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RESUMO

Uma das grandes aplicacfes dos sensores magnetoelasticos esta relacionada aos sistemas
antifurto. Devido ao seu excelente desempenho e natureza passiva sem fio, também tém sido
amplamente utilizados no sensoriamento ambiental em resposta as mudancas de temperatura,
pressdo atmosférica, velocidade de fluxo do fluido através da superficie do sensor, densidade
e viscosidade de liquidos e variacdo de massa. O presente trabalho investiga a utilizacdo de
fitas magnetoelasticas, tais como Metglas®2826MB3, para estudar 0o comportamento de
secagem de materiais ceramicos. Duas argilas extraidas da regido do Vale do Cai, principal
produtor de materias cerdmicos para a construcdo civil, foram analisadas. Suspensdes de
argila foram preparadas e sua caracterizacdo foi realizada por meio de técnicas tradicionais
que considerou a cinética de secagem, a retracdo e o comportamento das trincas de acordo
com a massa Umida do material depositado em um molde de aluminio. Posteriormente as
suspensdes foram depositadas sobre a superficie da fita sensora com auxilio de um dispositivo
doctor blade. Aplicando um campo magnético variavel, foi possivel determinar a frequéncia
de ressonéncia experimental do sensor. Essa frequéncia é inversamente proporcional ao
comprimento da fita e dependente das propriedades fisicas dos materiais. Um modelo
matematico foi utilizado para relacionar a frequéncia de ressonancia com as propriedades
elasticas da cobertura da fita. Além das propriedades fisicas dos materiais também foi
incluido ao modelo, a dependéncia do modulo de elasticidade da fita em campo magnético,
conhecido como efeito AE. A tensdo desenvolvida durante o processo de secagem pode gerar
trincas e deformacBes no material quando ndo dissipadas. Essa tensdo contribui para a
anisotropia magnética e é introduzida no problema através do efeito AE. A técnica do
cantilever foi utilizada para verificar a presenca de tensdes durante a secagem. Medindo a
deflexdo do substrato é possivel determinar a tensdo gerada pela suspensdo. As curvas da
frequéncia de ressonancia em funcdo do tempo mostram vérias regies distintas. Na regido
que distingue os dois principais estagios de secagem da suspensdo, caracterizada pela taxa de
secagem que diminui aceleradamente, a medida da frequéncia se mostrou bastante sensivel a
presenca de tensbes. Portanto, as estruturas observadas nas curvas experimentais de
frequéncia em funcdo do tempo puderam ser reproduzidas pelo modelo, utilizando a
distribuicdo de tensdes experimentais e as propriedades elasticas do sensor e da suspensao de
argila. Esse resultado promissor sugere que as tensdes desenvolvidas durante a secagem de
materiais ceramicos poderiam ser determinadas por medidas da frequéncia de ressonancia dos
sensores.

Palavras-chave: sensor magnetoelastico; materiais ceramicos; secagem; frequéncia de
ressonancia; efeito 4E.



ABSTRACT

An important application of magnetoelastic sensors is in antitheft systems. Because of their
excellent performance and their passive wireless nature, they have also been extensively used
in environmental sensing of changes in temperature, atmospheric pressure, flow speed of fluid
over the sensor surface, density and viscosity of liquids and mass change. The present work
investigates the use of magnetoelastic sensors based on Metglas®2826MB3 to study the
drying behavior of ceramic materials. Two clays from the Vale do Cai region, the main
producer of ceramic materials for the construction industry, were analyzed. Aqueous clay
suspensions were prepared and their characterization was performed using traditional
techniques that considered the drying Kinetics, shrinkage and cracking behavior as a function
of the wet weight of the material deposited into an aluminum mold. Subsequently, the
suspensions were deposited on the sensor tape surface with a doctor blade device. Applying a
variable magnetic field, it was possible to determine the experimental resonance frequency of
the sensor. This frequency is inversely proportional to the ribbon length and dependent upon
the physical properties of the materials. A mathematical model was used to correlate the
resonance frequency with the elastic properties of the coating. Besides the physical properties
of the materials, also included in model was the dependence of the tape's elastic modulus on
magnetic field, known as the AE effect. The stress developed during the drying process may
cause cracks and deformations in the material when it is not dissipated. This stress contributes
to the magnetic anisotropy which is introduced into the problem through the AE effect. The
cantilever technique was used to determine the presence of tensions during drying. Measuring
the deflection of the substrate, it is possible to determine the stress generated by the
suspension. The curves of resonance frequency versus time show several distinct regions. For
the region that separates the two main drying stages of the suspension, the frequency
measurement proved to be very sensitive to the presence of tension. Therefore, the structures
observed in the experimental curves of frequency versus time could be modeled using the
experimental distribution of stress and the elastic properties of the sensor and clay suspension.
This promising result suggests that the tensions developed during the drying of ceramic
materials could be determined by measurements of the resonance frequency of the sensors.

