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RESUMO

Alinhado com as tendéncias de aumento de eficiéncia energética, os compositos magnéticos
moles (Soft Magnetic Composites — SMCs) se mostram promissores para a producdo de
maquinas elétricas miniaturizadas voltadas a média-alta frequéncia. Este trabalho descreve o
desenvolvimento de um SMC com dupla camada de revestimentos isolantes, utilizando
particulas de ferro recobertas por nanoparticulas de 6xido de zinco (ZnO) e por acido bérico
(H3BO:3), precursor da fase vitrea 6xido de boro (B203). A estratégia de revestimento duplo visa
mitigar o problema de quebra do isolamento, que ocorre durante a compactacao, através do
ancoramento da fase vitrea sobre as particulas de ferro durante o tratamento térmico pela agao
da camada de ZnO. Este mecanismo foi avaliado via caracterizagdo elétrica, magnética,
mecanica, termogravimétrica e microestrutural, de onde se observou um aumento de cerca de
10 vezes na resistividade elétrica e uma reducdo expressiva de 78% das perdas dinamicas do
composito de dupla camada em relagdo ao composito contendo apenas revestimento de fase
vitrea B,0s. Utilizou-se ainda de um planejamento de experimentos do tipo composto central
para avaliar os efeitos de parametros de processamento (tempo de mistura entre p6 de ferro e
suspensdo de ZnO, concentracao massica de H3BOj3 e temperatura de tratamento térmico) sobre
as propriedades elétricas e magnéticas do SMC, visando em especial a minimizagao das perdas
magnéticas. Os resultados deste planejamento de experimentos mostraram que enquanto a
minimizacado das perdas em baixa frequéncia se beneficia de temperaturas mais elevadas (entre
500 e 550 °C) e concentragdes de H3BO3 proximas de 0,1% em peso, as perdas em frequéncias
mais elevadas sdo otimizadas com temperaturas menores (entre 450 e 500 °C) e concentragdes
de H3;BOs proximas de 0,2%. Além disso, a andlise sobre o tempo de mistura apontou para um
aumento da permeabilidade e minimizacao das perdas por histerese com a redugao da espessura
da camada de ZnO, sendo que o tempo minimo avaliado (1 hora) foi a condigdao 6tima obtida
independente das condi¢des de frequéncia e indu¢do magnética. Ademais, o modelo de previsdo
de perdas, baseado nas equagdes empiricas que relacionam os parametros de processamento e
os coeficientes do modelo de separacdo de perdas para SMCs, permitem estimar com boa
precisao (erro maximo de 10%) as perdas nas condi¢des otimizadas para diferentes indugdes e

frequéncias.

Palavras-chave: Compoésitos Magnéticos Moles. Nanoparticulas. Oxido de Zinco. Acido

Borico. Revestimento de Dupla Camada.



ABSTRACT

According to energy efficiency improvement trends, Soft Magnetic Composites (SMCs) are
promising materials for production of miniaturized electric machines operating at medium-high
frequency. This work describes the development of an SMC with double insulating coating by
using iron particles coated with zinc oxide nanoparticles (ZnO) and boric acid (H3BO3), which
is a precursor for the vitreous boron oxide (B203). The double coating strategy aims to mitigate
the problem of insulation breakdown that occurs during compaction by anchoring the glassy
phase over the iron particles during heat treatment by the action of the ZnO layer. This
mechanism was evaluated by electrical, magnetic, mechanical, thermogravimetric and
microstructural characterization, which showed a nearly 10-fold increase in electrical resistivity
and a significant reduction of 78% in the dynamic losses of the double layer composite in
relation to the composite containing vitreous coating BoO3 only. A central composite design of
experiments was used to evaluate the effects of processing parameters (mixing time between
iron powder and ZnO suspension, H3;BO3 mass concentration and heat treatment temperature)
on the SMC’s electrical and magnetic properties, particularly aiming for minimizing magnetic
losses. Results from the performed design of experiments displayed that minimizing low
frequency losses benefits from higher temperatures (between 500 and 550 °C) and H3BOs
concentrations around 0.1% by weight, meanwhile higher frequency losses are optimized at
lower temperatures (between 450 and 500 °C) and H3BOs concentrations around 0.2%. In
addition, the analysis of mixing time pointed to an increase in permeability and minimization
of hysteresis losses with the reduction of ZnO layer thickness. Also, the minimum time
evaluated (1 hour) was the optimal condition obtained regardless of the frequency and magnetic
induction conditions. Moreover, the loss prediction model, based on empirical equations that
relate the processing parameters and losses separation coefficients, allows to estimate with good
precision (maximum error of 10%) the losses in the optimized conditions for different

inductions and frequencies.

Keywords: Soft Magnetic Composite. Nanoparticles. Zinc Oxide. Boric Acid. Double Layer
Coating.
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1 INTRODUCAO

Dada a crescente demanda mundial por energia (ENERDATA, 2018), ¢ de grande
importancia que eficiéncia energética seja atualmente tema de diversos desenvolvimentos
cientificos e industriais devido ao seu consideravel impacto econdmico e ambiental.
Gragas a desenvolvimentos voltados ao setor consumidor de energia elétrica realizados
desde 2000 em nivel mundial, foi possivel, por exemplo, evitar a necessidade de um
aumento de 12% na demanda de energia elétrica global em 2017 (INTERNATIONAL
ENERGY AGENCY, 2018). Dentre os esforcos realizados, pode-se destacar as
especificagdes da norma MEPS — minimum energy performance standard — que
estabelece a maxima quantidade de energia que pode ser consumida por um produto
executando uma tarefa especifica. A MEPS, especialmente tratando de motores elétricos,
contribuiu fortemente para os ganhos de eficiéncia energética no setor elétrico visto que
esses equipamentos sdo responsaveis por aproximadamente 43-46% do consumo total de
energia elétrica global e quase 70% do consumo elétrico industrial global (WAIDE;
BRUNNER, 2011). De fato, a Agéncia Internacional de Energia (IEA — International
Energy Agency) estima que se todos os paises que participam da iniciativa Efficient World
Scenario tivessem implementado e fortalecido essas especificacdes para motores elétricos
na mesma velocidade que os paises que estdo o fazendo mais rapidamente, o consumo de
energia elétrica global na industria poderia ser atualmente até 16% menor
(INTERNATIONAL ENERGY AGENCY, 2018).

Vale ainda um exercicio para entender a dimensdo da oportunidade em maos:
considerando um preco médio mundial de energia elétrica de 98,16 US$/MWh (preco
industrial no ano de 2017) INTERNATIONAL ENERGY AGENCY, 2019) e o consumo
de energia por motores elétricos no mesmo ano como 10.127 TWh — calculado com base
nos dados apresentados pela IEA —, o custo da energia desperdigada por motores elétricos
no ano de 2017 — tomando eficiéncia média de 79% (WAIDE; BRUNNER, 2011) — foi
de aproximadamente 208 bi US$. Em outras palavras, um aumento de apenas 1% na
eficiéncia média dos motores elétricos ja representaria uma economia de quase 10 bi US$
em escala global.

Com a motivagdo trazida por esse cenario de oportunidade, se faz necessario o
desenvolvimento e aprimoramento de materiais que permitam produzir dispositivos
elétricos mais eficientes com um custo competitivo. Dentre esses materiais, incluem-se

os chamados materiais magnéticos moles, que apresentam a capacidade de “amplificar”
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a intensidade de um campo magnético ao qual sdo submetidos. Além de motores e
geradores elétricos, esses materiais sao também utilizados em uma grande gama de
dispositivos como solendides, dispositivos de controle de fluxo, sistemas de freio ABS,
controle de tragdo positiva, relés e atuadores (LALL, 1992).

Dentre os materiais que possuem as caracteristicas necessarias para utilizagao
nessas aplicagdes, os compodsitos magnéticos moles (soft magnetic composite — SMC)
atendem especialmente bem as aplicagdes voltadas para média e alta frequéncia devido a
sua alta resisténcia elétrica, mas sendo utilizada até mesmo em baixas frequéncias em
projetos especiais de maquinas elétricas. Esses compdsitos, formados por particulas
ferromagnéticas revestidas por uma camada isolante elétrica, apresentam caracteristicas
isotropicas, permitindo assim o carregamento de fluxo magnético em trés dimensdes,
diferentemente das tradicionais chapas de ago elétrico que sdo limitadas a duas dimensdes
(ANDERSSON, 2009; BOEHM; HAHN, 2012). Essas caracteristicas permitem a
miniaturizacdo de dispositivos contendo componentes baseados nos compdsitos
magnéticos moles. Além disso, o processamento de componentes baseados nessa
tecnologia seguem técnicas da metalurgia do po, gerando componentes com a geometria
final ou com necessidades de apenas pequenas alteragdes, possibilitando alta
produtividade e um menor desperdicio de material (ANDERSSON, 2009; CREMONEZI;
LOPES, 2009; SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a).

Os isolantes elétricos que revestem as particulas ferromagnéticas nesses materiais
compositos sdo comumente diferenciados entre isolantes organicos € inorganicos.
Enquanto os isolantes organicos foram os primeiros a serem produzidos, principalmente
pela facilidade de producao e pelo baixo custo, os inorganicos tém sido o foco dos estudos
mais recentes para producdo de compositos magnéticos moles mais eficientes,
especialmente por permitirem tratamentos térmicos em temperaturas mais altas,
possuirem alta resistividade elétrica e um tempo de vida consideravelmente maior que os
isolantes organicos (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a). No entanto, os
isolantes inorganicos possuem um problema recorrente causado pela quebra da
continuidade do revestimento da particula quando na etapa de compactacao da peca
(KOLLAR et al., 2013). Como forma de diminuir esse problema de quebra do isolamento,
alguns desenvolvimentos de SMCs utilizam-se de compostos vitreos, de forma que o
revestimento possa ser autorregenerado durante o tratamento térmico (DING et al., 2015;
LIYA et al., 2016). Porém, a baixa molhabilidade entre a fase vitrea e as particulas

ferromagnéticas em altas temperaturas pode levar a um outro problema: o escoamento do
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isolante para poros e consequente formacao de contatos metal-metal durante o tratamento
térmico (LUZ et al., 2018; RAMOS FILHO, 2016; TONTINI, 2017; TONTINI et al.,
2019).

Propde-se nesse trabalho que a adicdo de uma camada de nanoparticulas 6xidas
entre a particula ferromagnética e o isolante vitreo possa promover o ancoramento da fase
vitrea desde que a tal camada intermedidria esteja bem aderida a superficie metalica e
possua boa molhabilidade por parte da fase vitrea. Para avaliar a efic4cia dessa estratégia,
desenvolveu-se um composito magnético mole com dupla camada de isolantes,
combinando uma primeira camada de nanoparticulas de 6xido de zinco (ZnO) e uma
segunda camada de 4cido borico (H3BO3), precursor de 6xido de boro vitreo (B203). A
proposta foi entdo investigada via caracterizacdo elétrica, magnética, mecanica,
termogravimétrica e microestrutural do SMC com dupla camada de isolantes.

Adicionalmente, através da sinergia entre os compostos isolantes selecionados e
ajustes de parametros de processamento (tempo de mistura entre p6 de ferro e suspensao
de ZnO, concentragdo massica de H3BOs e temperatura de tratamento térmico) pode-se
ainda investigar os efeitos do processamento sobre as propriedades elétricas e magnéticas
do composito desenvolvido, visando principalmente a minimizagdo das perdas
magnéticas. Os resultados alcancados aliado ao baixo custo da matéria-prima para
producdo do SMC de dupla camada demonstram o desenvolvimento de um material
competitivo, com o qual se espera fomentar ainda mais o uso da tecnologia SMC para a
maximizag¢do da eficiéncia energética em maquinas elétricas.

Este estudo foi realizado no contexto do projeto "Desenvolvimento de novos
materiais metalicos para viabilizar a sustentabilidade e o aumento da efici€éncia energética
de compressores”, uma pesquisa em parceria entre a Universidade Federal de Santa
Catarina (UFSC), a Empresa Brasileira de Compressores (Embraco) e o Banco Nacional
de Desenvolvimento Econdmico e Social (BNDES). Em paralelo ao estudo aqui descrito,
este projeto também promoveu os trabalhos em SMC realizados no mestrado de Ramos
Filho (2016) (RAMOS FILHO, 2016) e Daros (2016) (DAROS, 2016), além do
doutorado de Tontini (2017) (TONTINI, 2017). O desenvolvimento relatado neste
documento foi também objeto do deposito de patente de privilégio de inova¢do no
Instituto Nacional da Propriedade Intelectual (INPI) com nUmero de registro

BR1020190127554.
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2 OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo central desenvolver um novo compdsito
magnético mole através do recobrimento de particulas de ferro com uma camada de
nanoparticulas de 6xido de zinco e uma camada do precursor de fase vitrea 4cido borico.
O estudo busca confirmar as premissas de sinergia entre as fases isolantes e avaliar os

efeitos das variaveis de processamento sobre as propriedades do composito desenvolvido.

2.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Desenvolver rotas de produgdo de SMCs com duas camadas isolantes sobre
particulas de ferro e investigar a premissa de que o mecanismo de sinergia entre
as camadas modifica a microestrutura e propriedades do composito.

2. Investigar efeitos do processamento das rotas de preparagao do p6 revestido sobre
a quantidade de nanoparticulas aderidas as particulas de ferro e sobre as
propriedades tecnoldgicas do po.

3. Investigar efeitos do processo de preparagdo do po e tratamento térmico do
composito sobre as propriedades elétricas e magnéticas dos SMCs com dupla
camada de isolantes.

4. Gerar modelos de previsdo de perdas magnéticas do SMC de dupla camada
baseado em seu processamento e definir processamentos 6timos para diferentes

condicdes de operacdo em termos de indu¢do maxima e frequéncia.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo ¢é tratada uma breve revisao sobre os fundamentos do magnetismo
acerca de materiais ferromagnéticos. Sao discutidas as perdas em aplicagdes
eletromagnéticas, além de uma introducdo aos materiais magnéticos moles, com maior
foco em compdsitos magnéticos moles. Por fim, ¢ feito uma exposicao acerca de SMCs
recobertos com fase vitrea e sobre a sintese de nanoparticulas de 6xido de zinco,
demonstrando as informagdes base para a premissa de sinergia entre as camadas proposta

neste trabalho.

3.1 HISTERESE E PROPRIEDADES MAGNETICAS

Materiais ferromagnéticos, quando submetidos a um campo magnético H, sao
capazes de concentrar as linhas de campo de forma que, através da polarizagdao J do
material magnético, se obtenha um aumento da densidade de fluxo magnético B, também

chamada de indugdo magnética, tal qual a Equacao 1:

B = poH +] [T] (1)

No sistema internacional de unidades, a densidade de fluxo B ¢ dado em T (tesla),
o campo aplicado H ¢é expresso em A/m (amperes por metro), a permeabilidade do vacuo
1o é uma constante de valor 41107 T.m/A, e a polarizacio J é expressa em T (tesla).

As propriedades magnéticas dos materiais ferromagnéticos, as quais determinam
as aplicagdes desses materiais, sdo comumente avaliadas através de uma curva de
histerese gerada através da aplicacdo de um campo H sobre o material e mede-se a
resposta em termos da densidade de fluxo B, como a apresentado na Figura 1.

A razdo entre a densidade de fluxo e o campo aplicado (B/H) ¢ denominada
permeabilidade magnética (n). Sendo bastante comum a comparacdo de materiais de
acordo com a sua permeabilidade méxima, pum, tomada como a maior razdo B/H em uma
curva de magnetizacdo inicial (LALL, 1992). Ambas permeabilidade e permeabilidade
maxima sao comumente expressas na forma da chamada permeabilidade magnética
relativa (ur), dada pela razdo entre a permeabilidade magnética do material e a

permeabilidade magnética do vacuo.
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Figura 1 - Curva de histerese BxH tipica para materiais ferromagnéticos.

Campo magnético

induzido, B 4 permeacbllidade
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(saturacao da polarizagao J,)
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-
"B Compo - Campo Magnético
Coercivo, He Aplicado, H

Fonte: Traduzido e adaptado de Lall, 1992 (LALL, 1992).

A medida que H ¢ aumentado além do valor de campo aplicado onde se atinge a
permeabilidade maxima, a taxa em que ocorre o aumento da densidade de fluxo vai se
tornando cada vez menor até que se atinja um ponto de saturagdo Js associado a uma
inducdo magnética apresentada como Bsna Figura 1. A partir desse ponto, um campo
externo aplicado ndo mais tera efeito de polarizacdo no material, o qual encontra-se no
estado saturado. E importante mencionar que Bs é por vezes chamado de indugdo de
saturacdo, no entanto, este termo € equivocado ao passo que a inducdo magnética B
continua a crescer pelo aumento do campo externo H como apresentado na Equagao 1,
ndo havendo dessa forma a estagnacao ou a saturacao do campo induzido, mas apenas da
parcela da inducdo associada a polarizagdo do material J.

Depois de ocorrer a saturagdo magnética no material e o valor de H ser reduzido,
a curva segue um caminho diferente do inicial, por isso o termo histerese. Com um campo
aplicado reduzido a zero, tem-se uma indug¢ao residual B;, chamada de remanéncia. Para
novamente levar o material a condi¢cdo de indugcdo magnética igual a 0, um campo
aplicado de valor H¢, chamado de campo coercivo, ¢ de sentido oposto ao campo
inicialmente induzido deve ser aplicado. Com o aumento do campo aplicado para valores
maiores que H, tem-se a saturacdo da polarizacdo no sentido oposto, mas de mesma
magnitude, em relacdo a saturacdo atingida na magnetizagdo inicial. E finalmente, a
retirada do campo aplicado e posterior aumento de H no sentido inicial fecha o ciclo de

histerese, obtendo-se uma curva simétrica.
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3.2 DOMINIOS MAGNETICOS

Um material ferromagnético apresenta o comportamento explicado na segao
anterior pela soma de dois fatores: a presenca de um momento magnético liquido atdbmico
(elétrons desemparelhados) e a interagdo de troca. O momento magnético liquido esta
presente apenas em alguns elementos quimicos e sua presenga depende da configuragao
eletronica e da disposicdo dos spins na camada eletronica incompleta do atomo.
Elementos como ferro, niquel e manganés, por exemplo, apresentam momento magnético
liquido. Enquanto que a interagao de troca ¢ um fendomeno relacionado com o raio atdbmico
e o raio da camada eletronica incompleta do atomo, que forca 0 momento magnético de
um atomo a se alinhar com o momento do atomo vizinho, provocando uma ordenagao de
longo alcance (CULLITY; GRAHAM, 2008; LALL, 1992). Portanto, dentre os
elementos que possuem momento magnético liquido, apenas alguns possuem o fendémeno
da interacdo de troca que provocard o alinhamento ferromagnético dos momentos. De
fato, apenas o ferro, o niquel, o cobalto e o gadolinio apresentam a combinagdo destes
fenomenos dentre os elementos puros em temperaturas proximas da temperatura
ambiente.

Em 1906, o cientista francés Pierre Weiss introduziu dois notaveis conceitos que
permitiam um melhor entendimento dos materiais ferromagnéticos (LALL, 1992). O
primeiro deles € que os materiais ferromagnéticos sao “magnetizados espontaneamente”,
mesmo na auséncia de um campo externo. O segundo conceito diz que esses materiais
sao divididos em pequenas regides, chamados dominios magnéticos, que sdo separadas
por paredes de dominios (LALL, 1992).

A teoria proposta por Pierre Weiss ¢ a de que, para minimizar a energia
magnetostatica, cada dominio apresenta-se orientado na direcdo facil, mas em sentido
oposto ao dominio vizinho. Deste modo, os dominios montam um circuito magnético
fechado, ndo sendo percebida polarizagdo macroscopica no material. A Figura 2 mostra
um esquema da estrutura de dominios magnéticos em um material policristalino. Como a
orientagdo cristalografica varia de grao para grao, a dire¢do de facil magnetizacao também
acompanha essa variacao (LALL, 1992).

A teoria dos dominios explica o processo de magnetiza¢do e desmagnetiza¢ao
que se observa na curva de histerese do material. Quando um campo magnético ¢ aplicado
em um material ferromagnético na condigdo desmagnetizada, este campo inicialmente

fard com que os dominios alinhados na sua dire¢do cresgam em detrimento daqueles que
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estdo em outras diregdes. Este crescimento se da através do movimento das paredes de
dominio (LALL, 1992). A medida que a intensidade do campo externo aplicado aumenta,
os dominios remanescentes sdo for¢ados a rotacionar de forma que se tornem alinhados
com o campo aplicado, conforme ilustrado na Figura 3 (LALL, 1992). No processo de
desmagnetizagdo a resposta do material dependerd, dentre outros fatores, da mobilidade

da parede de dominio e da presenca de dominios na dire¢ao reversa.

Figura 2 — Dominios ma policristalino.

Fonte: Gorkunov e Dragoshansky, 2000 (GORKUNOV; DRAGOSHANSKY, 2000).

Figura 3 - Movimentacgdo das paredes e rotagdo dos dominios magnéticos no processo
de magnetizagao.
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3.3 PERDAS MAGNETICAS EM CAMPOS ALTERNADOS

A répida resposta a campos externos de baixa magnitude e a facilidade de
desmagnetizagdo compreendem importantes qualidades de materiais magnéticos moles.
Pela defini¢do, bons materiais magnéticos moles possuem baixa coercividade, baixa
remanéncia, alta permeabilidade e elevada magnetizacdo de saturagdo. Quando campos
magnéticos alternados sdo aplicados ao material, introduz-se o fator tempo, usualmente
expresso na forma de frequéncia do ciclo de magnetizagdo, produzindo uma resposta
dindmica do material. Essa resposta ¢ influenciada por uma série de fatores como
estrutura cristalina, defeitos internos, resistividade elétrica, dimensdes e frequéncia de
testes (LALL, 1992).

O que de fato ocorre ¢ a perda de parte da energia aplicada para atingir
determinado nivel de indugdo magnética em um campo alternado em uma frequéncia
definida. Essa energia despendida ¢ denominada de perdas, que de forma geral ¢
convertida em calor e diminui a eficiéncia da maquina elétrica (KOLLAR et al., 2013;
SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a). Essas perdas para materiais magnéticos
moles podem ser avaliadas por meio de uma separagao de perdas (BERTOTTI, 1988),
onde a perda total, W;, em J/m? para uma dada frequéncia de magnetizagdo, f expressa em

Hz, ¢ composta pela soma de trés componentes:

Wi(f) = Wh + Wep(f) + Wexe(f) [J/m?] )

A componente de perdas por histerese, W4, ¢ independente da frequéncia de
magnetizacdo, enquanto as componentes de perdas por correntes parasitas, Wep(f), € de
perdas excedentes, Wexc(f), aumentam com a frequéncia de magnetizacao. Estas trés
componentes sdo associadas a diferentes mecanismos que serdo discutidos em mais
detalhes a seguir.

Operacionalmente, também ¢ comum classificar as perdas pela sua dependéncia
com a frequéncia de magnetizacdo, sendo denominadas entdo de perdas estaticas,
West= Wh, e perdas dindmicas, Wain(f) = Wep(f) + Wexe(f)-

Essas perdas também s3o comumente estudadas na forma das poténcias
dissipadas, expressas em W/kg, que partem da multiplicacio da Equacdo (2) pela

frequéncia de magnetizagdo e divisdo pela densidade do material, p:
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Pe(f) = Pn(f) + Pep(f) + Pexc(f) = th—) + ch(f)£ + VVexc(f)’];c [J/m®]  (3)

As perdas totais sdo ainda frequentemente modeladas para aplicacdo em
softwares de simulagao e desenvolvimento de dispositivos eletromagnéticos através da
equacgao de Steinmetz e modelos criados a partir de variagdes da equagao de Steinmetz,
de onde uma dessa variagdes comumente utilizadas para chapas de ago elétrico é dado na
Equacdo 4. Em que Ky, a, K, € Kexe 530 coeficientes de ajuste para o material modelado,
sendo os dois primeiros associados as perdas por histerese, enquanto os dois ultimos sao

respectivamente associados as perdas por corrente parasita e as perdas excedentes.
P, = Ky B*f + K;,B*f? + Koy B*f1° [W/kg] 4)

Originalmente o formalismo de separa¢do de perdas foi desenvolvido e testado
para acgos elétricos laminados, porém, pode ser expandido para outros materiais
magnéticos, como 0s compdsitos magnéticos moles, se devidamente consideradas as
diferencas estruturais e magnéticas destes, como realizado por Kollar et al. (KOLLAR et

al., 2013).
3.3.1 Perda por Histerese (W)

A energia dissipada (W},) associada as perdas por histerese representa a quantia
de energia dissipada por volume no material magnético durante um ciclo magnetizacao,
ou ainda a energia dissipada por volume no limite em que a frequéncia tende a 0 Hz.

Esse tipo de perda estd relacionado com a dificuldade na movimentacao das
paredes de dominio durante a magnetizacdo/desmagnetizacdo do material. Durante esse
processo, a inversdao de fluxo se concentra nas paredes de dominio e, mesmo com uma
excitacdo quase estatica, surgem pequenas correntes parasitas devido ao deslocamento
destas paredes. Este deslocamento também pode ser dificultado por defeitos estruturais,
ocorrendo de forma intermitente e brusca (efeito Barkhausen). Pulsos de correntes, com
duracio de aproximadamente 10 s, sio gerados em volta destes segmentos de parede de
dominio a cada deslocamento brusco e dissipados por efeito Joule. Como o tempo destes

pulsos ¢ ordens de magnitude menor do que o periodo de magnetizagao (1/f), pode-se
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dizer que W, ¢ independente de f, sendo por isso também chamada de perda
estatica (FIORILLO, 2004).
O valor de W), é determinado experimentalmente através da area da curva de

histerese medida por um método de corrente continua (DC):
w, = jg HdB [J/m3] (5)

Para aplicagdes de baixas frequéncias, a perda por histerese € a principal
contribui¢do para as perdas totais e pode ser reduzida a partir de processos que diminuam
a coercividade do material, como aumento do tamanho de grao, diminui¢do de impurezas
e da densidade de discordancias, aumento da densidade ¢ alivio de tensdes residuais,
tendo em vista que contornos de grao, impurezas e regides tensionadas atuam como
ancoradores de parede de dominio e que porosidades atuam como fontes de campos

desmagnetizantes (KOLLAR et al., 2013; SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a).
3.3.2 Perda por Correntes Parasitas (W)

A segunda componente na Equacdo 2, W.,, ¢ uma componente linearmente
dependente da frequéncia de magnetizacdo calculada aplicando as leis de Maxwell ao
material (FIORILLO, 2004). Essa componente de perdas esta relacionada com a energia
dissipada por efeito Joule pelas correntes parasitas, também chamadas de correntes de
Foucault, as quais sdao induzidas em qualquer material condutor por um fluxo magnético
alternado (KOLLAR et al., 2013). A componente de perdas associada a estas correntes

em um material macigo (bulk) ¢ dada pela Equacgao 6:

derBp)?
=(7T f )f

J/m? 6
Bon [J/m?] (6)

cp

onde d.r¢ a dimensao efetiva das correntes parasitas (a propria espessura no caso
de um material bulk condutor), B, a inducdo magnética maxima do ciclo de
magnetizacao, pr a resistividade elétrica do material e f um coeficiente geométrico. Esse

fator geométrico, para um material com secdo retangular (altura 42 > largura w)
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perpendicular a dire¢io do fluxo magnético ¢ definido pela equagio 7 (KOLLAR et al.,
2013):

g 1-0,633 (%) tanh(%) ™

Para valores de # muito maior do que w, o valor de § na Equagdo 7 tende a 6,
conhecido para as chapas de aco laminado. Segundo Kollar et al., [ vale
aproximadamente 20 em uma segio reta circular (KOLLAR et al., 2013).

