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Resumo:

Os acos-silicio sdo os principais materiais utilizados nos nicleos de transformadores e outros equipamentos elétricos e podem
ser obtidos pelos processos convencionais e de solidificacdo rapida. O aumento do teor de silicio ao ferro melhora suas
propriedades magnética e para um teor de 6,5%Si as ligas apresentam excelentes propriedades magnéticas moles com
magnetostriccdo praticamente nula. Contudo, essa otimizagdo tem como consequéncia uma dramatica perda de ductilidade,
limitando o teor de silicio em chapas comerciais de agos-silicio a no maximo 3,5%Si. Logo, este trabalho tem como prop6sito
analisar e discorrer sobre os efeitos do tratamento térmico nas estruturas ordenadas B, e DO; e as consequéncias destes nas
propriedades magnéticas da liga Fe-6,5%Si obtida pelo processo de conformacéo por Spray no laboratério do Departamento de
Engenharia de Materiais da UFSCar (e com colaboracéo da Universidade da Flérida - Estados Unidos).

Palavras-chave: Liga Fe-Si; ordenamento atdmico; propriedades magnéticas; conformacéo por spray.

Abstract:

The silicon steels are the main materials used in the cores of transformers and other electrical equipment and can be obtained
by conventional and rapid solidification processes. Increasing content of silicon in iron improves its magnetic properties and a
content of 6,5% Si in alloys exhibit excellent soft magnetic properties with practically zero magnetostriction. However, this
optimization result in a dramatic loss of ductility, limiting the content of silicon in commercial steel of silicon steel plates the in
the maximum 3,5% Si. Therefore, this work aims to analyze and discuss the effects of heat treatment on B, and DO; ordered
structures and their consequences on the magnetic properties of Fe-6,5% Si alloy obtained by spray forming process by the
laboratory of the Department of Engineering materials UFSCar (and collaboration with the University of Florida - United
States).

Keywords: Fe-Si alloy; ordering reactions; losses magnetic; spray forming.

1. Introducéo capaz de processar satisfatoriamente estas ligas nas formas de
fitas microcristalinas com relativa ductilidade. Entretanto, o

As ligas de Ferro sdo excelentes materiais magnéticos baixo empilhamento das fitas resulta no aumento das perdas

moles e por esse motivo sdo muito utilizadas pelas inddstrias
automobilistas, na area de construcéo civil e em equipamentos
elétricos, como no nicleo de transformadores por exemplo.
Essas ligas quando possuem em torno de 6-7%Si se
tornam excelentes materiais para aplicagbes eletromagnéticas
com alta permeabilidade, moderada inducdo de saturacdo,
baixas perdas magnéticas e magnetostriccdo praticamente
zero. Contudo, quando processadas por  técnicas
convencionais apresentam baixa ductilidade, dificultando a
fabricacdo de chapas finas necessérias para aplicacdes
eletromagnéticas. O processo conhecido por Melt Spinning é
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magnéticas [1].

Mais recentemente, surgiu o processo de Conformacédo
por Spray como uma nova alternativa de solidificacdo rapida
capaz de processar essas ligas nas formas de chapas finas e
melhorando as propriedades magnéticas ap6s tratamento
térmico de recozimento. Tal processo é uma variante do
método de solidificagcdo rdpida com base na atomizacdo de
uma corrente de metal liquido por um gas inerte [2].

Neste trabalho, foi dada énfase ao estudo da reagdo de
ordenamento atdmico (estruturas B, e DO3) e seus efeitos nas
propriedades magnéticas através do tratamento térmico na liga
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de Ferro com 6,5% de Silicio obtido pelo processo de
Conformacdo por Spray. Além disso, o projeto salienta a
viabilidade técnica deste método de solidificacdo rapida na
producdo de acos elétricos, ou também denominado agos-
silicio, para aplicacfes em equipamentos elétricos.

2. Liga Fe-Si e os efeitos da adicao de silicio

Materiais alternativos que apresentam baixas perdas
magnéticas em aplicacBes eletromagnéticas na faixa de
freqliéncia baixa e média € a principal aplicacdo das ligas Fe-
Si com alto teor de silicio [3,4,5].

O aumento do teor de silicio no ferro melhora sua
propriedades magnéticas pela reducdo das perdas parasiticas
devido ao aumento da resistividade [6,7,8].