Keywords: magnetoelastic sensor; ceramic materials, drying; resonant frequency; AE effect.



1 INTRODUCAO

A necessidade de tecnologias capazes de apresentar medidas em tempo real nas
andlises de detecgdo e variacdo de propriedades fisicas, reacGes quimicas e microbioldgicas
(STOYANOV e GRIMES, 2000) coligiu a estudos mais detalhados no campo de
sensoreamento. Enquanto varias tecnologias de microsensores, tais como sensores de ondas
acusticas (DRAFTS, 2001) e sensores de fibra oOptica (BAl e SEITZ, 1994) oferecem
desempenho excepcional, sua aplicacdo é limitada pela necessidade de conexdes fisicas ao
sensor.

Produzidas a partir de ligas metalicas ferromagnéticas através do processo melt
spinning, as fitas tém sido utilizadas como sensores e dispensam o0 uso de terminais elétricos
para seu monitoramento. Sua ampla utilizacdo permite medidas de temperatura (JAIN et al.,
2000), pressdo (GRIMES e KOUZOUDIS, 2000), densidade e viscosidade de liquidos
(STOYANOV e GRIMES, 2000), campos magnéticos (H) (HERNADO, VAZQUEZ e
BARANDIARAN, 1988), e propriedades mecanicas como tensdo e deformago.

O principio de funcionamento dos sensores magnetoelasticos esta baseado no efeito de
magnetostriccdo. Quando magnetizado por um campo magnético (H) de corrente alternada
(AC) em uma frequéncia proxima da ressonancia, o sensor vibra ao longo do seu eixo
longitudinal. Um campo magnético sobreposto, de corrente continua (DC), compensa a
anisotropia magnética do sensor e aumenta a resposta magnetoelastica do material (GRIMES
etal., 1999).

O estudo realizado por Grimes et al. (1999) mostra o potencial dos sensores
magnetoelasticos para o estudo de secagem de materiais ceramicos. Neste trabalho, 80mg do
cimento refratario RS-1000 foi depositado uniformemente sobre uma fita sensora de 108mg e
o efeito da secagem foi associado a variacdo da frequéncia de ressonancia da fita em campo
magnético. Embora, ap6s 1 hora o cimento ja apresentasse alta consisténcia ao toque, foram
necessarias mais de 8 horas para que o material estivesse totalmente seco. Um aumento
superior a 10% na frequéncia de ressonancia foi observado em um periodo de 8 horas.

A determinacdo do comportamento de secagem de materiais ceramicos particulados €
muito importante para o setor ceramista, porque durante esta etapa a pega apresenta grande

variacdo dimensional. Essa variacdo, causada pela evaporacdo do solvente, gera tensdes
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mecanicas e deformacgdes que, se ndo forem dissipadas pelo rearranjo de particulas da argila
durante a consolidagdo do pd, podem gerar trincas, empenamentos e até mesmo ruptura do
componente ceramico, comprometendo seu desempenho ou inviabilizando seu uso (LAN e
XIAO, 2007).