Uma forma de reduzir W, em estatores de motores elétricos se da pelo
empilhamento de chapas de ferro-silicio laminado isoladas entre si, de forma a reduzir
der. Ao empilhar e isolar as chapas paralelamente ao campo alternado como mostrado na
Figura 4, as correntes parasitas ficam confinadas na espessura de cada chapa, diminuindo
drasticamente a componente W, (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a). A
lamina¢do das chapas também permite um aumento da permeabilidade do material
através do processo de texturizacdo e possivel orientacdo dos graos. Porém, sua alta
eficiéncia € restrita a geometrias que conduzem o fluxo bidimensionalmente com as

chapas alinhadas paralelamente ao eixo da indu¢ao magnética (BOEHM; HAHN, 2012).

Figura 4 - Correntes parasitas geradas em um material condutor macigo (direita) e em
chapas isoladas (esquerda) por uma variacdo de fluxo magnético.
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Fonte: Adaptado por Tontini, 2017 (TONTINI, 2017).

Uma forma de reduzir ainda mais a componente W, se da pela producdo de um
material compdsito, em que cada particula de material magnético se encontra inteiramente
revestida por um material isolante. Desta forma as correntes parasitas ficam confinadas
dentro de cada particula. Estes materiais sdo chamados de compdsitos magnéticos moles

ou SMCs, que serao discutidos em maiores detalhes na Se¢ao 3.5. Para esses materiais, a
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perda classica por correntes parasitas pode ser vista como a combinagdo de correntes que
ocorrem no interior de cada particula perfeitamente isolada (intraparticulares) e entre
particulas em contato por alguma falha no revestimento (interparticulares) como

mostrado na Figura 5 (KOLLAR et al., 2013).

Figura 5 - Caminhos de corrente parasita em compdsitos magnéticos moles:
interparticulares e intraparticulares

¢ - — corrente parasita interparticular

- particula ferromagnética

@ ~ isolante

— corrente parasita intraparticular
@ =~ = —poro

Fonte: Traduzido de Kollar et al., 2013 (KOLLAR et al., 2013).

No tocante as perdas classicas por corrente parasita interparticulares (Wciglter) 0
comportamento dessas perdas pode ser equacionado tal qual a apresentada para os
materiais bulk da Equagdo 6, onde pr ¢ a resistividade elétrica do compdsito magnético
mole.

Em relagdo as perdas por corrente parasita intraparticulares (Wcigltm), através da
aproximacao do material para particulas esféricas e perfeitamente isoladas, pode-se
estimar o valor de WC‘ZI”“ utilizando o seu didmetro médio como d.r e =20, conforme
mostrado na Equacdo 8, em que py € a resistividade elétrica do material ferromagnético

no interior da particula.

2
Wintra = —(”ieof Bn) f [J/m?] (®)
PN

Porém, caso ndo haja integridade completa da fase isolante, este valor estimado ¢
muito inferior ao observado experimentalmente. Nesse caso, deve-se considerar dercomo
uma média da distribui¢ao do tamanho de conjuntos de particulas em contato, ou diametro
circular efetivo de particulas interconectadas como proposto por Rodrigues et al.

(RODRIGUES et al., 2001).
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3.3.3 Perda Excedente (Wexc)

A medida das perdas totais de um material para fins elétricos submetido a um
campo alternado geralmente resulta em um valor maior do que a simples soma das
componentes W e W.,, como exemplificado na Figura 6 para chapas de Fe-Si de grao
orientado. A diferenga entre as perdas totais e a soma das componentes W, e W, é
definida como a componente de perdas excedentes ou andomalas, Wer. (FIORILLO, 2004).
A componente We,. inclui perdas por movimentagao, relaxagdo e ressonancia das paredes
de dominio e outros efeitos dependentes da frequéncia devido a heterogeneidade da
estrutura magnética do material (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a).

De acordo com a teoria estatistica de Bertotti (BERTOTTI, 1988), o
comportamento dos dominios magnéticos durante o processo de magnetizacao pode ser
descrito em termos de n objetos magnéticos simultaneamente ativos. A defini¢do fisica
destes objetos ¢ diferente para diferentes microestruturas, mas em geral podem ser
associados ao numero de paredes de dominio, em uma secdo transversal do material,
simultaneamente deslocaveis participando no processo de magnetizagdo e, em varios
materiais magnéticos, segue uma relacdo linear com a diferenca entre os campos

coercivos dindmico e estatico do material na frequéncia aplicada (KOLLAR et al., 2013).

Figura 6 - Perdas de energia por ciclo versus frequéncia de magnetizagao em chapas de
Fe-Si com grao orientado sob polarizagdo senoidal (J, = 1,32 T).
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Fonte: Adaptado de Fiorillo, 2004 (FIORILLO, 2004)

De acordo com esta teoria, W surge da compensa¢do de contra-campos nao

homogéneos internos (causados pelas correntes parasitas) por um campo magnético
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externo (KOLLAR et al., 2013). Para varios materiais magnéticos, a componente &

expressa pela Equacao 9.

16GSBnf _

[J/m?] )]
n(z) Voor

VV@XC = Zan()VO \/1 +

onde ny ¢ o nimero de objetos magnéticos ativos no processo de magnetizacao
DC, Vy é o parametro do material referente ao ancoramento local do campo magnético, S
a se¢do reta do material perpendicular ao fluxo magnético, B, a indu¢do maxima, f a
frequéncia de magnetizacdo, pr a resistividade elétrica do material e G um coeficiente
adimensional igual a 0,1356 (KOLLAR et al., 2013).

Se a condi¢do (16GSB,, f/n3Vopr) > 1 é satisfeita, encontra-se a dependéncia
Wexe ~ /2, que foi experimentalmente confirmada por Bertotti et al. (1988) para chapas
de ago elétrico (BERTOTTI, 1988). No entanto, segundo Kollar ef al., para materiais
heterogéneos com altos valores de pr e/ou mnp, como os SMCs, vale a condi¢do
(16GSB,,f /néVypr) < 1, permitindo uma expansio de Taylor da Equacdo 9, levando a

expressao:

o = 20655 ’S ] (10)
NoPr

Desta forma, no caso de SMCs, a componente de perda excedente Wex,

apresentaria a mesma dependéncia linear com a frequéncia que as componentes Wy, de

tal forma que para SMCs a equacdo de separagdo de perdas, diferentemente da

apresentada previamente na Equacdo 4 para chapas de aco, assume a forma (PERIGO et

al., 2018):

P, = Ky B*f + K¢, B?f? + Koy B*f? [W/kg] (11)
P, = Ky B“f + KpB?f? [W/kg] (12)

em que o coeficiente Kp representa as perdas dindmicas, soma das perdas por

correntes parasitas — intra e interparticulares — com as perdas excedentes.
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Sabendo que as perdas totais durante o processo de magnetizacdo sdo advindas de
causas diferentes, estratégias e materiais distintos sao utilizados para diminuir as perdas
com base na inducdo maxima e na frequéncia de magnetizacdo de uma determinada
aplicagdo. Dessa forma, a selecdo de materiais magnéticos moles deve ponderar
fortemente o comportamento de perdas para dadas condi¢des de uma determinada

aplicacdo a fim de maximizar a eficiéncia da maquina elétrica.

3.4 MATERIAIS MAGNETICOS MOLES

Dentre os materiais magnéticos moles disponiveis comercialmente, as chapas de
aco elétrico possuem um papel dominante na producao de maquinas e componentes
elétricos. No entanto, a alta condutividade elétrica desses materiais causa uma reducao
consideravel de sua eficiéncia devido a apari¢ao de correntes parasitas em aplicacdes em
média e alta frequéncia (tipicamente acima de 400 Hz). Desta forma, a aplicagao do ago
elétrico limita-se a aplicagdes em baixa frequéncia (BOEHM; HAHN, 2012). Além disso,
0 ago elétrico laminado € capaz apenas de guiar o fluxo magnético eficientemente em
apenas duas dimensdes, limitando as possibilidades para o projeto de componentes. Por
fim, vale ainda mencionar que o uso dessas chapas quando no processo de estampagem
para produgdo de estatores e rotores geram um grande desperdicio de material (BOEHM,;
HAHN, 2012).

Os componentes sinterizados a base de Fe, Ni ¢ Co ou combinagdo desses
elementos possuem aplicagdes principalmente na industria eletroeletronica
(CREMONEZI, 2009). Esses normalmente apresentam alta densidade de fluxo
magnético, a qual € associada com a pureza do material e densidade da peca sinterizada
(SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a). No entanto, devido a alta condutividade
elétrica desses materiais, 0 uso dos mesmos em aplicagdes em alta frequéncia ¢ limitado
assim como acontece com os acos elétricos.

Uma alternativa de materiais magnéticos moles utilizada para alta frequéncia sao
as ferrites moles como as ferrites de Mn-Zn e Ni-Zn. Esses materiais apresentam alta
resistividade e, portanto, ndo possuem grandes problemas em aplicacdes de alta
frequéncia como os agos elétricos. Por outro lado, as ferrites apresentam baixa densidade
de fluxo magnético, o que exigiria, para muitas aplicagdes, um nucleo ferromagnético
demasiadamente grande para compensar o baixo nivel de indu¢do (SHOKROLLAHI;
JANGHORBAN, 2007a).
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Por outro lado, os compoésitos magnéticos moles possuem uma resistividade
consideravelmente maior que a dos acos elétricos e componentes sinterizados, criando a
possibilidade de utilizacdo em uma grande faixa de frequéncias e com uma densidade de
fluxo maior que a das ferrites moles (DE WULF et al., 2002; GIMENEZ et al., 2006;
SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a; SLUSAREK et al., 2013). Além disso, esses
compositos apresentam um carregamento de fluxo magnético isotropico, possibilitando
uma gama de formatos para o projetista muito maior do que a oferecida por chapas de ago
elétrico, o que pode conduzir & miniaturizacdo e a economia de outros materiais que
interagem com os componentes ferromagnéticos como os fios de cobre e imas
permanentes em motores elétricos (DE WULF et al., 2002; SHOKROLLAHI;
JANGHORBAN, 2007a). Por fim, ¢ ainda valido dizer que por se aproveitar das técnicas
de producdo da metalurgia do po, as pecas fabricadas com esses materiais compdsitos na
forma de p6 apresentam um baixissimo desperdicio, uma vez que as pe¢as sejam
produzidas diretamente na sua geometria final ou com necessidade de pequenas
alteragoes de geometria (BOEHM; HAHN, 2012; CREMONEZI; LOPES, 2009; DE
WULF et al., 2002).

A Figura 7 apresenta as zonas de aplicagdio em termos de frequéncia de
magnetizacdo e densidade de fluxo magnético para os materiais magnéticos moles

apresentados anteriormente.

Figura 7 - Areas de aplicagdio para ferrites, chapas de ago elétrico e compdsitos
magnéticos moles.
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Fonte: Traduzido de Shokrollahi e Janghorban, 2007 (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a).
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3.5 COMPOSITOS MAGNETICOS MOLES

Embora a ideia de utilizar p6 de ferro combinado com resina seja datada de mais
100 anos atras, apenas recentemente 0os compositos magnéticos moles vieram a substituir
os acos elétricos em alguma aplicacdes (ANDERSSON, 2009; BARBOZA, 2009;
BOEHM; HAHN, 2012; CASTRO; RODRIGUES; LANDGRAF, 2004; LIEW et al.,
2007, MAGNUSSEN et al., 2004, PENNANDER; JACK, 2003; SHOKROLLAHI;
JANGHORBAN, 2007a). Muito em parte devido ao fato de que o custo por quilograma
desse material ¢ superior ao das chapas de ago elétrico. Mas também porque a simples
substituicdo das chapas pelos compositos magnéticos moles utilizando um mesmo projeto
de maquina leva a redugdao da eficiéncia da mesma. Isso refor¢a a necessidade e a
possibilidade do projetista utilizar o fluxo magnético em trés dimensdes para tornar esses
materiais comercialmente competitivos (PERSSON; NORD; JACK, 2003).

Um exemplo da aplicagcdo comercial de SMCs, mostrado na Figura 8, ¢ o motor-
BDC para sistemas de freio ABS produzido pela Asian Seiki Co. Ltd. no Japao onde foi
alcangada uma reducao de 36% do comprimento e de 17% do peso do componente através
do remodelamento do motor que usava aco elétrico tradicional para um motor otimizado

utilizando material SMC (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a).

Figura 8 - Motor ABS comercial: (a) com ago elétrico laminado e (b) novo modelo com
SMC.

@ So— ©)

Reducgao de 36 % no comprimento

Nucleo
de SMC

Reducio de 17% no peso -
Fonte: Shokrollahi e Janghorban, 2007 (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a).

De uma maneira geral, os compositos magnéticos moles sdo compostos por
particulas de ferro puro ou ligas ferrosas microencapsuladas por um isolante e unidas por
uma matriz, tal como representado na Figura 9. Os isolantes podem ser organicos (epoxi,

acrilico, poliéster, hibridos de epoxi-poliéster, poliuretano) ou inorgéanicos (fosfatos,
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oxidos, sulfatos), e sua funcdo principal ¢ isolar eletricamente as particulas
ferromagnéticas, aumentando assim a resistividade do material e consequentemente
diminuindo as perdas por correntes parasitas (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN,
2007a).

Figura 9 - Representacao esquematica dos constituintes de um compdsito magnético
mole.

material isolante

’ g particula
particula ' de ferro

de ferro

Fonte: Adaptado por Barboza, 2009 (BARBOZA, 2009).

A produgdo de pecas utilizando esses materiais tradicionalmente segue a rota da
metalurgia do pd. Sendo assim, o processo inicia com a obtengdo do pé de ferro ou liga
ferrosa, que pode ser recoberto com um isolante organico ou inorganico. A partir dai, da-
se inicio a compactacao uniaxial do p6 em uma matriz que dara a forma ao componente
e aumentara sua densidade, passando entdo por um posterior tratamento térmico para
alivio de tensdes induzidas pela compactacdo e promover o aumento da resisténcia
mecanica. O aumento da resisténcia mecanica desses componentes pode se dar por
maneiras distintas: cura de uma matriz polimérica (BARBOZA, 2009; RODRIGUES,
2009), sinterizagdo da fase inorganica (DAROS, 2016; RAMOS FILHO, 2016;
TONTINI, 2017) ou ainda através da oxidacdo parcial das particulas de ferro
(EVANGELISTA et al., 2016; GILBERT et al., 2004; GIMENEZ et al., 2006;
OIKONOMOU et al., 2014).

Naturalmente, as propriedades do componente produzido dependerao fortemente
dos parametros de processamento utilizados em sua producdo. De forma resumida, as
dependéncias de cada propriedade em relagdo a composi¢do e ao processo de fabricacao

sdo apresentadas na Tabela 1.
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Tabela 1 — Efeitos da composi¢@o e processamento sobre propriedades dos SMCs.

I 1I 11T v A\
Permeabilidade 1 i ! T T
Maixima densidade de fluxo 1 | l 1 )
Coercividade 1 — - ) !
Resistividade l ) T - l
Condutividade térmica 1 ! ! T T
Resisténcia mecénica ! ! ) T* T

(I) Aumento do tamanho de particula; (IT) Adi¢ao de lubrificante; (I1I) Adi¢ao de ligante; (IV) Aumento da
pressdo de compactagdo; (V) Tratamento térmico

* Em um material contendo ligante a resisténcia mecanica aumenta com o aumento da compactagdo,
enquanto o comportamento contrario ocorre em um material sem ligante.

** Em um material com resina, a resisténcia mecanica aumenta até temperaturas proximas de 200 °C devido
a uma melhor distribuicdo da resina. Acima dessa temperatura a resina deteriora e a resisténcia decai. Em
material sem resina tem-se um aumento mondtono da resisténcia com o aumento da temperatura.

Fonte: Traduzido de Skarrie, 2001 (SKARRIE, 2001).

Figura 10 - Estratégias para redugao das perdas totais em compoésitos magnéticos moles.
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Fonte: Traduzido de Shokrollahi e Janghorban, 2007 (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a).

Através do entendimento da influéncia das variaveis apresentadas nas colunas da

Tabela 1 sobre as propriedades finais do material composito magnético mole, algumas
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estratégias foram tragadas por diversos pesquisadores para diminuir as perdas no ferro. O
esquema da Figura 10 retine algumas das provisdes realizadas por alguns pesquisadores
com o intuito de melhorar a eficiéncia dos componentes produzidos a base de SMCs,
sumarizadas por Shokrollahi e Janghorban (SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a),
uma vez que sdo identificados os fatores causadores das perdas. Dessa forma, para
diminui¢do das perdas histeréticas ¢ recomendado o uso de materiais com baixa
anisotropia magnética € magnetostriccao, com alto grau de pureza, um filme isolante fino
e a producdo de componentes com alta densidade, porém com o minimo de tensdes
residuais possivel. Enquanto que para diminui¢@o das perdas por corrente parasita, além
das perdas excedentes que também estdo ligadas a resistividade elétrica do material
segundo Kollar (KOLLAR et al., 2013), indica-se o uso de uma camada isolante na
superficie das particulas com alta resistividade elétrica e em alguns casos, em alta

frequéncia, até uma resistividade elétrica maior do material do nucleo das particulas.

3.6 COMPOSITOS MAGNETICOS MOLES ISOLADOS POR FASE VITREA

Durante o processamento de materiais compdsitos magnéticos moles € comum se
deparar com a problematica da quebra do revestimento isolante durante a etapa de
compactagdo, conforme citado na literatura tanto para revestimentos inorganicos
(KOLLAR et al., 2013) quanto para revestimentos organicos (TAGHVAEI et al., 2010).
Como forma de contornar esse problema, alguns pesquisadores desenvolveram
compdsitos magnéticos moles com revestimento contendo uma fase com temperatura de
transi¢ao vitrea abaixo da temperatura de tratamento térmico, o que potencialmente
levaria a capacidade de auto regeneracdo do filme isolante, que fora parcialmente
quebrado pela compactacgdo. Essa auto regeneragdo do filme ocorre durante o tratamento
térmico, potencialmente recuperando a resistividade elétrica e aumentando a resisténcia
mecanica do compdsito magnético mole (DING et al., 2015; LIYA et al., 2016).

No trabalho desenvolvido por Liya et al. (LIYA et al., 2016) o recobrimento de
particulas de FeSi e FeSiAl foi realizado em duas etapas: 1) mistura das particulas
ferromagnéticas com etanol, silanos e agua deionizada, que apds a sintese em meio
aquoso com temperaturas da ordem de 40-100 °C e separa¢do magnética do meio liquido,
da origem as particulas de FeSi e FeSiAl recobertas por SiO». 2) Formada a primeira
camada de Si0., os autores acrescentaram uma segunda camada a partir de 4cido bérico

(H3BO:3), que quando calcinado da origem ao 6xido de boro (B203). Segundo os autores
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da patente (CN 103177838 B), a sinergia entre essas duas camadas, SiOz e B203, permite
atingir o aclamado efeito de auto regeneracao do filme isolante, parcialmente rompido na
compacta¢do, durante o tratamento térmico. Com isso, os autores dizem ser capazes de
manter alta resistividade elétrica e excelentes propriedades magnéticas do SMC
produzido.

De forma semelhante, o trabalho desenvolvido por Ding et al. (DING et al., 2015)
resultou em um recobrimento bicamada em seus SMCs, em que a primeira camada fora
adicionado via sol-gel formando um filme fino de SiO: sobre as particulas, de diferentes
granulometrias, de ferro puro. A segunda camada adicionada compreende o silicato
Si0,—Na,0O—-CaO, que durante o tratamento térmico em 700 °C se encontra viscoso
podendo eliminar poros e trincas e melhorando a resisténcia mecanica do SMC
produzido. Além disso, o trabalho de Ding ef al. aponta que a fracao volumétrica de ferro
e o tamanho médio das particulas no compdsito impactam fortemente na resistividade
elétrica, na indugdo de saturagao, na remanéncia, na coercividade, na permeabilidade e
nas perdas do composito magnético mole.

O trabalho desenvolvido por Ramos Filho (RAMOS FILHO, 2016) utiliza SMCs
com base em ferro puro revestido por acido borico (H3BOs), precursor da fase vitrea
B20;3, tratados em temperaturas entre 700 °C e 900 °C. A andlise realizada leva a entender
que a fase vitrea apresenta baixa molhabilidade em relagdo as particulas de ferro,
tendendo a segregagdo e consequente diminuigdo da resistividade elétrica do SMC. Isso
faz com que o composito baseado puramente em H3BO; tenha que se limitar a uma
temperatura de tratamento térmico mais baixa para garantir a integridade do revestimento
isolante e boas propriedades magnéticas.

Ja no trabalho desenvolvido por Tontini (TONTINI, 2017), tem-se um SMC
formado por particulas de ferro puro revestidos por silicato de sdédio contendo
nanoparticulas de 6xido de titanio e de 6xido de aluminio dispersas na matriz vitrea de
silicato. Os resultados alcangados por Tontini demonstraram grande efeito benéfico da
presenca das nanoparticulas ceramicas na manutencao da integridade do filme isolante
durante o tratamento térmico. Segundo o autor, isso se deve ao fato de que essas
nanoparticulas servem como massas térmicas, aumentando a energia necessaria para o
revestimento atingir a temperatura de transi¢do vitrea, e também pelo fato dessas
nanoparticulas distribuidas no interior da fase vitrea aumentarem a viscosidade do

revestimento apos essa transicao ser atingida.
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3.7 NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINCO

Existe um grande niumero de técnicas para producdo de nanoparticulas ceramicas
conhecidas na literatura, dentre elas pode-se citar as vias: evaporag¢ao fisica, hidrotérmica,
deposicdo quimica por vapor com alimentacdo ciclica, evaporagdo térmica, deposicao
quimica metélica organica por vapor, pirdlise de pulverizacao, deposicao assistida por
feixe de ions, ablacdo a laser, deposi¢ao por evaporagdo catodica, crescimento assistido
por mascara, método de solugdo, etc. (WAHAB; KIM; SHIN, 2009). Além dessas
técnicas, o método conhecido por sol-gel se mostra como um método extremamente
simples e pouco oneroso, além de contar com a possibilidade de se controlar facilmente
tamanho e morfologia das nanoparticulas através de monitoramento sistematico dos
parametros de reagdo (HASNIDAWANI et al., 2016; OSMAN; MUSTAFA, 2015).

Dentre os trabalhos de sintese de nanoparticulas 6xidas, as nanoparticulas de
o6xido de zinco (ZnO) recebem grande atengdo por ser um oOxido considerado
ambientalmente amigavel e de interesse em diversas aplicagdes. Seu uso inclui desde
aplicagdes industriais, como semicondutor, a usos na area médica gracas aos ajustes de
suas propriedades, as quais sdo fortemente dependentes de sua morfologia (OSMAN;
MUSTAFA, 2015). De acordo com Osman ¢ Mustafa (OSMAN; MUSTAFA, 2015), o

processo de crescimento de nanoparticulas de ZnO pode ser descrito pela sequéncia de

reacoes:
Zn(CH3COO0),+2H,0 + 2NaOH — Zn(OH); + 2CH3COONa +2H>0 (D
Zn(OH); (gel) + 2H20 = Zn*" + 20H" + 2H,0 = [Zn(OH)4]> (I1)
[Zn(OH)4]? <> ZnOy? +2H20 (I11)
Zn0y2 + 2H,0 < ZnO + 20H" (IV)

O mecanismo de formagdo de nanoestruturas de ZnO ¢ um processo complexo,
mas pode ser divido em duas fases principais: a geracdo de um nucleo de ZnO ¢ o
subsequente crescimento do cristal de ZnO, onde os complexos [Zn(OH)4]? servem como
unidade basica de crescimento para a formagao das nanoestruturas de ZnO. O acetato de
zinco di-hidratado (Zn(CH3COO),2+2H,0) pode se converter em um coloide de hidréxido
de zinco (Zn(OH)2) em meio basico, como mostrado na reagdo I. Durante o processo,

parte do coloide se dissolve em Zn** e OH™ de acordo com a reagdo II. Quando a
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concentragdo de Zn*" e OH" atinge o grau de supersaturagdo do ZnO, niicleos de 6xido de
zinco sdo formado de acordo com as reagdes III e IV (OSMAN; MUSTAFA, 2015).
Esses processos de produgao de nanoparticulas de 6xido de zinco em meio aquoso
também sofrem grande influéncia do pH do meio, modificando tamanho e morfologia das
nanoestruturas formadas, indo de placas a formag¢ao de nanoflores (WAHAB et al., 2009;
WAHAB; KIM; SHIN, 2009). Essas modificagdes estao ligadas com as cargas elétricas
na superficie dos nucleos formados, cargas essas que variam conforme o pH do meio e
que podem ser mensuradas através da medida de potencial Zeta. Como indicativo geral,
tem-se que suspensdes em um determinado pH com potencial Zeta com mddulo maior
que 30 mV, tendem a ter repulsdo eletrostatica entre as particulas, permitindo atingir
estabilidade da suspensdo. A Figura 11 apresenta medidas experimentais de potencial
Zeta para nanoparticulas de 6xido de zinco em duas concentragdes diferentes em uma

suspensao aquosa.