As ligas com 6,5%Si em peso apresentam alta
permeabilidade, baixa remanéncia, coercividade e anisotropia
magnética, magnetostric¢do praticamente zero e uma boa
magnetizacdo de saturagdo. Para essa mesma composi¢do e
apds tratada termicamente, essa liga apresenta a combinagéo
das melhores propriedades magnéticas. Porém, essa
otimizacdo das propriedades magnéticas através dos
tratamentos térmicos faz com que haja uma dramatica perda
de ductilidade devido a formacdo das fases ordenadas B, e
DOs. Por esse motivo, o teor de silicio em chapas comerciais
de aco-silicio tem sido limitado a no méximo 3,5% de silicio
[9, 10].

Logo, como as ligas de Fe-Si com teor de silicio acima de
3,5% ndo podem ser processadas convencionalmente, utiliza-
se rotas ndo convencionais como os processos de solidificagdo
rapida e deposi¢do por vapor quimico [6-8, 11, 12].

3. Processo de conformacéo por spray

O processo de Conformacdo por Spray (CS) foi
formulado em 1968 por A. R. E. Singer na Universidade de
Swansea, Wales (Reino Unido), no qual, prop6s
primeiramente a produgdo de pecas de geometria simples
[13,14].

Tal processo vem despertando interesse nos dltimos anos
devido a capacidade de conjugar em uma Unica etapa do
processo as vantagens das técnicas de solidificacdo rapida,
como obtengdo de microestrutura quase isenta de porosidade,
segregacOes e refinada, com as vantagens do processo de
fundicéo convencional, como alta produtividade. As pesquisas
estdio levando ao desenvolvimento de técnicas de
melhoramento das ligas e materiais [15].

O processo de CS consiste na atomizagdo por jatos
direcionados de gas inerte ou ndo (N, Ar) em alta velocidade
contra um fluxo continuo de metal liquido onde ocorre a
desintegracdo do fluxo formando gotas de dimensdes
variadas, que sdo resfriadas e aceleradas pelo gas de
atomizacdo durante o véo na dire¢do do substrato, no qual séo
solidificadas em um depdsito coerente e proximo da
densidade tedrica [16-23]. A forma do depdsito depende do
movimento relativo entre o substrato e o cone de atomizagao
[16-23].

A Figura 1, mostrada a seguir, ilustra simplificadamente
0 processo de Conformagéo por Spray.
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Figura 1. Desenho esquematico do processo de conformagéao
por spray.

Na area de materiais a base de ferro o desenvolvimento
concentrou-se na produgdo de acos rapidos e acos ferramentas
de alta liga [16-23].

4. Ordenamento atdmico e sua influéncia na liga de Fe-Si

A Figura 2 apresenta o diagrama de equilibrio de fases
para uma regido rica em Ferro no sistema Fe-Si nas
proximidades da Temperatura de Curie (T.). Nela identificam-
se as fases ordenadas B, e DO; e a fase desordenada A, sendo
todas cubicas de corpo centrado (CCC). A reacdo ordenada B,
é do tipo CsCl e caracteriza-se pela ocupagao preferencial dos
sitios | com &tomos de Fe e dos sitios Il com &tomos de Si.
Contudo, na estrutura desordenada A, esta ocupacdo é
aleatoria [24]. A estrutura ordenada DOs é do tipo BiF; e é
formada por oito células unitarias (CCC).

As reagOes de ordenamento nas ligas Fe-Si com alto teor
de silicio influenciam consideravelmente nas propriedades
magnéticas (que sdo sensiveis a arranjos atdmicos) e sdo
afetadas sensivelmente pelas condicdes do tratamento térmico
[24].

A baixa ductilidade das ligas de Fe-Si com teores entre
5,3-11,2%Si em peso é atribuida & presencga de dois tipos de
fases com estruturas ordenadas: B, e DO,, todas CCC. Para
ligas com valores de silicio entre 5,9-7,9% em peso, ambas as
estruturas estdo presentes [24,25]. O ordenamento de longo
alcance da estrutura B, é a causa principal da fragilidade
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apresentada por estas ligas, devido a formacdo de super-rede,
e elevada concentracdo de tensédo irregular, acarretando assim
a fratura prematura do material durante o processamento
termodinamico [26].
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Figura 2. Fases ordenadas no sistema Fe-Si
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Figura 3. Estruturas do sistema Fe-Si:

(a) Estrutura
desordenada A,; (b) Estrutura ordenada B, e (c) Estrutura
ordenada DO; [24]

5. Materiais e Métodos

A parte experimental foi realizada nos laboratdrios do
Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade
Federal de S&o Carlos (DEMa/UFSCar) tendo uma
colaboracdo do Departamento de Materiais da Universidade
da Flérida (EUA).
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Os parametros de processos utilizados sdo apresentados
abaixo na Tabela 1.

