado cristalino no interior de um domi -
nio esta espontaneamente deformado na diregao da magnetizagao
(14). No caso de ferro, por exemplo, a celula unitaria nao ¢
exatamente cubica de corpo centrado mas sim ligeiramente te-
tragonal, onde o parametro do reticulado em uma das  diregoes

<100> é diferente dos demais (14). Tal diferenca e da ordem -

—5 ~
de 10 do valor do parametro e corresponde a constante de mag
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netostrigao na diregao [}OQ], Al00. Quando se aplica um campo
magnético suficientemente forte para orientar todos os momen-
tos magnéticos na diregao do campo, o solido como um todo apre
senta uma deformagao proporcional a As’ a constante de magne-

tostrigao de saturagao.

Devido a este fendomeno, quando uma tensao mecani
ca € aplicada no material, mais uma componente e agregada a

sua energia interna, a energia magnetoelastica. Esta energia

e funcao da constante de magnetostrigao, da tensao e a magneti
zacao. Como a deformagio magnetostritiva espontanea dos domi-
nios sofre restrigoes pelas deformagoes dos dominios vizinhos,

a propria magnetizagao cria microtensoes.

Uma outra componente de energia envolvida na in-

vestigacao da magnetizagao € a energia magnetostatica,devida a

interagao entre a diregao da magnetizagao e a diregao do campo
aplicado.

A densidade volumetrica da energia magnetostéti—
ca Ems & descrita pela expressao abaixo, e tal energia € maxi-

ma quando os sentidos entre H e M sao antiparalelos.

E = HM cos © (J/m*) (13)
ms
onde H é o campo magnetico (A/m)

M a magnetizagao (T)

@ o angulo entre H e M

Sempre que um campo H for aplicado numa diregao
diferente da magnetizagao M do material, acumula-se energia -
magnetostética. Tal campo H pode ser tanto um campo externo
aplicado, quanto um campo presente no interior do material de-
vido a uma descontinuidade da magnetizagao, CONO ocorre em po-
ros, inclusoces ou contornos de grao. Este ultimo € chamado de
campo desmagnetizante, cuja descrigao e facilitada pelo uso do

conceito de polos magneticos.
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Um volume magnetizado, seja um ima ou um monodo-
minio, gera um campo que pode ser associado a existéncia de po
los magnéticos nas suas extremidades livres. Pela definigao -
do campo magnético H, seu sentido tem sempre origem no polo
norte e final no polo sul, seja no interior ou no exterior do
material. Portanto, no interior do material o campo magnético
H, devido a sua magnetizagao, tem sentido oposto ao da magneti
zagao.

' A necessidade de reduzir a energia magnetostéti-
ca e responsével, por exemplo, pela desmagnetizagao espontanea
de uma barra de ferro que, mesmo depois de magnetizada ate a
saturacio por acao de um campo magneético externo, apresenta -
magnetizagao residual desprezivel uma Vvez removido o campo.
0 processo de desmagnetizagao envolve os mesmos mecanismos de
movimentagao de parede de dominio e rotagao de dominios que es

tao envolvidos na magnetizagao e serao discutidos a seguir.

3.2. ESTRUTURAS DE DOMINIOS

Umn material policristalino desmagnetizado possui
uma estrutura de dominios em que a somatoria vetorial dos mo-
mentos magnéticos de todos os dominios tem resultante nula. Em
cada grao os dominios estao orientados nas diregaes de magnetl
zagao facil daquele cristal. Como as maclas correspondem a ro
tagoes de diregdes cristalograficas, as diregoes de magnetiza-

gao acompanham estas alteragoes, como mostra a figura 5.



.19,

/ontorno de gr8o _macia
4

parede de ol /7
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Figura 5 - Relagdo entre as diregoes de magnetizagao e dire-

goes cristalograficas (15).

A distancia entre as paredes de dominio no mate
rial desmagnetizado ¢ determinada pelo equilibrio entre a ten
dencia a minimizar a energia magnetostética no interior do
grao, através do maior numero possivel de dominios em senti -
dos alternados, e o acréscimo de energia devido ao aumento da
area de paredes de dominio, uma vez que aquela tendencia im-

plica em aumentar o numero de paredes.

Um material policristalino sem textura preferen
cial tera, nos contornos de grao, limites para os dominios |,
uma vez que nao havera continuidade das diregoes de magnetiza
cao facil. A energia magnetostatica de um conjunto de graos
pode ser minimizada pelo acoplamento das diregoes de magneti-

g L4 . ~ N .
zacao de dominios em graos adjacentes, como mostra a figura -

6.
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Figura 6: Estrutura de dominios num material policristalino

desmagnetizado (16).

Tal acoplamento, por diminuir a energia magnetos
titica, permite um maior espagamento entre os dominios. Chika
zumi (17) estimou que a distancia entre paredes de dominios,em
um grao de material policristalino de direcoes faceis cubicas,
e 2,2 vezes maior que a distancia num monocristal de mesma di-
mensao.

Em materiais policristalinos sem textura existe,
portanto, uma relagado entre tamanho de grao e distancia entre
paredes de dominio. Ja em materiais fortemente texturados na
direcdo de magnetizagio facil o contorno de grao nao & uma bar
reira significativa para os dominios. Salsgiver (18) mostrou
que a liga ferro ~ 50% niquel pode, neste caso, ter tamanho de
grao da ordem de micrometros e distancia entre paredes de domi

nios da ordem de milimetro.

Um mecanismo adicional de redugao da energia mag
netostatica ¢ a formagao de dominios a 90° para fechar o fluxo
no interior do cristal. A distancia entre as paredes passa a
ser determinada pelo acumulo de energia magnetoeléstica, devi-

do as microtensdes introduzidas pela restrigao a deformagao de
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magnetostricao no sentido de magnetizagao facil, como mostra a

figura 7b.

KW btiiag

I

(a) (b)

Figura 7: (a) Estrutura de dominios com dominio de fechamento.
(b) Deformagao magnetostritiva no dominio de fecha -

mento (19).

A liga ferro 47,5% niquel tem magnetostrigao na
diregao (100> praticamente nula, o que deve minimizar a parti-
cipagao dessa componente da energia do sistema na estrutura de
dominios (15).

A presenga de inclusoes nao magnéticas no inte-
rior do material provoca e existencia de polos livres na in-
terface inclusao - matriz, e campos desmagnetizantes ao seu re
dor, acumulando energia magnetostética. 0 surgimento esponta-
neo de dominios na forma de laminas, como mostra a figura 8b,
redistribui os polos numa superficie maior e reduz a energia
magnetostatica (20). Se, por outro lado, a parede de dominio

corta a inclusao, como mostra a figura 8c, os polos livres sao
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divididos em quatro grupos, reduzindo a energia. Inclusoes pPo

dem, portanto, atrair e fixar paredes de dominio.

(c)

Figura 8: (a) polos formados na superficie de uma inclusao.
(b) redistribuicgao de polos.com formagao de dominios
em lamina.

(c) polos formados na superficie de uma inclusao in

terceptada por uma parede de dominio (20).

3.3. COMPORTAMENTO DOS DOMINIOS NA MAGNETIZAGAO

3.3.1. Movimentacao de paredes e rotagao de dominio:

A direcao da magnetizagéo de um dominio pode ser
alterada com a aplicagao.de um campo magnético externo. A ener
gia magnetostética, acumulada devido a diferenga de diregao en
tre o campo externo e a magnetizaqao, pode ser diminuida pela

rotacao da diregao de magnetizagao do dominio, as custas de um

aumento da energia de anisotropia magnetocristalina.
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Quando um campo magnetico € aplicado numa regiao
gue contém 2 dominios antiparalelos, os momentos magnéticos -
dos atomos da parede de dominio podem tambem sofrer rotagao na
diregao do campo aplicado. Como resultado desta rotagao a pa-
rede movimenta-se de forma que aumente o volume do dominio pa-
ralelo ao campo aplicado. Este processo € chamado de movimen-

to de parede de dominio (13).

O comportamento de um material submetido a cam -
pos crescentes, expresso na curva de magnetizagao, pode ser in
terpretado com base nesses dois mecanismos de alteragéo da mag
netizagao, rotagao e movimentagao de dominios, e de suas inte-

o~ { . i . .
ragoes com caracteristicas metalurgicas do material.

3.3.2. Movimentagao reversivel de paredes

O item 2.4 jé destacou a existéncia de uma re-
gizo inicial da curva de magnetizacao onde o processo € rever-
sivel, e outra regiao onde a permeabilidade cresce com o campo
aplicado e a magnetizagao nao € mais reversivel, resultando nu

ma histerése quando o campo e removido.

A regiao inicial reversivel da curva de magneti-
zagao esta associada a movimentagao reversivel das paredes de
dominio. Se uma parede de dominio e deslocada num material ho-
mogéneo, nao ha motivos para o retorno da parede para sua posi
950 original, se o campo externo ¢ removido. Para haver movi
mento reversivel € necessario admitir a existéncia de restri-
¢oes a movimentagao da parede. Os modelos mais frequentemente
utilizados propaem que as paredes de dominio estejam presas em
alguns defeitos como inclusoes ou vazios, mas livres na regiao
intermediaria (21). A aplicagao de um campo externo leva a mo

vimentagao da parede onde ela nao esta presa, causando um abau
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lamento da parede e portanto um aumento de sua area como mos-
tra a figura 9. A remogao do campo externo traz a parede de
volta a sua posigao inicial, para diminuir a energia associa-
da ao aumento da area da parede, estabelecendo a reversibili-

dade deste movimento.

Figura 9: Parede de 180O abaulada pela agao de um campo magné

tico (22),

3.3.3. Movimentagao irreversivel de paredes

Outra forma de descrever a movimentagao de pare
des admite a variagao da energia da parede de dominio com a
posigao, como mostra a figura 10 (23). O efeito de um campo
magnetico H equivale a uma pressao exercida sobre a parede.Na
condigao desmagnetizada as paredes ocupam posigoes de minima
energia, So’ na figura. A aplicagao de campo magnético pode
levar a parede de SO a Sl’ ponto onde a diminuigao da energia
magnetostética causada pelo movimento da parede e contrabalan
g¢ada pelo aumento da energia da parede. Tal movimento da pa-

b ¢
rede e reversivel,
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Se admitirmos que o gradiente de energia da pa-
rede tem um maximo em S, um campo magnetico suficiente para

forgar a parede a ultrapassar S conduzira a um movimento da

1

parede de dominio até a posigao S_, onde o gradiente é maior

2’

que em S e que neste exemplo e suficiente para contrabalan-

1!
gar a pressao exercida pelo campo magnetico aplicado. A redu

950 do campo a partir deste ponto traz a parede de volta fun

do do "vale" de energia mais proximo, S. nao havendo campo -

3
contrario para que a parede venga os obstaculos e volte a po-
sigao original. O movimento da parede foi, portanto, irrever

sivel.

|
|
I
1
So § $3S; S (posi¢do)

Figura 10: Variagao da energia de parede em funcao da posigao

da parede de dominio (23).

3.3.4. Campo critico para movimentagéo irreversivel de

paredes

Retomando o modelo descrito na figura 9, um cam

4 . . . L
po H provoca um aumento do volume do dominio cuja diregao de
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magnetizagao tem componente paralela a diregao do campo apli-

cado, atraves do abaulamento da parede.

Chikazumi (24) sugere que a redugao de energia
magnetostética obtida com a mudanga da magnetizagao naquele -
volume transformado € contrabalangada pelo aumento da area da

parede, e portanto da energia associada a parede de dominio.

(ZMSH cos 8) . V= Y. A (14)
onde: H € o campo aplicado. (A/m)
Ms cos © € a componente da magnetizagao -
paralela ao campo aplicado. (T)
V €& o volume transformado. (m®)
Y € a energia de parede por unidade de -
superficie. (J/m?)
A € a area da parede. (m?)

O abaulamento da parede e portanto inversamente

proporcional ao seu raio de curvatura r (24).

2M H cos ©® = Y(é) =
s Vv

ol B

(15)

Enquanto o aumento do volume transformado cor -
responde a uma diminuigao do raio de curvatura, valores cres-
centes de H sao necessarios para o aumento do volume. A figu
ra 11 mostra, entretanto, que guando se aplica um campo sufi-

L
ciente para que o raio de curvatura atinja o valor r = — ,o0

2
raio de curvatura passa a aumentar, e o aumento do volume da
regiao transformada corresponde a uma reduqao de energia mag-
netostatica maior que o aumento de energia associado a super-

{ . . . 4
ficie da parede. Com isso, a parede pode mover-se irreversi-

velmente a partir deste campo critico Ho.
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Y 1

Ho - Ms cos O 2 (16)

onde % é a distancia entre os pontos de fixagao

da parede.

Figura 11: Expansao reversivel e irreversivel de paredes de

dominio (24).

3.3.5. A regiao de movimentacao irreversivel e a permea-

bilidade maxima

Voltando ao comportamento da curva de magnetiza
950, quando o campo H aplicado e suficiente para promover a
movimentagao irreversivel de paredes a magnetizagao aumenta a
centuadamente, como pode ser visto na figura 12. A permeabi-
lidade magnética relativa, que € a razao entre a indugao B e
o campo H, aumenta correspondentemente. Nao se conhece mode-
los detalhados para descrever a regiao de movimentagao irre -
versivel de paredes de dominio (25),
A figura 12 mostra tambem que o ponto corresponden-
te a permeabilidade maxima corresponde a transigao entre a re
giao de movimentagao irreversivel de dominios e a regiao de

rotagao da magnetizacgao (26).
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Figura 12: A curva de magnetizagéo e o0s mecanismos de magneti-

zagao (26).

A extensao da movimentagao irreversivel de paredes -
de dominio em cada grao de um material magnético € limitada pe
la relagdo entre a diregdo do campo aplicado e as diregoes de
magnetizagao espontanea daquele cristal. A figura 13 exempli-
fica o efeito desta relagao entre as diregaes do campo aplica-
do e da magnetizagao, para uma mesma configuragao inicial de
dominios. O material hipotético tem angulos de 90O e 180O en-
tre seus dominios, e portanto tem magnetizagao nas diregoes -

100 . No caso 13a, aplicou-se um campo externo em diregao pa
ralela a direcao de magnetizagao dos dominios, portanto, numa
direcio do tipo 100 . Os dominios com diregao paralela a do
campo aplicado crescem por movimentagao das paredes até atin-

gir a saturagao magnetica, tornando o material um monodominio.

No caso 13b, o campo externo foi aplicado a 45O das
diregoes de magnetizagdo, e portanto numa diregao do tipo 110 .
Crescem os dominios cuja magnetizagao tem componente na dire -
¢Ao do campo aplicado até o desaparecimento do Unico dominio -
que naquele exemplo tem componente na diregéo oposta a do cam-
po aplicado. A saturagao magnética S0 pode ser atingida por
meio da rotagdo das diregdes de magnetizagdo dos dominios até

a diregao do campo aplicado.
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Figura 13: Movimentacao de paredes de dominio e rotagao da mag
netizagao: (a) campo aplicado em diregao < 100); (b)

campo aplicado em diregao ¢110) (27).

A rotagao de diregao de magnetizagao € um proces
S0 que consome mais energia que a movimentagao de parede de do
minio, e com isso a taxa de crescimento da magnetizagao com o
campo aplicado diminui acentuadamente a partir do ponto onde a
movimentagao das paredes de dominio atinge sua extensao maxina.

O exemplo da figura 13 mostra que a distribuigao
das orientagaes cristalinas dos graos num material policrista-
lino tem importante papel na magnetizagao maxima que pode ser
obtida por movimentacao de parede, e portanto na permeabilida-
de maxima.

Chikazumi propas uma expressao tedrica para a -
susceptibilidade méxima, Xmax’ em fungao do campo critico para
movimentagao de paredes de dominio Ho e da saturagéo magnética
do material (28):

0,5 M 0,5 B
S

S ] .
X = e—— ) = Se———— (adimensional)
max p H max p H
o o o o

(17)
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Esta expressdo foil calculada considerando que a
constante de anisotropia magneto cristalina Kl tenha valor po-
sitivo, que a distribuigio das diregdes cristalinas seja alea-

o)
téria e predominéncia de movimentagdo de paredes de 180 C.

3.3.6. O campo coercitivo

Uma vez atingida a saturagao magnética, a redu-
cao do campo magnético provoca unma redugao da indugao magnéti
ca, pois a diregao de magnetizagao em cada cristal, tende a
voltar para as diregoes de magnetizagao expontanea, reduzindo
energia de anisotropia. A indugao remanente Br e atingida, -
portanto, através de rotagoes dos dominios. A aplicacao de
campo magnético na diregao oposta a da magnetizagao residual,
provoca o movimento irreversivel das paredes de dominio, res-—
ponsavel pela redugao e inversao da diregao de magnetizagao -
do material.

Mager @9 ) associa o campo coercitivo HC ao can
po critico para movimentagao irreversivel de paredes de domi-

nio, e propoe uma equagao para o efeito do tamanho de grao no

campo critico semelhante a equagao 16, apresentada no item
3.3.4:
31 Y 1
- A/m
H, 4 M = (A/m) (18)

onde Y € a energia da parede de dominio, por
unidade de superficie. (J/m®)
M é a magnetizagao de saturagao. (T)

d é o tamanho de grao. (m)

Chikazumi (28) propde uma relagao teorica entre
o campo coercitivo e o campo critico, em condigao idéntica -
équela descrita no item 3.3.5, onde o campo critico HZ refere
—se ao campo aplicado em diregdo paralela a diregao de magne-

. ~ 4 .
tizagao do dominio:
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o
H = 1,2 H (19)
A descricao do fendomeno da magnetizagao apresen-
tada neste capitulo pode ser aplicada ao caso especifico do -

comportamento magnético da liga ferro 47,5% niquel, como pode

ser visto no capitulo 4.
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CAPITULO 4

EFEITO DO TRATAMENTO TERMICO DE RECOZIMENTO SOBRE AS PROPRIE-

DADES MAGNETICAS DA LIGA FERRO 47,5% NIQUEL
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4.1. INTRODUGAO

A liga ferro 47,5% niquel €& largamente utilizada
em aplicagoes que exigem alta permeabilidade magnética e alta
indugao de saturagao, como transformadores e componentes de

circuitos magneéticos para instrumentos (5 ).

Sua permeabilidade magnetica tem origem na baixa
anisotropia magnetocristalina, que como foi visto no capitulo
3, tem papel importante na rotagao e na energia das paredes de
dominio. O valor da constante de anisotropia magnetocristali-
na K1 desta liga e de 800 J/m® (30), valor 60 vezes menor que

a mesma constante para ferro puro (31l),

0O teor de niquel das ligas comerciais evoluiu de
50%, quando do desenvolvimento original da liga na decada de
vinte, para 47,5% atualmente. Couderchon (32) afirma que esta
tendéncia se deve a melhor reprodutibilidade de propriedades -

magneticas obtida com menores teores de niquel, uma vez que -

M~

nesta condigao a constante de anisotropia magnetocristalina
menos afetada pela velocidade de resfriamento no recozimento -

final, como mostra a figura 14 (32),

N

Ky resfriomenfo\
rdpido

K, resfriado
lentament

Kl(x1o3d.ﬁﬁ
1
N

B T

45 55 65 75 85
teor de Niquel (%)

Figura 14: Variagao da constante de anisotropia magnetocrista-

[

lina Kl com o teor de Niquel e velocidade de resfria

mento.
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° A permeabilidade magnética maxima e o campo co-
ercitivo dependem da movimentagao irreversivel das paredes de
dominio, como foi visto no capitulo 3. 0 movimento das pare
des € afetado por tensoes internas, tamanho de grao,inclusdes
presentes e pela distribuigao espacial das orientagaes crista
linas (30). A permeabilidade da liga e otimizada quando pro-
duzida com baixo teor de carbono, baixos teores de elementos
formadores de inclusao, conformagao mecanica controlada,e com
um recozimento final que possibilite refino quimico por rea-
gao com a atmosfera, crescimento de grao e controle da textu-

ra cristalina (30),

As empresas produtoras de materiais magnéticos
oferecem diversos produtos a base de ferro com teor de niquel
entre 45 e 50%, e seus catélogos referem-se aos diferentes ni
veis de propriedades magnéticas que podem ser atingidas depen

dendo do processo de fabricagao e do recozimento final.