Duas composicdes de argila vermelha, denominadas 46-12B e 44-12R, foram
analisadas. O material foi extraido da regido do Vale do Cai, considerado o maior centro
produtor de materiais ceramicos para a cadeia da construcéo civil do estado do Rio Grande do
Sul (ZORZlI et al., 2012).

Técnicas tradicionais como o cantilever sd&o bem conhecidas e utilizadas na
determinacdo de tensdes mecanicas (CHIU e CIMA, 1993; MARTINEZ e LEWIS, 2002;
RAJU, GREEN e GUILLON, 2012). No entanto, o objetivo do trabalho foi verificar a
possibilidade da utilizacdo de uma plataforma de sensoriamento magnetoelastico, muito
sensivel as variacGes e que utiliza a frequéncia de ressonancia da fita para realizar tais
medidas.

O trabalho foi divido em 6 capitulos, organizados da seguinte forma: no capitulo 1 foi
apresentado e introduzido o objeto do estudo. No capitulo 2 foi apresentados o objetivo geral
e os especificos. Na revisdo bibliografica do capitulo 3, foram apresentados os conceitos
fundamentais, principio de funcionamento do sistema de sensoriamento magnetoeldstico,
efeitos que atuam sobre o sistema, modelos tedricos desenvolvidos e o estado da arte na area
de sensoriamento remoto. Os materiais e métodos utilizados foram descritos no capitulo 4 e
no capitulo 5 foram apresentados os resultados e discussfes. As conclusdes do trabalho foram

descritas no capitulo 6.



2 OBJETIVOS

2.1  Objetivo geral

Desenvolver uma plataforma de sensoriamento por fitas magnetoelésticas capaz de

determinar as tens6es mecanicas de argilas durante o processo de secagem.

2.2 Objetivos especificos

o Estudar o processo de secagem de argilas pelos métodos tradicionais, conforme a
literatura;
o Efetuar medidas da tensdo de secagem de duas suspensdes de argila através da técnica

do cantilever;

o Efetuar medidas da tensdo de secagem de duas suspensdes de argila utilizando
sensores magnetoelasticos;

o Fornecer subsidios para elaboracdo de um modelo tedrico capaz de descrever a

variacao da frequéncia com campo DC incorporando as tensdes de secagem da argila.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1  Dominios magnéticos

Os materiais ferromagnéticos sdo caracterizados pela ordenacdo de longo alcance de
seus momentos atbmicos, mesmo na auséncia de um campo externo. Este fendmeno é causado
pela forte interacdo entre os elétrons pertencentes & camada incompleta de um &tomo
(O’HANDLEY, 2000).

Um material tipico dos ferromagnéticos € o ferro policristalino. Esse material é
composto de muitos cristais (grdos) que exibem a direcdo privilegiada de magnetizagéo,
denominado eixo de facil magnetizagdo (JILES, 1998). Cada grdo é aleatoriamente orientado,
possibilitando que o material seja composto por um grande nimero de areas magnetizadas em
direcdes aleatorias (JILES, 1998). Para minimizar a energia livre interna total do sistema, 0s
materiais ferromagnéticos criam, espontaneamente, regides macroscopicas (PIROTA, 2009)
na mesma direcdo de magnetizacdo, denominados dominios magnéticos, onde todos os
momentos sdo paralelos. Os dominios, por sua vez, estariam separados por paredes de
dominio (O’HANDLEY, 2000). As paredes, ilustradas na Figura 1, sdo relativamente finas,
de pouco volume e tém o seu alinhamento invertido a partir dos dipolos magnéticos
elementares (JILES, 1998).

Figura 1: Dominios magnéticos em um cristal de ferro e a variacdo espacial dos momentos
atémicos dentro da parede de dominio (O’HANDLEY, 2000).

A estrutura de dominios em materiais ferromagnéticos € resultado de um compilado

balanco de energia que leva em consideracdo termos de anisotropia magnética, interacdo
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magnética e energia de paredes de dominios que, geralmente, incluem o termo de energia de
troca (CULLITY e GRAHAM, 2009).