Figura 11 — Curva de potencial zeta para nanoparticulas de 6xido de zinco em agua nas

concentragdes de 25 mg/L e 100 mg/L.
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Fonte: Omar, Abdul e Serge, 2014 (OMAR; ABDUL; SERGE, 2014)

Em suspensdes envolvendo uma mistura binaria de particulas com cargas opostas
na superficie, pode ocorrer uma atracdo entre essas particulas, fendmeno de interesse em
algumas aplicag¢des industriais como a producao de papel (LIN et al., 2006). Dadas as
cargas positivas apresentada pelas nanoparticulas de 6xido de zinco, em pH entre 7 ¢ 9
conforme Figura 11, e as cargas negativas que se acumulam na superficie de particulas
metalicas nesses valores de pH (STEUER; KRASTEV; LEMBERT, 2014), pode-se

promover heteroagregagao entre essas particulas, sendo uma forma eficiente para recobrir
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a particula metalica com 6xido de zinco. Esse método foi utilizado pela universidade
chinesa Lanzhou descrito na patente CN106493354 em que € promovido o recobrimento
de nanoparticulas de niquel com nanoparticulas de 6xido de zinco (ZIQI, 2017).

E ainda valido mencionar que o 6xido de zinco tem uma excelente afinidade
quimica com o 6xido de boro (B203), sendo este ultimo utilizado como agente fluxante
para permitir uma maior densificagdo na sinterizagdo de Oxido de zinco
(KUSHNIRENKO; MARKEVICH; RUSAVSKY, 2010). A Figura 12 apresenta a
superficie sinterizada de particulas de ZnO misturadas com diferentes quantidades de

acido borico, este tltimo usado como fonte de 6xido de boro.

Figura 12 - Imagens da superficie sinterizada de ZnO com diferentes quantidades
iniciais de acido borico nas porcentagens massicas: 0,5%(a), 2%(b) e 15%(c).

.f" : .

Fonte: Kushnirenko, Markevich e Rusavsky, 2010 (KUSHNIRENKO; MARKEVICH; RUSAVSKY,
2010)

Além da boa molhabilidade, esses 6xidos podem se combinar na forma de boratos
de zinco, os quais sdo formados com uma cinética bastante lenta e resultam em materiais
com altissimos valores de resistividade elétrica, tais como ZnB4O7, predominantemente
encontrado até 800 °C e com resistividade elétrica igual a 2,5.10” Q.m, e ZnsO(B¢O12),
encontrado como fase majoritaria acima de 900 °C e que possui resistividade elétrica igual
a1,2.10° Q.m (CHANG; YAN; YANG, 2006; KIPCAK et al., 2013, 2016; WHITAKER,
1972).

A excelente molhabilidade entre esses compostos (ZnO e H3BO3) e a alta
resistividade elétrica dos mesmos, combinados em uma tnica fase ou ndo, fazem com que
sejam excelentes candidatos para cumprir o papel de isolante entre as particulas

ferromagnéticas em um compdsito magnético mole.
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4 DESENVOLVIMENTO EXPERIMENTAL

Nesta se¢ao sdo descritos os métodos de produgdo e caracterizagdo dos materiais

desenvolvidos neste trabalho.
4.1 PO DE FERRO BASE

Como particula ferromagnética base para producao do compdsito magnético mole
a ser produzido foi utilizado o p6 de ferro ABC 100.30 (HOGANAS AB), que possui um
tamanho de particula médio de 180 pum e uma morfologia irregular devido ao processo de

atomizacao a dgua utilizado em sua producao tal qual apresentado na Figura 13.

Figura 13 - Micrografia do pd de ferro ABC 100.30 como recebido.
T F Y R

i, i [ oy, "ol 3
SEM HV: 15.0 kV WD: 14.99 mm | | VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 200 x Det: SE 200 pm
View field: 1.38 mm | Date(m/dly): 08/26/16 Performance in nanospace

Fonte: Autoria propria.

Como forma de aumentar a plasticidade do p6 e diminuir o numero de contornos
de grao no interior da particula, um processo de crescimento de grdo desenvolvido no
Laboratério de Materiais da UFSC (LabMat) aplicado primeiramente no trabalho de
Tontini (TONTINI, 2017) para o p6 de ferro AT 500 (HOGANAS AB) fora também
aplicado ao p6 ABC 100.30 utilizado neste trabalho.

O processo de crescimento de grao utilizado ocorre de forma semelhante ao

descrito por Tontini (TONTINI, 2017), a exce¢do dos parametros de plasma, uma vez que
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o processo utilizado neste trabalho fora realizado em forno resistivo tubular. O tratamento
¢ composto do ciclo térmico apresentado na Figura 14, o qual varia entre patamares de
temperatura em 880 °C e 950 °C. Esta variacdo de temperatura transita o ferro entre as
fases alfa (<912 °C) e gama (> 912 °C) acelerando o processo de crescimento de grao

das particulas (TONTINI, 2017).

Figura 14 - Ciclo térmico para crescimento de grao de pd de ferro em forno tubular.

Tempo dos Patamares: 10 min
Taxa entre Patamares: 5 °C/min

+~— 8°C/min

Atmosfera: 95% Ar / 5% H,
Fluxo: 400 sccm

Fonte: Autoria propria.

4.2 RECOBRIMENTO DAS PARTICULAS DE FERRO

Realizado o tratamento no p6 de ferro base conforme definido na Secao 4.1, passa-
se arealizar os revestimentos das particulas de ferro a fim de se obter o p6 que dard origem
ao compdsito magnético mole apds compactagdo e tratamento térmico das amostras. O
processo de recobrimento realizado nesse trabalho se d4a em duas etapas, ilustradas fora
de escala na Figura 15, que tratam do:

(a) Recobrimento das particulas de ferro com nanoparticulas de 6xido de zinco (ZnO);

(b) Recobrimento das particulas de ferro contendo ZnO com acido boérico (H3BO3).

Figura 15 - Etapas de recobrimento das particulas de ferro para formagao do po

Fonte: Autoria propria.
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Tendo em mente a disposi¢dao dos recobrimentos, se supde que as nanoparticulas
de oxido de zinco irdo incrustar na superficie das particulas de ferro durante a etapa de
compactag¢do dada a diferenca de dureza entre os dois materiais. Dessa forma, apos a
compacta¢do as nanoparticulas de 6xido de zinco estardo ainda mais aderidas as particulas
de ferro por estarem incrustradas em sua superficie. Além disso, durante a compactagao,
0 acido bdrico adicionado ird cisalhar e atuar como lubrificante (DAMERA; PASAM,
2008).

Seguindo a rota usual de processamento, a amostra ¢ levada ao forno, apos a
compactacdo, para realizagdo de um tratamento térmico para alivio de tensdes das
particulas de ferro. Durante esse tratamento, o acido borico ird se decompor liberando
vapor d’agua e se tornara 6xido de boro (B203), que possui temperatura de transi¢ao vitrea
igual a 580 K (307 °C) (BOTTA et al., 2008). Dado o excelente molhamento do ¢xido de
boro em relagdio ao oOxido de zinco como explorado por diversos autores
(KUSHNIRENKO; MARKEVICH; RUSAVSKY, 2010; UTSUMI; MURAKAMI;
ISHII, 1981), ¢ esperado que a medida em que ¢ dado tempo para que o 6xido de boro
molhe as nanoparticulas de ZnO incrustradas no ferro, tenha-se também o isolamento
entre as proprias particulas de ferro. De fato, a expectativa ¢ que as nanoparticulas atuem
como modificadoras da superficie da particula de ferro para melhorar o molhamento da
fase vitrea (B203) em relagdo ao ferro. O esquematico da Figura 16 ilustra essas
suposi¢des na interface entre duas particulas do pd produzido, passando entre o simples
contato entre as particulas, compactagao e por fim tratamento térmico que formara o SMC

final.

Figura 16 — Esquematico da evolugdo esperada da interface entre particulas na
sequéncia de producao do compdsito magnético mole.

i Particulas de ferro e/= H,BO,

() Nanoparticulasde ZnO

Compactacgao Tratamento Térmico

Fonte: Autoria propria.
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Nas subse¢des apresentadas na sequéncia, encontra-se o procedimento adotado

para adi¢do de cada uma das duas camadas de revestimento do p6 precursor do compdsito

magnético mole final.

4.2.1 Primeiro recobrimento: 6xido de zinco nanoparticulado

A primeira etapa de recobrimento das particulas de ferro foi realizada de acordo

com o protocolo a seguir.

1.

Preparagdo da solucdo A contendo 0,160 g de hidroxido de sdédio (NaOH) em
50 ml de 4gua deionizada.

Preparacao da solucdo B contendo 0,439 g de acetato de zinco di-hidratado
(Zn(CH3COQ0)2+2H,0) em 50 ml de 4gua deionizada.

Adicdo a solugao A de 40 g de p6 de ferro ABC 100.30 previamente tratado
termicamente para crescimento de grao.

Agitagao da solugdo A contendo o pd de ferro em agitador mecanico de pas por 1
minuto com velocidade de rotacao aproximada de 600 rpm.

Aumento da rotagdo para cerca de 1000 rpm e adi¢do da solugdo B na solugdo A
contendo o po de ferro.

Manutengao da agitagdo em 1000 rpm por 1 minuto e entao redugao da agitagdo
para 600 rpm.

Lavagem do p6 com etanol 92,8% para remocdo do acetato de sodio
(CH3COONa) em solugdo. Durante o descarte do excesso de solugdo, o p6 de
ferro, agora revestido, ¢ mantido no béquer com o auxilio de um ima.

Apo6s a lavagem, as particulas revestidas passam por uma etapa de filtracdo
assistida por vacuo, visando facilitar a etapa de secagem posterior.

O pd passa por uma etapa de secagem em uma estufa a vacuo, mantida em 80 °C

por 30 minutos.

Durante o passo 6, ¢ dado tempo para que as nanoparticulas de hidréxido de zinco

formadas sejam atraidas e mantenham-se aderidas a superficie das particulas de ferro pela

diferenca de carga na superficie desses materiais particulados, tal como exposto na

Secdo 3.7 da revisdao bibliografica desse trabalho. De fato, esse tempo de mistura foi

tomado como principal fator de controle sobre a quantidade de 6xido de zinco depositada

na superficie do po de ferro.
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Para efeito de caracterizacdo, esse procedimento foi também realizado sem a
adicao de po de ferro para identificagdo da fase formada apos as operagdes de lavagem e
secagem, evidenciando também a pureza do produto formado. Para tanto, foi utilizado
uma centrifuga para decantar os precipitados apds lavagem. Apos a secagem, o material
seco foi moido manualmente usando pistilo e almofariz e levado para andlise de difragao
de raios X (DRX) para identificacdo do composto formado. Adicionalmente, esse
procedimento sem adi¢do de pé de ferro também foi realizado para medig¢ao do potencial
zeta das nanoparticulas produzidas em conjunto com a medigdo de seu didmetro
hidrodindmico logo apoés a sintese.

Por fim, foram também observados, através de microscopia eletronica de
varredura, o tamanho e forma dessas nanoparticulas com diferentes tempos de mistura a
fim de identificar evolugdes dessas caracteristicas ao longo dos tempos utilizados para a

produgdo dos compdsitos.

4.2.2 Segundo recobrimento: acido borico

Apds o primeiro recobrimento com ZnO nanoparticulado, uma determinada
quantidade de 4cido borico em relagdo a massa do po a ser revestido ¢ tomada para realizar
a segunda etapa de recobrimento. Para tanto, o processo ¢ dado pelo protocolo:

1. Dissoluc¢ao, sob agitacdo magnética, do acido bdrico reservado (0,1% ou 0,2% em
relagdo a massa do po de ferro contendo ZnO) em 10 ml de 4lcool isopropilico
aquecido a 65 °C com um tempo de homogeneizagao de 10 minutos.

2. Disposi¢do da solucdo de acido borico em uma placa de Petri grande o suficiente
para formar uma fina pelicula da solu¢do. Na sequéncia espalha-se o p6 de ferro
sobre a solucdo evitando a formagao de aglomerados.

3. Agitagdo leve de forma manual da placa de Petri até secagem completa do po.

Tal procedimento foi adaptado a partir da patente US20100224822 B2 da empresa
Quebec Metal Powders Ltd. que trata da producao de SMCs com borax (Na;B4O7.10H>0O)
ou acido borico (VACHON; GELINAS, 2014), e do protocolo adotado por Ramos Filho
(RAMOS FILHO, 2016).
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4.3 CONFORMACAO E TRATAMENTO TERMICO

Com o pé de ferro devidamente preparado e recoberto pelas camadas de ZnO e
H3BO:s, € possivel entdo partir para a producao de amostras para posterior caracterizagao
das propriedades elétricas, magnéticas e mecanicas. Para tanto, ¢ necessario realizar a
conformagado do po e subsequente tratamento térmico para alivio de tensdes e aumento de

resisténcia mecanica. Para tanto, o procedimento adotado ¢ dado por:

1. Mistura do p6 SMC com 0,3% em massa de lubrificante Kenolube.

2. Compactagado uniaxial com duplo efeito a frio utilizando 800 MPa de pressao de
compactagdo para produzir amostras toroidais de se¢do quadrada para medidas
das propriedades elétricas e magnéticas, e em formato de barra para medigdo da
resisténcia mecanica. As dimensdes das amostras estdo apresentadas na Figura 17.

3. Tratamento térmico em forno tubular resistivo com atmosfera de ar sintético
(80% N2/ 20% O2) contando com dois patamares: um em 320 °C para extragao
do lubrificante e outro em 450, 500 ou 550 °C para alivio de tensdes. O ciclo

térmico utilizado esta representado na Figura 18.

Figura 17 - Dimensdes em mm das amostras em formato de barra e de toroide
compactadas para medi¢do da resisténcia mecanica, da resistividade elétrica e das
propriedades magnéticas.

Fonte: Autoria propria.
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Figura 18 - Ciclo térmico para alivio de tensdes das amostras compactadas.
450 °C
ou 500 °C 30 min
ou 550 °C

30 min

320 °C

+— 5°C/min

Atmosfera: 80 % N, / 20% O,
Fluxo: 400 cm¥min (sccm)

Fonte: Autoria propria.

4.4 TECNICAS DE CARACTERIZACAO

Nessa se¢do sao detalhados os equipamentos e técnicas utilizadas para

caracterizagcdo do material produzido nesse trabalho.

4.4.1 Microscopia optica

As imagens de microscopia Optica, utilizada para avaliagdo do tamanho de grao
das particulas de ferro antes e depois do tratamento térmico, descrito na se¢do 4.1, foram
obtidas utilizando um microscopio Leica DM4000 M LED apds preparacdo metalografica

e ataque das amostras com uma solucao de nital 2%.

4.4.2 Distribuicao granulométrica

Ainda como parte da caracterizagdo do pd de ferro nas condi¢des pré e pos-
tratamento de crescimento de grao, foram analisadas as distribui¢des granulométricas
usando um analisador de tamanho de particulas por difracdo a laser Cilas PSA1190 em

analise via umida.
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4.4.3 Propriedades tecnologicas do po

As propriedades tecnologicas do p6 caracterizadas tanto para o p6 de ferro, antes
e apos crescimento de grdo, quanto para os pds ja revestidos foram escoabilidade e
densidade aparente dada a importancia desses parametros para aplicagdo industrial de
materiais particulados. Todos os pos analisados foram previamente misturados com
lubrificante de compactagao Kenolube em uma propor¢ao de 0,3% em peso.

Para realizar a medida de escoabilidade, pesou-se 35 g do respectivo p6 a ser
analisado e este foi depositado dentro do funil de Hall com o orificio de saida, didmetro
de 2,5 mm, bloqueado com o dedo. Apds liberagdao da saida, acionou-se o cronometro
para verificar o tempo necessario para que todo o p6 caisse no cadinho coletor, com o
resultado sendo medido em segundos. Foram tomadas cinco medidas por amostra e estas
foram baseadas na norma MPIF (Metal Powder Industries Federation) Standard 03,
exceto em relacdo a massa de po recomendada pela norma (50 g).

Para realizar a medida da densidade aparente, posiciona-se um cadinho de volume
conhecido embaixo do funil de Hall, completa-se o funil com o respectivo po6 e deixa-se
0 po cair até que o cadinho transborde. Remove-se o excesso do p6 acima do cadinho sem
causar vibragdo e pesa-se a massa total do cadinho preenchido com o pd. Dada a razdo
entre a massa medida e o volume conhecido do cadinho, define-se a densidade aparente
do po, a qual ¢ tomada cinco vezes por amostra com medidas baseadas na norma MPIF

Standard 04.

4.4.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV) foram feitas com o
equipamento da marca TESCAN, modelo VEGA3 LMU de 30 kV, equipado com sonda
de espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDX).

A técnica de EDX foi empregada principalmente para observacao do p6 de ferro
apds a primeira etapa de recobrimento (ZnO) para investigacdo da homogeneidade e
espessura da camada formada na superficie das particulas de ferro. Embora deva-se ter
em mente que a quantificacdo via EDX ndo se traduz diretamente em uma massa de zinco
aderida ao ferro devido as particularidades da técnica, a medi¢ao realizada foi utilizada a
fim de se obter uma medida indireta da quantidade de 6xido de zinco na superficie do p6

de ferro através da medi¢do com os parametros fixados:
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e Distancia de trabalho: 15 mm
e Tensdo no filamento: 15 kV
e Intensidade do feixe: 15
Nas sinteses realizadas nesse trabalho, essas medi¢des foram adotadas de forma
comparativa a fim de entender o efeito do tempo de mistura sobre a quantidade de 6xido

de zinco depositada sobre as particulas de ferro.

4.4.5 Difracao de raios X (DRX)

Analises de difracdo de raios X foram realizadas em um difratdmetro marca
PANalytical modelo X’PERT MPD-PRO na geometria 6-0, utilizando radiacdo de cobre
com A=1,5418 A e filtro de niquel no detector. O equipamento possui uma precisdo de
0,001° em 20. A caracterizacdo dos picos do perfil de DRX foi realizada utilizando o

software X’PERT HIGHSCORE PLUS.

4.4.6 Potencial zeta e didmetro hidrodinimico

Caracterizagdes a respeito do potencial zeta e didmetro hidrodindmico das
nanoparticulas produzidas segundo a rota descrita na se¢ao 4.2.1, porém sem adi¢ao das
particulas de ferro, foram executadas em um Zetasizer Nano ZS da Malvern Instruments
no Laboratorio LINDEN-Metro. As amostras analisadas foram obtidas pela remog¢ao de
uma aliquota da suspensdo-mae, a qual tinha o pH controlado e sequencialmente

aumentado pela adicao de NaOH.

4.4.7 Resistividade elétrica

A resistividade elétrica dos materiais foi medida a partir das amostras toroidais
através de um aparato experimental desenvolvido pelo Grupo de Concepgao e Analise de
Dispositivos Eletronicos (GRUCAD-UFSC), como apresentado esquematicamente na
Figura 19. A construcdo e avaliacdo desse aparato foram parte do trabalho de
Silva (SILVA, 2017).

O equipamento consiste em um nucleo de material ferromagnético de alta
permeabilidade envolvido por um enrolamento primario € um enrolamento secundario.

Pode-se abrir o circuito magnético formado pelo nucleo para insercao da amostra toroidal



53

a ser analisada, que para o equacionamento fisico desse sistema ¢ tratada como uma espira

curto-circuitada.

Figura 19 - Ilustragdo do circuito magnético confeccionado pelo GRUCAD - UFSC.
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Fonte: Silva, 2017 (SILVA, 2017).

Uma tensdo v,(?) ¢ aplicada no enrolamento primario para a excitacao do circuito
magnético, gerando um fluxo magnético no nucleo. A variagdo temporal do fluxo que
atravessa o toroide provoca uma corrente induzida is(¢2) no mesmo. A tensdo induzida na
amostra ¢ calculada a partir do valor da tensdo medida vy(?) no enrolamento secundario,
sendo que a tensdo na amostra ¢ dada pela tensdo no enrolamento secundario dividido
pelo numero de espiras, desprezando a dispersao de fluxo fora do nucleo magnético de
alta permeabilidade.

A resisténcia elétrica da amostra pode ser calculada, de forma confiavel segundo
analises de Silva, através do calculo da poténcia média dissipada na amostra (Equagao 13)

devido a circulagdo de corrente elétrica, dada pela Equagao 14.

T
1
P = Tf vamostra(t)- iamostra(t)dt [W] (13)
0
R=— (] (14)

Na Equagdo 13, P ¢ a poténcia dissipada, T ¢ um periodo da senoide, Vamostra(t) €
a tensao na amostra € lamostra(t) € @ corrente lida na amostra através de um transdutor de
corrente Tektronix A622. Na equacdo 14, tem-se que R ¢ a resisténcia elétrica da amostra,
P ¢ a poténcia dissipada pela amostra e I ¢ o valor da corrente eficaz na amostra.

A resisténcia elétrica R de um componente ¢ uma caracteristica que esta

relacionada com as suas dimensdes e com a resistividade pr do material que o compde.
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A relacdao entre resisténcia elétrica R e resistividade pr do material ¢ dada pela
Equagdo 15, onde Suner corresponde a segdo transversal da amostra € / ao seu caminho
magnético médio, re e 1; sdo respectivamente os raios externo e interno do tordide e h a

sua altura.

RS ner R(re —rjh
2n(re = 1) /In (19

[Q.m] (15)

O procedimento de obtencao dos valores da resisténcia elétrica e subsequente
calculo da resistividade no material é feito através de um instrumento virtual programado

em LabVIEW.

4.4.8 Permeabilidade e perdas magnéticas

As propriedades magnéticas de interesse (permeabilidade e perdas) para aplicagao
de materiais ferromagnéticos moles sdo extraidas do lago B-H, sendo que as perdas no
material estdo relacionadas com a area do laco e a permeabilidade ¢ obtida da relacdo
entre os valores maximo de inducdo e campo aplicado (B/H).

As propriedades magnéticas das amostras em formato toroidal foram obtidas
através do método ring core test, utilizando uma bancada para medi¢des de propriedades
MPG200 da fabricante Brockhaus. Este método consiste em bobinar a amostra com dois
enrolamentos sobrepostos de espiras de cobre, onde durante o ensaio ¢ aplicada uma
corrente elétrica no enrolamento primario (130 voltas) e medida uma tensdo senoidal
induzida no enrolamento secundario (500 voltas). Os enrolamentos de cobre na amostra
foram confeccionados com o auxilio de uma bobinadeira toroidal.

Os ensaios foram realizados varrendo uma série de frequéncias (10, 50, 60, 100,
200, 300, 400, 500, 600, 700, 800, 900 e 1000 Hz), onde para cada frequéncia foram
avaliadas as perdas e permeabilidade magnéticas nas indu¢des méaximas de 0,1 até 1,5T
em passos de 0,1 T. E importante mencionar que durante os ensaios, a bancada realiza
controle no bobinamento secundario para manter o sinal da tensao senoidal, com fator de

forma de 1,110 + 1%, respeitando a recomendacdo da norma NBR 5161.
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4.4.9 Resisténcia a ruptura em flexdo 3 pontos

As amostras com formato de barra foram utilizadas para determinacdo da
resisténcia mecanica na forma de um ensaio de flexdo de 3 pontos. Para tanto foi utilizado
uma maquina universal de ensaios mecanicos, MTS 810 — TestStar 2s, com uma célula
de carga de 300 kgf. O ensaio foi realizado de acordo com a norma MPIF 41, com
distancia entre os roletes de apoio das amostras de 25,4 mm como apresentado na
representacdo esquematica da Figura 20. A tensdo de ruptura ¢ calculada de acordo com

a Equacdo 16:

3FL

O3p = 2bd? [MPa] (16)

Em que F ¢ a carga aplicada em N, L ¢ a distancia entre os roletes, € b e d sdo
respectivamente a largura e a espessura do corpo de prova de se¢ao retangular em mm.

Foram caracterizadas 3 réplicas de cada condi¢do das amostras na fase de exploragao.

Figura 20 - Representacdo esquematica do ensaio de flexdo de 3 pontos.
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Fonte: Autor.

4.4.10 Termogravimetria

Foram realizadas andlises termogravimétricas de amostras de po de ferro
recobertas com ambos H3BOs e ZnO, somente com H3:BO3, somente com ZnO, além do
p6 ABC 100.30 sem revestimento em uma atmosfera oxidante usando um STA449 F3 da
Netzsch. O ciclo térmico utilizado inclui um aquecimento de 10 °C/min partindo de 50 °C
até 500 °C seguido de uma isoterma de 30 minutos na temperatura de 500 °C. Essa andlise
objetiva o entendimento do comportamento do revestimento durante o tratamento
térmico, especialmente em relagdo ao mecanismo responsavel pela resisténcia mecanica

das amostras produzidas.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados apresentados nesse trabalho sdo focados principalmente no
compdsito magnético mole desenvolvido e suas propriedades magnéticas. Porém, dada a
importancia das caracteristicas do p6 de ferro e do processo de recobrimento sobre o
comportamento do material composito, esses foram também caracterizados a fim de
suportar as discussoes realizadas a respeito das propriedades observadas nos compdsitos.

Dessa maneira, as subsegoes seguintes apresentam os resultados de caracterizagao
realizados sobre o p6 de ferro, sobre as nanoparticulas de 6xido de zinco, sobre os
compositos magnéticos moles e por fim os resultados referentes ao modelamento

matematico visando a otimizacao dos compositos desenvolvidos.

5.1 PO DE FERRO

O p6 de ferro utilizado nesse trabalho, ABC 100.30, foi submetido a um
tratamento térmico de crescimento de grao conforme descrito na se¢do 4.1. Tal tratamento
tem dois principais objetivos: (i) aumentar a plasticidade do p6, permitindo aumento da
densidade do compactado; e (ii) reduzir nimero de contornos de grdo no interior da
particula, reduzindo assim o numero de barreiras para movimentagdo das paredes de
dominio. Alcangar esses dois objetivos possibilitariam atingir um aumento da
permeabilidade magnética e uma redugdo da parcela de perdas por histerese. No entanto,
esse mesmo tratamento deve minimizar a sinterizacdo entre as particulas de ferro, visto
que esse efeito indesejavel dificulta a producdo de um recobrimento uniforme das
particulas.

A Figura 21 apresenta o resultado desse crescimento de grdo como um objetivo
alcangado ao passo que se percebe um menor nimero de contornos de grao no interior
das particulas apds o tratamento térmico.