A tabela 1 reune dados de catélogos de 6 fabri-
cantes internacionais destas ligas(2,5-9).Nestes catalogos -
sao apresentadas frequentemente 3 caracteristicas indicativas
do comportamento das curvas de magnetizagao histerese: a per-
meabilidade inicial ui, a permeabilidade maxima pmax € o cam-
po coercitivo H_. Estas trés propriedades sao afetadas pelo
processamento metalﬁrgico do material, enquanto a Indugﬁo de
Saturagao Bs’ a temperatura Curie Tc € a resistividade ¢1étr1
cé sao determinados essencialmente pela composigao quimica -
(33).

Os dados da tabela 1 podem ser tomados como in-
dicativos, mas nao sao inequivocamente comparéveis entre si,
pois as propriedades magnéticas sao também funcao da espessu-
ra do material, da frequéncia de excitacao e do proprio méto-

do de medida, que nao sao idénticos em todos os casos.
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Buscou-se, sempre que possivel, apresentar os va

lores correspondentes a medidas em corrente continua, condigao

considerada como refereéncia para comparagao de materiais (2 ).

Tabela 1: Caracteristicas magneticas de materiais de diferentes fabricantes

Fabricante/Identificagao

Caracteristicas Magneticas

Bs gc % 51 Ymax Hc
m (o) Qmm™ /m (A/m)
Vacuumschmelze
(Permenorm) :
5.000 Z 1,55 450 0,45 ~-550 50.000 12,0
5.000 ZE 1,60 - 0,40 ~ 550 70.000 8,0
5.000 H2 1,55 450 0,45 12.000 80.000 4,0
5.050 H4 1,52 470 0,45 10.000 90.000 4,0
5.000 H3 1,55 440 0,45 " 5.000 35.000 10,0
5,000 S 1,55 440 0,40 5.000 35.000 8,0
5.000 82 1,60 500 0,40 15.000 140.000 3,0
Krupp Widia !
(Hyperm) ;
50 1,50 470 0,45 5.000 \ 50.000 6,0
52 1,50 470 0,45 12.000 ' 80.000 -
53 1,50 500 0,40 50.000 120.000 -
50T 1,55 470 0,45 650 80.000 -
Telcon
Radiometal 4550 1,60 530 0,45 6.000 40.000 10,0
Super Radiometal 1,60 530 0,40 11.000 100.000 3,0
Hyhro Radiometal 1,40 530 0,75 4.000 65.000 10,0
| Wilbur Driver
Permalloy 45 1,60 440 0,55 - 30.000 16,0
Permalloy 49 1,60 500 0,45 - 50.000 8,0
Carpenter
49 - Rotor 1,60 450-500 0,48 15.000 120.000 -
49 - Transformer 1,60 450-500 0,48 13.000 150.000 =
Sumi tomo ]
PB-1 1,49 - 0,45 3.900 40.000 6,0
PB-2 1,4-1,5 - 0,52 5.800 80.000 5,0
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Tabela 2: Caracteristicas metallrgicas de mateqiais de diferentes fabricantes.

Fabricante/ Caracteristicas Metalirgicas
I‘dennfmag“ Notas do Fabricante T (°c) t(h) |V.resfr. | Atmosfera
Vacuumschmelze
(Permenorm)
5.000 Z TG~ 10 m - - - - -
textura (100) <001>
5.000 ZE textura (100) <001> - - -
5.000 H2 recrist.secundaria 1.200 2-5 no forno -
5.050 H4 TG < TG 1.200 2-5 no forno -
~ 7 (5000H2)
5.000 H3 forjado ou fundido 1.200 2-5 no forno =
5.000 S sinterizado - - - -
5.000 S2 sinterizado e lami- |
nado 1.000-1.200| 0,5-5 | no forno -
Krupp Widia
(Hyperm)
50 - 1.050-1.100 5 N =
52 - 1.250 5-8 N =
53 tratado em campo
magnetico 1.250 5-8 = =
50T texturado 1.050 2-4 . =
Telcon
Radiometal 4550 - 1180-1200°c | 2-4 [125°C/h |H, ou amd-
' . nia craquea
da
Super Radiometal majior pureza que o v
4,550 idem 2-4 125°C/h | idem
Hyhro Radiometal + elemento de liga
para aumentar re -
sistividade eletri : . o
ca. idem 2-4 125 C/h |idem
Wilbur Driver )
W.B. Permalloy 45 - 1.100 2 lento =
Permalloy 49 - 1.100 2 lento -
Carpenter
49 Rotor isotropico 1.180 2-4 b | 40-90°C/n| R, PO-407C
Transformer semi—-orientado 1.180 2-4'h | 40-90Ch HZ PO-40"C
Sumi tomo
PB-1 1.100 2 no formo H
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A fungao do recozimento final, realizado apos to
das as conformagoes mecanicas necessarias, € maximizar as pro-
priedades magnéticas do material. Ainda que existam aplica -
coes onde sao necessarias caracteristicas magnéticas particula
res - como um ciclo de histerése retangular, anisotropia de
propriedades ou permeabilidade magnetica constante (30) - a
aplicagao mais comum, entretanto, exige a maximizagao da per -

meabilidade maxima e a minimizag¢ao do campo coercitivo.

Para este tipo de aplicagao a especificagao ASTM
A-753-85 ( 3) estabelece, em ligas com teor de niquel entre 47
e 49% com espessura entre 1,5 e 0,635 mm, um valor minimo de
100.000 para a permeabilidade maxima e um valor maximo de 4,8
A/m para o campo coercitivo, medidos em ensaio sob corrente -
continua. A tabela 1 mostra que sao poucos os materiais comer

ciais que atendem esta especificagao.

A tabela 2 compara as condicoes de recozimento -
sugeridas pelos fabricantes dos materiais apresentados na tabe
la 1, indicando a temperatura de recozimento, o tempo, a velo-
cidade de resfriamento e a atmosfera. A temperatura e o tempo

de recozimento sugeridos apresentam uma variagao consideravel.

A literatura técnica aborda o efeito do recozi -
mento final nas propriedades magnéticas, levando em conta as
variagoes de caracteristicas metalurgicas dos materiais induzi
das pelo recozimento (30a 37). Tais caracteristicas, como o}
tamanho de grao, a distribuigao dimensional de inclusces e a
textura, dependem também da composigao quimica e do processa-

mento previo do material, antes do recozimento (30,35),

A seguir sao apresentadas as informagoes da lite
ratura quanto aos efeitos do recozimento e do teor de enxofre
nas propriedades magnéticas da liga ferro 47,5% niquel. Como

a interpretagao destes efeitos, utilizando os conceitos da fisi
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ca do fendmeno da magnetizagao, baseia-se no comportamento do
tamanho de grao, textura e inclusoes, sao apresentados primei
ramente os efeitos do recozimento nestas caracteriticas meta-
lurgicas e posteriormente as informagoes sobre os efeitos des
tas caracteristicas no canpo coercitivo e na permeabilidade -

maxima. Pode-se assim resumir a estrutura deste capitulo:

1. Efeitos do recozimento e do teor de enxofre

nas propriedades magneticas.

2, Efeitos de recozimento em caracteristicas me
talﬁrgicas:
. tamanho de grao
. textura cristalina
. inclusoes
. teor de carbono.
3. Efeitos destas caracteristicas metalﬁrgicas

nas propriedades magneticas.

4.2. EFEITOS DO RECOZIMENTO E DO TEOR DE ENXOFRE NAS PROPRIE-
DADES MAGNETICAS

Eberly ( 34) mostrou que o aumento da temperatu-
ra de recozimento provoca uma diminuigao do campo coercitivo
de uma liga ferro - 49% niquel, conforme demonstra a figura -
15, Esta figura sugere que e possivel obter campo coercitivo
abaixo de 4,8 A/m, limite estabelecido na especificagao ASTM

A-753-85 (3 ), com recozimento em temperaturas acima de 1050°¢C.

Adler e Pfeiffer ( 35 apresentaram resultados -
que confirmam tal tendéncia de diminuigao do campo coercitivo
com o aumento da temperatura de recozimento, mas tais dados ,
mostram também que € possivel obter valores de campo coerciti
vo diferentes, numa mesma temperatura de recozimento. Este

comportamento pode ser visto na figura 19, associado ao efei-
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to do tamanho de grao no campo coercitivo.

%?
(A7)
20
D-
T T 1 T
900 t000 HOO 1200 T(°C)

Figura 15: Efeito da temperatura de recozimento no campo coer

citivo, medido a partir de campo maximo de 80 A/m
(34),

O efeito da temperatura de recozimento na per -
meabilidade maxima pode ser visto na figura 16, publicada em
catalogo de fabricante de liga ferro - 49% niquel(8). Pode-se no
tar que um recozimento a 112000 permite obter permeabilidade
maxima da ordem de 120.000, atendendo o limite minimo de -

100.000 estabelecido na especificagao ASTHM A-753-85.
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Figura 16: Efeito da temperatura de recozimento nas curvas de

magnetizagao de liga ferro 49% niquel (8).

As referencias que apresentam as figuras 15 e
16 nao fornecem informagSes quanto ao teor de enxofre dos ma-
teriais investigados. Enxofre e outras impurezas como oxigé—
nio e carbono sao consideradas deleterias para as proprieda -
des magnéticas dos materiais de alta permeabilidade (36, 37).
Adler e Pfeiffer (35), entretanto, afirmam que nao ha uma boa
correlagao entre os teores de enxofre e oxigénio € O campo co

ercitivo das ligas ferro 47,5% niquel.

A Unica referéncia especifica quanto ao efeito .
de teor de enxofre em propriedades magnéticas (36) mostra que
a redugao do teor de enxofre provoca um aumento na permeabili

dade inicial, conforme apresentado na figura 17.
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0O efeito da temperatura de recozimento e do teor
de enxofre nas propriedades magneticas € interpretado na lite-
ratura atraves de seus efeitos no tamanho de grao, textura, ig
clusoes e teor de carbono. Apresenta-se a seguir informagoes

sobre o efeito do recozimento nestas caracteristicas metalﬁrgl

cas,

0O 5 10 15 20 25 30 35
teor de enxofre (ppm)

Figura 17: Efeito do teor de enxofre na permeabilidade magnétl
ca inicial a 0,004 T de liga ferro 49% niquel, medi

da em corrente alternada, frequéncia 60 Hz (36).

4.3. EFEITOS DO RECOZIMENTO NAS CARACTERISTICAS METALURGICAS

4,3.1. Efeito do recozimento no tamanho de grao

Os materiais deformados plasticamente tem alta

energia interna, devido ao grande numero de defeitos cristali-
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nos induzidos pela deformagao. A energia térmica transferida
ao material por ocasiao do recozimento permite a redugao da
energia interna atraves da recristalizagao e posterior cresci
mento de grao.

Num material totalmente recristalizado, o poten
cial termodindmico para o crescimento de grao deve-se a ener
‘gia interfacial dos contornos de grao. Conforme os graos -
crescem em tamahho e diminuem de nﬁmero, a area dos contornos

de grao diminui e a energia total de superficie diminui (38).

A mobilidade do contorno de grao depende da tem
peratura e da orientagao relativa das diregoes cristalografi-
cas entre dois graos vizinhos. A existéncia de diregoes pre-
ferenciais, a textura, pode restringir o crescimento de grao

ao afetar o valor da energia interfacial media (B9).

Por outro lado, particulas de segunda fase,como
as inclusoes nao metalicas, interagem com os contornos de
grao exercendo uma forga retardadora ao seu movimento,restrin

gindo o crescimento de grao (40).

A eficacia destas restrigaes ao crescimento de
grao depende da temperatura. Em temperaturas suficientemente
elevadas, tais restrigoes sao vencidas com a ocorréncia de um
crescimento anormal dos graos, a recristalizacao secundaria -
(41).

O crescimento de grao da liga ferro 47,5% ni-
quel nao foi abordado sistematicamente na literatura. De acor
do com Adler e Pfeiffer (35), o tamanho de grao, considerado
como a distancia média entre interfaces, sejam contornos ou
maclas , cresce com o aumento da temperatura de recozimento .
A partir de uma figura daquele artigo (35), apresentada aqui

na figura 19, pode-se notar que o tamanho de grao cresce de

33 um a 900°C, até 100 pm a 1200°C. A recristalizagao secun-
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daria, por outro lado, pode ocorrer em temperaturas a partir
de 1050°C (30, 42 ), dependendo de parametros que serao discu

tidos a seguir.

4.3.2. Efeito do recozimento na textura

A distribuigao das orientagoes cristalinas da
liga ferro 47,5% niquel pode assumir diferentes configura -

gSes, dependendo do processamento do material (30):

l. Materiais sem textura acentuada.

2., Materiais de textura cﬁbica, com o0 plano -
(100) paralelo a superficie da chapa e a di
regaoc 00l paralela a diregao de laminagao.

3. Materiais com textura (210) 001 , obtidos
por recristalizacgao secundaria.

4, Materiais com outras texturas, obtidas em

recristalizagao secundaria.

Tais estruturas cristalinas sao geradas no re-
cozimento final, mas Pfeifer e Radeloff (30 ) rmostram que -
sao trés os principais fatores associados ao processo de fa
bricagao, que determinam a textura das ligas ferro 47,5% ni-
quel: a temperatura do recozimento final, © grau de redugao

e a temperatura do recozimento intermediario.

A deformagao plastica introduzida pela lamina-
gao a frio da origem a uma textura de deformagao, que é fun-
gao da taxa de redugao (43). O tamanho de grao e a textura
pré—existentes no material, podem reforgar a textura apés_rg
cozimento (30). Tal tamanho de grao e textura dependem da -
temperatura do recozimento intermediario, realizado antes da

etapa final de laminagao a frio. Pfeifer e Radeloff sinte-
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tizam os efeitos destas variaveis na microestrutura das ligas

ferro 47,5% niquel atraves da figura 18.

Pode ser notado nesta figura que materiais iso-
tropicos sao obtidos com graus de redugido abaixo de 90%,inde-
pendentemente da temperatura de recozimento intermediario ou
final. Quando O grau de redugao excede 90%, o recozimento fi
nal em temperaturas entre 900o e 105000 pode dar origem a uma
textura cubica se a temperatura de recozimento intermediario
for baixa.

- Quanto maior o grau de redugao, mais acentuada

€ a textura cubica formada, mesmo quando a temperatura de re-
cozimento & elevada. Como esta textura restringe o crescimen
to de grao, mantém-se o tamanho de grao da recristalizacido -

primaria, da ordem de 10 pm.

Quando a temperatura do recozimento final e ele
vada para 1100 a 120000 as condigaes que davam origem a textu
ra cubica e restringiam o crescimento de grao passam a promo
ver a recristalizacgao secundaria. Dependendo da temperatura
de recozimento intermediario e da taxa de redugao, esta re-
cristalizagao secundaria apresenta textura (210) <001> ou as
texturas chamadas normais, onde a mais frequente tem o plano-
(112) paralelo a superficie da chapa. Esta ultima textura -

nao tem diregoes <©0l1> no plano (112).



.45,

1000
a &° |||||'\ E
ae® |||| o
900+ - dﬁﬁi Illl ®
- \ Y o]
CRAT T | .
g o .._,\0(69"'” §
2 8004 “'llll o N 43
§ lIll \0‘0 8 [o
| e s
e 700+ aumenta
k3 textura E
2 600 2
E Ll T L] Ll Ll
E 1000
- b é@ . ||W\§
S e® | €
2 900 o« LIL'L $
N \,d‘°‘°‘:\°‘°‘:o° TR \ o
© & @ |L|l @® g
3 0o il Hy
: | 'l\&—“ N\ 58
® 4 (@]
e  700- | K» g~
£ lLL" recristalizagdo § -
- secundadria E
600 normal <

88 90 92 94 96 98
taxa de reducdo (*/e)

Figura 18: Efeito da taxa de redugéo, da temperatura de reco-
- zimento intermediario e da temperatura de recozi -
mento final na textura da ligé ferro 47,5% niquel

(30).

4,3.3, Efeito do recozimento nas inclusoes

A quantidade e a distribuigao dimensional das -
inclusoces sao afetadas pela temperatura, tempo, atmosfera e

velocidade de resfriamento (35,44 ),

As inclusoes, particularmente os sulfetos, po-
dem ser dissolvidas na matriz com o aumento da temperatura -

(44). A distribuigao dimensional pode ser alterada pelo coa-

lescimento das inclusSes, devido ao efeito do raio de curvatu

ra das inclusoes no potencial quimico dos seus elementos for-

madores.

Com o coalescimento, as inclusoes maiores

crescem
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as custas da dissolugao das menores, desde que a temperatura
garanta as condigaes necessarias para a difusao das espécies
quimicas (45).

Adler (35) mostra que, na liga ferro 47,5% ni-
quel, o numero de inclusoes com dimensao abaixo de 0,5 pm di
minuli de 5,5 x 106 inclusoes por cm? presentes em material -
recozido a 95000, para 1,7x106 inclusoes por cm’ em material

recozido a 115OOC.

Tais dados referem-se a inclusoes do tipo sul-
feto de manganés e Oxidos de silicio. A estabilidade termo-
dinAmica das inclusoes, também afeta o coalescimento, pois -
aquele artigo mostra que a mesma liga, desoxidada com calcio
€ magnésio, nao apresenta efeito da temperatura de recozimen

to no numero de inclusoes com dimensao abaixo de 0,5 um.

Os elementos quimicos formadores de inclusoes
podem reagir com a atmosfera. Neste sentido, Colling e -
Aspden (36) mostram que o teor de enxofre de liga ferro 49 %
niquel pode ser reduzido de 33 ppm para 17 ppm em recozimen-
to a 110000, por 4 h, sob atmosfera de hidrogénio, chegando
em 1,1 ppm a 120000. A 900 e 1OOOOC, entretanto, aqueles au

tores nao constataram redugao do teor de enxofre.

No resfriamento a solubilidade dos elementos -
formadores de inclusoes e reduzida, promovendo a precipita -
cao das inclusces. A velocidade de resfriamento afeta a dis
tribuigao dimensional das inclusoes precipitadas. 0 aumento
da velocidade de resfriamento restringe o tempo disponivel -
para difusao, forgando a precipitagéo de um maior numero de
inclusoes, menos espagadas (46). Nao foram encontrados da-
dos especificos do efeito da velocidade de resfriamento na

distribuigho de inclusdes em ligas ferro-niquel.
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4.3.4. Efeito do recozimento no teor de carbono

A liga ferro 47,5% niquel contém teores residu-
ais de carbono oriundos da sua elaboragao. Durante o recozi-
mento sob atmosfera de hidrogénio o teor de carbono pode ser

reduzido por reagao com a atmosfera (44).

Colling e Aspden (36) mostram que laminas da 1li
ga ferro 49% niquel com teor inicial de carbono de 380 ppm -
apresentam teor final de 40 ppm, apés o recozimento., Tal teor
final foi independente da temperatura de recozimento, de 900
a 120000. A diferenga de comportamento do carbono em relacgao
ao enxofre pode ser creditada a diferenga de difusividade des

tes dois elementos na matriz (44).

4.4, EFEITO DE CARACTERISTICAS METALURGICAS NAS PROPRIEDADES

MAGNETICAS

4.4.1, Efeito do tamanho de grao

Como foi discutido no capitulo 3, pode ser esta
belecida uma relagao entre o campo critico para a movimenta-
qéo irreversivel de dominios e o campo coercitivo. Mager(29)
apresenta uma relagao tedérica entre o tamanho de grao e o cam
po critico, adaptada pbr Pfeifer e Radeloff a partir da equa-
950 18 anteriormente citada:

3y 1
HC =~ ( 3 ) (A/m) (18b)

onde Y ¢ a energia de parede de dominio (J/m®)

M é a magnetizag3o de saturagio (T)
d é o tamanho de grio (m)

Pfeifer e Radeloff(SO) calculam o valor de H pa
c el

ra a liga ferro 47,5% niquel, obtendo a relaqao:
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H ~ 290 (—:1-) em A/m (20)

d = tamanho de grao em pm

Os mesmos autores realizaram uma avaliagao expe-
rimental do efeito do tamanho de grao no campo coercitivo, iso
lando o efeito de inclusdes através da utilizagao de matérias

primas de alta pureza na confecgao da liga por sinterizagao.

A figura 19 mostra a correlagao experimental ob-
tida por aqueles autores. A figura mostra também que a corre-
lagao ¢ valida para materiais com diferentes texturas, sendo
que o efeito do tamanho de grao se confirma mesmo quando obti-

do em diferentes temperaturas de recozimento.

Na avaliagao do tamanho de grac os autores consi
deram as maclas como contornos de grao, considerando que as di
ferengas de orientagao cristalogréfica e magnética em maclas
e contornos de grao sao comparéveis, em seus efeitos sobre as

propriedades magnéticas.