Em uma amostra ferromagnética desmagnetizada, a direcdo espontanea da
magnetizacdo (Ms) varia de dominio para dominio de modo que o momento magnetico
resultante seja nulo. Quando a amostra é colocada num campo magnético externo os dominios
tendem a se alinhar com o campo formando uma amostra magnetizada. Os dominios que
estavam inicialmente orientados na direcdo do campo externo aumentam de tamanho
comparado com os dominios de orientacdo menos favoravel (JILES, 1998; O’HANDLEY,
2000; CULLITY e GRAHAM, 2009).

De acordo com Tejedor e Hernando (1980) e Kaczer (1970) apud Moscon (2009), a
literatura tém buscado descrever as estruturas magnéticas de dominios e a distribuicdo de
anisotropias de fitas amorfas produzidas pelo melt spinning, processo este descrito
posteriormente. Essencialmente, o que tem sido observado é que existem dois tipos de
dominios magnéticos para as fitas amorfas magneticamente moles: os dominios largos com
direcdo de facil magnetizacdo no plano da fita e os dominios estreitos, onde a magnetizacdo

tem seu eixo de facil magnetizacdo perpendicular ao plano da fita.

3.1.1 Anisotropia

Anisotropia magnética significa que o eixo ferromagnético ou antiferromagnético de
uma amostra encontra-se ao longo de alguma diregdo fixa (COEY, 2009). Sua principal
caracteristica é a orientacdo preferencial da magnetizacdo espontanea do material magnético.
Em geral essa orientacdo é estavel, mas a magnetizacdo pode ser retirada deste estado pela
aplicacdo de um campo magnético externo (SA, 2010).

Uma geometria conveniente para o uso em sensores e para fim de célculos é
apresentada na Figura 2. Induzindo anisotropias perpendiculares ao eixo longitudinal da fita,
por meio de tratamentos térmicos na presenca de campo magnético transversal, é criada uma

série de dominios orientados perpendiculares a este eixo longitudinal (O’ HANDLEY, 2000).
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Figura 2: Representacdo idealizada dos dominios em uma fita amorfa que recebeu um
tratamento térmico na presenca de um campo magnético perpendicular ao eixo longitudinal.

Seria possivel calcular a curva de magnetizacdo para essa configuracdo de momentos
considerando dois termos na energia: a energia de anisotropia (K) e a energia na presenca do
campo magnético, conforme apresentada na equacdo 3.1.

E = Ksen?0— MHCOS(%Z— 0) (3.1)

onde 6 € o0 angulo do momento com o eixo facil (perpendicular ao eixo longitudinal).

Minimizando a energia temos que M/MS = H/HK sendo Hy = 2K/MS. Na Figura 3 é

apresentado o comportamento da curva de magnetizacdo em funcdo do campo magnético
(CULLITY e GRAHAM, 2009).

M A\ M A

Figura 3: Magnetizacdo versus 0 campo magnético aplicado ao longo do eixo a) duro e b)
eixo facil (CULLITY e GRAHAM, 2009).
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Abaixo do campo de anisotropia Hy, a susceptibilidade (y) é i—g = % Acima de H,
K

temos y igual a zero.

3.2  Fendmenos ferromagnéticos

A ordem magnética num cristal pode influenciar no seu mddulo elastico. O efeito da
magnetostriccdo € pequeno, no entanto, outros efeitos como o efeito AE ou a mudanca do
modulo de Young associado com o alinhamento dos dominios pode ser maior do que 90%
(COEY, 2009).

3.2.1 Efeito magnetostrictivo

A magnetostriccdo consiste na mudanca das dimensdes da amostra magnética quando
0 seu estado de magnetizacdo varia. Sa (2010) destaca que a medida da magnetostriccdo de
uma amostra ferromagnética define sua sensibilidade diante do stress aplicado para possivel
emprego tecnol6gico, como é o caso de sensores.