Ao mesmo passo que o crescimento de grao ocorre por processos difusivos, o
mesmo mecanismo poderia levar a um crescimento do tamanho de particula causada
principalmente pela sinteriza¢ao de particulas pequenas sobre particulas maiores durante
o tratamento de crescimento de grao. De fato, a formacao de pescocos entre as particulas
de ferro ocorre em certo grau, pois apos o tratamento térmico o material encontra-se na
forma de aglomerados de baixa resisténcia mecénica ao invés de particulas soltas. Esses

aglomerados, no entanto, sao facilmente quebrados com auxilio de pistilo e almofariz.
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Figura 21 — Microestrutura do pd de ferro ABC 100.30 (a) antes e (b) ap6s tratamento
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Fonte: Autoria propria.
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O po6 obtido apos a quebra dos aglomerados, assim como o p6 ABC 100.30 ndo

tratado termicamente, foi caracterizado em um analisador de tamanho de particula. Os

resultados dessas analises sdo apresentados nos histogramas de distribuicdo de tamanho

de particula na Figura 22. Com base nessas distribui¢des, percebe-se que apesar de o

tratamento térmico aumentar consideravelmente o tamanho de grao das particulas, esse

processo nao levou ao crescimento significativo por sinterizacao das particulas de ferro.

Figura 22 - Distribuicao de tamanho de particula do p6 ABC 100.30 (a) antes e (b) apds
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Ainda, se houvesse sinterizagdo significativa de particulas pequenas sobre as

particulas maiores, seria perceptivel um aumento na area superficial das particulas. No

entanto, assim como mostrado nas microscopias eletronicas da Figura 23, as
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caracteristicas de forma sdo aparentemente mantidas apds o tratamento térmico. Embora
as analises realizadas sobre as micrografias possuam apenas carater qualitativo, ndo foram
observados indicios de que a superficie do pé tratado se torne mais irregular que o pd no

estado como recebido por conta da sinterizacdo de particulas pequenas sobre as grandes.

Figura 23 - Microscopia eletronica do po6 de ferro ABC 100.30 antes (a) e depois (b) do
tratamento térmico de crescimento de grao.
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Fonte: Autoria propria.

Tendo em vista que a Unica diferenga observada nas analises no p6 ABC 100.30
antes e depois do tratamento térmico ¢ dada somente pelo aumento do tamanho de gréo,
pode-se afirmar que tal tratamento foi efetivo para alterar a microestrutura da forma que

se imagina ser a mais benéfica para a producao de compositos magnéticos moles.

5.1.1 Propriedades magnéticas do po de ferro

Tendo em vista o efeito do tratamento térmico de crescimento de grdao do po
ABC 100.30, produziu-se amostras toroidais para analise das diferengas das propriedades
magnéticas do po de ferro antes e depois do tratamento. Durante a preparacdo dos
tordides, percebeu-se uma densidade geométrica da amostra feita com o pd tratado
(7,30 g/cm?®) levemente maior que a densidade observada no pd como recebido
(7,24 g/cm?). Apesar de pequena, essa diferenga pode ser um indicativo da melhoria da
plasticidade do pd apds o crescimento de grao, caracteristica buscada pelo tratamento

térmico aplicado.
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Dada a baixa resistividade elétrica dessas amostras por conta da auséncia de um
material isolante elétrico entre as particulas, os ensaios foram realizados apenas nas
frequéncias de 3 e 10 Hz. As medidas realizadas nas duas frequéncias permitem realizar
uma separacao simplificada das perdas nas componentes estaticas (histerese) e dindmicas.
O procedimento para tal € realizar a extrapolagdo das perdas de energia, em J/kg, para
uma frequéncia de 0 Hz, que referencia as perdas por histerese, enquanto as perdas
dinamicas sao obtidas das diferengas entre as perdas medidas e as perdas por histerese.
Tal procedimento ¢ exemplificado na Figura 24 para uma indugdo magnética de 1 T. E
importante ressaltar que a conversao de perdas em termos de energia (J/kg) para perdas
em termos de poténcia (W/kg) € obtida pela simples operacdo de multiplicagdo pela

frequéncia (Hz), como previamente demonstrado na secao 3.3.

Figura 24 - Procedimento de divisdo de perdas nas componentes por histerese e

dinamica.
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Fonte: Autoria propria

As medidas magnéticas realizadas permitem confirmar o efeito benéfico esperado
do tratamento térmico sobre a redugdo das perdas e o aumento da permeabilidade

magnética, como mostrado respectivamente na Figura 25 e Figura 26.
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Figura 25 - Perdas totais em 10 Hz de amostras de ABC 100.30 como recebido e tratado

termicamente para crescimento de grao.
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Figura 26 - Permeabilidade magnética relativa em 10 Hz de amostras de ABC 100.30
como recebido e tratado termicamente para crescimento de grao.
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Realizando o procedimento de divisdo de perdas, observa-se na Figura 27 que nao

ha mudanca no comportamento das perdas dindmicas entre as amostras, o que indica que

ndo h4 modificacdo significativa da resistividade elétrica do p6 ABC 100.30 apos o

tratamento térmico. Uma vez que as perdas dindmicas sao mantidas, consequentemente

toda a redugdo observada nas perdas totais sdo referentes a queda da parcela das perdas

por histerese, como demonstrado na Figura 28. Embora as figuras retratem as medidas

realizadas em 10 Hz, a mesma tendéncia ¢ observada para as medidas em 3 Hz.
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Figura 27 - Perdas dindmicas em 10 Hz de amostras de ABC 100.30 como recebido e
tratado termicamente para crescimento de grao.
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Figura 28- Perdas por histerese em 10 Hz de amostras de ABC 100.30 como recebido e
tratado termicamente para crescimento de grao.
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5.1.2 Propriedades tecnologicas do po de ferro

,6

Com vista a utilizagdo futura do composito magnético mole desenvolvido nesse

trabalho em ambiente industrial, ¢ importante entender se as propriedades tecnologicas

do p6 produzido estdo em niveis compativeis com aqueles atualmente utilizados pela

industria de metalurgia do p6. Para tanto, a comparagao de tais propriedades, em termos

de escoabilidade e densidade aparente, se dara em relacdo ao proprio po de ferro

comercial ABC 100.30 que fora utilizado como p6 base para os compositos.
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Na industria, a escoabilidade referencia o tempo necessario para preenchimento
da matriz de compactacdo, tendo impacto direto na qualidade do compactado e na
produtividade. Maiores tempos, isto €, baixa escoabilidade do p6, podem gerar gradientes
de massa na cavidade da matriz de compactacdo. Ja a densidade aparente diz respeito a
densidade que o pd possui dentro da cavidade da matriz de compactacdo antes da
aplicacdo da carga. Valores maiores de densidade aparente resultam em aumento da
produtividade, uma vez que a menor distancia percorrida pelos pungdes de compactacao
permitem a reducao do tempo dessa operacao. Além disto, maiores valores de densidade

aparente também promovem menor gradiente de densidade na peca apds compactacao.

Figura 29 - Propriedades tecnologicas do p6 ABC 100.30 antes e apos tratamento
térmico.
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Apesar da ndo observagdo de diferencas significativas na forma e tamanho antes
e depois do tratamento térmico, o tempo de escoamento aumentou e a densidade aparente
foi reduzida apds o tratamento térmico. No entanto, conforme os valores apresentados no
grafico da Figura 29, a mudancga ocorrida nos parametros tecnologicos do p6 ndo torna
limitante o seu uso industrial apds o tratamento térmico.

Dessa forma, embora deva ser esperado alguma queda na produtividade ao utilizar
o0 po tratado termicamente, as melhorias promovidas nas propriedades magnéticas ainda

parecem superar a queda na performance de escoabilidade e da densidade aparente do po.
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5.2 NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINCO

A partir da reagdo estequiométrica em solugdo aquosa (100 ml) entre 0,160 g de
hidroxido de s6édio (NaOH) e 0,439 g de acetato de =zinco di-hidratado
(Zn(CH3CO0O0),2+2H,0), segundo os passos descritos na Se¢do 4.2.1 exceto pela auséncia
do p6 de ferro e da etapa de lavagem, obteve-se uma suspensdo branca que decantava
rapidamente (cerca de 10 segundos) apos o término da agitagdo. Essa suspensao de
nanoparticulas foi entdo seca em estufa a 80 °C por 24 horas para realizacdo da
caracterizacdo apos a secagem. No entanto, apos a remog¢do do material da estufa,
observou-se que o po branco resultante desses processos rapidamente absorvia umidade
do ar, comportamento atribuido a presenca de acetato de sodio, o qual ¢ subproduto da
reacao utilizada para precipitacao do hidréxido de zinco Zn(OH),.

A caracteristica higroscopica inicialmente identificada ¢ indesejavel no pé do
compdsito magnético mole, pois poderia levar a oxidagdo da superficie das particulas de
ferro, dificultando a compactagcdo desse pd. Além disso, o acetato de sédio poderia
funcionar como uma fonte de carbono durante o tratamento térmico, impureza que pode
levar a uma queda na performance magnética do composito magnético mole quando em
solucao solida intersticial no ferro ou na forma de carbetos.

Como forma de contornar o problema observado, foi adicionado uma etapa de
lavagem ao protocolo seguida por uma etapa de decantagdo por centrifugagdo da
suspensdo por 15 minutos em 4000 rpm. O p6 branco resultante, apds lavagem e secagem
em estufa (80 °C por 24 horas), ndo mais apresentou caracteristicas higroscopicas,
mantendo massa praticamente constante ao longo do tempo. Através da caracterizacdo
via difragdo de raios X dessa amostra, difratograma apresentado na Figura 30, percebe-se
que o material analisado possui picos correspondente as posi¢des do 6xido de zinco, ZnO,
conforme carta referéncia “PDF 00-036-1451". Esse resultado implica no fato de que em
um dado momento dos processos realizados, seja ainda em suspensdo ou durante a

secagem, o hidroxido de zinco se transforma em 6xido de zinco bastante cristalino.
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Figura 30 - Espectro de difracdo de amostra apds operacao de lavagem evidenciando
pureza das nanoparticulas de ZnO produzidas.
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Fonte: Autoria propria.

5.2.1 Potencial zeta e diAmetro hidrodinidmico

Definida a reagdo para sintese das nanoparticulas de ZnO e contornado o
problema da higroscopicidade, buscou-se por meio de ensaio em Zetasizer encontrar o
pH no qual as nanoparticulas de ZnO apresentam menor didmetro hidrodinamico e maior
carga elétrica positiva. O objetivo dessa andlise ¢ determinar o pH que permite (i)
obtencdo de particulas menores, as quais terdo menor impacto na reducdo da
permeabilidade do compdsito por um menor afastamento entre as particulas de ferro; e
(i) promover melhor aderéncia das nanoparticulas na superficie das particulas de ferro
durante a mistura através do mecanismo de heteroagregacdo, considerando que as
particulas metalicas possuem excesso de carga negativa em sua superficie.

Para tanto, partiu-se de uma solugdo-mae de concentragao 0,2 mM produzida pela
mistura estequiométrica entre Zn(CH3COO),*2H>0 e NaOH, de onde foram retiradas as
aliquotas para as andlises. Entre as medidas, o pH da solu¢do-mae foi paulatinamente
aumentado pela adi¢do de NaOH.

Os resultados da andlise de potencial zeta realizadas (Figura 31a) revelam que a
maior carga positiva, alcan¢ada dentro do intervalo analisado, se da justamente para a
reacdo estequiométrica com pH proximo de 8. Essa mesma condi¢do também prové os

menores didmetros hidrodindmicos das nanoparticulas como apresentado Figura 31b.
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Figura 31 — (a) Potencial zeta e (b) didmetro hidrodindmico das nanoparticulas em
funcao do pH.
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Fonte: Autoria propria.

Adicionalmente, com o aumento do pH a carga na superficie das nanoparticulas
¢ reduzida, levando a agregacdo das mesmas e consequente aumento do didmetro
hidrodinamico. Para pH maior que 10, a carga negativa na superficie se torna elevada o
suficiente para causar repulsdo entre as nanoparticulas, levando a uma reducao do
diametro hidrodindmico, embora ndo seja o suficiente para quebrar boa parte dos
agregados formados anteriormente sem auxilio de um ultrassom de ponteira, por
exemplo. De qualquer forma, ainda que essas nanoparticulas fossem sintetizadas
diretamente em um pH bastante alto, potencialmente evitando a agregacao observada no
intervalo de pH entre 8,5 a 10, a carga na superficie das mesmas seria negativa, o que

dificultaria a adesdo dessas nanoparticulas a superficie das particulas de ferro.

5.2.2 Caracterizacoes do recobrimento com ZnO nanoparticulado

Definido o protocolo de produgdo das nanoparticulas em termos de pH e
caracterizado o produto apds secagem como ZnO nanocristalino, passou-se a
caracterizacdo da particula recoberta em fungdo do tempo de mistura entre a suspensao
de nanoparticulas e o pd de ferro.

Para tanto, o pd de ferro recoberto com nanoparticulas de ZnO foi analisado de
forma semi-quantitativa em relagdo a espessura do primeiro revestimento isolante com
base nas medidas do percentual méssico de zinco encontrado na superficie das particulas
pela técnica de EDX. Vale lembrar que, devido as limitagdes da técnica em adentrar
poucos micrometros na superficie do material, ndo se deve extrapolar a medida observada

como o percentual de zinco presente em toda a particula. E, no entanto, possivel tracar
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um comparativo entre as amostras produzidas, de forma que uma maior concentragao de
zinco ¢ entendida como uma maior espessura da camada. Os resultados dessas analises
sdo mostrados na Figura 32 com a medida de 20 particulas por amostra, com um total de

5,7 e 5 amostras respectivamente produzidas com tempos de mistura de 1, 3 e 5 horas.

Figura 32 - Percentual de zinco medido via EDS na superficie de particulas de ferro
recobertas por ZnO nanoparticulado.
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Dessa analise semi-quantitativa, fica expressa a tendéncia de aumento da
espessura da camada de ZnO nanoparticulado sobre as particulas de ferro com o aumento
do tempo de mistura de 1 para 3 horas, mas com aparente estabilizacdo no tamanho da
camada com o passar do tempo de 3 para 5 horas. Essas informagdes acerca da espessura
da camada servem como endosso a discussdo a respeito das propriedades magnéticas
observadas no compdsito apresentadas na secao seguinte.

A observacdo das amostras recobertas pelas nanoparticulas de ZnO em analise de
microscopia eletronica, conforme apresentado na Figura 33, revela que essas
nanoparticulas recobrem razoavelmente bem a superficie das particulas de ferro. Percebe-
se ainda que existe uma grande concentragao dessas nanoparticulas, com até mesmo
formacdo de aglomerados, no preenchimento das irregularidades concavas da superficie
do po. E também interessante notar que existe uma modificagio no formato das
nanoparticulas aderidas a superficie das particulas de ferro com o tempo de mistura,
passando da forma laminar encontrada em 1 hora de mistura para nanoparticulas

equiaxiais para os tempos de 3 e 5 horas.
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Figura 33 - Microscopia do p6 de ferro recoberto com ZnO nanoparticulado (a
esquerda) e detalhes das regides concavas preenchidas (a direita), para diferentes
tempos de mistura.
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5.3 COMPOSITO MAGNETICO MOLE

Os resultados dessa se¢do se dividem em trés etapas, uma primeira de carater
exploratério em que se descreve as diferencas entre as propriedades dos compdsitos
magnéticos moles contendo apenas uma camada isolante e o compdsito de dupla camada;
uma segunda etapa em que se busca conhecer os efeitos dos pardmetros de processamento
do composito de dupla camada sobre suas propriedades magnéticas culminando na
otimizagdo do processamento para minimizagao das perdas totais; e uma ultima etapa em
que se situa os melhores resultados alcancados neste trabalho em relagdo aos SMC

comerciais.
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5.3.1 Etapa I: Explorac¢io do composito de dupla camada

A etapa de exploragdo, cujos resultados sdo apresentados na sequéncia, vem no
sentido de esclarecer e validar a hipdtese de sinergia entre as camadas isolantes langada
na concepgdo desse trabalho. Essa hipdtese assume que as nanoparticulas de 6xido de
zinco atuam como elemento modificador do molhamento e ancorador do 6xido de boro
sobre a superficie da particula ferromagnética, contribuindo assim para o aumento da
resistividade elétrica do composito. Com base nisso, ¢ esperado a obtengdo de
propriedades magnéticas superiores no composito contendo as duas camadas isolantes em
relagdo aos compositos revestidos por apenas ZnO nanoparticulado ou por 6xido de boro.

Para essa etapa de investigacdo foram produzidas amostras com 3 diferentes
revestimentos isolantes: (a) somente ZnO nanoparticulado (ZnO); (b) somente B2Os
(B203), e (c) combinacdo de ZnO nanoparticulado e B»0O3; (ZnO+B,03). A produgdo
dessas amostras foi realizada conforme protocolo descrito na se¢do 4.2, sendo utilizado
tempo de mistura de 1 hora entre o pd de ferro e a suspensdo de nanoparticulas geradas
in situ, 0,1% em peso de acido borico, pressao de compactagdo de 800 MPa e, finalmente,
temperatura de 500 °C para o tratamento térmico do SMC compactado. Essas amostras
foram avaliadas em fung¢do de suas propriedades elétricas, magnéticas e mecénicas, além
de caracterizagdes como analise termogravimétrica em atmosfera oxidante e observacoes
microestruturais via MEV/EDX a fim de correlacionar os resultados alcangados com as

hipoteses elaboradas sobre a sinergia entre as camadas isolantes.

5.3.1.1 Resistividade elétrica

As resistividades elétricas obtidas para as amostras produzidas na etapa de
exploracdo, apresentadas na Figura 34, demonstram valores bastante superiores para a
amostra produzida com dupla camada em relagdo aos SMCs recobertos por apenas uma

camada isolante.
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Figura 34 - Resistividade elétrica das amostras produzidas na etapa de exploragao.
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A baixa resistividade da amostra B,O3 ¢ uma indicacdo de um isolamento nao
continuo, provavelmente causado pelo fluxo do revestimento vitreo para fora da interface
entre as particulas metalicas conforme observado nas referéncias (RAMOS FILHO, 2016;
TONTINI, 2017; TONTINI et al., 2019). J4 as amostras ZnO e ZnO+B»0O3 apresentam
um aumento da estabilidade do isolamento e espessura do revestimento, uma vez que as
resistividades mais elevadas apontam para um menor nimero de contatos entre as
particulas de ferro. Uma vez que a resistividade elétrica medida para o composito de dupla
camada € consideravelmente maior que uma simples soma dos resultados observados para
os SMCs recobertos com apenas uma das camadas isolantes, pode-se imaginar que esteja
ocorrendo um efeito sinérgico entre as camadas isolantes para atingir altos valores de

resistividade tal como sugeria a hipotese langada na concepgao do trabalho.

5.3.1.2 Propriedades magnéticas

As perdas totais das amostras produzidas, medidas em indu¢do magnéticade 1 T,
sdo apresentadas em fun¢do da frequéncia na Figura 35. Percebe-se aqui valores de perdas
muito proximos para os 3 tipos de revestimento em baixas frequéncias, mas uma grande
diferenca nas perdas totais em altas frequéncias. Novamente, a consideravel reducao das

perdas em altas frequéncias aponta para uma sinergia entre as camadas isolantes.
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Figura 35 - Perdas totais em 1 T medidas em funcdo da frequéncia para os SMCs
produzidos na etapa de exploragao.
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Como forma de melhor compreender os mecanismos dominantes que promovem
a grande diferenciacao das perdas totais observadas para as amostras produzidas, cada
uma das amostras teve suas perdas magnéticas totais, P;, medidas em diversas condigdes
de frequéncia, f, (10 — 1000 Hz) e indu¢do magnética maxima, B, (0,1 — 1,5 T). Essas
perdas foram entdo modeladas segundo o modelo de separacdo de perdas para SMCs
definida com base no trabalho de Kollar et al. (KOLLAR et al., 2013; PERIGO et al.,
2018) tal qual apresentada na Equacao 17:

P, = Ky Bf + KpB*f*? [W/kg] (17)

onde os valores dos coeficientes a, Kz e Kp foram definidos para cada amostra
de forma a se obter o melhor ajuste das perdas modeladas em relagdo as perdas medidas.
Para tanto, utilizou-se do método do Gradiente Reduzido Generalizado (GRG),
incorporado no suplemento Solver do Microsoft Excel, configurado para definir os
valores de a, Kz e Kp visando minimizar a soma dos modulos das diferencas entre as
perdas medidas e modeladas divididas pelas perdas medidas, como apresentado na

Equacdo 18:

IPerdaSmedidas - Perdasmodeladas

Perdasmedidas (1 8)
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E importante ainda mencionar que o modelamento realizado considerou
frequéncia em Hz e indugcdo em mT. A escolha de realizar o modelamento usando B em
mT se deu com o intuito de promover uma melhor compreensdo das mudangas
envolvendo o coeficiente o em funcdo do processamento, uma vez que ao considerar B
em T se observa uma relagdo ambigua entre o € B. Por exemplo, assumindo um valor
constante de Ky e um valor positivo de a, um valor progressivamente menor de o levaria
simultaneamente a diminui¢ao das perdas por histerese para B > 1 T e aumento das perdas
por histerese para B < 1 T. Dificilmente um processo que levaria a diminuicao das perdas
por histerese para B > 1 T causaria aumento das perdas por histerese para B <1 T, dessa
forma percebe-se que o modelamento das perdas utilizando B em T acaba por gerar um
artefato matematico que dificulta a interpretagado fisica do fendomeno. Por outro lado, um
modelo utilizando B em mT, cujos valores de base do modelo se iniciam em 100 mT, nao
compartilha da mesma problematica, permitindo assim um melhor entendimento do
significado fisico do efeito do processamento sobre o coeficiente a.

Com a realizagdo do procedimento descrito acima, chegou-se aos coeficientes do
modelo de separagdo de perdas, apresentados na Tabela 2, para os SMCs com diferentes
tipos de isolamento das particulas de ferro. Esses coeficientes sdo também exibidos
normalizados na Figura 36 a fim de facilitar a comparagdo entre as amostras produzidas.

Como representado na Tabela 2 e Figura 36, os valores de Kp sao fortemente
afetados pelo tipo de revestimento isolante do SMC. Esse resultado pode ser facilmente
compreendido uma vez que Kp € um coeficiente associado as perdas dindmicas e que as
resistividades elétricas desses trés materiais produzidos se mostraram bastante diferentes
conforme apresentado na Figura 34. Apesar da tendéncia de redugdo das perdas dinamicas
ser esperada em fun¢do do aumento da resistividade, ¢ ainda notavel que os valores de Kp

tenham sido reduzidos em quase 78% quando comparadas as amostras B>O3; e ZnO+B>0s.

Tabela 2 - Coeficientes do modelo de separacdo de perdas obtidos para os compositos
com diferentes tipos de isolamento.

Amostra Ky a Kp
B,0Os 4,08E-07 1,8014 4,03E-10
ZnO 6,37E-07 1,7441 2,19E-10

ZnO +B,0s  6,87E-07  1,7334 8,90E-11

Fonte: Autoria propria.
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Figura 36 — Comparativo dos coeficientes do modelo de separacdo de perdas
normalizados para os compositos com diferentes tipos de isolamento.
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Apesar do efeito significativo do tipo de revestimento sobre os valores de Kp, os
coeficientes Ky e o se mostraram muito menos sensiveis a variagdo do tipo do isolante.
Estes coeficientes estdo associados as perdas por histerese, que por sua vez estdo
relacionadas principalmente com as caracteristicas do p6 de ferro, além da pressao de
compactacdo e da temperatura do tratamento térmico utilizados na producdo do SMC.
Uma vez que essas caracteristicas foram mantidas constantes entre as amostras
produzidas, faz sentido que todas essas amostras apresentem valores semelhantes para
tais coeficientes. No entanto, uma pequena diferenca pode ser percebida quando
comparada a amostra B2O3 com as amostras ZnO e ZnO+B,0s. Essa diferenca se dé pelo
fato de as amostras ZnO e ZnO+B2Os3 possuirem uma fracdo de material ndo
ferromagnético ligeiramente superior aquela apresentada pela amostra B>Os. A fragdo nao
ferromagnética, como os revestimentos isolantes e a porosidade, atuam como fonte de
campos desmagnetizantes que levam ao aumento das perdas por histerese nesse tipo de
material (PERIGO et al., 2018). Essa interpretacdo também reforga o que foi levantado
pelos resultados de resistividade elétrica (Figura 34) a respeito de que as amostras ZnO e
ZnO+B,03; possuem revestimentos mais espessos € mais continuos do que aquele
apresentado pela amostra B20Os.

Além dos resultados de perdas, a permeabilidade dos materiais SMCs produzidos
foi analisada em termos da permeabilidade relativa maxima, obtida para a indugdo de
0,4 T em todas as trés amostras em diferentes frequéncias conforme apresentado na

Figura 37. Dessa analise, observa-se que as amostras ZnO e ZnO+B,0; apresentam
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permeabilidades em baixa frequéncia inferior a aquela apresentada pela amostra B2Os.
Esse resultado ¢ consistente com a assump¢ao de que as duas amostras que contém
camada de ZnO apresenta isolantes mais espessos. Adicionalmente, a permeabilidade
mais elevada em baixas frequéncias da amostra B2Os relaciona-se também com o fato de
ocorrer o escoamento desse isolante vitreo por conta da baixa molhabilidade entre esse
tipo de revestimento e a superficie metalica do pd. O escoamento do revestimento vitreo
durante o tratamento térmico leva a um isolamento defeituoso entre as particulas de ferro,
o que reduz a resistividade elétrica e aumenta a permeabilidade em baixas frequéncias,
conforme reportado na literatura (PERIGO et al., 2018; TONTINI et al., 2019).

E ainda fato conhecido na literatura que a medida que a frequéncia é aumentada,
a permeabilidade magnética tende a diminuir devido a apari¢cao de contracampos gerados
por correntes parasitas (PERIGO et al., 2018). No entanto, essa influéncia das correntes
parasitas se torna muito menor em materiais com resistividade elétrica elevada (PERIGO
et al., 2018). Dessa forma, pode-se compreender a constancia da permeabilidade relativa
exibida pela amostra ZnO+B,0; apesar do aumento da frequéncia, enquanto que a
amostra B>O3; — com resistividade quase 10 vezes menor — mostra uma rapida queda da
permeabilidade conforme ocorre o aumento da frequéncia. E digno de nota que as
amostras ZnO+B20; e B2O3 apresentam praticamente a mesma permeabilidade maxima
medida em 1000 Hz, porém as perdas apresentadas pelo SMC com dupla camada nessa
mesma frequéncia representam apenas 38% das perdas apresentadas pela amostra

contendo somente a camada vitrea B,Os.