A reta experimental pode ser descrita pela equa-
gao (35):

1l
HC = 0,8 + 290 (_E_) em A/m (21)

Nestas condigdes, o efeito do tamanho do  grao,
obtido experimentalmente, tem relagao satisfatoria com a previ
sao teorica anteriormente calculada,considerando as impreci-

soes da estimativa da energia da parede de dominio (35).

Nao foi encontrado na literatura qualquer inves-

tigagao do efeito do tamanho de grao na permeabilidade maxima.



.49,

_ﬁ_ * 800
m
1 20 -
£
= 1000x , *BOO
§ 1000 x/ e omostras com estrutura normal
° /‘gOO
b4 X t textura cibi
g 10 - 900 * x1150 amosfiras com urg cUbica
8 x1150 o _
1000+ O amostras com recristaliza¢go secundarig
/'1100
81200
1507 ) 1
%% .25 50 75 160 (x5 pm
(17d) inverso do tamanho de grio o _
L T
0 260|bo 40 20 20 13 - (um)

d (tomadnho de grio)

Figura 19: Campo coercitivo em fungao do inverso do tamanho de
grao. Associados a cada ponto estao as temperatu -
ras do recozimento final. Campo coercitivo determi

nado em corrente continua (35).

4.4,2. Efeito da textura nas propriedades magnéticas

A figura 19 mostrou que o campo coercitivo e de-
terminado pelo tamanho de gréo, independentemente da textura -
do material (35), Nao foi encontrada na literatura qualquer -
referéncia ao efeito da textura na permeabilidade maxima da 1i

ga ferro 47,5% niquel.

Couderchon e Tiers (15), mostram que a permeabi-
lidade maxima de liga ferro 55% niquel depende da temperatura

de recozimento final e pode ser associada a redugao da textura
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(100) 001 do material com o aumento da temperatura de recozi

mento, conforme mostra a figura 20.

Existem referencias quanto ao efeito da recrista
lizagao secundaria e da textura na permeabilidade inicial de
ligas ferro 49% niquel (36,42), mostrando que a textura cubica

prejudica a permeabilidade inicial.

A permeabilidade inicial, entretanto, esta asso-
ciada a movimentagao reversivel de paredes de dominio, enquan-
to a permeabilidade maxima € obtida pela movimentagao irrever-

sivel, conforme discutido no capitulo 3.
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Figura 20: Efeito da temperatura de recozimento na permeabili-
dade maxima medida a 50 Hz e na porcentagem de tex-

tura (100) 001 de liga ferro 55% niquel (15).

4,4,3. Efeito de inclusoes nas propriedades magnéticas

0 recozimento pode alterar a quantidade e a dis-
tribuigao de tamanho de inclusoes, principalmente dos sulfetos
(35), devido a variagao do limite de solubilidade do enxofre -

em fungao da temperatura (47). Além da ja citada remogao  de
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enxofre e possivelmente de oxigénio (48), podem ocorrer coales
cimento durante a manutengao em alta temperatura e reprecipita

'gao no resfriamento.

0 efeito de fases nao magnéticas, como restrigao
a movimentagao de paredes de dominio, foi discutido teoricamen
te por diversos autores, e o modelo de Kersten ampliado
por Néel é abordado em varios manuais de ferromagnetismo (11,
13) . na perspectiva do efeito de inclusoes sobre o campo coer-

citivo e a permeabilidade inicial.

Tal modelo considera que uma fase nao magnética
no interior de um dominio infroduz polos magnéticos, onde o -
campo magnético H em seu interior tem sentido oposto ao da mag
netizacao do dominio (20), aumentando a energia do sistema. A
parede do dominio, por sua vez, também tem energia a ela asso
ciada, devido a diregao de magnetizagao em seu interior estar
fora da diregao de magnetizagao facil. Quando um campo exter-
no H e aplicado, os dominios orientados na diregao do campo ex
terno tendem a crescer atraves da movimentagao das paredes de
dominio. As interagaes entre o campo externo, as paredes de
dominio e os defeitos nao magnéticos determinam o comportamen-
to do material.

Uma revisao recente (49) sintetiza, na figura 21,
os mecanismos pelos quais inclusoes reduzem a energia do siste
ma ao imobilizar paredes de dominio, contribuindo para a dimi-

nuicao da permeabilidade inicial:

1. Inclusoes com diametro menor que a espessura
de parede de dominio, diminuem o volume da pa

rede, e portanto sua energia total (Fig.2la).
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Inclusoes com diametro da ordem da espessura
da parede reduzem a energia magnetostatica as
sociada de inclusao, atraves de redistribui-

¢ao dos polos magnéticos (Fig.21b).

Inclusoes maiores que a eépessura da parede -
induzem a formagao de dominios de fechamento
para.provocar a redistribuigao de polos; para
mover a parede original € necessario arrastar

esses dominios, aumentando o volume total de

paredes (Fig.21lc).

Figura 21: Interagio entre a espessura da parede de dominio,6 ,

e inclusoes de varios diametros 2r (49).

O efeito de cada um destes modelos depende da es

pessura da parede do dominio, da distribuigao de tamanhos de -

inclusbes e da distancia média entre elas. Cutler e Angus(49)
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descrevem um modelo em que inclusoes com diametro menor que a
espessura da parede tem efeito pouco importante, e obtém a fi-
gura 22 que mostra o efeito calculado do tamanho da inclusao
na permeabilidade inicial. Segundo esta estimativa, para uma
fragao volumeétrica total constante, o aumento do tamanho de in

clusao conduz a um aumento da permeabilidade inicial.

10”4
100 L100

10 '+

-1 L)

teor oxigenio, ppm
teor enxofre, ppm

fracdo volumetrica de inclusSes

-Q01 oo

13 ;

001 01 1 10 100

didmetro inclus8es, ym

Figura 22: Fragao volumétrica de inclusdes responsavel por fi-
xagao da parede de dominio, resultando em permeabi-
lidade inicial de 3000 e 15000, em fungao do diame-
tro das inclusdes. Mostra-se também os teores de
enxofre e oxigénio, equivalentes aquela fragao volu

metrica (49).

Por outro lado, Adler e Pfeiffer (35) investiga-
ram experimentalmente o efeito dos teores de enxofre e oxigé -
nio, que correspondem ao volume total de inclusoes, e conclui

ram inexistir uma clara relagao entre esses teores e o canpo
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coercitivo. Esses autores consideraram tmabem que inclusoes
com tamanho medio préximo da espessura da parede devem ter e-
feito significativo no campo coercitivo, como sera analisado a
seguir,

Para calcular a espessura da parede utilizaram a
relagao entre a espessura da parede d, a constante de energia
de troca A e a constante de anisotropia magnetocristalina K, -
cujo valor experimental e de 10° J/m® nas ligas ferro 47,5% ni
quel. A constante de energia de troca foi considerada propor-
cional a KTc/a, onde K é constante de Boltzmann, a temperatura
Curie Tc = 77OOK e o parametro de reticulado a = 3,5 x 10—10m,

para esta liga:

A KTC

d A = k- 0,2 um (22)
1

Aqueles autores investigaram a distribuigao do

tamanho de inclusoes em faixas dimensionais, abaixo de 0,5 um,
por microscopia eletronica de transmissao, e concluiram haver
uma correlagao linear entre o numero total de inclusoes entre

0,02 e 0,5 pm e o valor do campo coercitivo como mostra a figu

ra 23,

o3>

X fundido ao ar

41
) A fundido a vdcuo
T
21 O sinterizado
[
(¢] v v v v v
) 05 10 1,5 2,5 2,5

nimero de inclusSes N {x108em2) 0,02-0,5um
Figura 23: Campo coercitivo de liga ferro 47,5% niquel em fun-
¢ao no namero de inclusoes (d=0,02 a 0,5 pn), para

diferentes processos de fabricagao.(35)-
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Este efeito das inclusoes no campo coercitivo foi
determinado em materiais recozidos a 120000, com grande tamanho
de grao, de maneira que seu efeito pudesse ser minimisado., As-
sim, a expressao geral para o campo coercitivo obtida por Adler

e Pfeiffer & dada por:

-6
H = 0,8 + 290 (—(13—) + 2,8 x 10 ° N (23)

onde HC é dado em A/m

D

d o tamanho de grao em pm
N e o numero de inclusoes/cm®? com diametro

abaixo de O,5um.

O fato de que estes autores nao encontraram corre
lagao entre o campo coercitivo e o numero de inclusoes com dia-
metro superior a 1 um e utilizado como explicagao para a ausen-
cia de correlacho entre o teor de enxofre e o oxigénio e o cam-
po qoercitivo, pois o volume total das inclusoes maiores que -

lpm contem a maior parte do enxofre e do oxigenio da liga.
Suas conclusoes podem ser assim resumidas:

1. O campo coercitivo nao depende diretamente dos

teores de enxofre e oxigénio da liga.

2. O campo coercitivo nao depende do numero de in

clusoes com diametro acima de lpm.

3. O campo coercitivo depende linearmente do nume
ro de inclusoes com diametro entre 0,5 e 0,02

pm.

Nao foi encontrada na literatura uma investigacgao
do efeito das inclusoes na permeabilidade maxima. Como foi di-
to anteriormente, nao se pode extrapolar as consideragaes fei -
tas para a permeabilidade inicial, aplicando-as para a permeabi

lidade maxima.
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4.4,.4, Efeito do teor de carbono nas propriedades magné-

ticas

A Unica informagao disponivel mostra que a redu
gao do teor de carbono favorece o aumento da permeabilidade -
inicial das ligas ferro 47,5% niquel (48). De forma geral -
considera-se que elementos em solugao sélida, capazes de pro-
vocar deformacgoes do reticulado'cristalino, sejam prejudicia-

is a movimentagao das paredes de dominio (50),
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5. OBJETIVOS DO TRABALHO EXPERIMENTAL

Mostrou-se no capitulo 4 que as ligas ferro 47,5%
niquel, tem suas propriedades magnéticas otimizadas por um re
cozimento final em atmosfera de hidrogénio. Mostrou-se tam-
bem que estas propriedades podem ser afetadas pela anisotro -
pia magnetocristalina, tamanho de grao, textura, distribuigao
dimensional de inclusces e teor de carbono, propriedades es -

tas que sao, por sua vez, afetadas pelo recozimento.

Um dos objetivos deste trabalho e investigar o -
efeito da temperatura de recozimento no campo coercitivo e
na permeabilidade maxima de ligas ferro 47,5% niquel com dife
rentes teores de enxofre, visando estabelecer as condigoes ne
cessarias para o atendimento dos niveis de propriedades magné

ticas fixados pela norma ASTM A 753-85 (3 ).

O segundo objetivo é avaliar, a partir dos resul-
tados experimentais aqui obtidos, a reprodutibilidade da rela

gao entre tamanho de grao e campo coercitivo apresentada na

literatura (35).

O terceiro objetivo e investigar a possibilidade
de existéncia de relagao entre tamanho de grao e permeabilida
de maxima, a partir da hipotese, apresentada no capitulo 3,de
que tanto o campo coercitivo quanto a permeabilidade maxima -
sao determinados pelo mesmo fenomeno, a movimentagao irrever-

sivel das paredes de dominio.
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PROGRAMA EXPERIMENTAL
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6.1. INTRODUCAO

0 programa experimental fol integralmente condu-
zido nas instalagoes da Divisao de Metalurgia do Instituto de
Pesquisas Tecnolégicas do Estado de Sao Paulo S.A., parte dele
durante a vigéncia de um projeto financiado pelo Fundo de In-
centivo a Pesquisa Técnico-Cientifica - FIPEC, do Banco do Bra
sil, cujo objetivo foi o "Desenvolvimento do processo de fabri

cagao de ligas niquel ferro de alta permeabilidade magnética".

6.2. ELABORACAO DAS LIGAS

6.2.1. Introdugao

Dentre as 70 corridas de liga ferro niquel elabo
radas no periodo entre 1983 e 1986 foram selecionados, para es
te trabalho, cinco corridas de processamento semelhante que re
sultaram em composigoes quimicas finais semelhantes, a menos -

do teor de enxofre.

6.2.2. Procedimentos

As corridas foram elaboradas em forno a indugao
sob vacuo, marca GCA, cadinho com capacidade para 100 kg, uti-
lizando como fonte de ferro corridas de ago extradoce, também
elaborados sob vacuo, niquel e manganés eletroliticos e silfi -
cio metalico, com processo de elaboracao descrito no relatorio

final do Projeto acima citado (351).

6.3. CONFORMAGAO MECANICA

6.3.1. Introducao

A liga ferro 47,5% niquel é normalmente utiliza-

da na forma de chapas com espessura abaixo de 1 mm, e portanto
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laminadas a frio. A laminagao a frio afeta a textura crista-
lografica do material recozido e neste trabalho procurou-se -
evitar a geragao de textura por dois motivos: existem aplica-
gSes onde a anisotropia deve ser evitada, e o corpo de prova
utilizado nos ensaios magnéticos, em forma de anel, e adequado

para materiais isotropicos.

. 6.3.2. Procedimentos

Os cinco lingotes de segao qQuadrada aproximada -
mente 100 x 100 mm foram condicionados por esmerilhamento para
remogao de defeitos superficiais, aquecidos em forno mufla a
1100°C por 6 h e forjados em martelo pneumatico até a dimensio

de 30 x 65 mm de segao transversal,

As barras assim obtidas foram reaquecidas no mes
mo forno e laminadas a quente ate dimensoes de 6 x 65 mm,em la

minador duo STANAT com temperatura final da ordem de QOOOC.

As placas laminadas a quente foram novamente con
dicionadas para eliminacao de defeitos e laminadas a temperatu
ra ambiente ate a espessura final de 1 mm no mesmo laminador ,

com cilindros de 127 mm de diametro e rotagao de 23 rpm.

0 grau de redugao a frio (e) foi calculado segun
do a expressao abaixo e corresponde a 85% de redugao, fora dos
limites onde a literatura preve como condigao suficiente para
ocorréncia de recristalizacgao secundaria no recozimento final-
(30), Tal procedimento foi adotado visando evitar a geragao -
de textura cristaloéréfica por deformagao a frio, que poderia

tornar mais complexa a interpretagao dos resultados.

0 valor do grau de redugao foi obtido com a ex-

pressao:
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= = = 0,833
6 (24)

onde ei € a espessura inicial (mm)

ef € a espessura final (mm)

6.4, CICLOS DE RECOZIMENTO

6.4.1. Introducgao

Oito ciclos de recozimento foram realizados va-
riando a temperatura e o tempo de tratamento térmico. Utili-
ZOU-Se sempre hidrogénio comercialmente puro como atmosfera -
de recozimento, uma vez que argonio e nitrogeénio resultaram -
em oxidacao da superficie dos corpos de prova, em ensaios pre
liminares.

Foram investigadas temperaturas entre 950 e -
115000, tempos de 1 hora e 4 horas e velocidade de resfriamen
to de 150°C/hora. TForam realizados trés ciclos idénticos, a
lOSOOC por 4 horas, visando avaliar a reprodutibilidade dos -

resultados.

6.4.2. Procedimentos

Os ciclos térmicos foram realizados em forno de
esteira marca Lucifer, modelo CPM, cujas dimensoes e arranjo
estao apresentados na figura 24. Para utilizagao de atmosfe-
ra de hidrogénio deve-se pré-aquecer o forno até 700°¢ com
fluxo de nitrogénio, por medida de seguranga. O equipamento
dispoe de dispositivo que automaticamente substitui o fluxo
de hidrogénio por nitrogenio em caso de perda de pressao ou
queda de energia elétrica.

Os corpos de prova foram introduzidos sempre a
BOOOC, ja sob atmosfera de hidrogénio para evitar a sua oxida

gao pelo nitrogenio comercial utilizado, que apresenta teores
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de oxigénio e umidade indesejéveis. A esteira conduz os cor-
pos de prova até a zona quente em aproximadamente 5 minutos, e
o forno atinge IOOOOC em 3 horas, 11500C em 5 horas, aproxima-
damente. O tempo de recozimento em cada temperatura foi con -
trolado a partir do momento em que um termopar de controle,co-
locado junto aos corpos de prova,acusava atingir a temperatura
objetivada.

Cumprido o tempo determinado, a temperatura do
forno foi reduzida visando uma taxa de resfriamento de ISOOC/h,
con redugao da temperatura do controlador de poténcia em pata-
mares de 7500 cada meia hora. A figura 25 mostra, para um ci-
clo de recozimento a 115000, a evolugao da temperatura da camg
ra, medida pelo termopar de controle. Note-se que a taxa de
resfriamento real varia entre 70 e llOOC/h, e depois de 2,5 ho
ras a poténcia do forno & desligada, quando a taxa de resfria-
mento é inferior a 100°C/h. Dezesseis horas apos o inficio  do
resfriamento, quando o forno atinge BSOOC aproximadzanente, o]
fluxo de.hidrogénio e substituido por nitrogénio, a esteira a
cionada para levar os corpos de prova até a zona fria e uma ho

ra depois retiradas as amostras.
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Figura 25: Evolugao da temperatura no ciclo de recozimento C8,

correspondente a tratamento a 115OOC por 4 horas.
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A literatura sugere que o hidrogénio utilizado
tenha baixos teores de oxigenio e umidade, com ponto de orva
lho da ordem de —5000 (36)., Os gases de tal pureza, disponi
vels no mercado nacional, tem alto custo, impeditivo para ci
clos de alto consumo de gés como os aqui utilizados (21,6m*/
ciclo) e por isso optou-se pela utilizagao de hidrogénio de
pureza comercial. Mesmo introduzindo dessecadores como sili
cagel e perclorato de manganés na linha de gases, o ponto de
orvalho na entrada da camara resultou em 3500 controlado por
medidor marca Industronics, modelo THMA 880, baseado no meto-
do do embagamento de espelho (52).

A tabela 3 apresenta as informagoes relativas
as temperaturas e tempos de recozimento utilizados em cada -
um dos ciclos, assim como a identificagao dos ciclos para -

uso posterior, na apresentagao de resultados e discussao.

Tabela 3 - Caracteristicas dos ciclos de recozimento reali-

zados.
Identificagao Temperatura (OC) Tempo (h)
Ci 950 4
c2 1050 1
C3 1050 4
C4 1050 4
C5 1050 4
Ccé 1100 4
Cc7 1150 1
C8 1150 4
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6.5. CARACTERIZACAOQ METALURGICA DOS MATERIAIS RECOZIDOS

6.5.1. Introducao

Foram investigados o tamanho de grao e os teo-
res de carbono e enxofre. O tamanho de grao € uma das varia-
veis de maior influencia nas propriedades magnéticas da liga
ferro 47,5% niquel, conforme discutido no item 4.3. A litera
tura indica que o recozimento afeta o teor de carbono final
da liga, podendo alterar com isso suas propriedades magnéti -
cas. As inclusoes de sulfetos tambem tem influéncia nas pro-
priedades, e a literatura prevé que o teor de enxofre e alte-
rado pelo recozimento. A investigagao do efeito de inclusoces
submicroscopicas foi prejudicada por motivos discutidos a se-
guir.

Investigou-se em algumas amostras a distribui -
cdo de inclusdes observaveis por microscopia otica,visando a-

valiar seu efeito no tamanho de grao final.

6.5.2. Teor de carbono e enxofre

Os teores de carbono e enxofre foram analisados
em segmentos dos discos-corpos de prova que acompanharam cada
ciclo de recozimento. Em virtude dos baixos teores a serem
determinados, préximos aos limites de detecgao dos instrumen-—
tos LECO WR12 (Carbono) e LECO IR32 (Enxofre), todas as anali
ses foram realizadas em um so dia, com uma unica calibragﬁo
do instrumento e avaliagoes de reprodutibilidade no curso do

periodo de analise.

6.5.3. Tamanho de grao

Foram preparados corpos de prova metalogréficos

da segao transversal dos discos, com lmm de espessura € apro-
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ximadamente 12mm de comprimento. A microestrutura foi revela

da por meio de ataque metalogréfico com reagente contendo 20

ml de HCl1l, 0,4 g de CuCl

1,4 g de FeClS, 1 ml de HNO 40ml

27
de metanol e 20 ml de égua destilada.

3’

A avaliagao do tamanho de grao foi realizada pe
lo metodo de intersecgao de uma escala linear de comprimento
L aplicado sobre fotomicrografias. 0 metodo da superposi -
gao de circulos é aqui prejudicado, pois nas amostras com -
maior tamanho de grao cada grao chega a ocupar a metade da es
pessura da chapa. O tamanho de grao e portanto determinado -

pela contagem de intersecgaes em segmento linear, utilizando-

se a férmula:
L
MN.

