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RESUMO

A producéo de pos de NdFeB pelo processo HDDR a partir de ligas metalicas tem
sido amplamente investigada. Diferentes condicbes de HD e de DR tém sido
utilizadas a fim de induzir a anisotropia e melhorar a coercividade intrinseca dos pos
obtidos. A proposta deste trabalho é aplicar a técnica HDDR no reprocessamento de
Ssucata de ima sinterizado. Para isto foram avaliadas diferentes condigbes de
processamento, como temperatura e tempo de dessor¢cdo e recombinagdo (DR). Os
resultados de difratometria de raios X mostram a formacdo da fase magnética
Nd,Fe4sB em todas as condigbes Investigadas. Medidas magnéticas por
magnetometria de amostra vibrante indicam que pds com valores de coercividade
intrinseca de até 790 kA/m foram obtidos.
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INTRODUGAO

Os imas permanentes de alta energia a base de Nd;Fe4B foram desenvolvidos
na década de 1980 "2 e desde entdo muitas pesquisas tém sido realizadas com o
intuito de desenvolver técnicas de fabricagcdo de baixo custo e melhorar suas
propriedades intrinsecas. Devido ao 6timo desempenho destes imas, sua area de
aplicagao se expandiu rapidamente. O mercado de microcomputadores € o0 que mais
consome componentes a base de NdFeB nos motores dos discos rigidos, seguido
pelo mercado automobilistico que tem crescido muito nos ultimos anos.
imas de NdFeB sinterizados e aglomerados, s&o produzidos a partir de pos
obtidos por diferentes processos, tais como: “melt spinning” ""?, atomizacgo a gas®,
HDDR “® e moagem ). A rota HDDR, que consiste de forma simplificada no
tratamento de uma liga de NdFeB sob hidrogénio seguido por um processo de

tratamento térmico sob vacuo, tem sido amplamente utilizada na produgao de pos de
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NdFeB anisotropicos ©8 mas, apesar de suas boas caracteristicas magnéticas, a
aplicacdo comercial destes pds ainda é restrita, provavelmente devido aos custos
envolvidos neste processo.

A aplicacdo do processo HDDR na recuperagcdao de imas sinterizados
descartados, provenientes de sucata de discos rigidos pode ser uma alternativa
interessante para a redug¢ao do custo de producédo de imas de NdFeB sinterizados
ou aglomerados, ja que o descarte destes imas, provenientes principalmente de
discos rigidos de computadores, tem aumentando muito nos ultimos anos e a
possibilidade de seu reuso em outras aplicagdes pode superar os custos envolvidos
no processo HDDR. Mais recentemente a rota HD tém sido utilizadas na
recuperacdo de sucata de imas sinterizados ®'". No entanto, os pds obtidos por HD
apresentam coercividade e produto de energia maximo inferiores as do iméa original
e precisam ser submetidos a processos de tratamento térmico, HDDR e adi¢cdo de

@) para a recuperacdo da coercividade intrinseca (Hq)

fluoretos de terras raras
destes pos.

A proposta deste trabalho, é viabilizar o uso da rota HDDR na recuperagao de
imas sinterizados de NdFeB e investigar os efeitos dos estagios de dessorgéo e

recombinagao nas caracteristicas magnéticas dos pds obtidos.

MATERIAIS E METODOS

imas sinterizados de Nd,Feq4B comerciais foram utilizados como material de
partida. Para os tratamentos HDDR o imé& sinterizado foi previamente fraturado em
pequenos pedagos apdés a remog¢ao da camada de niquel. A pressao de hidrogénio
inicial foi fixada em 2 atm em todos os experimentos e sua variagao foi monitorada
durante o ciclo térmico. Na Figura 1 esta esquematizado um ciclo HDDR padrédo e
na tabela 1 estdo identificadas as amostras obtidas bem como as condigdes de
temperatura (T) e tempo (ip e tr) utilizadas nos tratamentos.

O ima sinterizado comercial precursor € os pos obtidos apds os tratamentos
HDDR e foram caracterizados por difracdo de raios X para determinagcdo das fases
cristalinas presentes. Para a caracterizacdo magnética foram utilizadas as técnicas

de magnetometria de amostra vibrante e analise termo-magnética.
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Figura 1: Esquema do ciclo HDDR.

Tabela 1: Identificagdo das amostras e condicées de HDDR investigadas.

Amostra T (°C) to (min) tr (Min)

M82-30 820 140 30
M82-60 820 140 60
M84-30 840 140 30
M84-60 840 140 60
M88-30 880 140 30
M88-60 880 140 60

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os difratogramas de raios X apresentados na Figura 2 mostram a presenga da
fase NdFe4B em todas as condi¢des de HDDR investigadas. A presenga de outra
fase cristalina ainda nao identificada também foi observada. Provavelmente trata-se
de uma rica em Nd.

A medida da temperatura Curie dos pos de NdFeB obtidos foi utilizada neste
trabalho, pois € uma ferramenta de analise muito util no controle de processos nos
quais podem ocorrer desvios de estequiometria em fungdo das condicbes de
preparacdo das amostras, ja que € um indicador sensivel de variagdo de

composi¢cao quimica.
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Figura 2: Difratogramas de raios X dos p6s obtidos por HDDR.