Figura 37 - Permeabilidade relativa maxima em func¢ao da frequéncia para os
compositos com diferentes tipos de isolamento.
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5.3.1.3 Resisténcia mecdanica

Para andlise da resisténcia mecanica, além dos pos revestidos com os trés
diferentes tipos de isolantes, foram produzidas também amostras utilizando apenas o pod
base nao revestido (ABC 100.30). O processo de lubrificagdo, compactagdo e tratamento
térmico sob atmosfera de ar sintético das amostras em forma de barra para o ensaio
mecanico se deu da mesma forma utilizada para a producao das amostras em forma de
anel, utilizada para as caracterizagcdes elétricas e magnéticas. As caracterizagdes
mecanicas foram realizadas em 3 amostras para cada material ensaiado.

Os resultados da resisténcia a ruptura em ensaio de flexdo de 3 pontos das
amostras produzidas, apresentada na Figura 38, apresentam resisténcia mecanica menor
para os 3 SMCs produzidos em relagdo a amostra sem recobrimento isolante. Embora ndo
exista uma diferenca significativa entre os resultados de resisténcia mecanica das
amostras ZnO e ZnO+B,03, ambas apresentam uma resisténcia menor que a amostra
B>0Os. Além disso, percebe-se claramente nas imagens digitais das amostras fraturadas
(Figura 39) que as amostras com maior resisténcia mecanica também sdo aquelas que
apresentam maior grau de oxidacdo nas bordas da amostra de forma semelhante aos
resultados reportados para o SMC comercial Somaloy 3P 700 (Hogands AB, Suécia)
(EVANGELISTA et al., 2016).

Figura 38 - Resisténcia a ruptura em ensaio de flexdo de 3 pontos das amostras
produzidas na etapa de exploragao.
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Figura 39 - Fotografia de superficie de fratura das amostras ensaiadas para resisténcia a
ruptura.
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Como observado para outros SMCs de revestimento inorganico, a resisténcia
mecanica das amostras a base de ferro tratadas sob atmosferas oxidantes em temperaturas
proximas de 500 °C esta fortemente atrelada com a habilidade do material em formar uma
rede de o6xidos de ferro através de sua superficie. Por exemplo, esse mecanismo para
aumento da resisténcia mecanica leva o Somaloy 3P 700 a apresentar resisténcia de
ruptura igual a 82,7 MPa quando compactado com 700 MPa e tratado em 550 °C
(EVANGELISTA et al., 2016). Dessa maneira, a formacdo da rede de 6xidos e o
consequente aumento da resisténcia mecanica estdo relacionados com a temperatura de
tratamento térmico (EVANGELISTA et al., 2016; GIMENEZ et al, 2006;
OIKONOMOU et al., 2014), com a presenga de porosidade aberta (EVANGELISTA et
al., 2016; GIMENEZ et al., 2006) ¢ com a superficie metélica exposta para oxidagio
(TONTINI et al., 2019).

Como todas as amostras foram preparadas sob a mesma condi¢do de tratamento
térmico e todas elas apresentam densidades muito proximas (entre 7,15 € 7,20 g/cm?), as
diferencas observadas nos resultados de resisténcia a ruptura podem ser atribuidas ao
papel do revestimento isolante como uma barreira fisica para difusdo de oxigénio. Essa
hipotese foi explorada por andlise termogravimétrica das amostras de pd revestido sob
atmosfera oxidativa conduzida de forma similar ao trabalho realizado por Tontini
(TONTINI et al., 2019). Os resultados da analise termogravimétrica do p6 ABC 100.30
ndo revestido e dos pds que originaram as amostras B>03, ZnO e ZnO+B>03 estdo

apresentados na Figura 40.
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Figura 40 - Anélise termogravimétrica dos pos utilizados para produzir as amostras
SMC da etapa de exploragao.
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Os resultados das andlises de termogravimetria claramente indicam uma menor
taxa de ganho de massa para os pos revestidos em relagdo ao p6 ABC 100.30 sem
recobrimento durante o patamar em 500 °C. Como esperado, a presen¢a do revestimento
dificulta a difusdo do oxigénio, atrasando a reagdo entre a atmosfera oxidante e superficie
metalica da particula de ferro. Além disso, ¢ possivel notar a correlacdo entre os
resultados de resisténcia a ruptura com o ganho de massa total observado para as amostras
de SMC na caracterizagao termogravimétrica.

Com base nos resultados alcancados para todos os tipos de revestimentos
investigados nessa etapa de exploragdo, percebe-se que um revestimento mais espesso €
mais homogéneo leva a um SMC com resistividade elétrica mais elevada, o que contribui
fortemente para uma melhor performance magnética em alta frequéncia. Por outro lado,
um revestimento com essas mesmas caracteristicas dificulta a formac¢ao da rede de 6xidos
de ferro, levando a uma redu¢do da resisténcia mecanica. Dessa forma, os parametros de
processamento devem ser ajustados de maneira a encontrar o balango entre propriedades

mecanicas, elétricas e magnéticas adequadas para cada aplicacao especifica.

5.3.1.4 Caracterizacdo microestrutural

Os resultados das caracterizagdes elétricas e magnéticas apontam que € possivel

melhorar a performance dos SMCs ao utilizar particulas ferromagnéticas recobertas por
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dupla camada isolante. Os dados apresentados também apontam que uma sinergia entre
as duas camadas isolantes ¢ essencial para alcancar tais resultados. A fim de compreender
a natureza do processo de formagao do revestimento de dupla camada, foram obtidas
imagens de microscopia eletronica de varredura do material obtidas em diversos estagios
de processamento compreendendo as amostras na forma de p6 e de fratura das amostras
compactadas antes e apoOs tratamento térmico.

Particulas de ferro nao revestidas (ABC 100.30) e revestidas por ZnO, por H3BO3
(precursor de B20O3) e por camadas sequenciais de ZnO e H3BOs sdo apresentadas na
Figura 41 junto de uma vista de maior magnificagdo da superficie dessas particulas para

uma melhor comparagao dos revestimentos.

Figura 41 — Micrografias via elétrons secundarios das amostras de p6 com e sem
revestimentos.
€ 1| zn0

Fonte: Autoria propria.

Embora os resultados de resisténcia a ruptura e de analise termogravimétrica
tenham demonstrado que as particulas recobertas com H3BOs sdo distintas das particulas
ndo recobertas, nenhuma diferenca foi observada usando imagens de elétrons secundarios
(SE) ou elétrons retroespalhados (BSE) e nem mesmo com espectroscopia de energia
dispersiva de raios X (EDX), indicando assim que a camada depositada de H3BO3 sobre
as particulas de ferro deve ser bastante fina. E importante salientar que, devido & pequena
concentragdo de 4cido boérico e ao baixo peso dos elementos do composto, essas técnicas

ndo sdo de fato apropriadas para determinar acuradamente a presenca de H3BOs.
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As particulas recobertas com ZnO, por outro lado, mostram claras evidéncias da
presenca do revestimento ao passo que a superficie dessas particulas se mostra muito mais
rugosa que a superficie do p6d nao recoberto. Além disso, pode-se observar aglomerados
de nanoparticulas de ZnO, sobretudo nas por¢des concavas da particula recoberta como
destacadas pelas setas em branco da Figura 41 e pelo mapa de EDX da Figura 42. Apesar
de ocorrer a concentragdo nas regides concavas, analises pontuais de EDX detectaram
presenca de Zn em toda a superficie da particula. Além disso, apesar das diferencas nas
propriedades elétricas e magnéticas, nenhuma distingdo foi observada entre as particulas
revestidas com ZnO e com ZnO+H3;BO3 via MEV/EDX por conta das dificuldades
anteriormente mencionadas em detectar a presenca de H3BOs por essa técnica.

Figura 42 - Mapa de EDX de uma tipica particula recoberta por ZnO+H3BOs.
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Fonte: Autoria propria.

Imagens da superficie de fratura apresentadas na Figura 43 mostram a interface
tipicamente observada entre as particulas das amostras apds o tratamento térmico do
SMC. A microestrutura da amostra B>Os3 se difere da amostra ndo revestida ABC 100.30
pela aparicao de pequenos aglomerados, os quais podem ser associados a formacao de
oxido de boro (B203) a partir da degradagdo térmica do acido bdrico. Ja a amostra ZnO
mantém a superficie rugosa caracteristica do pd recoberto, o que indica que essas
nanoparticulas estdo bem aderidas a superficie do pd de ferro, possivelmente pela

incrustacao destas nanoparticulas como previsto no mecanismo sugerido na se¢ao 4.2.



79

Por outro lado, a amostra ZnO+B,03; demonstra também uma superficie rugosa, porém
contando também com uma estrutura 6xida, similar aquela observada na amostra B>Os3,
finamente distribuida sobre a maior parte da superficie da particula recoberta. A amostra
do SMC de dupla camada apresenta ainda alguns aglomerados como destacados pelas
setas na Figura 43, os quais s@o ricos em ZnO, como apontam as analises pontuais feitas
via EDX, e simultanecamente apresentam caracteristicas que se assemelham aos

aglomerados de 6xido de boro encontrado na amostra B,0Os.

Figura 43 - Superficies de fratura das amostras apds tratamento térmico observadas via
elétrons secundarios.

= |\

ABC 100.30 42

SEM HV: 15.0 kv WD: 15.00 mm » EM HV: 15.0 kv WD: 10.18 mm 1
SEM MAG: 10.0 kx Dst: SE " A% SEM MAG: 10.0kx Det: SE 5 um

Zn0 +B,0; ‘\

oo oty y
SEM HV: 15.0 kY wo:tEAsmm |0 SEM HV: 15.0 kv WID: 9.00 mm
SEM MAG: 10.0 kx Det: SE Spm SEM MAG: 10.0 kx Det: SE 5 pm

Fonte: Autoria propria.

Finalmente, uma sequéncia de imagens obtidas via MEV sdo apresentadas na
Figura 44 demonstrando a evolucdo do SMC de dupla camada obtidas a partir do po
recoberto e de superficies de fratura das amostras nos estados compactado e tratado
termicamente. O excesso de ZnO observado no po revestido ainda se mostra presente na
fratura do material compactado, além de pequenos aglomerados e particulas que parecem
incrustradas na superficie da particula de ferro. Apos o tratamento térmico, os grandes
aglomerados de excesso de ZnO ndo sdo mais observados, mas sim uma superficie
recoberta com o que se assemelha a uma mistura de ZnO e B203; bem dispersos na

interface entre particulas vizinhas.
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Figura 44 — Micrografias demonstrando a evolugao dos isolantes no SMC de dupla
camada ao longo do processamento.
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5.3.2 Etapa II: Otimizacio do compédsito de dupla camada

Visando o entendimento do efeito de algumas varidveis chave na producao desses
materiais e otimiza¢ao do compdsito, foram definidas como varidveis de estudo:
e Tempo de mistura entre a suspensdo de nanoparticulas e as particulas de ferro;
e Concentragdo de acido borico (H3BO3) em peso em relagdo ao pod de ferro;

e Temperatura de tratamento térmico das amostras toroidais.

O estudo foi conduzido na forma de um planejamento de experimentos
aleatorizados do tipo fatorial completo com 3 fatores e 2 niveis com 3 réplicas do ponto
central seguido de um experimento do tipo composto central visando a otimiza¢ao, com
as variaveis e niveis experimentais conforme descritos na Tabela 3. Mais detalhes sobre
esses tipos de planejamentos de experimentos podem ser encontrados nas
referéncias (ANDERSON; WHITCOMB, 2005, MONTGOMERY; RUNGER;
HUNBELE, 2004; MYERS; MONTGOMERY; ANDERSON-COOK, 2011).

Tabela 3 - Variaveis e niveis do estudo conforme planejamento de experimentos.

Variavel Nivel minimo Ponto central Nivel maximo
Tempo [horas] 1 3 5
H3;BO3 [%] 0,0 0,1 0,2
Temperatura [°C] 450 500 550

Fonte: Autoria propria.



81

Ap0s a produgdo das amostras considerando os protocolos estabelecidos na se¢ao
de Desenvolvimento Experimental e dos niveis das variaveis apontados na Tabela 3,
foram realizadas caracterizagdes acerca das propriedades tecnologicas do po e da
resistividade elétrica, permeabilidade magnética relativa e perdas das amostras toroidais.
A discussdo das propriedades medidas leva em consideragdo, além dos resultados da etapa
de exploragdo, a literatura sobre SMCs; os resultados apresentados quanto a
caracterizacdo do p6 de ferro; a caracterizacdo da camada composta pela nanoparticulas
de 6xido de zinco; e os aprendizados do Laboratério de Materiais na linha de compositos
magnéticos moles com o uso de acido bdrico como revestimento isolante (RAMOS

FILHO, 2016).

5.3.2.1 Propriedades tecnologicas do po recoberto

Fora mencionado anteriormente que apesar de haver um aumento no tempo de
escoamento e queda da densidade aparente do p6 de ferro apds o tratamento térmico, esses
fatores ndo eram modificados a um nivel critico que impedisse o uso industrial desse
material. Apos as modificagdes do po tratado termicamente pela adi¢ao dos revestimentos
de nanoparticulas de 6xido de zinco e 4cido bdrico, essas propriedades foram novamente
medidas e apresentadas em forma grafica na Figura 45. Nesse mesmo grafico foi incluido
ainda um plano, apresentado em cinza no grafico, com o valor obtido para a amostra
produzida com ABC 100.30 ndo revestido apos tratamento térmico para comparagdo das
propriedades tecnoldgicas.

Os resultados da Figura 45 demonstram uma tendéncia de aumento da densidade
aparente para tempos de mistura maiores e pouca variacao dessa caracteristica por efeito
da camada de acido borico. Esse resultado pode estar ligado ao preenchimento das
irregularidades concavas na superficie das particulas de ferro com as nanoparticulas, as
quais acabam contribuindo para o aumento da densidade da particula individual pela

ocupagdo de um espago anteriormente vazio.



Figura 45 - Densidade aparente e escoabilidade dos pos de ferro revestidos e
ABC 100.30 nao revestido e tratado termicamente para crescimento de grao.
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Fonte: Autoria propria.

O aumento do tempo de mistura, e consequente aumento da espessura da camada

de zinco, também parecem ter um efeito mais influente sobre a escoabilidade do que a
camada de acido borico. Embora ndo esteja muito claro a razdo desse comportamento,

uma maior quantidade de 6xido de zinco na superficie das particulas permitiu uma leve
reducdo do tempo de escoamento.

De fato, estudos mais aprofundados e que fogem ao escopo desse trabalho seriam

necessarios para uma maior compreensdo dos mecanismos que levaram aos efeitos
observados. E, no entanto, valido apontar que a adi¢do dos revestimentos isolantes ao po

de ferro permitiu uma melhoria consideravel das propriedades tecnologicas em relacao
ao p6 ABC 100.30 tratado e ndo revestido.

5.3.2.2 Resistividade elétrica

As medidas de resistividade elétrica efetuadas nos tordides, compactados e
tratados termicamente, foram realizadas em uma bancada desenvolvida pelo laboratorio
Grucad no Departamento de Engenharia Elétrica da UFSC. Os resultados dessas
medigdes estio apresentados na Figura 46 e expressas em uma tabela no APENDICE A.
Por conta do resultado de resistividade elétrica muito mais elevado apresentado por uma

das amostras, a Figura 46 apresenta também um detalhamento do comportamento da
resistividade elétrica das demais amostras.

Percebe-se através da analise dos resultados de resistividade elétrica que ocorre

uma redugdo dessa propriedade conforme utiliza-se maiores temperaturas de tratamento
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térmico e menores concentragdes de acido borico. Tal resultado demonstra que, apesar da
sinergia entre as nanoparticulas e a camada de 6xido de boro, ainda pode ocorrer fluxo de
B>O3 vitreo (transigao vitrea em 307 °C (BOTTA et al., 2008)) para fora da interface entre

as particulas metalicas, levando a redu¢do da resistividade do material processado sob
essas condig¢oes.

Figura 46- (a) Resistividade elétrica dos compdsitos produzidos. (b) Detalhamento dos

resultados de resistividade fora do caso excepcional de 0,2% - 500 °C — 3 horas.
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Fonte: Autoria propria.

Outro ponto importante revelado por essa andlise ¢ a pequena variacdo da
resistividade como resposta ao tempo de mistura, como se percebe pela superposicdo dos
valores de resistividade apresentados pelas amostras processadas com 1 e 5 horas de
tempo de mistura. Isso mostra que apesar das diferengas observadas em relacdo a
espessura da camada de nanoparticulas de 6xido de zinco, medida indiretamente via EDX

(Figura 32), amostras produzidas com tempo de mistura de apenas 1 hora sdo passiveis

de atingir altos valores de resistividade elétrica, desde que ajustados os demais pardmetros
de processamento.

Ainda analisando os resultados da Figura 46, percebe-se claramente um resultado
de resistividade muito mais elevado obtido para a amostra produzida com os parametros:
3 horas de mistura, 0,2% de H3BOs3 e tratado a 500 °C. Embora careca de comprovagao
via técnicas avangadas de microscopia, vé-se como possivel explicacdo para esse

resultado o efeito auto regenerativo da fase vitrea durante o tratamento térmico. Como
forma de ilustrar o que se entende como possibilidade para explicar os mecanismos

envolvidos durante o processamento dos compositos e sua resposta na resistividade
elétrica, produziu-se o esquematico da Figura 47.
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Como exemplificado pela Figura 47a, durante a compactagdo ocorre a
incrustacao das nanoparticulas, ou aglomerados de nanoparticulas, de ZnO na superficie
da particula de ferro. Em resposta a essa penetracdo, a superficiec metalica deforma
podendo gerar pequenos contatos ndo isolados entre particulas vizinhas. Além disso,
outros mecanismos podem estar atuando na quebra desse revestimento como o atrito entre
as particulas durante o rearranjo das particulas de ferro revestidas durante a compactagao
ou a propria deformagdo plastica da particula como um todo imposta pelas altas cargas
aplicadas sobre o material nessa etapa de producdo. De fato, o que se pode afirmar é que
durante essa etapa do processo, tem-se o efeito caracterizado como quebra do
revestimento, fendmeno bastante conhecido na compactagao de compdsitos magnéticos

moles com isolantes inorganicos.

Figura 47 - Evolugdo microestrutural esperada do SMC ap6s (a) compactagdo e
(b) tratamento térmico em fungdo da temperatura e da concentragao de H3;BOs.
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Fonte: Autoria propria.

Durante o tratamento térmico, a microestrutura do compésito de dupla camada
continua a evoluir justamente com a transformac¢do da segunda camada isolante
— degradacao de H3BOs e formagdo de B.O3 — e com o molhamento dessa camada vitrea
em relacdo a camada de ZnO e a superficie da particula metalica como ilustrado no

esquematico da Figura 47b.
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Para as amostras produzidas sem acido borico, o contato metalico presente mesmo
quando a amostra ¢ tratada em baixa temperatura leva o material a apresentar uma baixa
resistividade elétrica. O aumento da temperatura pode, no entanto, aumentar ainda mais
esses contatos metalicos e consequentemente reduzir ainda mais a resistividade elétrica
do SMC. Apesar das temperaturas serem relativamente baixas quando comparadas com
a temperatura convencional para sinterizagao de ferro, a grande energia acumulada nessas
pequenas regides, com grande area superficial, pode promover esse processo mesmo nas
temperaturas reduzidas utilizadas para tratamento térmico dos SMCs.

Por outro lado, as amostras produzidas contendo 0,1% de H3BOs em peso
mostraram uma resistividade elétrica um pouco mais elevada por conta de uma maior
fracdo de material isolante que pode evitar o contato direto entre as particulas metalicas.
Porém, o aumento da temperatura reduz a viscosidade do 6xido de boro vitreo, o que
somado a baixa molhabilidade desse composto em relagdo a superficie metalica faz com
esse escoe rapidamente para fora da interface entre as particulas vizinhas, reduzindo assim
a resistividade elétrica.

No entanto, quando de uma adi¢do ainda maior de elemento isolante, como no
caso de 0,2% de H3BOs3, a amostra tratada em 450 °C apresenta uma resistividade ainda
maior que a amostra tratada em mesma temperatura contendo 0,1% de H3BOs. Assume-
se que esse efeito esteja relacionado com a probabilidade de haver uma fracao desse
isolante na interface entre as particulas vizinhas, a qual se torna maior & medida que o
material apresenta uma maior fragdo massica do dito isolante. Porém, o aumento da
temperatura para niveis muito superiores, como em 550 °C, reduz a viscosidade da fase
vitrea a ponto de esta fluir da interface entre os contatos metalicos mesmo havendo uma
maior quantidade madssica de isolante. Dessa forma, temperaturas proximas de 550 °C
ainda devem ser evitadas para que o composito ndo tenha a resistividade elétrica muito
reduzida. Por fim, o resultado de resistividade expressivamente maior apresentado pela
amostra contendo 0,2% de H3BOs e tratada em 500 °C pode ser avaliada como um ponto
em que a fase vitrea consegue fluir o suficiente para regenerar o isolamento quebrado na
compactagdo, desde que haja uma quantidade suficiente de isolante vitreo na composi¢cao
do composito para formagdo de uma fase continua. Pardmetros de processamento
proximos dessa condi¢do podem se mostrar muito uteis para aplicagdo do material

desenvolvido nesse trabalho, em especial para operagao em alta frequéncia.
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5.3.2.3 Permeabilidade magnética relativa

Os tordides, devidamente compactados, tratados € bobinados, foram avaliados em
uma bancada comercial da Brockhaus (MPG200D) para medi¢do de propriedades
magnéticas em termos de perdas e permeabilidade magnética relativa.

A permeabilidade magnética, dada pela razdo entre Bmax € Hmax, € aqui tratada
nessa secdo na forma da permeabilidade magnética relativa maxima, isto €, a maior
permeabilidade magnética relativa apresentada pelo compdsito em uma determinada
frequéncia. Em todos os casos analisados, a permeabilidade maxima foi observada para
uma inducdo igual a 0,4 T, e essas medidas encontram-se tabeladas no APENDICE B.

A Figura 48 apresenta os valores de permeabilidade relativa maxima encontrados
para os tordides produzidos e medidos na condi¢do de 10 Hz e 1000 Hz, onde os pontos

representam as medidas realizadas e as superficies sdo apenas guias para os olhos.

Figura 48 - Permeabilidade magnética relativa maxima dos compdsitos produzidos.
Medidas realizadas em (a) 10 Hz e (b) 1000 Hz.
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Fonte: Autoria propria.

A partir das medidas de permeabilidade em 10 Hz, Figura 48a, pode-se observar
que hd um aumento dessa propriedade nas amostras com menor quantidade de H3BOs e
com menores tempos de mistura. Isto €, a permeabilidade em 10 Hz ¢ aumentada a medida
em que se observam condi¢des para formacdo de camada de isolantes menos espessas.
Esses resultados podem ser explicados pela redugdo da fracdo volumétrica de material
nao-ferromagnético e da maior quantidade de contatos entre as particulas, fatores que
contribuem para o aumento da permeabilidade em baixas frequéncias como discutido por

diversos autores e sumarizado em (PERIGO et al., 2018).
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A mesma interpretacdo do paragrafo anterior também se aplica para o fato de ndo
haver variagdo expressiva da permeabilidade em 10 Hz para as amostras com tempo de
mistura de 3 e 5 horas. Isto ¢, quando todos os demais parametros de producdo do
composito sdo fixados, o aumento do tempo de mistura de 3 para 5 horas ndo produz
aumento significativo da espessura da camada de ZnO e, consequentemente, tem-se
pouca variacao da fracdo volumétrica de material ndo-ferromagnético e, finalmente, da
permeabilidade magnética. Essa discussdo também concorda com os resultados
apresentados anteriormente para analise semi-quantitiva dessa caractetistica via EDX
(Figura 32), em que ndo se observou aumento significativo na porcentagem massica de
Zn na superficie das particulas recobertas.

Ja a temperatura de tratamento térmico pouco afetou a permeabilidade magnética
das amostras em 10 Hz, mas o uso de uma temperatura mais alta levou a uma forte queda
na permeabilidade em 1000 Hz de varias amostras. A razdo para isso estd relacionada
com a queda na resistividade elétrica observada para essas mesmas amostras, pois esse
fendmeno estd relacionado com os contracampos gerados pelas correntes parasitas no
material magnético (PERIGO et al., 2018). De fato, o efeito desses contra-campos
gerados pelas correntes parasitas passa a ser maior a medida que a frequéncia ¢ aumentada
devido a maior intensidade dessas correntes nessas condi¢des. Além disso, observa-se
ainda que ocorrem quedas maiores na permeabilidade para amostras com menores
resistividades elétricas, como apresentado na Figura 49 através da razdo entre a
permeabilidade numa dada frequéncia e a permeabilidade medida em 10 Hz para todas as
amostras produzidas. Incluiu-se ainda, nessa andlise, uma amostra feita a partir do pé
ABC 100.30 nao revestido, atestando mais uma vez uma forte queda na permeabilidade

por conta da baixa resistividade elétrica do material.
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Figura 49 - Queda na permeabilidade magnética em fungdo da frequéncia para amostras
de diferentes resistividades elétricas.
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Fonte: Autoria propria

5.3.2.4 Perdas magnéticas e coeficientes do modelo de separacdo de perdas

As amostras produzidas nessa etapa de otimizacao tiveram suas perdas magnéticas
ajustadas ao modelo de separagao de perdas para obtengdo dos coeficientes o, Kz e Kp de
cada amostra seguindo os mesmos passos descritos na se¢ao 5.3.1.2. Os resultados dos
coeficientes ajustados sdo sumarizados na Tabela 4 juntamente da ordem de produgdo da
amostra e dos niveis das varidveis Tempo de Mistura, Concentracdo de H3BOs e
Temperatura de Tratamento Térmico utilizadas na sua fabricacdo. Para efeito de
comparagdo, foram também definidos os valores dos coeficientes do modelo para a
amostra produzida com p6 ABC 100.30 ndo revestida, em que se observa um valor de
Kp, coeficiente associado as perdas dinamicas, relativamente alto quando comparado as
outras amostras, a exce¢do da amostra 6. De fato, o comportamento da amostra 6, em
termos de Kp, se assemelha ao do p6 ndo revestido por conta de sua baixa resistividade
elétrica, resultado do processamento em alta temperatura de um compdsito contendo

apenas a camada isolante de ZnO nanoparticulado produzida com um tempo de mistura

de 1 hora.
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Tabela 4 - Coeficientes a, Ky e Kp obtido para as amostras produzidas.