T =

onde L = difmetro médio dos graos
L = comprimento da escala
M = aumento da foto

N = numero de intersecgoes.

Para minimizar os erros, os aumentos e o compri
mento da escala foram selecionados de maneira que o numero de
intersecgoes foi sempre maior que 6. O numero total de inter

secgoes em cada amostra foi sempre maior que 50.

Conforme sugestao da literatura (35), as maclas
foram consideradas como intersecgoes para efeito destas deter

minagoes.

6.5.4. Contagem de inclusoes

Segundo discutido no item 4.3.3, as inclusoes -
que afetam o campo coercitivo sao aquelas de dimensoes entre
0,02 e 0,5 um (35). Tais inclusodes nao sao observaveis por -

microscopia otica, e mesmo por microscopia eletronica de var-
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redura inclusoes abaixo de 0,3 um sao dificilmente distingui-
veis de defeitos de polimento. A literatura cita a utilizagao
de microscopia de transmissao (35), nao disponivel no IPT e
no Dept? de Metalurgia da Escola Politecnica. Tentativas de
observagao em microscopios de outras instituigoes revelaram-
se infrutiferas ate o momento, mas devem ser continuadas.

Trabalho anterior (53)mostrou nao haver eviden -
cias de correlagao entre permeabilidade maxima e numero de in
clusoes maiores que 1 pm, observaveis por microscopia otica .
Ainda assim foram realizadas contagens de inclusoes em algumas
amostras, visando avaliar seu efeito no tamanho de grao. Este
método implica na contagem do numero de inclusdes observaveis
com 400 aumentos em um campo visual de 380 pm de diametro, ob

tendo-se um valor medio para 40 campos observados.

6.6. PREPARACAO DOS CORPOS DE PROVA PARA ENSAIO MAGNETICO

6.6.1. Introducao

A determinagao das propriedades magnéticas em ma
teriais de alta permeabilidade € muito sensivel a presencga de
campos desmagnetizantes, originados sempre que ocorre uma in-
terrupgao do fluxo magnético no material. O corpo de prova
ideal para a continuidade do fluxo tem a forma de anel, onde

0 campo e ‘aplicado circunferencialmente.

6.6.2. Procedimentos

A fig.26 mostra uma ferramenta de corte por es-
tampagem,construida para obter corpos de prova na forma de -
anéis,adequados para o ensaio magnético a ser realizado.As di
mensoes dos anéis sao 50+0,1mm de diametro externo,40+0,1mm de
diametro interno e espessura de 1+0,03mm.Tais dimensoes corres
pondem a uma relagao diametro interno/diametro externo da or-

dem de 0,8 , inferior ao limite minimo de 0,82 sugerido pela
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especificagao ASTM A-596-69 (54). O limite especificado obje-
tiva garantir que o campo magnético H aplicado possa ser calcu
lado a partir da geometria do sistema sem riscos de fuga de
fluxo (54). Assim, o corpo de prova aqui utilizado nao € nor-
malizado, mas a pequena diferenga em relagao ao limite especi-
ficado e a alta permeabilidade magnética do material concorrem
para garantir a validade comparativa dos ensaios realizados -
(8 ). O disco central obtido na estampagem ¢ tambem aproveita
do como testemunho que acompanha os anéis nos ciclos térmicos

. . hang £ . & S
para posterior avaliagao de caracteristicas metalurgicas.

Figura 26: Aspecto da matriz de estampagem de aneis.
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6.7. ENSAIOS MAGNETICOS EM CORRENTE ALTERNADA

6.7.1. Introducao

Os ensaios magnéticos foram realizados em Traga-
dor de Curvas de Histerése (TCH), construido pelo Instituto de
Fisica da USP, a partir de prototipo desenvolvido por Antonio
Domingues dos Santos (55). Um segundo prototipo foi entregue
ao IPT em agosto de 1986 e algumas modificagaes foram sugeri -
das visando aumentar a precisao de determinagao de resultados.
A estrutura atual do instrumento foi descrita em contribuigao
técnica apresentada no I Seminario de Materiais Magnéticos da

ABM (56), e seu diagrama de blocos & apresentado na figura 27.

A especificagao americana  ASTM A 753-85 esta
belece limites para algumas propriedades magnéticas a serem de

. b 4 . .
terminadas por metodos em corrente continua, seja utilizando -

galvanometro balistico(54), seja com integradores eletronicos
(57).

0O TCH opera em corrente elétrica senoidal, com
frequéncia de excitagao controlavel entre 0,01 e 1000 Hz. Os
procedimentos adotados para determinagao das propriedades mag-
neéticas sao descritos a seguir e a comparabilidade desses re-
sultados com aqueles obtidos por métodos em corrente continua

e discutida no capitulo 8.

6.7.2. Levantamento da curva de magnetizagao

0s corpos de prova na forma de anéis receberam -
uma cobertura de um filme polimérico (Mylar) para garantir a
isolagao e protegao dos fios de cobre utilizados para o enrola
mento das bobinas priméria e secundaria. O enrolamento secun-

dario, cuja fungao € detetar a variagao de fluxo durante a mag
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netizagao, e aplicado diretamente sobre o anel isolado, manten
do uma baixa tensao mecanica de enrolamento para evitar intro-
dugao de tensoes internas que mascarem as propriedades. O en-
rolamento primario, cuja fungdo é aplicar o campo magnético H
atraves de passagem de corrente eletrica por suas espirais, e
enrolado sobre o secundario. O corpo de prova preparado e a-

presentado na figura 28.

AY

e T ie ey s S S

Figura 28: Aspecto do corpo de prova de ensaio magnético.

Em tal configuragao o campo magnetico H é dado -

pela expressao:

H = (A/m) _ (25)

onde n1 e o numero de espiras do enrolamento pri
mario.
I e o valor da corrente eletrica no enrola

mento (A).
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(d + di)1I

1l = £ > , o perimetro médio do anel (m)
onde de = diametro externo (m)
di = diametro interno (m)

A indugao magnetica B, quando medida atraves de
integrador eletronico que integra no tempo a tensao induzida -
no enrolamento secundario, e apresenta o resultado dessa inte-

gragao como um valor da tensdo elétrica V, é dada por:

RC) . V
B = (RC) . V (Tesla) (26)
N A
2
onde (RC) = constante de tempo do integrador(s)
\' = tensao no integrador, (V)
N2 = numero de espiras do secundario
. ~ 2
A = area da secao transversal, (m )
A = e(de - dy)/2
e = espessura do anel (m)

0 integrador e automaticamente zerado a cada ci-
clo no ponto correspondente a H maximo negativo, e assim o va-
lor da tensao no integrador, referente ao ponto de H maximo po
sitivo corrésponde a duas vezes o valor de B. A expressao aci
ma fica entao alterada para

B = ._(....RC)—V. (T) (27)

2N A
5 :

Como a corrente eletrica aplicada ¢ alternada o
corpo de prova esta constantemente submetido a ciclos de histe
rése. Considera-se que o ponto (B,H) correspondente ao maximo
valor de H em cada ciclo, pertence a curva de magnetizagao do
material, como mostra a figura 29. A reuniao dos pontos cor-
respondentes a valores de H crescentes constitui a curva de -
magnetizagao virgem, desde que o material tenhasido convenien-

temente desmagnetizado inicialmente, e que os pontos sejam ob-

tidos apenas com valores crescentes de corrente.
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Figura 29: Obtengao da curva de magnetizagao: curvas de histe-
rese para diversas amplitudes do campo magnético a
plicado. A linha tracejada, representa a curva de

‘magnetizagao virgem (55).

0 equipamento de medida dispoe de recursos de
amostragem eletronica que permitem a obtengao dos valores de
corrente de excitagao e tensao no integrador em qualquer ponto
do ciclo de histerése, e esses dados sao transmitidos a um mi-
crocomputador. Atraves de um programa computacional (58)e pos
sivel gerar um Relatorio de curva de magnetizagao a partir das
caracteristicas geométricas do corpo de prova e dos pontos da
curva de magnetizagao. Tais valores sao caracteristicos da fre
quéncia de excitagao do ensaio, e sua correspondéncia aos valo
res de métodos de corrente continua sera discutida adiante. Um
exemplo do relatorio gerado € apresentado em apendice.A Ppartir
dos valores obtidos, um programa grafico permite construir a

curva de magnetizacgao, como exemplifica a figura 30.
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Figura 30: Exemplo de curva de magnetizagao.

6.7.3. Determinagao do campo coercitivo

Em cada valor de corrente de excitagao O corpo
de prova esta submetido a ciclos de histerése, e portanto -
existe um valor de campo coercitivo correspondente. E neces-
sario definir qual a condigao de campo ou indugao maxima em
que os valores serao determinados. Uma condigao comumente es
tabelecida € a partir da indugao de saturacgao, ou seja, para
um valor corrente de excitagao que garanta a saturagao magné-
tica do corpo de prova, que corresponderé ao maximo valor de

campo coercitivo, daquele corpo de prova, naquela frequéncia.

Outra condigao frequentemente utilizada e a de-
terminagao a partir de uma indugao maxima de 1.0 T, como esta
belece a norma ASTM A-753-85 para as ligas ferro-niquel. Tal
condigao tem a vantagem, no caso do instrumento aqui utiliza-
do, de permitir maior precisio na determinagao do campo coer-
citivo.

Adotando este Ultimo critério, o procedimento -
de obtengao daquela caracteristica exige a determinagao do va

lor de corrente de excitagao que resulta em indugao magnetica
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de 1,0 T. Tal procedimento deve ser cuidadoso pois o wvalor
correto so pode ser obtido com incrementos de corrente, nunca

com decrescimos.

Alcangada a corrente que resulta em indugao mag
nética de 1,0 T, o valor do campo coercitivo corresponde ao
ponto de indugdo magnética nula, ou seja, quando a tensao do

integrador atinge a metade de seu valor maximo.

6.7.4. Determinacao da permeabilidade relativa

A permeabilidade relativa reflete a relagao en-
tre a indugao magnética e o campo aplicado, no sistema SI ype
la equagao:

. B _ B (adimensional)(28)

b H 49 x 10”7 H

indugao magnetica, em Tesla (T)

[}
o]
[oh
[¢]
los}
D~
(Y

H € o campo magnetico, em A/m
L, € a constante de permeabilidade no va-

cuo, em H/m

A figura 31 mostra a evolugao da permeabilidade
com o aumento da indugao magnetica, no caso correspondente a

figura 30. A permeabilidade maxima € o maximo valor obtido

por esta relagdo numa curva de magnetizagao, e € utilizado

frequentemente como um indice de qualidade do material.

Adotou-se como critério de determinagao de per-
meabilidade maxima tomar o maior valor dentre os pontos medi-
dos em cada ensaio, cuidando de evitar incrementos de indugao
magnética superiores a 0,05 T entre dois pontos consecutivos,

na regiao de permeabilidade maxima.
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Figura 31: Variagao da permeabilidade em fungao do valor da in
ducao magnética B, relativo a curva de magnetizagao

da figura 30.

6.8. LEVANTAMENTO DA CURVA DE MAGNETIZACAO EM CORRENTE CONTf -

NUA

A norma ASTM A-596-69 (54) trata dos métodos de
medida de propriedadés magnéticas em corrente continua, usando
corpos de prova em forma de anel e métodos balisticos para de-
terminagao da indugao magnética. A utilizagao deste método -
foi descrita detalhadamente em trabalho anterior (59), apresen

tado aqui como apéndice.
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7.1. CARACTERIZACAO METALURGICA

7.1.1. Composicao quimica dos lingotes investigados

As corridas realizadas conforme procedimento descri-
to no item 6.2.2, visando a obtengao de teor de n{quel de 47,%h,

. ™ < .
tem sua composigao quimica apresentada na tabela 4.

Tabela 4: Composigéo quimica das cinco corridas utilizadas no

programa experimental.

[dentificagao % Ni | % Mn %si| % c | % s % 0
de corrida
330 47,3 | 0,38 0,15 | 0,015 | 0,005 0,003
331 47,7 | 0,39 0,14 | 0,016 | 0,005 0,003
334 46,9 | 0,38 0,13 | 0,021 | 0,003 | 0,002
335 47,9 | 0,38 0,13 | 0,026 | 0,001 0,002
336 48,2 | 0,39 0,15 | 0,013 | 0,00s 0,002

7.1.2. Teor de carbono no material recozido

Foi analisado o teor de carbono apés recozimento em
todos os corpos de prova recozidos da corrida 330, e em alguns
corpos de prova recozidos das outras corridas, para efeito de

averiguacao. Os resultados obtidos sao apresentados na tabela

5.
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Tabela 5: Teor de carbono de corpos de prova recozidos nos di-

ferentes ciclos de recozimento.

Tdentifi- Temperatura
cagao do (OC) e tem-| Teor de carbono (em ppm) nas corridas
piclo po (n) 330 331 334 | 335 336
Cl 950; 4 <30
c2 1050; 1 <30 < 30 <30 < 30 <30
C3 1050; 4 <30
C4 1050; 4 40
C5 1050; 4 -
c6 1100; 4 <30 <30 <30
Cc7 1150; 1 <30
C8 1150; 4 <30

NOTA: 30 ppm € o limite de detecgao do instrumento.

7.1.3. Teor de enxofre nos corpos de prova recozidos

Foi analisado o teor de enxofre apos recozimento em
todos os corpos de prova da corrida 331, e em alguns corpos -
de prova recozidos de outras corridas, para efeito de averigua

gao. Os resultados sao apresentados na tabela 6.
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Tabela 6: Teor de enxofre de corpos de prova recozidos nos ci-
clos de recozimento da tabela 3.
Identifi- Temperatura
cagao do (OC) e Teor de enxofre (em ppm) nas corridas
ciclo tempo. {h) 330 | 331 | 334 335 336
Cl 950; 4 50
c2 1050; 1 40
C3 1050; 4 45 45 30 10 40
ca 1050; 4 50
C5 1050; 4 _
Co6 1100; 4 45 45 30
Cc7 11505 1 45
C8 1150; 4 40 25 30 10 40

NOTA: precisao da medida do teor de enxofre: + 10 ppm.

7.1.4. Tamanho de grao nos Corpos

aqui tamanho de grao a distancia media

de prova recozidos

Conforme foi descrito no

contornos de gréo ou maclas.

A tabela

item 6.5.3, denomina-se

entre interfaces,

sejam

7 apresenta os resulta-

dos das medidas de tamanho de grao, com seus respectivos des -

vios-padrao, realizados em todos os corpos de prova disponive—

is.
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Tabela 7: Valores de tamanho de grao e seu desvio-padrao, me-

didos na diregao transversal da chapa, relativos aos

corpos de prova recozidos.

Identifi

n Temperatu Tamanho de grao (em pm) nas corridas

T g ::mézczhi 330 331 334 335 336
Cl 950; 4 34(+ 5) 32(+ 3)| 50(+10)| 57(+ &) 31(+ 5)
c2 1050; 4 80(+ 8) | 290(+53)| 76(+10)| 99(+40)| 77(+ 7)
C3 1050; 4 94(+16) | 298(+56)[129(+40)| 142(+40)| 82(+10)
ca 1050; 4 186(+38) | 296(+87) - -
C5 1050; 4 - - N _
C6 1100; 4 255(+54) | 308(+71)[149(+49)|220(+87)|131(+19)
c7 1150; 1 228(+22) | 290(+45)[202(+72)| 187(+98)[175(+31)
c8 1150; 4 276(+24) | 342(+82)277(+77)| 277(+77)|258(+49)

7.2 CARACTERIZACAKO MAGNETICA DOS CORPOS DE PROVA RECOZIDOS

7.2.1.

cia de excitag8o de 0,6 Hz, para todos os corpos de prova

Levantamento das curvas de magnetizacio

Foram obtidas curvas de magnetizacgdo em frequén-

do

programa experimental, segundo o procedimento descrito no item

6.7.2.

magnético aplicado, desde 0,02 T até valores préximos de

T, com campo magnético variando de zero a 3000 A/m.

magnetizagéo completas, obtidas para corpos de prova das

corridas,

te a 950°C por 4 horas.

A figura 32 apresenta como exemplo, curvas

submetidas ao ciclo de recozimento C1,

Obteve-se 40 pontos de indugfo magnética versus

campo

1,55

de -

cinco

corresponden-
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st b | I I |

28 %) 44
HCAAM 2

BCT 2

I I I I I

@

Figura 32(a)

(o)

2 1 1.5 2 2.9
HCAZM2 (x18~3)

Curvas de magnetizagZo de corpos de prova das cor
ridas 330,331, 334, 335 e 336, recozidas a 95000
por 4 h, até campo méximo de 60 A/m.

Idem, para campo maximo de 3000 A/m.

(Identificados, respectivamente, como ¥ ,x,'+,4},° ).
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Como o interesse principal do levantamento das
curvas de maénetizagao e a determinagao da permeabilidade mé
xima, apresenta-se nas figuras 33(a) a 33(h) segmentos das
curvas de magnetizagao ate indugao magnética de 1,2 T, deta-
lhando assim o comportamento da regiao de permeabilidade -
crescente. Nestas figuras superpSe—se as curvas de magneti-

zagao das cinco corridas em cada ciclo de recozimento.

Considerando que a permeabilidade € a razao en
tre a indugao magnética e o campo aplicado, os dados das fi-
guras 34(a) a 34(h) podem ser reapresentados como a permeabi
lidade em fungao da indugao magnetica, facilitando assim a
observagao dos valores da permeabilidade maxima. As figuras

34(a) a 34(h), referem-se aos mesmos dados das figuras 33(a)

a 33(h).

7.2.2. Resultados de permeabilidade maxima

Os valores de permeabilidade maxima obtidos
nas curvas de magnetizagao apresentadas no item anterior sao

resumidos na tabela 8.

A precisao de medida da permeabilidade maxima
fol determinada em ensaios de reprodutibilidade de resulta -
dos, tendo obtido um coeficiente de variagao, Cv = 0/ 7,005

respondente a +2% do valor medio.
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corpos de prova 330, 331, 334, 335 e 336 (identi
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para Hpgx = 60 A/m. Cada conjunto de curvas cor
responde a um ciclo de recozimento (a) Cl, (b)C2,

(c) €3, (d) c4, (e) C5, (f) c6, (g) C7 e (h) C8.
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Trechos das curvas de magnétizagao relativas aos
corpos de prova 330, 331, 334, 335 e 336 (identi
ficados respectivamente como+ , X , o, eXk ),
para Hpax = 60 A/m. Cada conjunto de curvas cor
responde a um ciclo de recozimento (a) Cl1, (b)cC2,
(¢) €3, (d) d4, (e) c5, (£) C6, (g) C7 e (h) C8.
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Trechos de curvas de permeabilidade em fungab da in
dugao B, para os corpos de prova 330, 331, 334, 335

e 336 (identificados respectivamente como + ) K, )

ﬂ,*-). Cada conjunto de curvas corresponde a um
ciclo de recozimento (a) €1, (b) C2, (c) C3, (d4)c4,
(e) ¢5, (£f) c6, (g) C7, (h) C8.
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dugao B, para os corpos de prova 330, 331, 334, 335
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ﬂ,*‘). Cada conjunto de curvas corresponde a um
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Tabela 8: Valores de permeabilidade maxima obtidos em curvas

de magnetizagao realizadas em frequencia de 0,6Hz,

relativos aos corpos de prova recozidos.

izzgzigi izm?SE?tE Permeabilidade maxima (x10°)nas corridas
ciclo tempo (h) 330 331 334 335 336
Cl 950; 4 40 40 51 74 38
ca2 1050 1 58 59 75 109 64
C3 1050; 4 55 49 77 118 61
Cc4 1050; 4 58 59 - = -
C5 10505 4 60 57 78 - 64
Co6 1100; 4 71 69 90 121 82
Cc7 1150; 1 62 67 73 110 72
Cc8 1150; 4 76 85 98 116 88
7.2.3. Efeito da fregiiencia de excitagao nas curvas de

tamento das
meabilidade

do programa

magnetizacao

0 efeito da freqiiéncia de excitagao no compor-
curvas de magnetizagao, e em particular na per -
maxima, foi investigado em dois corpos de prova

experimental. Foram selecionados dois corpos de

prova de uma unica corrida, que apresentaram valores extre-

mos de permeabilidade maxima. As curvas de magnetizagao fo-

ram levantados nas freqiéncias de 2 Hz, 1 Hz, 0,6 Hz e 0,3




.93,

Hz, e comparadas com a curva de magnetizagao obtida em corren
te continua conforme método citado no item 6.8, visando ava -
liar a correspondéncia entre os dados de permeabilidade maxi-
ma obtidos em freqﬁéncia de 0,6 Hz com aqueles medidos em cor
rente continua.