Um material magnetostrictivo sofre variacdo dimensional na presenca de um campo
magnético (O’HANDLEY, 2000; COEY, 2009). Sa& (2010) afirma que o efeito
magnetomecanico estd associado com uma mudanc¢a no estado magnético da amostra. Esta
propriedade foi descoberta por James Joule em 1842 quando ele demonstrou que uma barra de
ferro aumentava de comprimento quando era magnetizada longitudinalmente por um campo
fraco.

A energia de interacdo entre 0s momentos magnéticos atdbmicos depende da distancia
entre eles e da direcdo de magnetizacdo. Um campo magnético varidvel em tempo, aplicado
no material na frequéncia proxima da ressonancia, muda a orientacdo dos momentos
magnéticos que resulta na mudanca de forma do material ferromagnético (CULLITY e
GRAHAM, 2009; O’HANDLEY, 2000; COEY, 2009), conforme pode ser visualizado na
figura 4. Representada por A, a magnetostriccdo corresponde a uma variagdo fracional do
comprimento do sensor A=AL/L. Apesar de ocorrer em todas as substancias puras o efeito &
pequeno, ficando na ordem de 10~>(COEY, 2009). Em alguns materiais, como o Terfenol-D,

pode valer 107,
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Figura 4: Interacdo dos momentos magnéticos na rede cristalina. O giro dos momentos esta
associado a deformacdo longitudinal da fita (CULLITY e GRAHAM, 2009).

Lacheisserie (1982) ja afirmava que um campo oscilante gera ondas elasticas e
magnéticas que podem ser detectadas remotamente. A Figura 5 apresenta o sistema de

operacdo do sensor magnetoelastico.

Bobina de campo alternado (AC) Bobina pick up

%\_/m"

Sensor magnetoelastico

Figura 5: Sistema remoto de operacdo do sensor magnetoelastico. Adaptado de Grimes et al.
(2000).

A magnetostriccdo de saturacdo corresponde a diferenca no comprimento entre uma
amostra ferromagnética desmagnetizada e essa mesma amostra em um campo magnético
suficientemente forte para saturar a magnetizacdo. O limite da deformacédo vai depender da
distribuicdo prévia dos dominios inicialmente rearranjados mediante tratamento térmico sob a

acao de um campo magnético ou atraves da aplicacdo de tensdo. O valor da magnetostric¢cdo
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longitudinal de saturacdo (A) pode ser positiva, negativa ou nula, em alguns casos. Esse valor
depende do grau de magnetizacéo e, portanto, do campo aplicado.

O processo de magnetizagdo ocorre através de dois mecanismos: 0 movimento das
paredes de dominio e a rotacdo de dominios (CULLITY e GRAHAM, 2009). A maioria das
alteracdes de comprimento magnetostrictivo ocorre durante a rotacdo dos dominios. Cullity e
Graham (2009) afirmam que ao atingir a saturacdo, 0s momentos se organizam de modo a
formar um Unico dominio na dire¢do do campo.

O resultado da magnetostriccdo € geralmente apresentado pela deformacgéo versus o
campo magnético. Se a magnetostriccdo resulta diretamente das mudancas na magnetizacdo
entdo, sob um ponto de vista fundamental, seria mais apropriado plotar os resultados da
deformacéo versus a magnetizacdo, embora fizesse 0s experimentos muito mais complicados
(CULLITY e GRAHAM, 2009). Tumanski (2011) afirma que o0 mecanismo da
magnetostriccdo depende da simetria do cristal, textura e composicdo do material. A rotacdo
dos momentos e o deslocamento das paredes sdo 0s responsaveis por causar a deformacéo no
interior do cristal.

Cullity e Graham (2009) destacam a influéncia das interacdes magnetoelasticas sobre
a organizacdo dos dominios e descrevem um problema de magnetizacdo de um material com
A positiva sob tracdo. A representacdo esquematica de uma amostra composta por quatro
dominios € apresentada na Figura 6.