Tempo H;BO; Temperatura
Amostra [horfs] (%] E()) C] a Ky Kp
1 1 0,2 450 1,69 1,IE-06  6,4E-11
2 5 0,2 450 1,67 1,3E-06 6,7E-11
3 1 0,0 450 1,75 7,1E-07  3,7E-10
4 5 0,0 450 1,73 8,7E-07  3,5E-10
5 5 0,0 550 1,73 7,0E-07  7,8E-10
6 1 0,0 550 1,77 5,2E-07  1,2E-09
7 3 0,1 500 1,70 1,0E-06  1,5E-10
8 1 0,2 550 1,74 6,1E-07  3,4E-10
9 3 0,1 500 1,72 8,7E-07  2,0E-10
10 3 0,1 500 1,71 9,3E-07 1,7E-10
11 5 0,2 550 1,69 8,9E-07 3,3E-10
12 1 0,1 500 1,71 8,4E-07 9,7E-11
13 3 0,0 500 1,73 7,3E-07  3,7E-10
14 3 0,2 500 1,68 1,1E-06  5,1E-11
15 3 0,1 550 1,71 8,1E-07  3,5E-10
16 5 0,1 500 1,70 9,1E-07 9,1E-11
17 3 0,1 450 1,70 1,1IE-06 89E-11
ABC 100.30 0 0,0 500 1,79 5,3E-07 1,3E-09

Fonte: Autoria propria.

Em posse dos coeficientes apresentados na Tabela 4, pode-se usar o modelo de
separagdo de perdas para SMCs (Equagdo 17) para calcular as perdas e verificar a
aderéncia desse modelo em relacao as perdas medidas. Essa verificagdo esta apresentada
de forma grafica na Figura 50a, em que se observa uma razao proxima de 1 entre os dados
medidos e os dados estimados usando os coeficientes a, Ki e Kp, onde a reta ¢ uma guia
para os olhos de coeficiente angular igual a 1. A diferenca percentual de perdas
(APerdas), conforme mostrado na Figura 50b, estdo concentradas aproximadamente entre
30% e -10%, com as maiores variagdes estando associadas as estimativas realizadas para
amostra 6 como destacado nos pontos em vermelho.

De fato, a condigdo matematica para o modelo sugerido por Kollar et al. que leva
as perdas excedentes a serem proporcionais ao quadrado da frequéncia, e serem tratadas
juntamente das perdas por corrente parasita dentro de um unico coeficiente Kp, exige que
o material possua alta resistividade elétrica (KOLLAR et al., 2013). Portanto, dada a
baixa resistividade elétrica apresentada pela amostra 6, essa condicdo ndo se faz
verdadeira e, consequentemente, se observa grandes diferencas percentuais entre as
perdas estimadas usando a equagdo de separacao de perdas para SMCs e as perdas
medidas para essa amostra especificamente. Dessa forma, ao desconsiderar os resultados

referentes & amostra 6 por conta dos argumentos expostos, os valores de APerdas das
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demais amostras concentram-se principalmente entre 20% e -5% para baixos valores de

perdas, reduzindo ainda mais essas variagdes para perdas maiores.

Figura 50 — (a) Aderéncia das perdas modeladas as perdas medidas e (b) diferenca
percentual entre as perdas modeladas e medidas. Pontos em vermelho destacam as
observagoes relacionadas a amostra 6.
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Fonte: Autoria propria.

Os efeitos do Tempo de Mistura, Concentracdo de H3BOs; e Temperatura de
Tratamento Térmico sobre os valores dos coeficientes do modelo de separagdo de perdas
adotados para os compdsitos produzidos nesse trabalho estao apresentados na Figura 51,
Figura 52 e Figura 53, respectivamente, para os coeficientes o, Ky € Kp. As superficies
apresentadas nesses graficos sdo apenas guias para os olhos a fim de facilitar as

comparagoes entre amostras.

Figura 51 — Valores de a para as diferentes condi¢des de producao dos compositos.
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Fonte: Autoria propria.



91

Através da andlise do grafico da Figura 51, percebe-se que a tende a aumentar a
medida que se diminui a concentragao de H3BOs e se utiliza um menor tempo de mistura.
No entanto, observa-se ainda que este coeficiente pouco responde a variagdes na
temperatura de tratamento térmico, exceto quando em amostras com tempo de mistura de
apenas 1 hora. De fato, as tendéncias observadas para o coeficiente a relembram, em certo
grau, as tendéncias observadas para a permeabilidade maxima em baixa frequéncia
apresentada anteriormente na Figura 48, incluindo o fato de nao parecer haver diferenca
significativa dos valores apresentados pelas amostras produzidas com 3 e 5 horas de
tempo de mistura. Embora ndo se tenha encontrado na literatura de forma explicita a
relagdo do coeficiente o com a microestrutura do compdsito magnético mole, os
resultados encontrados apontam para uma certa correlacio com a permeabilidade e,
portanto, para uma dependéncia de o em relacdo a espessura da camada isolante e contatos
ndo isolados entre as particulas. O alto valor de a encontrado para a amostra produzida
com p6 ABC 100.30 sem revestimento (o = 1,79) também concorda com a observagao
realizada para os compositos, ou seja, quanto menor a fracao isolante do composito e

maior numero de contatos metalicos entre as particulas ferromagnéticas, maior se torna o

valor de a.

Figura 52 — Valores de Ky para as _d_iferelntes condig¢des de producdo dos compdsitos.
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Fonte: Autoria propria.

Ao analisar a equagdo do modelo de separagdo de perdas para SMCs pode-se
observar que pequenas variagdes de o poderiam causar grande impacto sobre o termo que
representa as perdas por histerese, sobretudo para indug¢des mais elevadas. Dessa forma,

idealmente se busca a redu¢do de o para levar a redugdo das perdas por histerese, exceto
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quando os fatores que levem a diminui¢do de a levem simultaneamente a um aumento
muito superior do coeficiente Kx. No entanto, se observa na Figura 51 e na Figura 52 que
os valores definidos para Ky sao alterados mais fortemente que os valores de o dada a
modificacdo dos pardmetros de processamento, tornando assim o impacto de Ky sobre as
perdas por histerese maior que o de a. O efeito do tempo de mistura na passagem de 3
para 5 horas também nao afeta o coeficiente Ky, mas a redu¢ao do tempo para 1 hora
permite reduzir consideravelmente o valor desse coeficiente devido a reducdo da
espessura da camada isolante e aumento da interacdo magnética entre particulas vizinhas,
concordando com dados reportados na literatura (PERIGO et al., 2018; SHOKROLLAHI;
JANGHORBAN, 2007a). A mesma interpretacdo em relacdo a espessura da camada
isolante pode ser adotada quando na redu¢ao de Kz com o uso de menores percentuais de
H3BOs. Percebe-se também a reducdo do coeficiente Kz pelo aumento da temperatura,
relacionado com o maior alivio de tensdes promovido de forma mais efetiva em altas
temperaturas conforme também reportado na literatura (EVANGELISTA et al., 2016;
PERIGO et al., 2018; SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a, 2007b; TONTINI et
al., 2019).

Figura 53 — Valores de Kp para as diferentes condigdes de produg@o dos compositos.
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Fonte: Autoria propria.

Quanto aos resultados observados para o coeficiente Kp em fungdo dos pardmetros
de processamento, apresentados na Figura 53, observa-se um aumento desse coeficiente
com o aumento da temperatura de tratamento térmico € com menores percentuais de
H3BO;, parametros que também levam a reducdo da resistividade elétrica tal como

apresentado anteriormente na Figura 46. De fato, uma forte correlagdo do coeficiente Kp
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e da resistividade elétrica ja era esperada pela analise das equagdes para célculo das
perdas por corrente parasita interparticular e das perdas excedentes, apresentadas nas
segdes 3.3.2 ¢ 3.3.3 (KOLLAR et al., 2013). Além disso, embora ndo tenham sido
observadas diferencas significativas de Kp em relagdo ao tempo de mistura na maioria
dos casos, as amostras produzidas com 0,0% de H3BOj e tratadas em 550 °C claramente
apresentam comportamentos distintos para os tempos de mistura de 1 e 5 horas. Como
mostrado na Figura 53, nesse caso a amostra com 1 hora de tempo de mistura demonstra
um valor maior de Kp do que a produzida com 5 horas de tempo de mistura. Novamente,
esse resultado tem forte correlagdo com a resistividade elétrica apresentada por essas
amostras, onde a amostra com tempo de 5 horas mostrou capacidade de isolar as particulas
de ferro, enquanto que para 1 hora de mistura a espessura de camada se mostra
demasiadamente fina e o isolamento acaba sendo prejudicado em alta temperatura.

E importante, no entanto, salientar que devido as particularidades do dispositivo
desenvolvido no laboratério Grucad para medicao de resistividade elétrica, as correntes
elétricas que fluem dentro da amostra toroidal correm em sentido perpendicular as
correntes parasitas que surgem nos ensaios magnéticos conforme ilustrado na Figura 54.
A discussdo realizada até esse momento do trabalho considera um comportamento
isotropico por parte do compdsito magnético mole, o que ¢ comumente reportado na
literatura devido a microestrutura tipica desse material (PERIGO et al., 2018;
SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a). No entanto, existem trabalhos envolvendo
novas formas de medi¢do tridimensionais de SMCs que reportam um certo grau de
anisotropia como o aumento da coercividade no sentido de compacta¢do devido a
modifica¢des no tamanho de grdo, microtensdes residuais e aumento do ancoramento das
paredes de dominio (YONGIJIAN LI et al.,, 2014). Como forma de verificar se tal
comportamento anisotrépico também inclui a resistividade elétrica do material, foi
analisada a relacdo entre as resistividades elétricas medidas e os valores dos coeficientes
Kp ajustados para cada amostra, resultando no grafico da Figura 55.

Como visto na Figura 55, existe uma forte correlagdo entre a resistividade
elétrica e os coeficientes Kp que recai sobre uma lei de poténcia com um excelente ajuste
(R*=0,98676). De fato, observa-se que pequenos incrementos na resistividade elétrica
causam uma rapida reducdo de Kp, indicando a necessidade de uma resistividade elétrica
preferencialmente acima de 3 pQ.m para manter o controle sobre as perdas dindmicas.
Além disso, percebe-se que o atingimento de resistividades elétricas extremamente

elevadas causa alguma redu¢do do valor de Kp, porém de maneira muito reduzida quando
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comparado ao efeito observado para pequenos incrementos de resistividade elétrica em

amostras muito condutoras.

Figura 54 - Direcdes das correntes elétricas induzidas no material SMC durante ensaio
de resistividade e ensaio magnético.
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Fonte: Autoria propria.

Figura 55 - Correlagdo entre os resultados de resistividade elétrica e os coeficientes Kp.
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Fonte: Autoria propria.

Através do equacionamento de perdas realizado por Kollar para materiais
SMC (KOLLAR et al., 2013), percebe-se que as perdas por corrente parasita
interparticular e as perdas excedentes sdo inversamente proporcionais a resistividade
elétrica do composito. No entanto, as perdas por correntes parasitas intraparticulares sao
inversamente proporcionais a resistividade elétrica da particula metalica, a qual ¢
naturalmente inferior aquela apresentada pelo SMC. Dessa forma, as perdas dinamicas
ndo sdo exatamente proporcionais ao inverso da resistividade elétrica do compésito (p™'),
mas sim uma relacao de poténcia com valor do expoente, em modulo, inferior a 1 para

compensar a participacao das perdas ocorridas no interior da particula. Sendo assim,

credita-se as perdas por corrente parasita intraparticulares o fato do coeficiente no
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expoente da equacdo de poténcia ajustada a relacdo Kp versus resistividade elétrica ser
igual a -0,85241. Caindo, dessa forma, sobre o dominio do modelamento de perdas
realizado por Kollar, o qual considera as propriedades do SMC como isotrdpicas para tal
equacionamento. Assim, ¢ possivel dizer que apesar da caracterizagdo da resistividade
elétrica utilizar da medida de uma corrente elétrica em uma dire¢ao diferente das correntes
parasitas que surgem durante as medidas magnéticas, o carater isotropico do material faz
com que essas propriedades sejam correlacionaveis. Com isso, pode-se utilizar a medida
de resistividade elétrica como uma forma de caracterizar SMCs de forma rapida durante
o desenvolvimento de novos sistemas isolantes por ndo exigir preparagao adicional da
amostra, como o bobinamento necessario para medicao das propriedades magnéticas.
Com as observagodes realizadas sobre os coeficientes o, Kr e Kp e conjecturas a
respeito da microestrutura do composito, pode-se melhor compreender os resultados das
perdas medidas nos toroides produzidos. A titulo de exemplo, na Figura 56 sio
apresentadas as perdas totais medidas em indu¢ao maxima de 1 T nas frequéncias de 60
e 400 Hz. Ao focar nas menores perdas obtidas em cada uma dessas condicdes, vé-se que
existe uma mudanca relevante dos parametros que levam a essas menores perdas. Essa
mudanga € perceptivel sobretudo para as temperaturas de tratamento térmico que levaram
as menores perdas, as quais passam de 550 °C para 500 °C quando a frequéncia ¢
aumentada de 60 para 400 Hz. Essas mudancas estdo inevitavelmente atreladas a
proporcao das perdas por histerese e das perdas dindmicas sobre as perdas totais, sendo
que a parcela das perdas dindmicas aumenta mais rapidamente do que a parcela das perdas
por histerese a medida que a frequéncia ¢ aumentada. Dessa forma, ¢ importante ter
conhecimento dos efeitos do processamento sobre os coeficientes do modelo de separagao
de perdas, e consequentemente sobre cada parcela dos mecanismos de perdas, para ajustar

o processo desses compositos de acordo com a sua aplicagdo pretendida.
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0 Hz e (b) 400 Hz.

Figura 56 - Perdas magnéticas medidas em indugdo magnética maxima de 1T e
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Fonte: Autoria propria.

5.3.2.5 Modelamentos e otimizagoes de processamento

Tendo em vista os resultados expostos acerca das perdas dos compositos
magnéticos moles produzidos e da dependéncia dessa propriedade em relagdo aos
parametros de processamento, torna-se interessante o estabelecimento de um modelo para
previsdo e otimizacao das perdas baseado nas caracteristicas de processo do composito.
Para tanto, através da chamada metodologia de superficie de resposta, foram
estudados alguns modelos empiricos que correlacionam os coeficientes a, Ky e Kp com
os parametros de processamento Tempo de Mistura, Concentragdo de H3BOs; e
Temperatura de Tratamento Térmico. Através dessa metodologia foi possivel estabelecer
modelos de regressao baseados nos pontos experimentais apresentados na Tabela 4 para

estimar o valor dos coeficientes do modelo de separacdo de perdas, e consequentemente

das perdas dos SMCs, para diferentes condi¢des de processamento.
Uma vez que os dados coletados se encontram distribuidos na forma de um

planejamento de experimento do tipo composto central, a forma da equagdo com todos os

termos que podem ser utilizados no modelo ¢ dada genericamente na Equagao 19.

a, KH' KD = Cp + ClT + Czt + C3H + C4_TH + C5Tt + C6Ht + C7T2 + C8t2 + C9H2 (19)
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em que T, t e H fazem referéncia aos valores, respectivamente, de Temperatura de
Tratamento Térmico, Tempo de Mistura e Concentragao massica de H3BOs; e ¢o a c9 sdao
coeficientes empiricos ajustados aos dados medidos.

Com o modelo mateméatico em maos, ¢ possivel estimar um ponto 6timo de
processo mesmo que esse ponto em particular ndo tenha sido executado. Nesse caso, a
qualidade de predi¢ao de um determinado modelo se torna uma das caracteristicas mais
relevantes na escolha do modelo a ser utilizado. Tal caracteristica pode ser mensurada na
forma de um coeficiente denominado P? o qual ¢ calculado seguindo os seguintes
passos (ANDERSON; WHITCOMB, 2005; SPIESS, 2018):

1. Remocdo de uma observagdo individual (i) do conjunto original (n dados) e
readaptacao do modelo de regressao com os n-1 dados restantes.
2. Medicao do residuo, isto ¢, da diferencga entre o valor medido e o valor predito

(1343

para o ponto “1” com o novo modelo de regressdo e elevar a diferenga ao quadrado.

3. Repetir o processo para todas as n observagdes e computar a soma de todas as
diferengas ao quadrado. Essa soma ¢ usualmente chamada de PRESS (Predicted
Residual Sum of Squares).

4. Por fim, tem-se a equagdo P? = 1 — (PRESS /SScorror)- Em que SScorror€ a soma

dos quadrados das diferencas dos pontos medidos em relagao a média.

Dessa forma, quando realizando a regressdo para gerar a superficie de resposta,
pode-se adicionar ou remover termos da equacgdo no sentido de maximizar P2. Com isso,
evita-se o sobreajuste do modelo sobre os pontos medidos e, consequentemente, um
modelo mais confidvel em termos de predi¢do ¢ produzido (ANDERSON; WHITCOMB,
2005).

Como forma de analisar os modelos gerados, e escolher aqueles que apresentaram
maior P? visando o uso dos mesmos para predicdo dos coeficientes a, Ky ¢ Kp, foram
utilizados os pacotes RemdrPlugin.DoE (GROEMPING, 2014) e qpcR (SPIESS, 2018)

do software livre R.

5.3.2.5.1 Modelamento 1

Partindo dos coeficientes do modelo de separa¢do de perdas estabelecidos para

todas as amostras medidas, apresentado anteriormente na Tabela 4, foram avaliados uma
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série de modelos para a, Ky e Kp, buscando-se os modelos de maior capacidade de
predicao de novos valores, ou seja, os modelos com os maiores valores de P2

Como procedimento geral, o primeiro modelo a ser testado ¢ aquele que inclui
todos os termos apresentados na Equacgdo 19, de modo a perceber o efeito das variaveis
principais, interagdes de segunda ordem entre varidveis e efeitos de segunda ordem das
variaveis principais. Embora tal modelo tendera a se adaptar melhor aos dados medidos,
obtendo-se um valor de R? mais proximo de 1, essa superficie pode estar sofrendo
sobreajuste, apresentando pequenas inflexdes que tornam menos preciso o processo de
predi¢do de novas observacdes. Esse sobreajuste pode, no entanto, ser percebido pelo
coeficiente R%gj, 0 qual ¢ uma versdo modificada do R* convencional, que leva em
consideragdao o nimero de termos do modelo e que diminui quando termos que levam ao
sobreajuste sdo adicionados ao modelo. Além disso o proprio coeficiente P2, demonstra o
potencial do modelo para predicdo de novas observagdes e também ¢ um forte indicador
do sobreajuste. Além desses coeficientes, o erro padrdo de regressdo S também ¢ um
importante indicador para ser observado ao passo que esse representa a distancia média
entre os pontos medidos e a curva fitada. Além disso, 95% das observagdes devem cair
dentro de £2S da superficie, servindo assim como uma aproximagao rapida do intervalo
de predi¢do. Maiores informagdes sobre esses coeficientes podem ser encontradas em
(ANDERSON; WHITCOMB, 2005; MYERS; MONTGOMERY; ANDERSON-COOK,
2011; SPIESS, 2018). Dito isso, a Tabela 5 demonstra, a titulo de exemplo, os valores
desses coeficientes e a equacdo matematica para o modelo de Ky gerado utilizando todos

0s termos anteriormente mencionados.

Tabela 5 - Equagao e coeficientes do modelo de Ky utilizando todos os possiveis
termos.

Equacdo matematica de Ky

Ku=10""_[-3375+945t+ 71289 H + 54 T - 200,4 t2 - 19909 H? - 0,075 T2 + 937 tH
+1,22tT-111,7 HT]

S R2 R2agj p2

6,4516E-08 95,02% 88,62% 70,47%

Fonte: Autoria propria.

Uma forma eficaz para detectar quais dos termos ndo contribuem efetivamente
para o ajuste da superficie sobre os dados mensurados ¢ a observacao do P-valor
associado a cada termo na criagcdo do modelo. P-valores mais proximos de 0 demonstram

termos bastante relevantes, enquanto que termos com P-valores maiores podem ser a fonte
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do sobreajuste. Dessa forma, a geragcdo sucessiva de modelos de regressdo, através da
remocao consecutiva dos termos com altos P-valores, e observa¢do dos coeficientes R?,q;
e P? permitem a obten¢do de um modelo ideal quando escolhido o conjunto de termos que
maximizam os valores desses coeficientes. Seguindo no exemplo iniciado para o
modelamento de Ky, a Tabela 6 sumariza as informagdes relativas ao efeito de cada termo

e seus respectivos P-valores, calculados pelo software R.

Tabela 6 - Efeitos e P-valores dos termos usados na regressdo para modelamento de K.

Ordem decrescente

Termo Efeito P-Valor P_Valor
Constante 9468 * *
Tempo (t) 1782 0,003 *
H3BOs (H) 2857 0,000 *
Temperatura (T) -2826 0,000 *
Tempo? (1) -1603 0,082 5
H;BO3* (H?) -398 0,629 2
Temperatura? (T?) -375 0,649 1
Tempo*H3;BO; (tH) 375 0,438 4
Tempo*Temperatura (tT) 243 0,610 3
H3;BOs3*Temperatura (HT) -1117 0,044 6

Fonte: Autoria propria.

Os termos ordenados de forma decrescente com base em seus P-Valores (Tabela
6) foram sucessivamente retirados, seguido da realizagdo de uma nova regressao com os
termos restantes, sendo que os coeficientes desses subsequentes modelos estdo
apresentados na Tabela 7. Percebe-se entdo que os valores de S diminuem, enquanto R?,4;
e P2 aumentam, a medida que os termos de maiores P-valores sao removidos do modelo,
at¢ o momento em que tornam a subir com a retirada dos termos “Tempo?’ e
“H3BOs*Temperatura”. Dessa forma, tem-se que o modelo de melhor predi¢ao para Ky
(Tabela 8), obtido a partir dos dados de todas as amostras produzidas, ¢ dado pelos efeitos
principais e pelos efeitos de segunda ordem da varidvel “Tempo” e da interacdo entre as
variaveis “H3zBO3” e “Temperatura”. Os modelos selecionados como de melhor predi¢ao
apresentados nessa se¢do do trabalho serdo denominados como Modelo 1 para

comparagao posterior.
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Tabela 7 - Coeficientes dos modelos de regressdo de Ky ap0s a retirada consecutiva dos
termos com altos P-Valores.

Modelo S R? R244j P?

Todos os termos 6,452E-08 95,02% 88,62%  70,47%
Todos -T? 6,132E-08 94,86%  89,72% 74,12%
Todos -T2 -H? 5,978E-08 94,50%  90,23%  76,87%
Todos -T? -H? -tT 5,775E-08 94,30%  90,88%  84,53%
Todos -T? -H? -tT -tH 5,734E-08  93.82% 91,01% 86,15%
Todos -T? -H? -tT -tH -t 8,029E-08 86,79%  82,38%  70,94%
Todos -T? -H? -tT -tH -t> -HT 8,871E-08 82,52%  78,49% 67,02%

Fonte: Autoria propria.

Tabela 8 - Equacdo e coeficientes do Modelo 1 para Kp.
Equacdo matematica de Ky
Kn=10" 112890 + 1946 t+ 70119 H- 17,09 T - 250,0 2 - 111,7 HT]
S R? R2a4j p?
5,734E-08 93,82% 91,01% 86,15%

Fonte: Autoria propria.

Assim como exemplificado para o modelamento de Ky, o procedimento foi
também adotado para o modelamento dos coeficientes a ¢ Kp. No entanto, no
modelamento de Kp foi necesséria ainda a troca de variavel para VKp, uma vez que os
residuos para o modelamento de Kp ndo seguiam uma distribuicdo normal (premissa para
uso de anélise de regressdo), mas para VKp essa condi¢o se torna satisfeita. Dessa forma,
os modelos de melhor predi¢do encontrados para a ¢ Kp a partir dos dados de todas as
amostras produzidas s3o apresentados, juntamente com os coeficientes dos modelos, na
Tabela 9 e Tabela 10, respectivamente. E importante ainda mencionar que na equagio
definida como a de melhor predi¢dao para Kp ndo estdo presentes termos relacionados a
variavel “Tempo”, seja na forma de variavel principal ou efeito de segunda ordem, pois
assim como ja havia sido antecipado pela analise dos pontos medidos realizada na se¢ao
5.3.2.4 ndo se observa efeito significativo dessa variavel sobre Kp exceto para a amostra

de menor resistividade elétrica.

Tabela 9 - Equacio e coeficientes do Modelo 1 para a.
Equacdo matematica de a
a=107.[1616,8 +10,8 t -849 H +0,322 T +2,73 2 +671 H2 -0,0688 tT +0,980 HT]
S R? R2ag; P?
8,84E-03 93,33% 88,14% 80,53%

Fonte: Autoria propria.
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Tabela 10 - Equagdo e coeficientes do Modelo 1 para Kp.
Equacao matematica de Kp
VKp=10"7.[3913 - 1278 H- 15,93 T + 3384 H2+ 0,01703 T?]
S R? R2q4j P2
2,23E-06 93,41% 91,22% 86,53%
Fonte: Autoria propria.

As representacdes graficas das equagdes obtidos para Ky, o € Kp no Modelo 1
estdo apresentadas na Figura 57, onde as superficies foram geradas com base nas
equagdes apresentadas respectivamente na Tabela 8, Tabela 9 e Tabela 10. Ainda na
Figura 57 sdo apresentadas as perdas modeladas em 1 T — 60 Hz a partir da juncao dos
coeficientes Ky, o e Kp ajustados pelo modelo de separagdo de perdas. Os pontos
apresentados nesses graficos sdo os coeficientes previamente estabelecidos na secdo

5.3.2.4 e as perdas medidas para comparagao visual com o resultado do modelamento.