As figuras 35 e 36 reunem as curvas de permeabi
lidade em fungao da indugao magnética B relativas aos corpos
de prova da corrida 330 recozidos nos ciclos Cl (95000, 4h) e

C8 (11500C, 4h), respectivamente.

7.2.4. Resultados de campo coercitivo em fungéd da fre -

guéncia de excitagao

Os valores de campo coercitivo foram determina-
dos segundo o metodo descrito no item 6.7.3. Os resultados -
obtidos para todos os corpos de prova do programa experimen -
tal, ensaiados nas freqﬁéncias de 2 Hz, 1 Hz, 0,6 Hz e 0,3Hz,
sao apresentados na tabela 9. A mesma tabela apresenta resul
tados de campo coercitivo obtido por metodo de corrente conti
nua, citado no item 6.8, para os corpos de prova da corrida -

330, recozidos nos ciclos Cl e C8,

A precisao de medida do campo coercitivo foi de
terminada em ensaios de reprodutibilidade de resultados, ten-
do obtido um coeficiente de variagao, Cv =0 [/ Y , correspon-—
dente a +1,5% do valor medio.

No capitulo 8 sera discutida a validade da ex-
trapolagao, para freqiiéncia zero, dos resultados agqui apresen
tados. Naquele capitulo sera apresentada a tabela 12, com -

0s valores obtidos atraves desta extrapolagao.
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Tabela 9: Campo coercitivo, Hc’ ob%ido a partir de Bmax

.95,

=1,0T,

em diversas frequéncias, medido nos corpos de prova -

recozldos

1010 | Corrida HC (em A/m), nas seguintes frequéncias Corrente

2 1 0,6 0,3 Continua

Cl 330 18,0 16,8 16,0 15,0 12,51
331 18,6 17,3 16,4 15,3 ’
334 15,5 13,8 12,8 11,8
335 12,1 10,4 9,63 8,78
336 20,0 18,2 17,1 15,8

ce 330 12,8 11,3 10,5 9,6
331 12,3 10,7 9,87 8,84
334 11,7 10,2 9,25 8,32
335 - 7,09 6,46 5,63
336 13,8 12,3 11,2 10,1

c3 330 14,1 12,5 11,6 10,4
331 14,3 11,9 10,6 9,25
334 11,4 9,62 8,78 7,89
335 - 6,94 6,32 5,57
336 14,6 12,3 11,4 10,3

C4 330 14,0 12,2 11,2 10,2
331 12,7 10,9 9,78 8,56
334 - - - -
335 - - - -
336 - - - -

C5 330 12,9 11,2 10,3 9,36
331 12,8 10,9 9,76 8,56
334 11,0 9,44 8,59 7,58
335 - 7,05 6.35 5,41
336 12,5 10,7 9,82 8,83

Cé 330 12,6 10,7 9,88 9,14
331 11,5 9,9 8,95 7,76
334 10,6 9,04 8,16 7,06
335 - 6,47 | 5,84 5,13
336 11,2 9,1 8,36 7,49

Cc7 330 12,2 10,6 9,49 8,35
331 12,9 10,8 9,55 8,23
334 12,6 10,6 9,35 7,96
335 9,23 7,77 | 6,95 5,86
336 12,3 10,5 9,54 8,34

c8 330 11,6 9,76 8,77 7,53 4,74
331 11,3 9,32 8,05 6,75
334 10,4 8,67 7,60 6,39
335 9,36 7,76 6,82 5,66
336 10,7 8,95 8,08 6,91
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7.2.5. Resultados de indugido maxima

As curvas de magnetizag8o levantadas a 0,6 Hz,
conforme descrito em 7.2.1, permitiram obter como informagéo

adicional valores de indugdo maxima de todos os corpos de

prova. Estes resultados s3o apresentados na tabela 10.

Tabela 10: Indugao maxima obtida nos corpos de prova recozidos,

para campos magnéticos de 3000 A/m

;222;;; z:m?gg?tg Indugao maxima, B__ ., (T)

do ciclo|Tempo (h) 330 331 334 335 336
c1 950; 4 1,553 | 1,566 | 1,520| 1,544 | 1,558
c2 1050; 1 1,557 | 1,562 | 1,556 1,568 | 1,552
C3 1050; 4 1,572 | 1,563 | 1,566| 1,556 | 1,561
C4 1050; 4 1,551 | 1,549 - - -
c5 1050; 4 1,567 | 1,546 | 1,552| 1,557 | 1,540
o] 1100; 4 1,557 | 1,556 | 1,558| 1,571 | 1,556
c7 1150; 1 1,556 | 1,557 | 1,546| 1,552 | 1,552
c8 1150; 4 1,565 | 1,557 | 1,571| 1,554 | 1,561

L
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8.1. INTRODUCAO

A revisao bibliogréfica apresentada no capitulo
4, indicou que o recozimento final das ligas ferro 47,5% ni-
quel sob atmosfera de hidrogénio afeta suas propriedades mag-
neticas principalmente atraves das alteragaes promovidas no
tamanho de grao e na distribuicao de inclusoes submicroscopi-
cas (35). Outros fatores como textura, teor de carbono e -

teor de enxofre, tem seus efeitos insuficientemente descritos

Enquanto existem algumas referencias discutindo
o efeito do recozimento no campo coercitivo (34, 35), nao foi
localizada nenhuma referencia gque discuta o efeito do recozi-
mento na permeabilidade maxima da liga ferro 47,5% niquel. -
Existe, entretanto, como foi visto no item 3.3, uma relagao
tedrica entre o campo coercitivo e a permeabilidade méxima,bg
seada na hipétese de que as duas propriedades dependem da mo-
vimentagao irreversivel de paredes de dominio. Esta relacgao
serve de base para a investigagao do efeito do recozimento na

permeabilidade maxima.

" Abordam-se neste capitulo, inicialmente, as con
digoes que permitem a extrapolagao dos valores de permeabili-
dade maxima e campo coercitivo medidos em corrente alternada,
para a condigao normalizada em corrente continua. Posterior-
mente discutem-se os efeitos metalurgicos do recozimento para
finalmente, investigar o efeito do recozimento nas proprieda-

des magneticas.

8.2. DETERMINAQAO DA PERMEABILIDADE MAXIMA E DO CAMPO COERCI-
TIVO

Nao existe uma especificagao brasileira que es-

tabelega uma metodologia para a determinagao de propriedades
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magneticas de materiais de alta permeabilidade. A especifica-
gao americana ASTM A 753-85 ( 3) define valores admissiveis de
permeabilidade maxima e campo coercitivo para ligas a base de
ferro com teor de niquel entre 47 e 49%. Esta especificagao -
estabelece que estas propriedades magnéticas devem ser determi
nadas empregando-se meétodos de medida por corrente continua -
(54),

0 metodo convencional de medida por corrente con
tinua descrito no apéndice 2 € moroso e exige o registro ma-
nual de dados relativos a cada ponto das curvas de magnetiza -
gao e histerése. Os tragadores de curvas de histerese importa
dos, existentes em algumas instituigaes brasileiras, apresen -
tam problemas de instabilidade de medida (60,61), A opgao -
aqui féita, pela utilizagao de instrumento computadorizado se-
melhante aquele desenvolvido no Instituto de Fisica da USP(56)
implicou na utilizagao de correntes alternadas de excitagao e
na necessidade de discutir a validade da extrapolagao das medi
das realizadas em freqgiiencias de 2 Hz, 1 Hz, 0,6 Hz e 0,3 Hz -
para freqiiéncia nula, correspondente a condigao de corrente -

continua.

8.2.1. Efeito da fregiliencia na permeabilidade maxima

A tabela 11 mostra os valores da permeabilidade
maxima determinados em corrente continua e nas fregqgiiéncias -
2 Hz, 1 Hz, 0,6 Hz e 0,3 Hz para as condigBes extremas de per-
meabilidade obtidas no programa experimental, correspondentes
as curvas de magnetizacao apresentadas nas figuras 35 e 36(ci-

clos Cl e C8), no capitulo 7.
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Tabela 11: Valores de permeabilidade maxima obtidos em diver-

sas freqiéncias de excitagao.

3
n (x10 )em diversas freqiiencias(Hz)
) max
Ciclo Corrida
2 1 0,6 0,3 Cc.C.
C1 330 37,6 | 40,0 | 39,6 39,3 40,3
C8 330 57,0 74,0 75,9 76,4 76,5

Com base nos resultados da tabela acima, pode-
se afirmar que nos ensaios realizados em fregiiéencias abaixo -
de 1 Hz obtiveram-se resultados de permeabilidade maxima com-
paréveis aos valores obtidos com métodos de medida .por corren
te continua.

Como o0s ensaios realizados em 0,3 Hz exigem -
ajustes freqiientes do integrador eletronico, prejudicando sua
rapidez e precisao, optou-se por levantar as curvas de magne-
tizagao de todos os corpos de prova do programa experimental
na freqiiéncia de 0,6 Hz. Os valores de permeabilidade maxima
obtidos sao apresentados na tabela 8 e serao utilizados por -

ocasiao da discussao do efeito do recozimento e do teor de en

xofre nesta propriedade.

8.2.2. Efeito da freqﬁéncia no campo coercitivo

A especificagao ASTM A 753-85 (3 ) estabelece -
que o campo coercitivo deve ser determinado em um ciclo de -
histerése que atinge indugao maxima de 1,0 T, utilizando-se |,

metodos de medida por corrente continua.
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A tabela 9, no item 7.2.4, mostra que os valores

de campo coercitivo variam consideravelmente com a variagao -
"~ . ’ a

da freqliencia entre 2 Hz e 0,3 Hz, ao contrario do comportamen

to da permeabilidade maxima discutido anteriormente.

Gyorgy (62) afirma, a partir de consideracgoes -
tebricas, que o campo coercitivo € fungao da raiz quadrada da
freqﬁéncia. Santos (63) sugere que uma correlagao entre o cam
po coercitivo e a freqiiencia de excitagao pode ser extrapolada
para freqﬁéncia zero, permitindo determinar ° valor do campo

coercitivo correspondente a corrente continua.

As figuras 37(a) a 37(h) descrevem o comportamen
to do campo coercitivo em fungao da freqﬁéncia, para os mate -
riais aqui investigados. Nota-se que em todos os casos ha uma
correlagao linear entre o campo coercitivo e a raiz quadrada -

da freqiiéncia, corroborando a previsao teorica de Gyorgy (62),

Com base na extrapolagao do campo coercitivo pa-
ra freqgiiencia zero, utilizando-se uma regressao linear calcula
da pelo método dos minimos gquadrados, foi possivel obter os va
lores reproduzidos na tabela 12, valores estes que serao utili
zados a seguir, na discussao do efeito do recozimento e do -

teor de enxofre no campo coercitivo.
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Figura 37: Campo coercitivo em fungao da raiz quadrada da fre

gliencia para as cinco corridas em cada um dos ci-

clos de recozimento, respectivamente (a) Cl, (b)C2,
(¢) €3, (d) c4, (e) Cc5, (f) ce, (g) Cc7, (h) Cs8.
(Identificacao das corridas: 330+ ; 331 x ; 334-;
3354F; 3360),
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Figura 37: Campo coercitivo em fungao da.raiz quadrada da fre
qliéncia para as cinco corridas em cada um dos ci-
clos de recozimento, respectivamente (a) Cl, (b)C2,
(¢) €3, (d) c4, (e) Cc5, (f) C6, (g) C7, (h) C8,
(Identificac;ao das corridas: 330 ¢+ ; 331 x ; 334+;
3354F; 3368 )
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Tabela 12: Valores de campo coercitivo extrapolados para fre-
qiencia zero, relativos aos corpos de prova do pro
grama experimental,

Identifi Temperatura Campo coercitivo (A/m)nas corridas

cagao do (°c)

ciclo Tempo (h) 330 331 334 335 336

Cl 950; 4 13,3 13,3 9,6 6,7 13,4
c2 1050; 1 7,7 6,8 6,2 3,9 7,9
C3 1050; 4 8,1 6,1 5,7 4,0 7,5
Cc4 1050; 4 7,8 6,0 - - -
C5 1050; 4 7,2 6,0 5,5 3,5 6,5
Cé6 1100; 4 6,8 5,6 5,0 3,6 5,0
C7 1150; 1 6,0 5,4 5,2 3,9 6,0
cs8 1150; 4 5,1 4,0 4,0 3,5 4,6

A validade desta extrapolagao pode ser avaliada

comparando-se, na tabela 13, os valores de campo coercitivo -

determinados em corrente continua com os valores de campo co-

ercitivo extrapolados para freqiencia zero, relativos aos mes

mos corpos de prova.

Tabela 13: Valores de campo coercitivo determinados em corren
te continua e valores extrapolados para freqiencia
zero a partir de resultados obtidos em corrente al

ternada.
H (A/m)em diversas freqiien H_(A/m)| H_(A/m)
Corpos de prova cias (Hz) eXxtrapo| medido
2 1 0,6 0,3 lado em C,C.
330 Cl(95OOC,4h) 18,0| 16,8 |16,0 15,0 13,3 12,51
330 €8(1150°C,
4h) 11,6 9,76 | 8,77 7,53 5,1 4,74
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Estes dados permitem concluir que o metodo de
extrapolagdo € valido em diferentes niveis de campo coerciti-
vo. As diferencas observadas entre os valores medidos e ex-
trapeolados nao prejudicam a analise do efeito do recozimento

no campo coercitivo, que sera abordado mais a frente.

8.3. INDUCAO DE SATURACAQO

0 aspecto das curvas de magnetizagao levanta -
dos no programa experimental foi exemplificado pela curva a-
presentada na figura 32. O comportamento foi tipicamente as-
sintético, permitindo concluir que os valores de indugao méxi
ma, Bmax, apresentados na tabela 10, correspondem a indugéo -
de saturagao, Bs. Sendo assim, a semelhanga entre todos oS
valores apresentados na tabela 10 reflete o fato de que a in-
dugao de saturagao independe da condigao de recozimento, sen-
do funcao apenas da composigao quimica basica (33), que nes-

te caso € a mesma para as cinco corridas.

8.4. EFEITO DO RECOZIMENTO NO TEOR DE CARBONO, TEOR DE ENXO-

FRE E TAMANHO DE GRAO

O objetivo dos ciclos de recozimento realizados
no programa experimental foi promover tamanhos de graos dife-
renciados, que permitissem investigar a correlagao entre o ta
manho de gréo e duas propriedades magnéticas da liga ferro -

47 ,5% niquel: a permeabilidade maxima e o campo coercitivo.

Investigou-se paralelamente o efeito do recozi-
mento nos teores de carbono e enxofre da liga, pois a litera-
tura prevé a ocorréncia de descarbonetagao (36,48) e dessulfu

ragao (36,44 ) no recozimento sob atmosfera de hidrogenio.
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8.4.1. Efeito do recozimento no teor de carbono

A tabela 5 apresenta os teores de carbono de cor
pos de prova, apés diversos ciclos de recozimento. Os resulta
dos mostram que o recozimento provocou a redugao do teor de -
carbono a niveis inferiores a 40 ppm em todos os ciclos, repro

duzindo-se os resultados de Colling e Aspden (36),

A redugao do teor de carbono é atribuida por -
Couderchon (44) e Klawitter et all (48), a reagoes com o hidro

génio ou com o vapor de agua da atmosfera do forno, segundo as

equagoes:

@]
+

2H

+4

CH

C + H.O -+ CO + H
<

8.4.2. Efeito do recozimento no teor de enxofre

A tabela 6 mostra o teor de enxofre de corpos de
prova apds diversos ciclos de recozimento. Pode-se notar na-
quela tabela que uma redugdo significativa do teor de enxofre
s6 foi constatada no recozimento a 115000 por 4 h, correspon-

dente a mais alta temperatura investigada.

O fato de ndo ter ocorrido dessulfuragio a 95000
e lOSOOC confirma resultados de Colling e Aspden ( 36). Estes
autores, entretanto, obtiveram redug8o do teor de enxofre a -
llOOOC (de 30 para 17 ppm), enquanto os resultados aqui obti -

dos mostram redugio de teor deste elemento somente a 115OOC.

A dessulfurag@o ocorre pela reagfo entre o enxo-
fre dissolvido na matriz e o hidrogénio da atmosfera (44). o]
enxofre encontra-se inicialmente na forma de sulfeto de manga-

nés e sua dissolugdo depende do teor de manganés e da tempera-
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tura (47). A diferenca de comportamento entre os resulta-
dos aqui apresentados e aqueles de Colling deve-se a dife -
rengas no teor de manganés ou a diferenga de espessura dos cor
pos de prova - 0,35 mm no caso de Colling e 1 mm neste estudo
j& que as dist&ncias de difusdo tem papel importante na dessul
furacio (44).

A ocorréncia de dessulfuragdo no recozimento em
atmosfera de hidrogénio serd considerada na discuss@o do com-

portamento magnético dos materiais.

8.4.3. Efeito do recozimento no tamanho de grio

Inicialmente, deve-se chamar a atengdo para o fa
to de que se denomina aqui tamanho de grd@o a dist8ncia média -
Aentre interfaces, incluindo maclas e contornos de grdo,seguin-
do a sugestdo de Adler e Pfeiffer (35). Este critério baseia-
se na constatagdo de que tanto contornos de grido quanto maclas
alteram a diregfo de magnetizagdo dos dominios, como foi visto
no item 3.2.

Os resultados das determinagdes de tamanho de - -
grio e seus respectivos desvios-padrdo, para as amostras subme
tidas aos ciclos de recozimento, foram apresentados no capitu-
lo 7 (tabela 7). A figura 38 mostra os valores de tamanho de
grdo e desvio padr8o em fungfo da temperatura de recozimento ,
para os ciclos de 4 h. Pode-se notar o crescimento do tama-
nho de gr3o com a temperatura de recozimento, passando-se de
menos de 60 para mais de 260 pm quando a temperatura de trata-
mento passa de 950 para 115OOC, sendo que neste ultimo caso -
muitos graos ocupam toda a espessura da chapa. Para efeito de
comparagao, apresentam-se, na figura 39, resultados relativos
a l h de tratamento, em conjunto com os relativbs a 4 h apre -

sentados anteriormente.
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Figura 38: Tamanhos de grao e seus respectivos desvios-padrao
determinados em corpos de prova recozidos por 4h

em diferentes temperaturas.
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Figura 39: Tamanho de grao determinados em corpos de prova re

cozidos por 4h e por 1lh em diferentes temperaturas.
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Os tamanhos de grao aqui encontrados sao maio-
res que os apresentados por Adler e Pfeiffer (35), reproduzi
dos na figura 19 (capitulo 4). Estes autores obtiveram tama
nhos de grao de aproximadamente 100 pm em recozimento por 1

h a 12OOOC, e 63 pm em recozimento por 1 h a 1OOOOC.

E importante observar que outros fatores, alem
da temperatura e do tempo de recozimento, podem afetar o ta-
manho de grao final destes materiais, sendo citados na lite-
ratura a textura (30) e a fragao volumétrica de inclusoes -

(64).
Como exemplo de ocorréncia de diferengas consi

deraveis no tamanho de grao, para as mesmas condigoes de tra
tamento termico, pode-se analisar o comportamento das corri-

das 330, 331 e 336. Os tamanhos de grao determinados para

d ‘ S
(pm) corrida ppm simbolo
00l 330 50 A
331 50 (]
334 30 o
335 0 -3
o0} 3% 50 o
O
200+
Q
m -
i 1 1 1 1 1 .
850 1000 1050 1100 1150 1200 T(*C)

Figura 40: Efeito da temperatura de recozimento no tamanho de

grao de corpos de prova recozidos por 4h.
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estas ligas sao apresentados na figura 40, podendo-se notar
os valores substancialmente maiores apresentados pelos corpos

de prova da corrida 331.

0 teor de enxofre e de oxigenio destas ligas €
comparével, podendo-se inferir que tenham semelhantes fragaes
volumétricas de inclusoes. Para verificar a hipotese de que
o tamanho de grao pudesse ser afetado pelo numero de inclu -
soes, efetuaram se contagens de inclusoes identificaveis em
microscopio 6tico (dimensoes acima de 1,5 pm), cujos resulta-
dos sao apresentados na tabela 14. Obteve-se um numero peque
no de inclusbes por campo observado e uma grande dispersao -
dos resultados, provévelmente devido ao baixo teor de enxofre
e oxigénio das amostras. Com base nos resultados da tabela
14 ndo e possivel, portanto, estabelecer uma correlagao entre

o numero de inclusoes e os tamanhos de grao dessas amostras.