Considerando que este material apresente anisotropia fraca, a direcdo de M, na
auséncia de um campo sera controlada em grande parte pela tensdo. Com a aplicacdo de uma
tensdo de tracdo ocorre a magnetizacdo da amostra (Figura 6-b) e as paredes dos dominios se
movem diminuindo o volume dos dominios magnetizados perpendiculares aos eixos
tensionados. Essa mudanca € possivel porque esses dominios apresentam energia
magnetoelastica alta. Aumentando a tracdo, os dominios perpendiculares sdo eliminados
(Figura 6-c) e a energia magnetoelastica torna-se minima. A aplicagdo de um campo
magnético pequeno passa a ser suficiente para saturar a amostra porque a transicdo da Figura
6(c) para Figura 6(d) ocorre através de um processo relativamente facil do movimento de
180° das paredes de dominio (CULLITY e GRAHAM, 2009).

Um material facil de ser magnetizado é o Permalloy 68. Representando a tensao por o,
utilizamos um exemplo onde Ay o é positivo. O mecanismo apresentado na Figura 6 tambeém

é aplicado para o niquel sob compressdo porque Ag; otambém € positivo.
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Figura 6: Desenho esquematico da magnetizacdo de um material com magnetostriccdo
positiva sob tensdo de tracdo (CULLITY e GRAHAM, 2009).

Quando A4 o € negativo, como o niquel sob tensdo, o0 eixo tensionado torna-se um
eixo dificil, porque o campo agora fornece uma energia igual a energia magnetoelastica de
modo a girar o vetor M, de cada dominio em 90° com a dire¢do do campo, como demonstrado
na Figura 7(c). Completada essa rotacdo a parede de dominio desaparece, resultando no
estado saturado da Figura 7(d) (CULLITY e GRAHAM, 2009).
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Figura 7: Desenho esquematico da magnetizacdo de um material com magnetostric¢do
positiva sob compressdo (CULLITY e GRAHAM, 2009).

3.2.2 Efeito 4E

O mddulo de elasticidade de uma fita magnetostrictiva apresenta uma dependéncia
com o estado magnético do material, originando o efeito AE (SQUIRE, 1995). A direcéo de
magnetizacdo de dominios é modificada através da aplicacdo de uma tensdo, que por sua vez
leva a deformacdo magnetostrictivas na direcdo da tensdo. Essa deformacdo parece ser uma

mudanc¢a no médulo de Young (E), de onde o nome tem origem (COEY, 2009).
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Independente do sinal de A, o efeito € sempre de reduzir E, definido como a razao
entre a tensdo linear e a deformacdo (c/e), sendo a deformacdo definida por e. Se uma tenséo
é aplicada a um material com A positivo, a magnetizacdo se alinha paralelamente a tenséo
produzindo um alongamento que aumenta a deformacéo e reduz E. Se a tenséo for aplicada a
um material com magnetostriccdo negativa A, a magnetizacéo se alinha perpendicular a tensao
produzindo um alongamento que é a metade do alongamento na diregdo da magnetizacéo e,
novamente, reduz E. O efeito desaparece quando a magnetizacdo € saturada ao longo ou
perpendicular a direcdo da tenséo (COEY, 2009).

O comportamento detalhado do modulo de elasticidade depende da estrutura de
dominios, da anisotropia e das dispersdes do eixo facil (SQUIRE, 1995; GUTIERREZ,
MUTO e SQUIRE, 2001; COEY, 2009). A Figura 8 demonstra esquematicamente o efeito AE

para um ferromagneto magnetostrictivo mole.
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Figura 8: Evolucdo da estrutura de dominios e do médulo de Young E com a aplicacdo de um
campo magnético H (COEY, 2009).