Figura 57 - Representacdes graficas das superficies de resposta dos coeficientes (a) a, (b)
K, (¢) Kp; e (d) das perdas em 1 T - 60 Hz obtidos pelo Modelo 1.
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Percebe-se que os coeficientes a, Ky e Kp estimados pelo Modelo 1 encontram-
se razoavelmente proximos dos coeficientes estabelecidos previamente na secao 5.3.2.4,
a excecao dos pontos referentes a amostra 6 (1 hora — 0,0% H3zBO3; — 550 °C), a qual,
conforme discutido anteriormente, foge do comportamento de um SMC devido a falha do
isolamento entre as particulas. No entanto, a influéncia exercida por esse ponto, em
especial sobre os modelos de a e Kp, levam a uma aderéncia menor que a desejada das
perdas estimadas em relacdo as perdas medidas como demonstram as superficies de
perdas da Figura 56d. Essa aderéncia pode também ser percebida nos graficos da Figura
58, que relacionam diretamente as perdas modeladas com as perdas medidas e a diferenca
percentual entre esses valores. Como comparativo, o modelamento das perdas usando os
coeficientes do modelo de separacao de perdas para SMCs que foram estabelecidos para
as amostras produzidas apresentados na se¢ao 5.3.2.4, chamado aqui de Modelo

Separagdo, também foi incluido nos graficos da Figura 58.

Figura 58 — (a) Aderéncia dos modelos 1 e Separacdo as perdas medidas e (b) diferenca
percentual entre as perdas modeladas e medidas. Pontos destacados com interior do
simbolo em branco apontam as observacdes relacionadas a amostra 6.
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Fonte: Autoria propria.

A anélise dos graficos na Figura 58 permite observar que existe um APerdas
maior no Modelo 1 em relagao ao apresentado pelo Modelo Separagdo. Vale lembrar que
0 Modelo Separagao usa os coeficientes Ky, o € Kp obtidos para cada amostra produzida
justamente reduzindo o valor da diferenga percentual entre perdas medidas e modeladas.
Dessa forma, o Modelo 1, ao se basear em uma superficie de resposta, deveria se
aproximar, mas dificilmente produziria exatamente os mesmos valores de Ky, a e Kp

utilizados no Modelo Separagdo. Por conta do erro embutido no processo de previsao
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desses coeficientes por parte do Modelo 1 se observa uma menor aderéncia das perdas
estimadas por esse modelo em relagdo as perdas que foram efetivamente medidas.
Ademais, pode-se perceber que os pontos que demonstram menor aderéncia na
Figura 58 s3o aqueles relacionados a amostra 6, tanto para o Modelo 1 como para o
Modelo Separag@o. Dado o fato que tal amostra possui um comportamento mais proximo
do ferro puro do que de um SMC, o impacto que a mesma tem tanto sobre o APerdas
quanto sobre as estimativas de previsao dos coeficientes o, Ky € Kp vem no sentido de
prejudicar a predicdo de novos valores. Dessa forma, decidiu-se testar um segundo

modelo apresentado na se¢do a seguir em que essa amostra ¢ removida dos dados base.

5.3.2.5.2 Modelamento 2

Removendo-se a amostra 6 do conjunto base e estabelecendo modelos de previsao
segundo o mesmo procedimento exemplificado na secdo 5.3.2.5.1 para escolha dos
modelos de maior P? foi estabelecido o aqui chamado Modelo 2. O resultado desse
processo ¢ apresentado na forma das equacdes e dos valores de S, R% R%4j e P?
caracteristicos dos modelos apresentados na Tabela 11, Tabela 12 e Tabela 13 para Kz, o

e Kp, respectivamente.

Tabela 11 — Equacdo e coeficientes do Modelo 2 para K.

Equacdo matematica de Ky

Ku=10"".113081 +1967 t +68888 H -17,58 T -252,7 t*-109,0 HT]

S R’ R P
6,01E-08 92,02% 88,03% 80,66%

Fonte: Autoria propria.

Tabela 12 — Equacdo e coeficientes do Modelo 2 para a.
Equag¢dao matematica de a
o=107°.[1772,2-23,25t-1033 H-0,009 T +2,90 t> + 1,672 HT]
S R? R2agj pz
9,25E-03 86,83% 80,25% 62,51%

Fonte: Autoria propria.

Tabela 13 — Equacao e coeficientes do Modelo 2 para Kp.

Equacdo matematica de Kp

VKp=107.[3510-1116 H -14,22 T +2922 H2+0,01518 T?]

S R? R2a4j p?
1,54E-06 94,84% 92,96% 90,26%

Fonte: Autoria propria.
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As representagdes graficas das equagdes obtidas para Ky, o € Kp no Modelo 2

estao apresentadas na Figura 59, juntamente das perdas modeladas em 1T — 60 Hz. Os

pontos apresentados nesses graficos sdo os coeficientes previamente estabelecidos na

secdo 5.3.2.4 e as perdas reais medidas para comparagdo visual com o resultado do

modelamento.

Figura 59 - Representacdes graficas das superficies de resposta dos coeficientes (a) a,
(b) Ku, (¢) Kp; e (d) das perdas em 1 T - 60 Hz obtidos pelo Modelo 2.
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Fonte: Autoria propria.

Percebe-se, especialmente no grafico de perdas apresentado na Figura 59d, uma
aderéncia bastante boa das perdas estimadas em relagdo as perdas medidas, exceto para a
amostra 6 (1 hora — 0,0% H3BO3 — 550 °C). Nesse caso, ja era esperado uma grande
variagdo em relagao a amostra 6 dado o fato de que ela fora removida do conjunto base

que levou ao estabelecimento das equagdes do Modelo 2. Por essa mesma razao, nao ¢
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recomendado a utilizagdo desse modelo nas proximidades desse ponto experimental pois
ha grande chance de uma previsdo erronea das perdas.

Por fim, a aderéncia do Modelo 2 pode ser verificada também na Figura 60 a partir
da relagdo entre as perdas modeladas e as perdas medidas, além da diferenca percentual
entre esses valores. Para efeito de comparagdo, a Figura 60 apresenta também os
resultados obtidos com o Modelo 1 e o Modelo Separagdo. Uma vez que nao se
recomenda o uso do Modelo 2 nas proximidades da regido experimental utilizada para a
amostra 6, os dados referentes a essa amostra foram removidos dessa compara¢do na

Figura 60.

Figura 60 — (a) Aderéncia dos modelos 1, 2 e Separagao as perdas medidas e (b)
diferenca percentual entre as perdas modeladas e medidas.
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Fonte: Autoria propria.

Pela analise da Figura 60, fica mais evidente que o Modelo 2 ¢ mais acurado que
0 Modelo 1 ao passo que apresenta uma razdo das perdas modeladas e perdas medidas
mais proxima de 1, como denota a maior proximidade dos dados referentes ao Modelo 2
em relacdo a linha guia de coeficiente angular 1 na Figura 60a. Além disso, o APerdas do
Modelo 2 ¢ levemente reduzido em relacdo ao Modelo 1, encorajando o uso desse

segundo modelo para a etapa de otimiza¢do do SMC produzido.

5.3.2.5.3 Processamento otimizado

Com base nas equagdes estabelecidas pelo Modelo 2 para previsao dos
coeficientes o, Kz e Kp e, consequentemente, para a previsao de perdas, foram buscados
os valores dos pardmetros de processo que permitissem atingir as menores perdas. Para

tanto, pode-se combinar as Equagdes 20, 21 ¢ 22 com a equagdo do modelo de separacao
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de perdas para SMCs, relembrada na Equagao 23, e computar as derivadas parciais das
perdas totais (P) em relagdao ao tempo de mistura (t), a concentragcdo massica de H;BOs
(H) e a temperatura de tratamento térmico (T) tal qual apresentado respectivamente nas

Equagdes 24, 25 e 26.

Ku=101" 13081 +1967 t +68888 H -17,58 T -252,7 t2-109,0 HT] (20)
o=102.[1772,2-23,25 t-1033 H-0,009 T +2,90 > + 1,672 HT] (21)
VKp=107.[3510 -1116 H -14,22 T +2922 H2 +0,01518 T2] 22)
P: KHBaf+KDB2f2 (23)
aP

— 10—1O'f.B(2,9t2—23,35t+1.672HT—1033H—0,009T+1772,2)/1000 )

9 (24)
(1967 — 505,4t) + (5,8t — 23,25).In(B).

(—252,71:2 + 1967t — 109HT + 68888H — 17,58T + 3081)

P = 10710, f, B(29t7~23,35¢+1.672HT~1033H~0,0097+1772,2)/1000

(68888 — 109T) + (1,672T — 1033).1n(B) . 25)
(—252,7t% + 1967t — 109HT + 68888H — 17,58T + 3081)
(5844H — 1116).(2922H? — 1116H + 0,01518T2 — 14,22T + 3510)

B2, f2.
+Bf 5.1013

apP

=10"10.f p(29t2-23,35t+1.672HT—1033H~0,009T+1772,2) /1000

(—109H — 17,58) + (1,672H — 0,009).1n(B). (26)
(—252,7t% + 1967t — 109HT + 68888H — 17,58T + 3081)

+ B2 f2 (0,03036T — 14,22).(2922H? — 1116H + 0,01518T% — 14,22T + 3510)
S5 5.1013

Uma vez que as derivadas parciais encontradas ndo caem sobre o dominio de
resolucao de sistemas lineares, fora utilizado novamente o método do Gradiente Reduzido
Generalizado para variar os valores de tempo de mistura, concentragdo massica de H3;BOs
e temperatura de tratamento térmico de forma a minimizar as perdas em determinadas

condig¢des de indugao maxima e frequéncia. E importante mencionar que os pontos 6timos
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foram buscados somente dentro da regido experimental definida pelo planejamento de
experimentos executado, isso €, tempos de mistura entre 1 e 5 horas, concentragao de
H3BO3 de 0,0% a 0,2% e temperatura de tratamento térmico de 450 °C a 550 °C. Os

resultados dessa busca pela condi¢ao 6tima de processamento sdo apresentados na Figura
61 e listados no APENDICE C.

Figura 61 - (a) Perdas otimizadas e condi¢des 6timas de processamento: (b) Tempo de
mistura, (c) Concentracdo massica de H3BOs3 e (d) Temperatura de Tratamento Térmico.
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Fonte: Autoria propria.

Com base nos resultados de otimizagao, percebe-se que, dentro do intervalo
experimental analisado, o tempo de mistura ideal ¢ tomado como 1 hora independente da
condicdo de frequéncia e inducdo maxima. Esse resultado pode ser interpretado como
uma oportunidade de otimizacgdo futura usando tempos de mistura ainda menores, com

possiveis vantagens tanto sobre as perdas quanto sobre a permeabilidade magnética e

produtividade no recobrimento da particula ferromagnética.
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Considerando as estimativas geradas pelo Modelo 2 e a janela de processamento
definida para otimizacao, as perdas podem ser minimizadas pelo ajuste da concentragao
de 4cido borico e da temperatura de tratamento térmico. Por exemplo, aumentar a
concentragdo de acido borico e reduzir a temperatura de tratamento térmico, condigdes
que levam ao aumento da resistividade elétrica e a redugao de Kp, sdo as estratégias a se
adotar a medida em que se aumenta a indugdo magnética e a frequéncia de operagao.

E importante ainda ressaltar que a necessidade de se ajustar o processamento se
mostrou mais sensivel a mudanga da frequéncia do que da indugdo. Esse resultado ¢
interessante do ponto de vista da otimizagdo desse SMC visando aplicagdo em maquinas
elétricas, uma vez que nesses equipamentos a inducdo magnética varia ao longo da
operagdo em niveis e pontos diferentes no estator, mas a frequéncia fundamental se
mantém praticamente constante em todo o componente. Dessa forma, a otimizagdo do
SMC para uma determinada frequéncia consegue se aproximar bastante da condi¢do
6tima em todo o estator, independente da indu¢do magnética.

Exclusivamente para a frequéncia de 10 Hz, as solugdes encontradas para
minimizagdo das perdas modeladas sdo encontradas para a condi¢do de 1 hora de tempo
de mistura, 0,0% de concentracdo de H3BO; e 550 °C de temperatura de tratamento
térmico. Essas condicOes, no entanto, como relatado anteriormente na secao 5.3.2.5.2,
recaem sobre a regido de processos em que o Modelo 2 nao deve ser aplicado dada a falta
de aderéncia do modelo a amostra 6, a qual foi tratada sob tal condi¢do de processamento.
Dessa forma, as ditas otimizagdes para 10 Hz ndo devem ser tomadas como reais dada a
limitacdo imposta ao modelo utilizado. Entretanto, a vocagdo do material SMC esté
relacionada a aplicagdes em média e alta frequéncia, dificilmente sendo justificado o seu
uso em frequéncias tao baixas quanto 10 Hz.

As solugdes otimas obtidas para as frequéncias de 50 Hz a 1000 Hz sdo alcangadas
usando um tempo de mistura de 1 hora e uma concentragdo de H3BOs proxima ou acima
de 0,1% em peso. Ao se considerar esse resultado, pode-se refinar a aderéncia do
Modelo 2 para a regido de processamento proxima aos pontos Otimos. Para tanto,
considerou-se como amostras proximas aos pontos 6timos, aquelas tratadas em qualquer
uma das trés temperaturas (450, 500 e 550 °C), contendo 0,1% e 0,2% em peso de H3BOs
e tempo de mistura exclusivamente igual a 1 hora. Assim, a Figura 62 apresenta a
aderéncia e APerdas das amostras proximas aos pontos 6timos e de todos os dados
medidos, a excecdo da amostra 6, para fins de comparagdo. Nessa andlise, se observa,

entdo que a variagdo esperada das perdas medidas em relacdo as perdas modeladas cai de
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aproximadamente 20%, ao se considerar todos os dados, para cerca de 10% ao utilizar o

modelo para estimar as perdas em condi¢des mais proximas do processo otimizado.

Figura 62 — (a) Aderéncia do Modelo 2 para todos os pontos e para a regido proxima
dos pontos 6timos as perdas medidas e (b) diferenca percentual entre as perdas
modeladas e medidas.
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Fonte: Autoria propria.

Em suma, os resultados alcangados nessas otimizagdes permitem rapidamente
ajustar o processo de producdo do SMC desenvolvido nesse trabalho para uma
determinada solicitacdo em termos de frequéncia e indu¢do magnética. Além disso, os
resultados dessas otimizagdes apontam ainda para uma possibilidade de melhoria ao se
utilizar menores tempos de mistura. E, finalmente, pode-se ter excelentes perspectivas
quanto a produgdo de SMCs de conceito similar ao aqui desenvolvido, mas com uma

diferente combinacdo de nanoparticulas e fase vitrea.

5.3.3 Etapa III: Validacao e referéncias comerciais

Nesta ultima etapa, foi produzida uma amostra independente do conjunto
utilizado para constru¢ao dos modelos de previsao de perdas a fim de (i) verificar acuracia
do modelo para previsdao das perdas de novos pontos de processamento; (ii) explorar o
efeito da redugdo da camada de ZnO em condi¢cdes de processamento previamente
associada a ocorréncia do mecanismo de auto regeneracao e (iii) comparar a performance
do material desenvolvido com outros SMCs comerciais e/ou patenteados. Dessa maneira,
decidiu-se produzir a nova amostra com um tempo de mistura de 1 hora, concentragao de

H3BOs de 0,2% em massa e tratada termicamente na temperatura de 500 °C.
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A Figura 63 apresenta as perdas totais, para uma indugdo de 1 T em diferentes

frequéncias, medidas para a amostra produzida nesta ultima etapa do trabalho juntamente

com as perdas previstas pelo Modelo 2 para estas condi¢des de processamento.

Figura 63 - Perdas medidas e modeladas para amostra produzida com os parametros:
1 hora, 0,2% de H3BOs3 e 500 °C.

200

150+

100

Perdas Totais (W/kg

n
o
1

—&— Perdas Modelo 2
—e— Perdas Medidas

T T
400 600
Frequéncia (Hz)

T
200
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Os resultados da Figura 63 apresentam perdas medidas ainda menores que as

perdas modeladas, o que demonstra a necessidade de um maior nimero de condigdes

experimentais em trabalhos futuros para melhoria da acurdcia do modelo de previsao. Por

outro lado, esses resultados ainda melhores que os esperados pelo modelo reforcam o

argumento de um grande potencial para aumento da performance do SMC desenvolvido

ao reduzir a espessura da camada de ZnO. Os resultados apresentados na Tabela 14

também concordam com essa afirmacao ao mostrar as melhorias obtidas com a reducao

do tempo de mistura de 3 horas para 1 hora sobre as propriedades do SMC, mantendo as

demais condi¢des de processamento fixas.

Tabela 14 - Propriedades elétricas e magnéticas de amostras contendo 0,2% de H3BOs e
tratadas em 500 °C, com tempos de mistura de 1 e 3 horas.

Tempo de Resistividade Perdas @ 1 T [W/kg] Permeabilidade Maxima
mistura elétrica [uQ.m] | 60Hz 400 Hz 1000Hz | 60Hz 400Hz 1000 Hz
1 hora 64,4 6,7 51,0 152,6 3346 334,4 333,9
3 horas 288,4 7,6 57,9 174,2 298,6  297,7 297,1

Fonte: Autoria propria.

Além disso, a fim de entender o estado atual do material desenvolvido frente as

solucdes patenteadas

e comercializadas atualmente,

fez-se a comparagdo da
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permeabilidade maxima e das perdas totais medidas em inducdo maxima de 1 T e

frequéncia de 400 Hz. O resultado desse levantamento ¢ sumarizado na Figura 64.

Figura 64 - Comparativo de perdas totais e permeabilidade de diferentes solu¢des em
SMC comparadas ao melhor resultado medido no SMC de dupla camada.
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Fonte: Autoria propria.

Os resultados alcangados neste estudo apontam propriedades interessantes frente
as solucdes comerciais, sobretudo sobre o aspecto de perdas totais. Por outro lado, a
permeabilidade atual do SMC de dupla camada ainda se mostra reduzida frente aos
demais. Isso se da especialmente pelo fato da camada de ZnO ainda ser mais grosseira
que o necessario para manutencao da resistividade elétrica. Dessa maneira, os trabalhos
futuros dentro do escopo da melhoria do SMC de dupla camada devem focar
principalmente sobre a etapa de sintese e adsor¢do das nanoparticulas de 6xido de zinco,
visando reducao da espessura dessa camada e consequente aumento da permeabilidade.
Outros fatores também nao abordados nesta trabalho e que podem levar a melhorias da
performance magnética incluem a utilizagao de pd de ferro de pureza ainda mais elevada
que o ABC 100.30 e um maior tamanho médio de particula para aumento da
permeabilidade e redugdo das perdas por histerese (DING et al., 2015; PERIGO et al.,
2018; SHOKROLLAHI; JANGHORBAN, 2007a; TAGHVAEI et al., 2010).

E importante ainda salientar que os materiais e reagentes utilizados para
confeccdo do SMC de dupla camada sdo de baixo custo, além do processo de

recobrimento ser bastante simples e ambientalmente amigdvel. Podendo representar
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vantagens significativas no escalonamento da solugdo desenvolvida no contexto deste
trabalho. Analises mais aprofundadas devem ser realizadas futuramente para avaliacdo
dos pontos de vista econdomico e de sustentabilidade do SMC de dupla camada
comparativamente aos SMCs comerciais.

Fez-se ainda a comparagdo das perdas em 1 T, em diferentes frequéncias, do
SMC de dupla camada em relacao as de uma chapa de aco elétrico de grao nao orientado
(GNO) semi-processada apos recozimento e azulamento tradicionalmente realizado
dentro de uma empresa parceira. Os resultados destas medi¢des sdo apresentados na
Figura 65, de onde se percebe menores perdas para o SMC a partir de 200 Hz. A
composi¢ao nominal da chapa ¢ apresentada na Tabela 15, a amostra foi cortada no

sentido de laminacao e medida magneticamente via SST (single sheet tester).

Figura 65 - Perdas em 1 T em diferentes frequéncias para o SMC de dupla camada e aco
GNO semiprocessado.
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Fonte: Autoria propria.

Tabela 15 - Composi¢ao quimica do ago GNO semi-processado usado de referéncia
para compara¢do com o SMC de dupla camada.

C [ppm] Si [%] Al [%] | Mn [%] | P [%] | S [ppm]
Tip. | Méax. | Min. | Max. | Max. Max. | Max. | Max.
30,00 | 100,00 | 0,15 { 0,50 | 0,08 0,50 0,07 | 30,00

Fonte: Autoria propria.

Dessa maneira, pode-se visualizar vantagens do ponto de vista de perdas
magnéticas em aplicagdes com frequéncias acima de 200 Hz utilizando o SMC de dupla
camada em relacdo ao aco analisado cedido pela empresa parceira fabricante de motores

elétricos. Vislumbra-se ainda a possibilidade de utilizagao de outras tipologias de motor
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ndo usuais para chapas de ago elétrico. De onde se destacam os motores de fluxo axial e
transversal, os quais permitem a obten¢do de alta densidade de torque permitindo a
miniaturizacdo do motor, principalmente quando aliado a operacdo em média e alta
frequéncia.

Os SMCs, de forma geral, também sdo considerados interessantes do ponto de
vista de produgdo, uma vez que se pode partir para produ¢do modular dos motores,
reduzindo o tamanho e a complexidade da linha de montagem. Essa modularidade
também ¢ um ponto importante quando considerado o fechamento do ciclo de vida desses
motores, facilitando a separagdo do nicleo em SMC de materiais mais nobres como 0s
fios condutores e os imas permanentes.

Em suma, o material desenvolvido nesse trabalho apresenta um conjunto de
propriedades bastante interessantes para aplicagdes imediatas em maquinas elétricas. De
fato, existe ainda um grande potencial para otimizagdo do material a fim de alcancar as
propriedades observadas para os SMCs comerciais. Ao fim desta tese estdo descritas
algumas sugestdes de trabalhos futuros a fim de orientar essa otimizagdo com vista a
melhoria da eficiéncia energética de maquinas elétricas utilizando o SMC de dupla

camada como nucleo ferromagnético.
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6 CONCLUSAO

O presente trabalho detalhou o desenvolvimento de um novo composito
magnético mole produzido através do revestimento de particulas de ferro com uma
camada de nanoparticulas de 6xido de zinco e uma segunda camada de fase vitrea de
oxido de boro. Para tanto, foram desenvolvidas rotas de recobrimento para formagao das
duas camadas de isolantes, realizadas investigagdes a respeito do efeito do processamento
sobre a formagdo das camadas, estudadas as propriedades mecanicas, elétricas e
magnéticas dos SMCs produzidos e, por fim, otimizadas as perdas magnéticas para
diferentes condi¢des de operagdo em fungao dos parametros de processamento.

O po de ferro, previamente as operagdes de recobrimento com as camadas
isolantes, foi tratado termicamente para crescimento de grdo. Tal tratamento resultou em
uma maior plasticidade das particulas durante a compactacao, além de uma redugdo no
nimero de contornos de grao no interior da particula ferromagnética, os quais atuam
como barreiras de movimentacao das paredes de dominio magnético. Embora tenha sido
detectado um ligeiro aumento no tempo de escoabilidade (aproximadamente 14%) ¢ uma
reducdo da densidade aparente (cerca de 10%), o po6 tratado termicamente apresentou
redu¢do nas perdas por histerese (em média de 14%) e um aumento expressivo, acima de
40%, da permeabilidade magnética méxima em relacdo ao pd de ferro ndo tratado. Dessa
forma, entende-se que o beneficio técnico sobre a performance magnética do material
particulado devido ao tratamento crescimento de grao se sobrepde a pequena reducio da
produtividade relacionada as caracteristicas de escoabilidade e densidade aparente.

A partir do p¢ tratado, realizou-se o recobrimento com nanoparticulas de 6xido de
zinco. Para essa etapa, utilizou-se como principal pardmetro de controle o tempo de
mistura entre as particulas de ferro e a suspensdo de nanoparticulas geradas in situ. Os
resultados demonstraram um recobrimento efetivo para todos os tempos de mistura
avaliados, apresentando, no entanto, um excesso de nanoparticulas nas regides concavas
da particula de ferro. Avaliou-se ainda de forma semi-quantitativa a espessura da camada
de ZnO via EDX, em que se percebeu uma tendéncia de estabilizagdo da espessura da
camada de 6xido apds 3 horas de mistura.

A hipotese inicialmente levantada de que uma sinergia entre as duas camadas
isolantes levaria a uma melhor performance magnética fora testada utilizando-se de
amostras isoladas somente por B>O3, somente por ZnO e pela combinagao sequencial de

Zn0O+B;0s. De fato, observou-se uma resistividade elétrica da amostra com dupla camada
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uma ordem de grandeza acima das apresentadas pelos SMCs com apenas um composto
1solante. Esse aumento da resistividade elétrica, naturalmente, refletiu sobre as
propriedades magnéticas, reduzindo fortemente as perdas dinadmicas. Ainda assim, ¢é
notavel que o SMC com dupla camada tenha chegado a computar apenas 22% das perdas
dindmicas apresentadas pelo SMC revestido com B»0Os3. Adicionalmente, a
permeabilidade magnética do composito de dupla camada, dada sua alta resistividade
elétrica, se mostrou constante at¢ 1000 Hz, enquanto os compositos revestidos apenas
com uma camada demonstram uma queda da permeabilidade até essa frequéncia.

Embora a resistividade elétrica e as propriedades magnéticas do composito de
dupla camada tenham se mostrado melhores que os SMCs de camada tnica, a resisténcia
mecanica nao seguiu a mesma tendéncia de melhoria. De fato, o mecanismo para aumento
da resisténcia mecanica se mostrou associado a formagao de uma rede de 6xido de ferro
e, portanto, dependente da capacidade do material ter a superficie das particulas metalicas
oxidada. Esse processo se mostrou dificultado para o SMC de dupla camada devido a
acao da fase isolante como uma barreira fisica para difusao do oxigénio, retardando assim
a reacdo de oxidacdo especialmente para o caso de um revestimento continuo. Sendo
assim, conclui-se ser necessario balancear as propriedades elétricas e magnéticas com as
propriedades mecénicas para atender as necessidades de aplicagdes especificas. No
entanto, ¢ importante mencionar que a resisténcia mecanica obtida no SMC de dupla
camada ¢ suficiente para manuseio sem que haja degradacdo das pecas produzidas.