Tabela 14: Contagens de inclusoes maiores de 1,5 pm em campos

de diametro 380 pm, aumento 400X.

lMaterial Numero de inclusoes por campo
Ciclo 330 331 336
c4( 950°C, 4 h) 5,1(+1,4) 4,4(+2,1) 2,6(+2,1)
c2(1050°C, 4 h) 2,3(+1,2) 2,2(+2,0) 3,0(+1,8)
c6(1100°C, 4 h) 1,2(+1,0) 1,7(+1,4) 3,8(+1,8)
c 8(1150°C, 4 h) 2,4(+1,1) 1,7(+1,3) 3,5(+2,7)

NOTA: Os valores entre parentesis correspondem ao desvio pa-

drao relativo a contagens de inclusoes em 40 campos.
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Por outro lado, a observagao da microestrutura
das trés corridas mostrou que jé no recozimento a 105000 por
1 h a corrida 331 apresentava recristalizagao secundéria, o}
que nao ocorria para as demais; como se nota nas figuras 41,
42 e 43. Como fol visto no capitulo 4, a ocorréncia de re-
cristalizaqéo secundaria se da para materiais que sofreram -
grau de redugao a frio superior a 90% (30). Os trés materia-
is aqui discutidos sofreram redugao a frio de 83%, o que nao
seria suficiente, por si sé, para provocar aqguele fenomeno. -
Portanto, alguma hipétese adicional deve ser buscada para ex-

plicar o comportamento dos corpos de prova que o apresentam.

Un exame sistematico da estrutura bruta de lami
nagao a quente de uma serie adicional de corridas da liga fer
ro 47,5%% niquel de mesmo processamento revelou a ocorréncia -
eventual de estrutura nao completamente recristalizada,como -
mostra a figura 44, possivelmente creditavel a diferencgas na
temperatura final de laminagao a quente. Caso tenha ocorrido
evento semelhante na laminagao a quente da corrida 331, o en-
cruamento da laminagao a frio realizado sobre uma estrutura -
nao completamente recristalizada pode ter oferecido condigoes

para a ocorrencla de recristalizacao secundaria.

0 comportamento diferenciado do crescimento de
grao destas trés corridas, ainda que imprevisto, ofereceu en
tretanto um aspecto adicional para a discussao do efeito do -

tamanho de grao nas propriedades magneticas.
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Figura 41: Aspecto da microestrutura de plano paralelo a su-

perficie de chapa da corrida 330, recozida por 01

h a 1050°c (Aumento 25X).
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Figura 42: Aspecto da microestrutura de plano paralelo a su-

perficie de chapa da corrida 331, recozida por 0Ol

h a 1050°C (Aumento 25X).
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Figura 43: Aspecto da microestrutura de plano paralelo a su-

perficie de chapa da corrida 336, recozida por 0Ol

h a 1050°C (Aumento 25X).
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Figura 44: Microestrutura de amostra laminada a quente, es-
pessura de 6 mm, de liga ferro 47,5% niquel. (Au

mento 100X).
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Considerando-se agora o comportamento do cresci-
mento de grao em fungéo do teor de enxofre, excluindo-se 0s ca
SOS em gque ocorreu recristalizagao secundéria, nota-se na figu
ra 40 que as corridas com menor teor de enxofre apresentam -
maior tamanho de grao. Considerando o comportamento das corri
das 336, 334 e 335, de teor de enxofre respectivamente 50, 30
e 10 ppm, pode-se sugerir que o crescimento de grao ¢ inversa-
mente proporcional ao teor de enxofre dos materiais, ou dito
de outro modo, a diminuigao da fragdo volumétrica de inclusoes
corresponde a um aumento do tamanho de grao em toda a faixa de
temperaturas:

Sintetizando:

1. O aumento da temperatura de recozimento provo
cou aumento do tamanho de grao (distancia media entre interfa-

ces, incluindo maclas).

2. Em materiais com crescimento de grao normal -
(sem recristalizagao secundaria), quanto menor o teor de enxo-

fre, maior o tamanho de gréo obtido no recozimento.

3. Ocorreu recristalizagao secundaria no recozi-
mento da corrida 331 a partir de 105000, e da corrida 330 a -
partir de 110000, resultando nos maiores tamanhos de grao da -

serie investigada.

8.5. EFEITO DA TEMPERATURA DE RECOZIMENTO NO CAMPO COERCITIVO

Tendo discutido, no item 8.4, os efeitos do reco
zimento em caracteristicas metalurgicas da ‘liga ferro '47,5% ni
quel, passa-se agora a discussao do efeito da temperatura de -
recozimento em uma das propriedades magnéticas que sao aqui in

vestigadas, o campo coercitivo. No item seguinte sera discuti-
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da a relagao entre os efeitos magnéticos e metalﬁrgicos do re-
cozimento.

A figura 45 mostra o efeito da temperatura de recozi

mento no campo coercitivo dos corpos de prova tratados por 4h

sob atmosfera de hidrogénio. Nota-se que o campo coercitivo -

diminui com o aumento da temperatura de recozimento, confirman

do as informagoes da literatura apresentadas no item 4.2.

S
arS corrida ppm simbolo
330 5 A
14 - 331 5 0O
0 O
10 ®
24 B0 o
= X
1o Carpenter - *
8..
6 -
4 valor
¥ maximo
x ASTM
2 4 ATB3
T T T ~T - T T
950 1000 1050 1100 1150 1200 T(*C)
Figura 45:

Efeito da temperatura de recozimento no campo coer-

citivo de corpos de prova tratados por 4h sob atmos

fera de hidrogénio. Apresenta-se também resultados

de literatura, para efeito de comparagao (34,35).
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Pode-se observar tambem que os materiais com me-
nor teor de enxofre (corridas 334 e 335, teores de enxofre de
30 e 10 ppm, respectivamente) apresentam campo coercitivo mais
baixo que aqueles referentes as corridas 330, 331 e 336, de
teor de enxofre 50 ppm. Estes resultados contestam aqueles de
Adler et al (35), que nao observaram uma "clara relagao" entre

teor de impurezas e campo coercitivo em seus experimentos.

Para a temperatura de 105000 foram realizadas re
petigaes dos ciclos de recozimento, apresentando-se os valores
obtidos para os campos coercitivos na tabela 12 (item 8.2.2) e
na figura 45. Estes resultados confirmam as observagSes aci -
ma. O conjunto de resultados indica que, para atender ao limi
te estabelecido pela norma ASTM A 753-85 (Hc'i 4,8 A/m), sao
necessarios baixos teores de enxofre e/ou alta temperatura de
recozimento. O valor do campo coercitivo obtido pelo corpo de
prova da corrida 335, recozido a 110000 ¢ semelhante aos apre-
sentados Por pesquisadores da Carpenter (34), fabricante de ma
teriais magnéticos, e por Adler e Pfeiffef (35) em recogzimen -
tos a mesma temperatura.

Tendo sido constatado o efeito da temperatura de
recozimento e do teor de enxofre no campo coercitivo, sera ana
lisada a seguir a possibilidade de interpretagao destes resul-
tados em fungao do relacionamento entre o campo coercitivo, o

tamanho de grao e o teor de enxofre.

8.6, EFEITO DO TAMANHO DE GRAO E DO TEOR DE ENXOFRE NO CAMPQO

COERCITIVO

E interessante investigar, inicialmente, o efei-

to do tamanho de grao no campo coercitivo das tres corridas -
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que apresentam teor de enxofre semelhante, evitando assim a in
terferéncia de efeitos de diferentes fragoes volumetricas de
inclusoes.

A figura 46 reune todos os resultados experimen-
tais de tamanho de grao e campo coercitivo referentes aos cor
pos de prova das corridas 330, 331 e 336. Utilizou-se a mesma
forma de correlagao adotada por Adler e Pfeifer (35), onde o}
campo coercitivo e considerado como fungao linear do inverso -
do tamanho de grao. Uma regressao linear realizada com estes
pontos experimentais resultou na reta apresentada na figura 46,

que obedece a seguinte equagao:
1
H, = 4,61 + 277 (T) (A/m) (29)

sendo 4 o tamanho de grao, em pm,

coeficiente de correlagao R = 0,91

I T [ i
T
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1: - .__,.-". —
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.-"’-.d.
9 = __..-"m . =
N u . -
= ® s
: - ¢ ey -
i S
xI T e
oy - e
| | | | N —

& 5 1@ 15 28 25 28
: 174 ¢x18°-31 (pm~1)

Figura 46: Relagao entre tamanho de grao (d) e campo coerciti
Vo, HC para os valqrés referentes;és corridas de

mesmo teor de enxofre (330, 331 e 336).



.120.

0 coeficiente angular desta equagao experimental
é semelhante aquele obtido por Adler e Pfeiffer(35) na equagao

21, abaixo reapresentada:

H_ = 0,8 + 290 (-ﬂcli—) (A/m)

Por outro lado, a figura 47 mostra que, para a
corrida 331 nas condigSes de recozimento em que ocorreu recris
talizacao secundaria, a variagao do campo coercitivo nao pode
ser analisada em fungdo do tamanho de grao, ao contrario do

que se pode observar para as corridas 330 e 336, conforme figu

ra 48.
! ] | |
£
124 il
9 = o=
Y
b
1]\‘; A ¥
Y ] el 1
T
Al .
5] I—— l | | 1 [
5} S 16 15 on 25 e

jod (x18°-37 (pm—1)

Figura 47: Relagao entre tamanho de grao e campo coercitivo pa

ra a corrida 331l.
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Figura 48: Relagao entre tamanho de grao e campo coercitivo

para as corridas 330 e 336.

Como foi visto no item 8.5, esta variagao do
campo coercitivo dos corpos de prova da corrida 331 correla-
ciona-se com a temperatura de recozimento (entre 1050 e 1150
OC). A diminuigao do campo coercitivo com o aumento da tem-
peratura de recozimento, que nesta corrida se da sem varia -
950 significativa do tamanho de grao, pode ser atribuida ao
coalescimento de inclusoes. De fato, foi visto no item 4.4.3,
Adler e Pfeiffer (35) mostraram que a diminuigao do numero -
de inclusoes com o aumento da temperatura de recozimento e
apreciével,contribuindo para a diminuigéo do campo coerciti-

VO.
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'

Se a variagao do campo coercitivo da corrida -
331, de 6,8 A/m a 1050°C para 4,0 A/M a 1150°C, pode ser ex-
plicada por esta hipétese, e possivel questionar a relagao de
causalidade entre tamanho de grao e campo coercitivo mesmo -
nos corpos de prova das corridas 330 e 336. Bozorth ( 66)afir
ma, €m relagao ao comportamento magnético de ago silicio, que
o'efeito do tamanho de grao € controverso. Segundo aquele au
tor, as variagoes da temperatura de recozimento que promovem
a melhoﬁyaas propriedades magnéticas tambem provocam o cresci
mento de grao, mas por outro lado, o tamanho de grao e afeta-
do pela quantidade de impurezas, que tem elas mesmas unm efei-

to direto nas propriedades magnéticas.

0 efeito das imﬁurezas pode ser analisado compa
rando-se na figura 49, o comportamento das corridas com dife-
rentes teores de enxofre. Apesar dos corpos de prova da cor-
rida 331 recozidas entre 1050 e 115000 terem apresentado maior
tamanho de grao que aqueles das corridas 334 e 335, como foi
nostrado na figura 40, os campos coercitivos destes foram me-
nores que os obtidos na corrida 331. Nesta comparagﬁo,o efei
to da fragao volumétrica de inclusoes, decorrente do teor de
enxofre, mostrou-se mais importante que o efeito do tamanho -

de grao.
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Seguindo esta linha de raciocinio, a diminuigao
do campo coercitivo observada na figura 45,entre 1100 e 11500C,
pode ter uma contribuigao adicional devida a dessulfuracao que
foi constatada nas corridas 330, 331 e 336, conforme jé apre -

sentado na tabela 6.

Ainda que a fragao volumétrica de inclusoces te -
nha efeito importante sobre o campo coercitivo, como foi visto
acima, existe uma correlagao entre campo coercitivo e tamanho
de grao mesmo nos materiais de menor teor de enxofre, como -

mostra a figura 49.

T 1 T A
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- - 334 ¢ 30
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3 :;:___.--q' 335 ; 10 ]
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frd Cxl@e=3) (pm)

Figura 49: Relagio entre tamanho de grao e campo coercitivo
para as corridas 331, 335 e 336, de diferentes
teores de enxofre.

A tabela 15 apresenta informagaes sobre as re -
gressoes lineares realizadas com os dados de cada corrida pa-
ra a correlacao entre campo coercitivo e o inverso do tamanho
de grao. Pode-se notar a semelhanca entre os valores do coe-

ficiente angular aqui obtidos, o valor experimentalmente obti
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do por Adler e Pfeiffer(3%5), e o valor teorico calculado pelos
mesmos autores segundo a expressao 20. Este conjunto de dados
oferece uma forte indicaggo da validade da relagao causal en-
tre tamanho de grao e campo coercitivo, mesmo para diferentes

teores de enxofre.

Tabela 15: Dados relativos a regressao linear realizada com o0s
valores experimentais de campo coercitivo e o inver
so do tamanho de grao, comparados aos valores expe-
rimental e tedrico obtidoshpor Adler e Pfeiffer(35).

HC = a + b(*%*) onde d é o tamanho de grio(um).

Corrida a b R
330 5,11 273 0,955
331 4,74 274 0,96
334 3,13 301 0,96
335 2,50 220 0,94
336 3,58 307 -~ 0,986
teorico( 30) : - 290 =
experimental( 35) 0,8 290 -

Pode-se resumir o efeito da temperatura de reco-
zimento no campo coercitivo da liga ferro 47,5% niquel por -

meio das seguintes conclusoes:

1. O aumento da temperatura de recozimento promo

ve a diminuigao do campo coercitivo.
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2. A diminuigao do teor de enxofre das ligas fa-

vorece a diminuigao do campo coercitivo.

3. Existe uma correlagao entre o aumento do tama
nho de grao e a diminuigao do campo coercitivo, descrito por

uma equagao do tipo:

HC =a+b (P%—) onde d é o tamanho de grao.(um).

0 coeficiente angular experimentalmente obtido -
para esta correlagdo (b = 275), confirma a previsao teorica ba

seada em Mager (30) ( b = 290).

A seguir passa-se a discussao do efeito da tempe
ratura de recozimento na permeabilidade maxima da liga ferro -

47,5% niquel.
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8.7. EFEITO DA TEMPERATURA DE RECOZIMENTO NA PERMEABILIDADE
MAXIMA

A figura 50 mostra que o aumento da temperatura
de recozimento promoveu elevagao da permeabilidade méxima,cog
firmando as informagaes de literatura apresentadas no item -
4,2, Observou-se uma ligeira dispersao dos resultados de per
meabilidade maxima em ciclos idénticos a 1050°C, que nao com-

promete a conclusao acima.

Nota-se, na mesma figura, que as corridas de me
nor teor de enxofre apresentaram maior permeabilidade maxima
que as demais. O conjunto de resultados indica que somente a
corrida de mais baixo teor de enxofre atenderia aoc limite es-
tabelecido pela norma ASTM A753-85 (umax >100.000). Para efei
to de comparagéo, a figura apresenta ainda o valor obtido em
materiais fabricados pela empresa Carpenter ( 8), em condi -

gaes semelhantes de recozimento.

Da mesma maneira que no caso do campo coerciti-
vo, ¢ admissivel que o efeito da temperatura de recozimento -
na permeabilidade maxima se deva, pelo menos em parte, a va -
riagoes do tamanho de grao. Esta hipotese sera analisada no

proximo item.
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Figura 50: Efeito da temperatura de recozimento na permeabili-

dade maxima de corpos de prova das cinco corridas -
de liga ferro 47,5% n{quel. Tempo de recozimento ,
4 horas. Os pontos relativos a recozimento a 1050
OC encontram-se deslocados para facilitar a leitura

da figura.
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8.8. EFEITO DO TAMANHO DE GRAO NA PERMEABILIDADE MAXIMA

A figura 51 mostra os valores de tamanho de grao e
permeabilidade maxima encontrados no programa experimental.Con
figura-se uma tendencia de aumento da permeabilidade maxima -
com o aumento do tamanho de grao, para a qual a literatura nao
oferece uma forma de correlagao direta. Sera proposta, a se-
guir, uma forma de correlagao baseada nos modelos teoricos dis
cutidos nos itens 3.3.5 e 3.3.6, nos quais se considera que -
tanto a permeabilidade maxima quanto o campo coercitivo sao de
terminados pela movimentagio irreversivel de paredes de domi -
nio.,

Inicialmente desenvolve-se uma relagao teorica entre
permeabilidade maxima e campo coercitivo. Com base nesta rela
cao e na relagao entre campo coercitivo e tamanho de grao,dis-
cutida no item 8.6, sera estabelecida uma relagao entre permea
bilidade maxima e tamanho de gréo, confrontada a seguir com os

resultados experimentais deste trabalho.
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Figura 51: Valores de tamanho de grao e permeabilidade maxima

para os corpos de prova das corridas 330, 331, 334,
335 e 336.

8.8.1. Proposigcaoc de uma equacao de correlagao entre

tamanho de grao e permeabilidade maxima

De acordo com Chikazumi (28), a permeabilidade maxi
ma de materiais com anisotropia magnetocristalina cubica e -
distribuigao aleatoria de orientagoes cristalinas dos graos -
pode ser descrita pela expressao 17 (item 3.3.5):

B
0,5 s (adimensional) (17)

1

max e T T
n HC
(o] O
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D

onde B a indugio de saturagio (T)

O 4 ' 4 [ad
e Ho € o campo critico para movimentagéao

irreversivel de paredes de dominio (A/m)

Chikazumi propSe também uma relagao entre o cam-

po critico e o campo coercitivo (item 3.3.6).
— o
H, = 1,2 H3 (A/m) (19)
Combinando as expressSes 17 e 19, propoe-se aqui,

relagoes entre permeabilidade maxima e campo coercitivo, dadas

pelas expressoes:

0,5 B 1.2
n = 2 () (adimensional) (30)
max M H
o c
" H . .
ou 1 o) (—S ) (adimensional) (31)
B -~ 0,5B 1,2
max S

A exXpressfo 31 oferece uma relagdo linear entre
o inverso da permeabilidade maxima e o campo coercitivo, cujo

coeficiente angular para a liga ferro 47,5 niquel (BS = 1,55T)

e dado por:

—ETE—ES - 1,35 x 107° (m/A) (32)
Pode-se confrontar esta relagao, Previs -

ta teéricamenfe, com os valores experimentais de permeabilida-

de maxima e campo coercitivo apresentados na figura 52, segun-

do a forma de correlagao proposta na expressao 3l. A regres -

sao linear pelo método dos minimos quadrados, realizada com -

aquele conjunto de dados, resulta na equagao abaixo, com coefi

ciente de correlagao R = 0,93.

- -6
= 4,33 x 10 © + 1,64 x 10 . HC
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Figura 52: Relagao entre campo coercitivo (HC) e o inverso da
permeabilidade maxima (1/Mi MAX) para o conjunto -
de dados do programa experimental. Os valores cor
respondentes as corridas 330, 331, 334, 335 e 336

'sao identificados.

A evidencia experimental de uma relagao linear
entre campo coercitivo e o inverso da permeabilidade maxima ,
bem como a semelhanga entre os valores de coeficiente angular
obtidos teorica e experimentalmente, corroboram a validade da

correlagao proposta.

Levando em conta, agora, que Adler e Pfeiffer
( 35) propuseram uma relagao entre campo coercitivo e tamanho
de grao (equagao 18b, item 4.4.1), torna-se possivel estabele

cer uma relagao entre permeabilidade maxima e tamanho de grao.
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A relagao tedérica entre campo coercitivo e tama-
nho de grao, dada pela expressao 18b, pode ser reescrita levan
do em consideragao a equagao experimental obtida por Adler e

Pfeiffer, expressao 21, resultando em:

(—) x 10° (a/m)  (34)

Y

H =
. A+ 3 M
s

onde A ¢ variavel independente do tamanho de -

grao

[ORY

a energia de parede de dominio (J/m’)
M é a magnetizagao de saturagao (T)

é o tamanho de grao (um)

Combinando esta expressao de campo coercitivo -
com a expressao 31, que relaciona permeabilidade maxima e cam-

po coercitivo, obtem-se:

6

o Y 1
( 4 ).10 (35)

= A+ 3
n 0,6 B * M
max S S

Esta expressdo serve de base para o0 equacionamen
to dos valores experimentais de permeabilidade méxima e tama -

nho de grao.