Tabela 1. Pardmetros de Processos utilizados para obtencdo da
Liga Fe-6.5%Si

Pardmetros de Processos Valores
Pressdo do gas (Mpa) 0,5
Diametro do Tubo (m) 0,06
Distancia de voo? (m) 0,04
Razdo Gas-Metal (GMR) 0,12

“Distancia de véo: representa a distancia entre o bocal atomizador e o
substrato e pode ser visualizada através da Figura 1

A partir da regido central dos depdsitos da liga Fe-6,5%Si
processados diretamente do estado liquido pelo Processo de
Conformagéo por Spray, obtidos na pesquisa de Leal [26],
foram usinados corpos de prova na forma de anéis toroidais
com uma relagdo de didmetros interno e externo de 0,82 (de
acordo com a norma ASTM-773-80/C), sendo o diametro
externo de aproximadamente 200mm.

Os anéis foram submetidos a tratamentos de recozimento
na faixa de temperaturas de 900-1300°C sob vacuo de 1Pa
durante 1h e também com temperatura na faixa de 400-700°C
sem atmosfera protetora durante 1h. Através da curva de
histerese, calculada pelo Tracador de Curvas de Histerese
Magnética TCH-8600/B e produzido pela AGMS Automacdo
Industrial Ltda, com uma frequéncia de 60Hz, foram
avaliados a indugdo magnética de 1T e formas de onda de
inducdo trapezoidal, permeabilidade magnética maxima, forca
coercitiva e perdas para as amostras tratadas e nédo tratadas.
Trés amostras foram utilizadas para as medi¢fes magnéticas.

O tratamento foi realizado em um forno de inducdo a
vacuo modelo 1100-4080-W2 da Thermal Tecnology Inc. do
DEMa/UFSCar para as amostras tratadas na faixa de
temperatura de 900-1300°C e em forno de resisténcia tipo
mufla para as amostras tratadas na faixa de temperatura de
400-700°C. Além disso, a técnica de microscopia eletronica
de transmissdo (MET) (Philips 120Kv do DEMa/UFSCar) foi
utilizada com o objetivo de identificar as fases ordenadas
presentes, o tamanho dos dominios e contornos dos dominios
de antifase.

6. Resultados e Discussao

As propriedades magnéticas em funcéo da temperatura de
recozimento sdo apresentados nas Figuras 4 e 5. As melhores
propriedades magnéticas obtidas ap6s tratamento térmico a
1250°C foram: Perda Total (Pt) de 1,3 W/kg, Permeabilidade
maxima (Ums) de 15400 e Forga Coerciva (Hc) de 40 A/m, a
B = 1T , f = 60Hz. Enquanto que para as amostras nao
tratadas os valores foram de 3,66 W/kg, 5400 e 123 A/m,
respectivamente.

Os resultados mostraram que a perda e a forga coerciva
tendem a diminuir enquanto que aumenta a permeabilidade
maxima com o aumento da temperatura de recozimento.

Este comportamento, visualizado nas curvas de variacao
das perdas e da forca coercitiva mostradas nas Figuras 4 e 5,
esta relacionado com a reduc¢do da densidade dos contornos de
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antifase B, (APBs), no qual, sugere uma interacdo entre 0s
contornos de antifase (APBs) e as paredes de dominio
magnético (DWS), onde a forte interacdo é resultado da
quebra de simetria.

Como as propriedades magnéticas sdo sensiveis ao
arranjo atémico, a interacdo de deslocamento do dominio
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magnético por fronteiras de antifase surge da variagdo perto
do APBs. Assim, as propriedades magnéticas mudam
proporcionalmente a densidade do dominio APBs.
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Figura 4. Perdas, Forca Coerciva e Permeabilidade maxima em fun¢&o do tratamento térmico na faixa de temperatura de 400-
700°C. Os valores séo: P+ = 4.08 W/kg, Hc = 150 A/m € pmax = 2500
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Figura 5. Tamanho do gréo, Perdas, Forca Coerciva e Permeabilidade Maxima em funcéo do tratamento térmico na faixa de
temperatura de 800-1300°C. Os valores sdo: Pt = 3.66 W/kg, Hc = 121 A/m € iy = 5400

As Figuras 6 e 7 mostram &reas selecionadas de padrdes
de difracdo de elétrons [001] e [012] e micrografias obtidas
em campo escuro usando reflexdo de super-rede 200, no qual

imperfeitos em volta dos dominios de antifase B, (cerca de
100 a 750nm de tamanho).
A estrutura de dominio B,, bem desenvolvido para o

apresentou contornos antifase com vetor de Burgers Y2 <111> depdsito recozido, foi formada por uma segunda transi¢do

A,—B, que ocorreu devido a taxa de resfriamento ap6s a
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solidificacdo do depdsito e as condi¢cBes de recozimento,
respectivamente.