A hipoétese langada na concepgdo desse trabalho relacionada a sinergia entre as
camadas isolantes foi ainda investigada via microscopia eletronica de varredura. Com
essa analise, foi possivel verificar que a camada de 6xido de zinco, assim como suposto,
se torna bem aderida a superficie da particula metalica durante a etapa de compactacao.
Foi possivel ainda atestar o efeito de ancoramento da fase vitrea por conta da presenca da
camada intermedidria de ZnO, confirmando o trago da microestrutura que levou a
obten¢do de uma resistividade elétrica e performance magnética tao superior para o SMC
de dupla camada.

Tendo passado pelas caracterizacdes de exploragdo inicial e validado as
caracteristicas técnicas positivas do material desenvolvido, passou-se a executar um
planejamento de experimentos para entendimento dos efeitos dos pardmetros de processo
sobre as propriedades elétricas e magnéticas do material, visando principalmente a
otimizacao das perdas. Dentro da etapa de otimizagao, verificou-se ainda as propriedades

tecnoldgicas do pd recoberto (escoabilidade e densidade aparente), o qual mostrou
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performance superior ao p6 tratado termicamente e sem revestimento isolante em todas
as condigdes de processamento avaliadas. Com isso, tem-se ndo somente uma melhoria
das propriedades elétricas e magnéticas em relacdo ao p6 ndo revestido, mas também de
suas propriedades influentes sobre a escalabilidade do processo.

Em relacdo a resistividade elétrica, percebeu-se uma tendéncia, dentro da regido
experimental analisada, do aumento dessa propriedade com o uso de maiores
concentragdes de acido borico, como 0,2% em peso, e temperaturas mais baixas como
450 ou 500 °C. Por outro lado, o tempo de mistura entre o p6 de ferro e a suspensdo de
nanoparticulas ndo mostrou grande influéncia sobre os valores de resistividade elétrica.
Vale ainda uma mencao especial para a combinacao entre os parametros 0,2% de H3BO3
e 500 °C, o qual resultou em uma amostra com resistividade elétrica até duas ordens de
grandeza acima das demais. Esse resultado foi interpretado como o caso especial em que
se observa a atuagdo do mecanismo de auto regeneragdo, caracteristica da fase vitrea
intencionalmente buscada dentro da motivacdo desse trabalho. Fora dessa condigao,
temperaturas muito elevadas levam ao fluxo da fase vitrea para fora da interface entre as
particulas, enquanto concentragdes reduzidas de dcido borico impede a formagao de uma
fase isolante continua. Por conta da descontinuidade gerada pela alta temperatura ou
insuficiéncia de fase vitrea, os contatos metalicos gerados acabam por revelar menores
valores de resistividade elétrica para os materiais processados nessas condigoes.

Apesar de ndo apresentar grande efeito sobre a resistividade elétrica, a variavel
tempo de mistura mostrou grande impacto sobre a permeabilidade magnética do SMC.
De fato, percebe-se que tempos menores de mistura sdo bastante benéficos para aumento
dessa propriedade. Dessa forma, para trabalhos futuros o uso de tempos de mistura
reduzidos, ainda menores que 1 hora, se mostra como um grande potencial para aumentar
ainda mais a permeabilidade magnética evitando, salvo casos extremos, a reducdo da
resistividade elétrica. Enquanto a temperatura de tratamento térmico mostrou pouca
influéncia sobre a permeabilidade em baixa frequéncia (10 Hz), o aumento da
concentragao de acido borico acaba por reduzir levemente essa propriedade. Ao aumentar
a frequéncia, no entanto, o uso de uma concentragdo maior de acido bdrico e menores
temperaturas se mostram importantes para evitar a redug¢ao da permeabilidade devido aos
efeitos dos contracampos gerados pelas correntes parasitas. Esse fato se tornou evidente
ao se comparar a queda da permeabilidade de cada amostra com o aumento da frequéncia.
Essa andlise revelou que, enquanto as amostras com baixa resistividade elétrica

rapidamente t€m sua permeabilidade reduzida ao elevar a frequéncia, as amostras com
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alta resistividade se mostraram muito efetivas na manuten¢do da permeabilidade mesmo
em altas frequéncias.

Para analise das perdas, e para o processo de otimizagao dessa propriedade, fora
observado os efeitos dos parametros de processamento sobre os coeficientes do modelo
de separagdo de perdas o, Kz e Kp. Essa estratégia permitiu (i) identificar os principais
mecanismos, em termos de perdas por histerese e perdas dinamicas, atuando sobre as
perdas totais dos SMCs produzidos; e (ii) simplificar a otimizag¢ao de todos os casos de
frequéncia e inducdo analisados, um total de 195 combinagdes, para uma Unica equacao
empirica em fun¢@o dos parametros de processamento.

O aumento do tempo de mistura causou a reducao sobre o valor do coeficiente o
simultdneo a um aumento de Ky, gerando uma competicao entre esses coeficientes para
determinar o efeito do tempo sobre as perdas por histerese. De fato, apesar de que,
matematicamente, pequenas variacdes de o impactam fortemente nas perdas por
histerese, as variacoes observadas em Ky sdo tdo maiores que este coeficiente acaba por
determinar o que realmente ocorre com esta parcela de perdas no estudo realizado. Por
outro lado, embora o tempo de mistura tenha efeito apreciavel sobre a e Ky, ndo se
percebe grande efeito dessa varidvel de processo sobre Kp. Esse resultado indica que o
tempo de mistura ndo afeta fortemente as perdas dinamicas, o que ¢ compativel com o
fato desse parametro de processamento também pouco afetar a resistividade elétrica.
Novamente, tem-se um indicativo do potencial em se estudar tempos de mistura menores,
ou ainda, de reduzir a espessura da camada de ZnO para simultaneamente diminuir a
perda por histerese e aumentar a permeabilidade do compdsito.

Assim como observado para o tempo de mistura, o aumento da concentracao de
H3BO;3; promove uma reduc¢ao de o € um aumento de K. O afastamento entre as particulas
pela adicdo de uma camada isolante mais espessa reduz a interagdo magnética entre as
particulas vizinhas, acarretando no aumento das perdas por histerese e reducdo da
permeabilidade. Por outro lado, embora ndo tenha sido localizada informagao na literatura
que correlacione o com a microestrutura assumida pelo SMC, ¢ notavel a semelhanga nas
tendéncias assumidas por o e a permeabilidade em baixa frequéncia em relagdo aos
parametros de processamentos avaliados nesse trabalho. Uma vez que uma maior
quantidade de acido borico leva ao isolamento efetivo entre as particulas ferromagnéticas,
¢ natural que Kp e as perdas dindmicas sejam reduzidas ao aumentar a concentragao de
H3BOs. E também notavel a forte correlacdo entre Kp e a resistividade elétrica mensurada

nas amostras, a qual segue uma lei de poténcia iniciando com uma brusca redugdo de Kp
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com pequenos incrementos na resistividade elétrica, seguido de uma aparente
estabilizacao de Kp para resistividades elétricas mais elevadas.

Observou-se ainda que a temperatura de tratamento térmico possui pequena
influéncia sobre o, assim como se observou para a permeabilidade em baixas frequéncias.
Por outro lado, a temperatura mostrou uma forte influéncia sobre os coeficientes Ky e Kp.
Observa-se uma reducao de Ky ao passo que maiores temperaturas aliviam as tensoes
introduzidas na etapa de compactagdo, sendo uma forma bastante efetiva de reduzir as
perdas por histerese. Por outro lado, temperaturas muito altas degradam a resistividade
elétrica devido ao escoamento da camada vitrea para fora da interface entre as particulas
metalicas, consequentemente levando ao aumento de Kp e das perdas dindmicas.

Para aplicagao do material desenvolvido deve-se entdo balancear esses parametros
de processamento para otimizar as perdas em diferentes condi¢des de frequéncia e
inducdo, condi¢des estas que ditam o peso das perdas por histerese e perdas dindmicas
em relagdo as perdas totais. Para tal, as amostras foram produzidas segundo um
planejamento de experimentos do tipo composto central, cujos dados foram ajustados via
regressdo para obtengdo de modelos matematicos para os coeficientes do modelo de
separagdo de perdas para SMCs almejando o maior potencial de predicao possivel,
mensurado na forma do P? caracteristico do modelo. Durante o modelamento (Modelo 1),
no entanto, percebeu-se que o comportamento de perdas apresentado por uma das
amostras se mostrou muito mais préoximo do pé de ferro nao revestido do que de um SMC
dado o alto valor de Kp da mesma. Por consequéncia, a retirada dessa amostra do conjunto
de dados inicial e reavaliagdo dos dados restantes via regressdo permitiu melhorar
consideravelmente o potencial de predi¢do P> dos modelos gerados (Modelo 2). Com
essas novas equacgoes foi possivel determinar numericamente, via método do gradiente
reduzido generalizado (GRG), os pardmetros 6timos e a estimativa de perdas minimas
para as diferentes combinagdes de frequéncia e inducdo nos intervalos de 10 a 1000 Hz e
de 0,1 a 1,5 T. Observando as condi¢des de processamento, nota-se que os pontos 6timos
recaem sobre o tempo de mistura de 1 hora para qualquer combinagdo de inducao e
frequéncia, além de concentragdes de H3BOs acima de 0,1% para frequéncias acima de
50 Hz. Tomando as medi¢des das amostras produzidas e as perdas estimadas pelo modelo
para essas mesmas amostras, percebe-se que o erro esperado (APerdas) cai de 20%, erro
maximo quando considerando todas as condi¢des de produgdo, para apenas 10%, erro
maximo para condigdes proximas dos processamentos Otimos. Sendo assim, as

estimativas projetadas pelo modelo de otimizagdo de perdas sdo razoavelmente precisas
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e podem, dessa forma, acelerar o processo de otimizagao de projetos de maquinas elétricas
de forma alinhada ao processo de fabricagdao do material do ntcleo ferromagnético em
SMC.

Dessa forma, conclui-se que o objetivo de produzir um SMC com dupla camada,
cujos compostos isolantes atuam em sinergia para promover elevada resistividade elétrica
e excelente performance magnética foi alcangado com éxito. Os resultados obtidos, em
especial nos casos otimizados, podem ser aplicados para a producao de maquinas elétricas
de alta eficiéncia quando combinado com projetos inovadores que se beneficiem das
caracteristicas isotropicas do SMC — como motores axiais, transversais e lineares — em
operagdes em média-alta frequéncia. Sendo assim, o trabalho desenvolvido no contexto
deste trabalho representa mais um passo, dentre outros em andamento, na dire¢do do
aumento da eficiéncia energética em maquinas elétricas domésticas e industriais,

potencialmente reduzindo o impacto econdmico-ambiental destas aplicacdes.
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7 SUGESTAO DE TRABALHOS FUTUROS

e Investigacdo da influéncia dos parametros de sintese e formagdo da camada de
Zn0O — como tempo de mistura (preferencialmente abaixo de 1 hora), pH, taxa de
mistura de reagentes e velocidade de agitagdo da suspensdo — sobre o tamanho e
forma das nanoparticulas sintetizadas, bem como sobre a espessura da camada de
Zn0O nanoparticulado e as propriedades elétricas e magnéticas do composito de
dupla camada.

e Estudo da formacdo da camada de ZnO utilizando outros reagentes de sintese
visando a redu¢do da espessura da camada. Sugere-se a avaliacao da reagdo com
precursores de zinco com contra-ions pequenos como nitrato de zinco, e
hidroxidos basicos como NH4OH, que podem formar cristais nanométricos de
Zn0O ainda menores e evitam a formacao de subprodutos de reagao.

e Ampliar o estudo de otimizacdo para uma nova regido experimental com
condi¢des de menor espessura da camada de 6xido de zinco e concentracdo de
H3BOs proxima de 0,2% em peso.

e Avaliar o comportamento do compdsito de dupla camada que utilize outras
composi¢des de nanoparticulas como Al,O3, TiO, MnO, MgO, Si0,, entre outros;
e outros tipos de fases vitreas como boérax e silicatos alcalinos do tipo vidro
liquido.

e Estudar arelagdo entre a resistividade elétrica do compdsito e o coeficiente Kp em
outros SMCs, com foco no entendimento da participagdo das resistividades
elétricas do composito e do material do niicleo da particula na composi¢ao das
perdas dinamicas.

e Avaliar a microestrutura das amostras produzidas via técnicas avangadas de
microscopia a fim de investigar as hipoteses levantadas quanto aos resultados de
resistividade elétrica estarem ligados a auto regeneracado da fase vitrea.

e Avaliagdo das propriedades magnéticas dos compositos produzidos em
frequéncias superiores a 1000 Hz visando ampliar o leque de aplicagdes do

material desenvolvido.
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APENDICE A

Tabela 16 — Tabela de resistividade elétrica dos SMC de dupla camada produzidos na

etapa de otimizagao.

Tempo H3;BOs Temperatura Resistividade Elétrica
Amostra
[horas] [%] [°C] [uQ.m]
1 1 0,2 450 35,35
2 5 0,2 450 35,81
3 1 0,0 450 3,32
4 5 0,0 450 4,34
5 5 0,0 550 1,68
6 1 0,0 550 1,04
7 3 0,1 500 13,61
8 1 0,2 550 3,76
9 3 0,1 500 8,48
10 3 0,1 500 11,60
11 5 0,2 550 4,24
12 1 0,1 500 21,69
13 3 0,0 500 3,67
14 3 0,2 500 288,38
15 3 0,1 550 3,94
16 5 0,1 500 23,85
17 3 0,1 450 26,63
ABC 100.30 - - 500 0,87

Fonte: Autoria propria.
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Tabela 17 - Tabela de permeabilidade maxima em diferentes frequéncias dos SMC de dupla camada produzidos na etapa de otimizagao.
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Amostra Tempo | H;BO; | Temperatura Umax Na frequéncia de:
[horas] | [%] [°C] 10 Hz | 50 Hz | 60 Hz | 100 Hz | 200 Hz | 300 Hz | 400 Hz | 500 Hz | 600 Hz | 700 Hz | 800 Hz | 900 Hz | 1000 Hz
1 1 0,2 450 386 | 384 | 384 | 384 383 383 383 383 382 382 382 381 381
2 5 0,2 450 314 | 313 | 312 | 312 312 311 311 311 311 310 310 310 310
3 1 0,0 450 418 | 416 | 416 | 413 413 410 405 400 393 385 377 368 359
4 5 0,0 450 346 | 345 | 344 | 344 343 341 339 336 333 329 325 320 315
5 5 0,0 550 332 | 331 | 331 329 324 316 306 295 283 271 259 248 238
6 1 0,0 550 410 | 405 | 404 | 396 371 336 305 284 263 247 229 217 206
7 3 0,1 500 334 | 332 | 332 | 330 330 330 330 329 328 328 327 326 325
8 1 0,2 550 394 | 393 | 392 | 392 390 386 383 378 372 366 359 352 345
9 3 0,1 500 357 | 355 | 355 | 354 354 353 352 351 349 348 347 345 343
10 3 0,1 500 340 | 338 | 338 | 337 337 337 336 335 334 333 332 331 330
11 5 0,2 550 298 | 297 | 297 | 296 296 295 294 292 290 288 286 283 280
12 1 0,1 500 390 | 389 | 389 | 389 388 388 387 387 386 386 385 385 384
13 3 0,0 500 364 | 362 | 363 360 360 357 355 351 347 341 336 329 323
14 3 0,2 500 300 | 299 | 299 | 299 298 298 298 298 298 297 297 297 297
15 3 0,1 550 307 | 306 | 306 | 306 305 304 302 301 298 295 292 289 285
16 5 0,1 500 356 | 355 | 355 | 355 354 354 353 353 353 352 352 351 351
17 3 0,1 450 326 | 325 | 325 | 323 324 324 323 323 323 322 322 322 321
ABC 100.30 - - 500 618 | 606 | 602 | 583 512 439 387 349 319 297 273 256 241

Fonte: Autoria propria.
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APENDICE C

A Tabela 18 apresenta as condi¢des 6timas de processo e valores médios de perdas
estimadas para diferentes indugdes e frequéncias. O erro na estimativa das perdas ¢ de
aproximadamente 10%. Os resultados listados para a frequéncia de 10 Hz ndo devem ser
tomados como otimizados uma vez que caem sobre as condigdes de processamento que devem
ser evitadas por ndo corresponder ao comportamento esperado para um SMC tal qual detalhado

na secao 5.3.2.5.

Tabela 18 - Processamento 6timo e estimativa de perdas dos SMCs de dupla camada.

Frequéncia Indugdo Magnética Tempo H3;BOs Temperatura Perdas
[Hz] [T] [horas] [%] [°C] [W/kg]
10 0,1 1 0,00 550,0 0,02
10 0,2 1 0,00 550,0 0,06
10 0,3 1 0,00 550,0 0,12
10 0,4 1 0,00 550,0 0,19
10 0,5 1 0,00 550,0 0,29
10 0,6 1 0,00 550,0 0,39
10 0,7 1 0,00 550,0 0,52
10 0,8 1 0,00 550,0 0,65
10 0,9 1 0,00 550,0 0,81
10 1,0 1 0,00 550,0 0,97
10 1,1 1 0,00 550,0 1,15
10 1,2 1 0,00 550,0 1,34
10 1,3 1 0,00 550,0 1,54
10 1,4 1 0,00 550,0 1,76
10 1,5 1 0,00 550,0 1,99
50 0,1 1 0,05 550,0 0,10
50 0,2 1 0,08 550,0 0,34
50 0,3 1 0,10 550,0 0,69
50 0,4 1 0,10 548,1 1,15
50 0,5 1 0,11 545,8 1,70
50 0,6 1 0,11 5439 2,34
50 0,7 1 0,11 5422 3,08
50 0,8 1 0,12 540,8 3,90
50 0,9 1 0,12 539.,5 4,79
50 1,0 1 0,12 538,3 5,77
50 1,1 1 0,12 5373 6,83
50 1,2 1 0,13 536,3 7,96
50 1,3 1 0,13 5354 9,16
50 1,4 1 0,13 534,5 10,43
50 1,5 1 0,13 533,7 11,78
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Frequéncia Indugdo Magnética Tempo H3;BOs Temperatura Perdas
[Hz] [T] [horas] [%] [°C] [W/kg]
60 0,1 1 0,07 550,0 0,12
60 0,2 1 0,09 547,8 0,41
60 0,3 1 0,10 5440 0,85
60 0,4 1 0,11 541,2 1,41
60 0,5 1 0,11 538,9 2,09
60 0,6 1 0,12 537,1 2,88
60 0,7 1 0,12 535,5 3,77
60 0,8 1 0,12 534,1 4,77
60 0,9 1 0,13 532,8 5,87
60 1,0 1 0,13 531,7 7,07
60 1,1 1 0,13 530,6 8,36
60 1,2 1 0,13 529.,6 9,74
60 1,3 1 0,14 528,7 11,20
60 1,4 1 0,14 527,8 12,76
60 1,5 1 0,14 527,0 14,40
100 0,1 1 0,09 535,7 0,22
100 0,2 1 0,11 530,0 0,73
100 0,3 1 0,12 526,4 1,50
100 0,4 1 0,13 523.8 2,49
100 0,5 1 0,13 521,6 3,68
100 0,6 1 0,14 519.,8 5,07
100 0,7 1 0,14 518,2 6,65
100 0,8 1 0,14 516,8 8,40
100 0,9 1 0,15 515,5 10,32
100 1,0 1 0,15 5143 12,41
100 1,1 1 0,15 5133 14,66
100 1,2 1 0,15 512,2 17,07
100 1,3 1 0,16 5113 19,63
100 1,4 1 0,16 510,4 22,34
100 1,5 1 0,16 509,5 25,19
200 0,1 1 0,12 5153 0,47
200 0,2 1 0,14 509,7 1,59
200 0,3 1 0,15 506,2 3,25
200 0,4 1 0,15 503,6 5,37
200 0,5 1 0,16 501,4 7,93
200 0,6 1 0,16 499,7 10,91
200 0,7 1 0,16 498,1 14,28
200 0,8 1 0,17 496,8 18,03
200 0,9 1 0,17 495,5 22,14
200 1,0 1 0,17 494 4 26,60
200 1,1 1 0,18 4934 31,41
200 1,2 1 0,18 492.5 36,54
200 1,3 1 0,18 491,7 42,01
200 1,4 1 0,18 490,9 47,80
200 1,5 1 0,18 490,2 53,89
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Frequéncia Indugdo Magnética Tempo H3;BOs Temperatura Perdas
[Hz] [T] [horas] [%] [°C] [W/kg]
300 0,1 1 0,14 505,0 0,74
300 0,2 1 0,15 499,5 2,51
300 0,3 1 0,16 496,1 5,11
300 0,4 1 0,16 493,6 8,44
300 0,5 1 0,17 491,7 12,47
300 0,6 1 0,17 490,2 17,15
300 0,7 1 0,18 488,8 22,45
300 0,8 1 0,18 487,7 28,35
300 0,9 1 0,18 486,7 34,82
300 1,0 1 0,18 485,8 41,86
300 1,1 1 0,18 485,1 49,43
300 1,2 1 0,18 484.,4 57,54
300 1,3 1 0,19 483.8 66,18
300 1,4 1 0,19 483,2 75,32
300 1,5 1 0,19 482,7 84,96
400 0,1 1 0,15 498,3 1,03
400 0,2 1 0,16 4931 3,47
400 0,3 1 0,17 490,0 7,07
400 0,4 1 0,17 4878 11,69
400 0,5 1 0,18 486,1 17,28
400 0,6 1 0,18 484.8 23,78
400 0,7 1 0,18 483,7 31,15
400 0,8 1 0,18 482.8 39,35
400 0,9 1 0,18 482,0 48,37
400 1,0 1 0,18 481,3 58,17
400 1,1 1 0,19 480,7 68,75
400 1,2 1 0,19 480,2 80,07
400 1,3 1 0,19 479,7 92,14
400 1,4 1 0,19 479,3 104,92
400 1,5 1 0,19 478.,9 118,42
500 0,1 1 0,15 493.6 1,33
500 0,2 1 0,17 488,7 4,48
500 0,3 1 0,17 485,9 9,12
500 0,4 1 0,18 484,0 15,11
500 0,5 1 0,18 482.,6 22,36
500 0,6 1 0,18 481,5 30,79
500 0,7 1 0,18 480,6 40,36
500 0,8 1 0,18 479,8 51,04
500 0,9 1 0,19 479,2 62,78
500 1,0 1 0,19 478,6 75,56
500 1,1 1 0,19 478,2 89,35
500 1,2 1 0,19 477,7 104,14
500 1,3 1 0,19 4774 119,90
500 1,4 1 0,19 477,0 136,62
500 1,5 1 0,19 476,7 154,28
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Frequéncia Indugdo Magnética Tempo H3;BOs Temperatura Perdas
[Hz] [T] [horas] [%] [°C] [W/kg]
600 0,1 1 0,16 490,1 1,64
600 0,2 1 0,17 485,6 5,53
600 0,3 1 0,18 483,1 11,28
600 0,4 1 0,18 481,4 18,70
600 0,5 1 0,18 480,2 27,70
600 0,6 1 0,18 479,2 38,18
600 0,7 1 0,18 478,5 50,10
600 0,8 1 0,19 477,9 63,40
600 0,9 1 0,19 477,3 78,05
600 1,0 1 0,19 476,9 94,01
600 1,1 1 0,19 476,5 111,25
600 1,2 1 0,19 476,1 129,75
600 1,3 1 0,19 475,8 149,48
600 1,4 1 0,19 475,5 170,42
600 1,5 1 0,19 475,3 192,56
700 0,1 1 0,16 487.4 1,96
700 0,2 1 0,17 483,2 6,62
700 0,3 1 0,18 481,0 13,53
700 0,4 1 0,18 479,5 22,46
700 0,5 1 0,18 478,5 33,30
700 0,6 1 0,18 477,6 45,96
700 0,7 1 0,19 477,0 60,36
700 0,8 1 0,19 476,4 76,46
700 0,9 1 0,19 476,0 94,19
700 1,0 1 0,19 475,6 113,53
700 1,1 1 0,19 475,3 134,44
700 1,2 1 0,19 475,0 156,90
700 1,3 1 0,19 4747 180,86
700 1,4 1 0,19 474,5 206,32
700 1,5 1 0,19 4742 233,25
800 0,1 1 0,17 485,2 2,29
800 0,2 1 0,18 481,44 7,76
800 0,3 1 0,18 479.,4 15,87
800 0,4 1 0,18 478,1 26,39
800 0,5 1 0,18 477,2 39,18
800 0,6 1 0,19 476,4 54,13
800 0,7 1 0,19 475,9 71,15
800 0,8 1 0,19 475,4 90,19
800 0,9 1 0,19 475,0 111,20
800 1,0 1 0,19 474,7 134,13
800 1,1 1 0,19 4744 158,94
800 1,2 1 0,19 474,1 185,59
800 1,3 1 0,19 473.9 214,06
800 1,4 1 0,19 473,7 24433
800 1,5 1 0,19 473.5 276,35
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Frequéncia Indugdo Magnética Tempo H3;BOs Temperatura Perdas
[Hz] [T] [horas] [%] [°C] [W/kg]
900 0,1 1 0,17 483,5 2,63
900 0,2 1 0,18 480,0 8,94
900 0,3 1 0,18 478,2 18,31
900 0,4 1 0,18 477,0 30,50
900 0,5 1 0,19 476,2 45,32
900 0,6 1 0,19 475,5 62,68
900 0,7 1 0,19 475,0 82,46
900 0,8 1 0,19 474,6 104,62
900 0,9 1 0,19 474,2 129,08
900 1,0 1 0,19 473,9 155,80
900 1,1 1 0,19 473,7 184,73
900 1,2 1 0,19 473,5 215,83
900 1,3 1 0,19 4733 249,08
900 1,4 1 0,19 473,1 284,43
900 1,5 1 0,19 472,9 321,87
1000 0,1 1 0,17 482,1 2,98
1000 0,2 1 0,18 478.,8 10,16
1000 0,3 1 0,18 477,2 20,85
1000 0,4 1 0,18 476,1 34,77
1000 0,5 1 0,19 475,3 51,73
1000 0,6 1 0,19 474.8 71,61
1000 0,7 1 0,19 474,3 94,30
1000 0,8 1 0,19 473.9 119,73
1000 0,9 1 0,19 473,6 147,83
1000 1,0 1 0,19 4734 178,54
1000 1,1 1 0,19 473,1 211,82
1000 1,2 1 0,19 4729 247,62
1000 1,3 1 0,19 472.8 285,90
1000 1,4 1 0,19 472,6 326,64
1000 1,5 1 0,19 472 .4 369,80

Fonte: Autoria propria.
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