8.8.2. Relagdes experimentais entre tamanho de gr8o e

permeabilidade maxima

As figuras 53 e 54 mostram os valores experimen-
tais de permeabilidade maxima e tamanho de grdo, dispostos gra
ficamente de acordo com a expressdo 35. As regressdes linea-
res realizadas resultam em equagdes cuja forma geral é:

1

“'m ax

=p + q (%) (36)
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Figura 54: Relagao entre o inverso da permeabilidade maxima

(Mi MAX) e o inverso do tamanho de grao (d), pa-

ra os resultados experimentais de corpos de pro-

va recozidos das corridas 336,

de enxofre,
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30 e 10 ppm.
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Os resultados experimentais relativos a cada cor
rida, mostrados nas figuras 53 e 54, e os coeficientes de cor-
relagao obtidos para as regressSes lineares (tabela 16) surge-
rem que exista, de fato, uma relagao entre permeabilidade maxi
ma e tamanho de grao segundo o equacionamento proposto. Assim
como em situagoes anteriormente descritas, a corrida 331 apre-

e et 3 03 ~ -
senta comportamento anomalo, que sera discutido em apendice.

Os parametros p e q das regressaes lineares -
podem ser associados ao equacionamento da expressao 35, segun-

do as expressoes:

A p
o . .
p = 0.6 B (adimensional) (37)
s
L 106 X ——EEL—- ( m'l) (38)
aQ = M 0,6 B_ "

Deve existir, portanto, uma relagao entre o paré
metro g e certas constantes fisicas da liga ferro 47,5% niquel,
como a inducho de saturagao e a magnetizagao de saturagao(l,55
T) e a energia de paredes de dominios (1,48 x 10-4 J/m?) cal-

culada por Pfeifer et al (30).

Tabela 16: Dados relativos as regressaes lineares realizadas
com valores experimentais de permeabilidade maxi-
ma e tamanho de grao, para a expressao.

Corrida P (x10—5) q(x10-4) R
330 1,335 3,94 0,95
331 1,48 3,27 0,80
334 0,907 4,70 0,88
335 0,667 3,60 0,93
336 0,955 5,10 0,98
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Um reforgo para corroborar o modelo proposto po
de ser encontrado na avaliagao dos valores experimentais obti
dos para a constante 3 Y/Ms, calculados a partir dos coefici-
entes angulares q da tabela 16, comparando-os com o valor teé
rico calculado segundo dados referentes a liga ferro 47,5% ni
quel, fornecidos -«anteriormente. Estes valores sao com

parados na tabela 17, a partir das expressoes 39 e 40, abaixo:

3y 3 x 1,48 x 10—4 -4
( M )tedrico = 1,55 = 2,86 x 10 (A) (39)
0,6 B
3Y ’ s -6
(=) = q .=—=—=1x 10 (A) (40)
MS exp 15

3Y

Tabela 17: Valores experimentais e valor tedrico de T
s

ob-
tidos a partir da tabela 16;

Corrida 3 —%—— (x10-4)
330 2,91
331 2,41
334 3,48
335 2,66
336 3,77
Valor médio 3,04
Desvio padrao 0,50
Valor teorico 2,86
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A semelhanga entre os valores experimentais en-
contrados e o valor teorico previsto pode ser considerada uma

importante evidencia da validade do modelo proposto.

As diferengas apresentadas pela constante p na
tabela 16 . sugerem a existéncia de outros efeitos, provavel -
mente do teor de enxofre, nesta constante, fato que esta de
acordo com a constatagao de Adler e Pfeiffer (35), de que a
constante A da expressao 34, e portanto da expressao 37J
é fungao do numero de inclusoces com diametro entre 0,5 e 0,02
uwm.,

E conveniente resumir, aqui, as conclusoes rela
tivas ao efeito da temperatura de recozimento e do tamanho de
grao na permeabilidade maxima:

1. O aumento da temperatura de recozimento pro-

move o aumento da permeabilidade maxima.

2. 0 aumento da temperatura de recozimento pro-

voca um aumento no tamanho de grao.

3. E possivel estabelecer uma relagao teorica -
entre tamanho de grao, d{(pm), e permeabilidade mixima, dada

pela equagao

9,0 By PR R A S
Mnax = 0 MS d '

4. Os resultados experimentais confirmam a exis
téncia de uma relagao linear entre o inverso da permeabilida-
de maxima e o inverso do tamanho de grao, correspondente a
equagao acima:

1 1
—— =p + g (—)
1) d

max
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5. 0 valor da constante ( ), calculado a par-

3
Mg
tir dos resultados experimentais, ¢ semelhante ao valor calcu-

lado teoricamente, corroborando a validade da relagao proposta.

Sintetizando, o aumento da permeabilidade maxima
que e obtido com recozimento em temperaturas crescentes pode

ser interpretado atraves do efeito do tamanho de gréo na per-

meabilidade maxima.

0 tamanho de grao, entretanto, nao é a unica va-
riavel a afetar a permeabilidade maxima. O teor de enxofre -
tem contribuigao significativa, como foi mostrado no item 8.7,
com efeito independente do tamanho de grao. A textura, por ou
tro lado, pode interferir no efeito do tamanho de grao, sendo
uma hipétese plausivel para a interpretagao da dispersao de
valores obtidos para a constante g na tabela 16. O efeito -
da textura € um tema interessante para a continuidade desta in
vestigagao, e o comportamento andémalo da corrida 331, discuti-

do em apéndice, oferece evidéncias nesta diregao.
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CAPITULO 9

CONCLUSOES
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9. CONCLUSOES

0 exame dos resultados experimentais - relativos
ao efeito da temperatura de recozimento nas propriedades mag
neticas de cinco corridas de liga ferro 47,5% niquel - permi
te as seguintes conclusoes quanto ao processamento metalﬁrgl
co.

1. 0 aumento da temperatura de recozimento,entre

950 e 115000, conduziu ao aumento da permeabilidade maxima e

diminuicao do campo coercitivo.

2. Quanto menor o teor de enxofre do material,en
tre 50 e 10 ppm, maior a permeabilidade maxima e menor o cam

po coercitivo obtidos no recozimento.

3. 0Os limites estabelecidos em norma ASTM A 753-
85 (permeabilidade maxima maior que 100.000 e campo coerciti
vo menor que 4,8 A/m) so foram alcangados em corpos de prova
da corrida com teor de enxofre de 10 ppm, dentro do interva

lo de temperaturas de recozimento investigado.

Mostrou-se possivel interpretar o efeito da tem-
peratura de recozimento, acima citado, atraves de relag5es

entre tamanho de grao e propriedades magnéticas.

4, Foi constatado que o aumento da temperatura -

de recozimento promoveu um aumento do tamanho de grao.

5. Obteve-se correlagoes lineares entre o campo
coercitivo e o inverso do tamanho de grao para cada uma das
corridas investigadas, e o coeficiente angular méedio encon -
trado (275 + 31 para tamanho de grao em pm) € consistente -
com aqguele apresentado na literatura, 290, segundo Pfeifer -

et al (30), que corresponde ao valor teoricamente calculado

a partir da constante 3 —%}—-.
]
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6. Dada a inexisténcia de informagoes de literatu
ra, quanto a relagao entre tamanho de grao e permeabilidade -
maxima, propoe-se aqui uma forma de correlagao que parte das
relagaes entre permeabilidade maxima e campo coercitivo pro -
postas por Chikazumi, combinada com a relagao entre campo co-

ercitivo e tamanho de grao proposta por Adler et al, resultan

do na expressao:

1
umax = 0,6Bs ( N ) (adimensional)
TR A+ 3. Y (—=)10°
o + Hg_(,d )
onde A e uma constante experimental
e d é o tamanho de grao (pm).

7. Corroborando o modelo proposto, fol possivel -
estabelecer uma relagao experimental linear entre permeabili-
dade maxima e o inverso do campo coercitivo e uma correlagao

entre permeabilidade maxima e tamanho de grao dada pela equa-
gao:
1l

pmax = 1
p+q(T)

0 valor médio de g, relativo as cinco corridas -
, -4 -4
investigadas, é 4,1 x 10 (+ 0,68 x 10 ), para tamanho de -

grao dado em um.

-5
0 valor da constante p varia entre 0,67 x 10 e

-5 . .
1,48 x 10 7, dentre as cinco corridas, e os resultados expe-
rimentais sugerem uma dependéncia entre o valor desta constan

te e 0 teor de enxofre.
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CONSIDERAGOES SOBRE O COMPORTAMENTO MAGNETICO DOS CORPOS DE

PROVA DA CORRIDA 331

Varias observagdes foram feitas, ao longo do capitu-
lo 8, destacando aspectos do comportamento dos corpos de prova

da corrida 331 que os diferenciam dos demais. Relembrando:

1. A corrida apresentou os maiores tamanhos de grao
de toda a série estudada (figura 40). Tal comportamento esta
associado & ocorréncia de recristalizagao secundaria neste ma-
terial, como se nota nas figuras 41, 42 e 43, que comparam o}
aspecto metalogréfico das corridas de mesmo teor de enxofre -

submetidas a recozimento por lh a 10500C.

2. Os corpos de prova da corrida 331 apresentaram va
lores de campo coercitivo menores que aqueles das corridas 330
e 336, de teor de enxofre semelhante (figura 45). Tal compor-
tamento € consistente com a tendencia geral aqui observada, de

redugao do campo coercitivo com o aumento do tamanho de grao.

3. Os valores de permeabilidade maxima obtidos para
este material estao significativamente fora da relagao linear
observada entre o inverso da permeabilidade maxima e o campo
coercitivo (figura 52) para o conjunto de resultados. Mais es-
pecificamente, seus valores de ‘permeabilidade maxima sao infe-
riores aos que seriam esperados admitindo a correlagao linear

acima citada.

4. Os valores de permeabilidade maxima obtidos nos -
corpos de prova desta corrida sao inferiores aos relativos a
corrida 336, de mesmo teor de enxofre (figura 50). Este com-
portamento nao ¢ consistente com a tendéncia geral observada ,
de aumento da permeabilidade maxima com o aumento do tamanho -

de grao.
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Para interpretar estes resultados e consideragoes, -
propoe-se aqui uma hipdtese explicativa, que podera ser verifi
cada experimentalmente: o comportamento magnético -
dos corpos de prova da corrida 331 pode ser explicado admitin-
do a existéncia de textura cristalina que nao apresente dire
cao cristalografica <001> no plano da superficie da chapa.Tal

hipotese baseia-se nas seguintes consideragBes:

A. Segundo Rathenau e Custers(67), uma das texturas
mais frequentemente desenvolvidas na recristalizagao secunda -
ria tem plano (112) paralelo a superficie da chapa. Tal plano

nao contem diregoes <00l> .

B. O corpo de prova utilizado nos ensaios magnéticos
aqui realizados tem forma de anel, estampado a partir de cha-
pas laminadas. O campo magnético aplicado pelo enrolamento -

primério tem diregio paralela ao plano da superficie da chapa.

C. Segundo as consideragSes feitas por Chikazumi(26),
descritas no item 3.3.5, a permeabilidade maxima e afetada pe-
la maxima movimentagao de paredes de dominio (figura 12), que
por sua vez depende da relagao entre a diregao do campo aplica
do e a diregao de magnetizagao facil de cada cristal (figura -
13). As direcoes de magnetizagao facil da liga ferro 47,5% ni

quel pertencem a familia de diregoes <001> .

D. Se os corpos de prova da corrida 331 apresentam
uma textura com plano (112) paralelo a superficie da chapa,nao
existirao diregoes faceis de magnetizagao no plano da superfi-
cie da chapa,e portanto nao existirao diregoes de magnetizagao
facil paralelas a diregao do campo aplicado. Isto implica em
que a intensidade da indugéo magnética B obtida nestes corpos
de prova, por meio de movimentagao irreversivel de paredes de
dominio, sera menor que équela obtida em.materiais com Eraos em

diregoes cristalinas aleatorias, resultando em menor perneabi-

lidade de maxima.
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E. O campo coercitivo, por outro lado, nao € afetado
pela existéncia de textura, como afirmam Adler e Pfeiffer(35).
A possivel existéncia de textura nos corpos de prova da corri-
da 331, portanto, nao prejudica a relagao entre tamanho de -

grao e campo coercitivo feita na observagao 2 anterior.

Evidencias adicionais em reforgo da hipétese de exis
téncia de textura nos corpos de prova da corrida 331 podem ser
encontrados na comparagao das curvas de magnetizagao das corri
das 330, 331 e 336 recozidas, por exemplo, a 105000 por 4 h, -
como.mostra a figura 1 a seguir. Nota-se naquela figura que a
curva de magnetizagao do corpo de prova da corrida 331 tem um
crescimento da permeabilidade iniciado com campos magnéticos -
menores que os demais. Este comportamento e consistente com
seu maior tamanho de grao e menor campo coercitivo, sendo que
este Ultimo deve ser resultado de um menor campo critico para
movimentagao irreversivel de paredes de dominio. A continuida

de do crescimento da magnetizagao deste corpo de prova, entre-

tanto, se da numa taka menor que aquela observada para os ou-
tros dois materiais, resultando, neste caso, numa menor permea
bilidade maxima. Este comportamento aqui exemplificado na fi-

gura 1, repete-se em todos os ciclos de recozimento, excetuando

-se aquele a 950°C por 4 h, onde nao ocorreu recristalizagao

secundaria para o corpo de prova da corrida 331.

Outra evidéncia pode ser notada nas figuras 33(b) a

33(h), referentes as curvas de magnetizagao até campo maximo
de 60 A/m. Naquelas figuras, o valor de indugao magnética B
obtido nos corpos de prova da corrida 331, a partir da permea-

bilidade maxima, € sistematicamente inferior aos demais.
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Estes dois conjuntos de resultados experimentais po-
dem ser atribuidos a diferencas de orientagao cristalografica
entre os corpos de prova, supondo que a corrida 331 apresente
textura com diregoes de magnetizagao facil fora do plano da su
perficie da chapa. Assim sendo, a intensidade da indugao mag-
netica B obtida por meio de movimentagao irreversivel de pare
des de dominio seria menor no caso da corrida 331. A rotagao
de dominios, fendmeno predominante para a regiao da magnetiza-
gao a partir da permeabilidade maxima (como foi visto no item
3.3.5) também exigiria campos magnéticos mais intensos caso as
direcoes de magnetizagao facil estiverem fora do plano da su-

perficie da chapa.

Todas as consideragaes aqui feitas baseiam-se na hi-
potese de existéncia de um determinado tipo de textura nos cor
pos de prova da corrida 331 e destacam o papel da textura na
permeabilidade maxima. A investigagao experimental das hipote
ses aqui formuladas ¢ uma interessante possibilidade de conti-
nuidade de trabalho.

Deve-se destacar tambeén que os resultados obtidos pa
ra esta corrida mostram que a ocorréncia de recristalizagao se
cundaria nao conduz, necessariamente, a uma melhoria das pro -
priedades magneticas, contrariando consideragoes feitas por Li

ma (68) e Lopes et alii (69).
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Figura 1: Curvas de magnetizagéo obtidas em corpos de prova de

corridas de mesmo teor de enxofre e tamanhos de grao

diferentes, apés recozimento sob hidrogénio a 1OSOOC

por 4 h ,(identificagao das corridas: 330® ; 331X ;

336 +).
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Medida de propriedades magneticas em

liga Fe-42-Ni

Fernando José Gomes Landgraf®"!
Luls Manuel da Fonseca Barreto®

Séo discutidos alguns aspectos das propriedades magnétices de ligas
farro-nfqual e descritos dois métodos de medida dessas propriedades: anel de
Rowilsnd e solendide longo. S0 apresantados os resultados de medidas pelo
método do solendide, em fios de liga Fe-42-Ni, nas condigcBes encruado,
recozido sob nitroganio & recozido sob hidrogénio e pelo mdtodo do anel, em
tirm do mesmo material, na condigfio recozida sob hidrogénio. Os resultados
obtidos neste Gltimo ensalo sdo compardveis aos apresentados nas literatura
para ligas comerciais tipo Fe-45-Ni.

1. INTRODUGAO

O comportamento magnético das
ligas ferro-niguel tem encontrado apli-
cagOes comerciais desde a década de
20, particularmente devido a sua alta
permeabilidade, necessiria em telefo-
nia e instrumentagdo.

A demanda nacional dessa classe
de materiais ¢ abastecida no exterior
sob as denominagBes Permalloy, Hiper-
nik, Carpenter 49 e outras. Esta situa-
¢do devese as dimensdes restritas da
demanda, 3 relativa complexidade de
processamento dos materiais e mesmo
3 pequena tradigdo em medidas de pro-
priedades magnéticas no Pafs.

Dentro do Programa de Naciona-
lizagio de Materiais com Propriedades
Especiais, conduzido pela Divisio de
Metalurgia do |PT, iniciou-se, em
1983, corn o apoio da Divisao de Ele-
tricidade | ndustrial, o desenvolvimento
de ligas de alta permeabilidade magné-
tica. O presente trabalho apresenta re-
sultados exploratérios sobre o efeito
do tratamento térmico sobre as pro-
priedades magnéticas de uma liga
Fe-42-Ni e compara resuitados de me-
didas por diferentes métodos.

2. PROPRIEDADES MAGNETICAS
DAS LIGAS FERRO-NIQUEL

Os acos de baixo carbono e os
acos ao silicio s3o sem dlvida, os ma-
teriais magnéticos mais utilizados no
mundo. Sua propriedade mais impor-
tante, em se tratando de aplicagdo em
transformadores, & a medida das per-
das magnéticas, que avalia a fragdo de
energia perdida devido A histerese mag-
nética e a circulagdo de correntes para-
sitas.

A famflia de ligas ferro-nfquel
apresenta uma série de particularidades

magnéticas com maltiplas aplicagSes,
dentre as quais destacam-se a alta per-
meabilidade magnética inicial, alta per-
meabilidade méxima e baixa forga co-
ercitiva das ligas entre 40 e 50% Ni
como pode ser visto na tabela |. Suas
propriedades sio inferiores as das ligas
do teor de niquel préximo a B0%, po-
rém tdm menor custo.

Certas propriedades magnéticas,
como a indugdo de saturacdo e a tem-
peratura Curie, sio consideradas pro-
priedades insensiveis 3 estrutura, ou
seja, dependentes somente da compo-
sicio e do cariter cristalino (CFC,
CCC, etc.). Por outro lado, a permea-

bilidade magnética, a forma da curva

de magnetizagio, a forga coercitiva e
as perdas magnéticas sdo propriedades
sens(veis 3 estrutura.

Essas propriedades sdo muito in-
fluenciadas pela facilidade de movi-
mentagio dos domfnios magnéticos
que, por sua vez, é afetada pela presen-
¢a de concentra¢do de tensdes, micros-
segregacdo, teor de solutos intersticiais,
preaipitados, inclusGes, tamanho de
grdo e textura. A ocorréncia de reagBes
de ordenagdo pode também afetar as
propriedades magnéticas.

No caso das ligas ferro-nfquel con-
tendo entre 40 e 65% Ni, o exato teor

de nfquel nio é critico para as proprie-

dades sensfveis & estruturall), Nio se

dispde de informagBes sobre o efeito
de pequenos teores de manganés e sili-
cio, mas sabe-se que eles est§o, normal-
mente, presentes nas ligas comerciais e
sio admitidos nas normas internacio-
nais.

O tratamento térmico é considera-
do o ponto critico e, nas ligas entre 40
e 50% Ni o ciclo indicado é de manu-
tengio por 3 a 4 h entre 1100 e
12000C sob atmosfera de hidrogénio
com ponto de orvalho abaixo de
—B00C, seguido de resfriamento lento
a taxa médxima de 1000C/h até 300°C.
A manutengio do material em altas
temperaturas sob hidrogénio seco tem
por finalidade provocar o crescimento
de grio e a diminuicdo dos teores de
carbono, oxigénio e enxofre(2). O
resfriamento lento visa evitar a geragio
de tensdes de contragdo térmica e pos-
sivelmente tenha algum efeito nas rea-
¢Oes de ordenagao.