O resfriamento relativamente rdpido por Conformacéao
por Spray e as condi¢des de tratamentos térmicos impediram a
formagé&o da fase DOs.

Micrgrografias de MET, obtidas em campo escuro,
contendo imagens de contornos de antifase sdo mostrados nas
Figuras 6 e 7. A reflexdo 200 foi utilizada para obter as
imagens de campo escuro. O tamanho dos dominios de
antifase B, é na faixa de 100 a 500nm para 0 tratamento
térmico a temperatura de 700°C e 100 a 750nm para
temperatura de 1250°C para as amostras.

Neste experimento, 0 excesso de energia livre no
contorno de antifase é isotrépico, entdo ele é suavemente
curvado [27]. O limite suavemente curvo tem um vetor de
deslocamento do tipo (a/2) <111> [27].

O recozimento a 700 ° C ndo afeta o tamanho de grdo
(que so cresce para temperaturas acima de 1100°C), mas induz
um aumento significativo do tamanho dos dominios de
antifase B,, como mostrado nas Figuras 5 e 6b.

O crescimento de dominio antifase B, foi associada com
a diminuigdo da perda de energia devido a diminui¢do dos
contornos de antifase que atuam como defeitos estruturais, no
qual dificultam o movimento das paredes de dominio [28].

(@) (b)

(©

Figura 6. Micrografias: (a) Padrdo de difracdo de elétrons [001] caracteristico da estrutura B,; (b) Dominios de antifase B, e (c)
MET dos dominios de antifase %<111> da fase ordenada B, da liga Fe-6.5%Si para a temperatura de resfriamento a 700°C,
obtidos usando reflexdo de super-rede 200

(@)

Figura 7. Micrografias: (a) Padréo de difracdo de elétrons [012] caracteristico da estrutura B,; (b) Dominios de antifase B2
mostrando os contornos de dominios de antifase (c) MET do dominio de antifase da estrutura B, da liga Fe-6.5%Si para as
condicdes de recozimento a 1250°C por 1h sob vécuo, obtido usando a reflexdo de super-rede 200

A Figura 8 apresenta a microestrutura e o padrdo de visto (Figura 8b). O padrdo de difracdo estabelece a fase

difracdo de elétrons [110] obtidos por micrografia MET. A
existéncia de pares de superdiscordancias pode ser claramente

ordenada DO; sob esta condicdo de processamento.
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(b)

Figura 8. Micrografias: (a) Padrao de difracéo de elétrons
[110] caracteristico das estruturas B, + DOs; (b) Micrografia
em campo claro para amostra recozida a 1250°C e de
resfriamento a 700°C, obtidos usando a reflexdo de super-rede
200 (Nota-se os pares de superdiscordancia)

7. Conclusoes

Para o tratamento térmico de resfriamento a 700°C por 1h
e para as amostras ap6s o recozimento a 1250°C durante 1
hora sob vacuo, as propriedades magnéticas foram
melhoradas. As melhorias no tratamento térmico de
resfriamento a 700°C por 1h foram atribuidas ao crescimento
do dominio de antifase B,, pois nao foi observado crescimento
de gréo.

Para as amostras ap6s o recozimento a 1250°C durante 1
hora sob vacuo, as melhorias nas propriedades magnéticas
foram atribuidas a diminuigdo da densidade dos contornos de
antifase, discordancias e defeitos estruturais e ao crescimento
de gréo.

Essas propriedades, que sdo consideravelmente melhores
que os da liga comercial Fe-3%Si de grdo ndo-orientado, e a
isotropia, conseguidas pelo processo de Conformagdo por
spray e depois de recozidas, torna o material atraente para
aplicagbes em dispositivos rotativas e transformadores de
pequena poténcia. Além disso, ndo houve melhoria nas
propriedades magnéticas apds recozimento a 500 ° C por 1

hora seguinte e a presenca da superestrutura DO; causou a
deterioracdo das propriedades magnéticas nas amostras
obtidas por Conformagéo por Spray.
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