A analise termo-magnética dos pds de NdFeB obtidos apds os tratamentos
HDDR, apresentadas na Figura 3 mostram a presenga de apenas uma transigao
magnética (Temperatura Curie) em torno de 300 °C. As diferentes condigbes de
temperatura e de tempo de recombinagao nao afetaram de forma significativa o valor
da temperatura Curie, como pode ser observado na Tabela 2, ou seja, todas as
amostras obtidas apés HDDR apresentam estequiometria semelhante. No entanto,
os valores de temperatura Curie dos pos HDDR, s&o inferiores ao do ima original,
isto é, os pos de NdFeB HDDR obtidos devem apresentar composicdo quimica
diferente do ima original. Este resultado indica que houve perda de estequiometria e
€ compativel com os resultados de difragao de raios X, que mostram a presenca de

outra fase cristalina além da Nd;Fe14B nos pés HDDR.
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Figura 3: Curvas de analise termo-magnética dos pés obtidos por HDDR.
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A Figura 4 mostra as curvas de desmagnetizagao do iméa sinterizado original e
dos pos obtidos em diferentes temperaturas com tempo de recombinagéo (tr) de 30
min e na Tabela 2 sdo apresentados os valores de remanéncia (J;) e de coercividade
intrinseca (Hq) de todas as amostras obtidas. Valores de J, dos p6és HDDR de até
0,60T foram obtidos. Estes valores, no entanto sdao muito baixos quando
comparados com 0 ima precursor e variam pouco com a temperatura de tratamento
quando o tempo de recombinacido usado € de 30 min. O efeito da temperatura na
remanéncia € bem evidente quando o tempo de recombinacdo € aumentado para
60min, como pode ser observado no grafico da Figura 5. Alteragées nas condigdes
de HDDR, precisam ser realizadas a fim de melhorar a remanéncia dos pos

reprocessados.
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Figura 4: Curvas de desmagnetizagao (2° quadrante) do ima original e dos pos
obtidos apés HDDR.

Valores de coercividade da ordem de 795 kA/m (~10 kOe) foram atingidos apés
HDDR a 820 °C com tempo de recombinacdo de 30 min. Assim como para a
remanéncia, o efeito da temperatura de tratamento na coercividade intrinseca é
pequeno em tempo de recombinacdo de 30 min, mas com o aumento deste tempo
para 60 min este feito € mais pronunciado, ou seja, ha uma queda drastica na
coercividade.

Valores de remanéncia da ordem de 1T e de coercividade intrinseca de
1040kA/m (13 kOe) foram obtidos por Kim e colaboradores ® pelo reprocessamento
de imas sinterizados por HD. Para atingir esses valores, no entanto, foi necessaria a

adicdo de DyF3 e um tratamento térmico a 1000°C por 2h. Embora os valores
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obtidos na presente investigagdo sejam inferiores aos obtidos por Kim e
colaboradores, pode-se inferir que o reprocessamento de imas sinterizados por
HDDR ¢é uma alternativa interessante para a obtencdo de pds com boas
caracteristicas magnéticas. Bons valores de Hci e Jr podem ser obtidos pelo ajuste
das condigdes de tratamento, como PH2 e temperatura de dessorgao/recombinacao,
sem a necessidade de tratamentos térmicos em alta temperatura e a adigdo de
aditivos a base de terras raras.
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Figura 5: Variagao da remanéncia (J;) e da coercividade intrinseca (H¢) em fungéo

da temperatura de do tempo de recombinacéo.

Tabela 2: Valores de temperatura Curie (T¢), coercividade intrinseca (Hg)

remanéncia (J;) do ima sinterizado original e dos pés obtidos por HDDR.

Amostra Tc H.i Jr
(°C) (kA/m) (T)

Ima original 307 1100 1,2
M82-30 299 795 0,56
M82-60 301 684 0,53
M84-30 299 756 0,58
M84-60 302 771 0,60
M88-30 301 713 0,53

M88-60 303 445 0,41
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CONCLUSOES

O reprocessamento de imas sinterizados por HDDR é uma alternativa viavel
para a obtencdo de pdés com boas caracteristicas magnéticas Valores de
coercividade intrinseca de até 795 kA/m foram obtidos por HDDR de imas
sinterizados.. A remanéncia dos pods obtidos por HDDR ainda precisam ser
melhoradas. A melhor associacdo de altos valores de J; e de H. foi obtida em

temperatura e tempo de recombinacéo de 840 °C e 60min, respectivamente.
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PRODUCTION OF NdFeB POWDERS BY HDDR FROM SINTERED MAGNETS

ABSTRACT

The production of NdFeB powders by the HDDR process from metallic alloys has
been widely investigated. Different HD and DR conditions have been used to induce
anisotropy and to improve the intrinsic coercivity of the obtained powders. The
purpose of this study is to apply the HDDR process in the reprocessing of NdFeB
sintered magnet scraps. There were investigated different processing conditions as
temperature and time of desorption and recombination (DR). The results of X ray
diffraction show the formation of the magnetic phase Nd.Fe4B in all the investigated
conditions. Magnetic measurements by vibrating sample magnetometer indicate that
powders with intrinsic coercivity up to 790 kA/m were obtained.

Key-words: permanent magnets, NdFeB, HDDR, magnetic properties.
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