A importéncia de evitar-se tensdes
residuais no produto pode ser avaliada
pela fregliente recomendacio de que
todas as operagbes de conformacio
sejam realizadas antes do tratamento
térmico finall1.2),

Dentro deste panorama, 0 presen
te trabalho busca medir as proprieda-
des magnéticas de material encruado,
tratado termicamente para simples re-
cristalizagdo e tratado para maximiza-
¢do das propriedades magnéticas, com-

TABELA | — Propriedades tipicas ds algumas ligas magneticamente molesit ).

Ko H méx. H, forca B, inducho
Material permeabilidade permeabilidade coercitiva residual
- inicial méixima {Oe) (G)
Ferro Armco 150 5 500 1.0 7700
Ago 3% Si 290 8 000 0,7 -
Permalloy 45 2 500 30 000 02 8 000
Permalloy 49 4 000 50 000 0,07 8 000
Permalioy 79-4 20 000 100 000 0,03 b 000

METALURGIA-ABM, VOL. 41 N© 331, JUNHO 1985



nase TC .L

7Y
roghtvaser 3

Fig. 1 — Clrcuito de ensaio.

paradas aos valores tipicos na litera-
tura.

3. METODOS DE
DETERMINAGCAO DAS
PROPRIEDADES MAGNETICAS

Na determinagfo das propriedades
de materiais caracterizados por sua alta
permeabilidade magnética é recomen-
dada a utilizacdo de corpos-de-prova
em forma de anell3). As grandezas
magnéticas sio obtidas diretamente a
partir de grandezas elétricas sem haver
necessidade de corregbes. Nos casos
em que o produto final tem formas
cilindricas filiformes, podem ser utili-
zados como corpos-de-prova segmen-
tos cilindricos do préprio material,
desde que mantida uma relagio ade-
quada entre seu comprimento e didme-
tro. Neste caso, o campo desmagneti-
zante provocado pelo préprio material
ird introduzir alteragGes no campo
magnético aplicado, o que torna neces-
sirio corregOes.

Método do anel de Rowland(3)

Aparato experimental — Através
deste método é possivel determinar a
curva de magnetizagdo e o ciclo de his-
terese do material em campo magné-
tico cont(nuo.

Como instrumento de medida de
fluxo podem ser utilizados um galvano-
metro balistico ou um fluximetro ele-
trénico, sendo maior a sensibilidade de
medida do primeiro.

O circuito de medida estd repre-
sentado na figura 1 e as curvas podem
ser obtidas diretamente em registrador
X-Y ou ponto a ponto em sucessivas
leituras de corrente e variagdo do fluxo
magnético.

@ ext.

g

Pext. >10.C

Fig. 2 — DimensSes do anel.

O corpo-de-prova deve ter seu dia-
metro externo superior 8 dez vezes a
largura do anel conforme figura 2, e a
escolha das dimensGes deve levar em
conta a sensibilidade da Inst’umanta-
¢a0 utilizada. .

Obtengdo da curva de magnetiza-
¢do — Uma vezr desmagnetizado o ma-
terial, a curva de magnetizagfo pode
ser obtida atuando o potenciémetro da
fonte C.C. elevando a corrente desde
zero até o valor suficiente para satura-
¢do. A variagdo do fluxo magnético
com a corrente pode ser registrada
continuamente num registrador X-Y e,
através de uma mudan¢a de escalas,
chega-se & curva de magnetizagfo.

No caso de levantamento “ponto
a ponto”’ procede-se do seguinte modo:

— Inicialmente constréi-se uma tabe-
la relacionando os valores de corrente
de magnetizagdo e os respectivos valo-
res de campo magnético, obtidos pela
expressao:

H=247Ni 1 | dadoemOe
Im

quando:

N; & o nimero de espiras do enrola-
mento primario de magnetizagio; | éa
corrente de magnetizac§o,emA;im éo
comprimento médio do caminho de
fluxo magnético, em cm no anel:

Dext + Dint
Im = (T) '

~ Eleva-se a corrente até o primeiro
valor |; correspondente ao primeiro
ponto de intensidade de campo magné-
tico H;, conforme figura 3. Opera-se a
chave inversora vdrias vezes para esta-
bilizar o material no ciclo de histerese
correspondente.

— Ajusta-se o fluximetro na posicéo
zero. Decresce-se a corrente de + 1,
até zero, inverte-se a chave inversora e
eleva-se a torrente até o valor —1,. O
flux{metro ird indicar uma variagdo de
fluxo A¢,; correpondente a uma varia-
¢do de indugdo magnética AB, =28,.
— Calcula-se By pela expressdo:

A
B, = EN;ﬂK , dado em G, onde:
N, é o nimero de espiras do enrola-
mento secunddrio, de fluxo
A & a 4rea da secdo reta doanel, em
2
cm®,
Tem-se desta maneira o primeiro
ponto {H,, B,) da curva de magnetiza-

¢fo. Os pontos subseqlientes s8o deter-
minados de maneira andloga.

A cada ponto, a permeabilidade
magnética é determinada pelo quocien-
te y =%e a permeabilidade méxima é
dada pelo valor da tangente do dngulo
formado entre o eixo H e a reta que
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Fig. 3 — Curva de magnetizagdo e ciclo de
histerese.

passa pela origem e tangéncia & curva
de magnetizagdo (Fig. 4).

Obtengdo da curva de histerese —
Alguns pontos do ciclo de histerese sdo
de particular importdncia: a indugio
remanente (B;) e o campo magnético
coercitivo (Hg) sdo dois pontos tipicos
para cada material. Para determiné-los
utiliza-se o seguinte procedimento:

— Aplica-se ao material um campo
magnético Hm4x 80 qual corresponde
uma inducio Bjx, a partir da qual
pretende-se obter B, e Hc.
— Estabiliza-se o material no ciclo de
histerese correspondente, atuando vé-
rias vezes a chave inversora.
— Atuando no potencidmetro leva-se
a corrente a zero e faz-se a leitura no
fluxfmetro, correspondente a Agy.
A
Tem-se: AB, = br e
N, A

Br =Bmix — 4B

— lnverte-se a chave inversora e ele
va-se lentamente a corrente até um va-
lor Ictalque ABg = Bmax -

A¢
onde: ABg = £
N, A
A¢c é a indicagdo do fluximetro e
047N; |
H = DA TN e
Im
B curva de
magnelizagdo
P mdx = tan ©
e
H .
Fig. 4 — Determinagio da permeabilidade

méxima.



Método do solendide longo!2!,

Este é um método prético para de-
terminagdo de caracter(sticas magnéti-
cas de materiais na forma de fios. O
circuito de ensaio é basicamente ©
mesmo do método anterior, sendo o
anel substitufdo por um solenbide lon-
go com N, espiras @ comprimento | no
Interior do qual é colocado © material
em teste.

Em torno do material é colocado
um enrolamento-sonda com N; espiras
para medida do fluxo, conforme figu-
rab.

impondo-se uma corrente | ob-
tem-se: :
047N, | A¢
Hy=——eB=—"—
B | 2N; A
mas Ha ¢ o valor do campo magnético
aparente. O campo magnético real, H,
estd influenciado pelo campo desmag:
netizante gerado pelo préprio material
em ensaio, devido ao fato de este consti-
tuir-se um circuito aberto para o fluxo.

A correcio desse valor é feita atra-
vés do fator de desmagnetiza¢io, dado
graficamente por Bozorth{2) em fun-
eixo maior

dod dor =— 3
¢o da relagdo r didmetro

Na prética resulta que, quanto
maiora relagdo r, mais proxima é a cur-
va de magnetizagio aparente (B x Ha)
da curva de magnetizaco real (B x H),
conforme figura 6.

O valor de H pode ser obtido pela
expressao:

(B — Ha)
(4 n/Nd) — 1

Ha

onde Nd/4 n & o fator de desmagneti-
zag¢do dado por Bozorth.

Para obtengdo das curvas de mag-
netizagdo e histerese utiliza-se o mes-
mo procedimento referido no método
do anel de Rowland, fazendo as res-
pectivas corre¢des para o valor do cam-
po magnético.

4, TECNICAS EXPERIMENTAIS

Preparagio dos materiais

O material utilizado nos ensaios
foi elaborado em forno de indugdo sob
vicuo, com refino por 60 min a 107*

Fig. 5 — Método de solendide longo.
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TABELA Il — Composicho quimica do material ensaiado, em %.

Ni Mn Si C

[*] . 8 Fe

42 02 0,36 0,009

0,015 0,024 restante

atm, gerando lingote de 20 kg cuja
composigio quimica ¢ apresentada na
tabela 1l.

O lingote foi aquecido 8 11000C
por 2 h em forno elétrico, forjado em
martelete pneumético até placas de 20
x 100 mm, seguido de laminagio a
quente sté placas de 10 x 100 mm.

De um segmento da placa foi usi-
nada uma barra redonda de 8 mm de
diimetro, trefilada sem recozimento
intermediério até fio de 3,65 mm. Vi-
sando avaliar o efeito do estado meta-
lurgico nas propriedades magnéticas,
foram preparados trés corpos-de-prova:

Corpo-deprova 1.1 — Segmento de
449,5 mm, no estado encruado com
80% RA.

Corpo-deprova 1.2 — Segmento de
449 mm, recozido a 10000C por 10
min em atmosfera de nitrogénio.

Corpo-de-prova 1.3 — Segmento de
430 mm, recozido a 11000C por 3 h
em hidrogénio seco com ponto de or-
valho — 609C, resfriamento 3 taxa mé-
xima de 1000C/h até temperatura am-
biente, ainda sob hidrogénio.

O restante da placa laminada a
quente foi decapado e laminado a frio
até 2,5 x 80 mm. Desta tira foram usi-
nadas dois corpos-de-prova, identifica-
dos como CP1.4.1 e CP1.4.2 na forma
de anel de espessura 2,34 mm, didme-
tro externo de 45 mm e interno de 41
mm, finalmente tratados juntamente
com o corpo-de-prova CP1.3, com o
objetivo de comparar resultados deen-
saio por métodos diferentes em corpos-
de-prova de processamento semelhante.

Ensaios magnéticos

Os corposde-prova CP1.1, CP1.2
e CP1.3 foram ensaiados utilizando
solendide de 396 espiras, comprimento
de 860 mm, didmetro de 136 mm e
bobina de fluxo com 2000 espiras. A
curva de magnetizacio foi determinada
ponto a ponto utilizando fluxfmetro
eletrdnico. A relagio r do corpo-de-
prova foi de aproximadamente 120.

Os corpos-deprova CP1.41 e
1.4.2 foram ensaiados pelo método do
anel, com 35 e 306 espiras nos enrola-
mentos primario e secunddrio do pri-
meiro e 50 e 641 espiras, respectiva-
mente, no segundo. A curva de magne-
tizagdo foirobﬁda utilizando fluxime-
tro e registrador X-Y. As permeabilida-
des iniciais p40, p100 e a permeabili-
dade mdxima foram obtidas por galva-
nbmetro’ballstico. g

i

A Induglo remanente {B;) e o
campo coercitivo (Hg) foram obtidos
utilizando registrador X-Y para um ci-
clo de histerese com Bpgx = 10000 G.

5. RESULTADOS OBTIDOS
E DISCUSSAO

Os resultados estfo sintetizados
nas tabelas Il e IV. A tabela IV fol
obtida dos registros graficos da curva
de magnetizagdo e ciclo de histerese.

Segundo a norma ASTM A-596(3)
o método mais preciso para avaliagdo
das propriedades magnéticas é o do
anel. A reprodutibilidade de resuttados
obtida nos ensaios dos corpos-de-prova
CP1.4.1 e CP1.4.2 por esse método foi
satisfatoria, tendo, por exemplo, uma
variagio de 3% na permeabilidade ini-
cial (u40) e 35% na permeabilidade
méxima.

Por outro lado, os resultados obti-
dos pelo método do solendide em ma-
terial de tratamento térmico idéntico
(CP1.3) aos acima citados apresentou
diferenga de 2% na permeabilidade ini-
cial (#40) e de 16% na permeabilidade
méxima, em relacio 3 média dos resul-
tados obtidos no anel. Essa diferenca
na permeabilidade méxima é esperada,
devido ao fato de que o método do
solendide introduz imprecisGes maio-
res no valor de H para regies de mais
alta permeabilidade. Essa imprecisfo
pode ser reduzida aumentando a rela-
¢io comprimento/didmetro do corpo-
de-prova.

Deve-se salientar que o método do
solendide é de f4cil aplicagdo, o que o
torna ideal num processo de controle
de produgio, quando se comparam
corpos-de-prova sempre com as mes-
mas dimensGes.

Quanto ao aspecto dos materiais
ensaiados, os valores de permeabilida-

H, Hey Ky Hey L o,
Hx He

Fig. 8 — Curvas de magnetizagio real (BvsH)
o aparents (BvsHa).
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de inicial, mdxima e campo coercitivo
obtidos pelo método do anel em amos-
tras tratadas a 1100°C em hidrogénio
{Tabela 1V) sio comparéveis dqueles
spresentados na tabela | para a liga
Permalloy 45. Esses resultados sdo
uma indicagio de que a elaboraglio e
processamento utilizados neste traba-
tho sfo adequados para a produgho de
ligas de alta permeabilidade.

Os resultados da tabela |1l mos-
tram que o recozimento a 1000°C em
atmosfera de nitrogénio j4§ aumenta em
sete vezes a permeabilidade inicial, em
relagio ao material encruado. Entre-
tanto, o recozimento a 11000C em
atmosfera de hidrogénio é necessdrio
pars atingir valores compativels coma
literatura. Uma avaliagfio do tamanho
de grio dos materiais recozidos 8 1000
¢ 1100°C indicou tamanho médio de
0,09 & 0,12 mm, respectivamente, 0
que, aliado ao fato de o teor de carbo-
no ter baixado para 0,004% e o teor de
oxigénio para 0,01% neste Gitimo tra-
tamento, favorece o aumento da per-
meabilidade.

6. CONCLUSOES

A reprodutibilidade de resultados
obtida nos ensaios pelo método do
anel é satisfatéria. .

As diferengas entre os resuitados
obtidos pelo método do anel e pelo
método do solendide, principalmente
mas regides de alta permeabilidade,
mostram 8 necessidade de utilizar cor-
pos-de-prova de relagio comprimento/
didmetro maior que 120, em virtude
da aha permeabilidade dos materiais
ensaiados.

Os valores de propriedades magné-
ticas obtidos na liga Fe-42-Ni tratada
em hidrogénio sio comparédvels aos
spresentados na literatura para as ligas
Fe-45-Ni. :

\

Os valores obtidos par‘ 0s mate-
rlais nas condigSes encruado, recozido
em nitrogénio e recozido em hidrogé-
nlo confirmam que o ponto critico do
processamento dessas ligas é o trata-
mento térmico final.
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DEBATE

r RNANDO COSME RI1ZZO ASSUN-
CAol3) — O que teria ocorrido na estrutura
dos materials recozido e recristalizedo para
conseguir o ganho em propriedade? '

F.J.G. LANDGRAF — O material en-
cruado deve ter tamanho de dominio menor
e movimentagio de dominios mais diffcil,
fatores ligados so estado de tensSo do mate-
rlal que determinam suas baixas proprieda-
des magnéticas. O material recristalizado a
1000°C tem tamanho de gr8o menor, maio-
res teores de carbono e oxigénio e, possivel-
ments, maiores tensSes internas devido 3
mais alta velocidade de resfrlamento em
relago ac material recozido a 1100°C, no-
vamente fatores associados & dimensio e
mobilidade dos dominios magnéticos. Néo

TABELA 11} — Resultados experimentais obtidos pelo método solendide.

C.P. 1.1, C.P.1.2. C.P.1.3.
H{Qe) B(G) H{Oe) 8(G) H{Oe) BI(G)
0,037 3,5 0,058 40 0,017 40
0,057 5.7 0,116 84 0,035 100
0,114 : 11,6 0,135 100 0,08 500
0,17 17.2 0,231 191 0,10 850
0,28 28,6 0,29 260 0,15 2400
0,40 40 0,36 340 0,20 3750
0,57 69 0,46 5650 0,25 4 600
091 100 0,58 750 0,30 5400
113 121 0,69 870 0,40 6400
141 156 0,87 1330 0,60 7 800
1,70 191 0,98 1530 0,80 8 700
2,26 272 1,16 1850 1,00 9 400
2,82 n 1,45 2420 1,50 10 400
3,37 615 1,73 2940 200 10950
3.87 895 2,31 3990 2,50 11 500
4,35 1 350 2,90 4 780 3,00 12 000
4,80 2000 4,0 6 600 400 12700
523 2750 5.8 8 200 6,00 13050
71,83 5700 8.7 10 100 6,00 13400
10,0 7 860 11,6 11260 8,00 13750
1654 9 850 17,3 12 550 10,0 14 100
20 10 800 23,0 13 400 120 14 400
26,6 11 600 290 14 000 15,0 14 850
323 12200 35.0 14 450 200 15400
436 13 000 46,0 16 000 250 16750
55,0 13 500 58,0 15 330 54,0 16 400
u 40 100 u 40 690 u 40 2460
u100 110 u100 740 8100 2 850
pméx 800 pmix 1 700 pméx - 19 300
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TABELA 1V — Resultados obtidos pelo

método do anel.

C.p. 141, 14.2.
H{Os) -+ B(G) BIG)
0.08 420 330
0,16 2 500 2700
0,24 5 000 5850
032 6 700 7 500
0.50 8 600 8 250
60 9 150 9 750
0,70 9 500 10 100
0,80 © 9850 10 350
0.90 10 100 10 600
1,00 10 300 10 800
2,00 11 700 12 000
3,00 12 400 12650
400 12 750 13100
5,00 13100 13 500
6,00 13450 13 800
8,00 13950 14 250
10,00 14 300 14 600
15,00 14 B50 15 100
20,00 16 200 15 400
p 4001) 2 450 2380
utoof1) 2 650 2 800
pmax(1) 22 650 23 500
uméxi2) 22 000 24 500
B, (G) 7 550 8 000
H, (Oe} 0,18 0,17

(1) utilizando galvandmetro bal Istico
{2} utilizando flux{metro sletronico

ocorre qualquer transformacdo de fase nessa
liga.

SERGIO LUIZ BERTOLDO ZIN'4) —
A inducio de saturagfo foi apresentada
como propriedade insensive! & estrutura. De-
penderia ela da estrutura cristalina?

£.J.G. LANDGRAF — A inducio de
saturacdo depende da estrutura cristaling, se
4 CCC ou CFC, por exemplo. Independe, en-
tretanto, de fatores microestruturais como
taranho de grio, InclusBes, deformacdes da
rede, stc.
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ABSTRACT g

Magnetic properties of a Fe-42Ni alloy.
The solenoid method was used to measurs
the magnetic properties of s wire made of &
Fe-42Ni alloy under three conditions: work-
hardened, snnealed under nitrogen and
annealed under hydrogen. The same alloy
but in the strip form, annealed under hydro-
gen, had its properties measured by the
Rowland ring method. The results obtained
in the latter case are comparsble to those
reported In the literature for the Fe-4SNi
slloy.
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APENDICE 3: EXEMPLO DE RELATORIO DE CURVA DE MAGNETIZACAOQ
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e e £ T T EE LR S L L bk b
#ENSAIO DE CURVA DE MAGNET I ZAUAD®
POy T T TR S R R L L bk ek

.
CR.:336/10 DATA: B2/12/87
FREQUENCIA: . THZ N.ENSATO: 386

HISTORIED DO OFf —mmmmmmm o s mm o o m e

pAbOs DO CF:

DIAMETRO EXTERND (MM) = S8, 05
DIAMETRO INTERNO (MM) &4

ESFESSURA MED IDA (MM) & . 991684807
ESFESSURA CALCULADA (MM) . 9914684837
N.ESPIRAS DO FRIMARIO: 172
N.ESFIRAS DO SECUNDARIO: SZ23

PADOS OETIDOS NO ENSALO:

C(A ) LV H(A/M) E(T) MI

1 1.47E~B3 .11 1.787 LE193 8626

2 2. BEE-B3 e 2.529 @383 12072
= 2.5E-@3 . 304 . @39 . B5E3 15267
4 2. 9LE~@% . S5 3. 599 . 9968 21420
5 3. IFE-H3 .8 4.49 L1534 IH162
é | 3.4BE-03 .92 4.231 L1765 33191
7 3. LLE~DS 1.111 4.45 L2131 38111

g 3.75E-@3 1.217 4,559 2334 A4@74%5
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4. 4E~@3

4.47E—~@B3

4, 97E~#3

5. @5E-@3

5.27E-@3

5. 8E~#3

6. 1E-013

&H.SE-@3
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L2003
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