Ao analisar a figura 8 pode ser destacada a deformagdo magnetostrictiva associada aos
materiais magnéticos que reduz o mddulo de elasticidade (E). Duas situacbes sao
apresentadas: uma em que 0S momentos estdo organizados paralelos ao eixo facil de
magnetizacdo e outra em que 0S momentos estdo perpendiculares ao eixo. Enquanto na

primeira situagdo a susceptibilidade do material é zero e ndo ha variagdo magnetostrictiva, na
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outra situagdo o giro dos momentos magnéticos vai ser necessario para posterior alinhamento
com o campo magnético causando deformacao longitudinal do material.

A anisotropia transversal ao eixo longitudinal de uma fita amorfa é uma condi¢éo para
aumentar a resposta magnética da amostra, podendo ser induzida através do tratamento
térmico sob tensdo ou campo magnético (GUTIERREZ, MUTO e SQUIRE, 2001).

A deformacdo versus a tensdo de um material magnético em regime elastico é
esquematizada na Figura 9. A aplicacdo de uma tensdo tende a girar a magnetizagéo (M se
move em direcdo a tensao de tracdo para A > 0). O’Handley (2000) destaca que a rotacdo de M
induzida pela tensdo traz consigo a tensdo magnetostrictiva além da tensdo induzida
mecanicamente. Assim o material parece ser mais facil de deformar com a deformacéo
magnetostrictiva somando a deformacdo puramente mecanica. Quando a magnetizacdo é fixa,
0 comportamento da deformacdo é puramente linear. Logo, quando a magnetizacao € livre
para responder a tensdo aplicada, o material parece mais macio por causa da deformacéo

magnetostrictiva adicional e,,.
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Figura 9: Representacdo esquematica do efeito AE (O’HANDLEY, 2000).

Atkinson e Duhaj (1996) utilizaram a técnica de cantilever vibrante para estudar a
dependéncia do médulo de Young E(H) em fitas de composicdo bimetalica com o campo
magnético. Uma das camadas da fita bimetalica apresentava A, = 0. Os dados foram
comparados as com as medidas de uma fita de composigéo similar e magnetostrictiva. Na fita
bimetdlica as composi¢cBes tornaram-se mecanicamente interconectadas através da

interdifusdo muatua de interfaces, gerando uma conexdo solida. As amostras passaram pelo
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mesmo tratamento térmico: sem campo aplicado em um primeiro momento e posteriormente,
com campo magnético transversal de 400kA/m. A Figura 10 apresenta 0 comportamento das
fitas em estudo. As medidas magnetoelasticas foram analisadas usando o modelo

desenvolvido por Squire (1990).
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Figura 10: Comportamento de E(H) para as ligas de composicdo simples e bimetalica
tratadas em campo magnético transversal (ATKINSON e DUHAJ, 1996).

Analisando os resultados concluiu-se que, o efeito AE na fita de composicdo simples é
maior que na fita bimetalica por mais que sua fracdo de volume tenha contribuicdo elastica
simples. A anisotropia na camada magnetostrictiva do bimetal é muito maior que na fita de

composicao simples.

3.3  Materiais magnéticos amorfos

Um dos processos de fabricacao de fitas amorfas magnetostrictivas € conhecido como
melt spinning. Nesse processo o material que estd em estado liquido é pressionado a passar
por uma abertura, chamada de bocal, que produz um jato sobre um cilindro giratorio. A taxa

de resfriamento, necessaria para que o material solidifique sem formar estruturas cristalinas, €

de aproximadamente 10° K/S (MOSCON, 2009). Para ajudar na formagédo do estado amorfo
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e melhorar a viscosidade do metal fundido, muitas vezes é adicionada de uma pequena
quantidade de metaloide * ao fundido (TUMANSKI, 2011).

A espessura da fita € determinada pela velocidade do cilindro giratorio enquanto que, a
largura é determinada pela largura e proximidade do bocal com o cilindro. A Figura 11 ilustra

a tecnologia da producdo das fitas amorfas.

Aquecimento
indutivo

Metal fundido

—
Tambor
refrigerado

Liga amorfa

Figura 11: Fabricacdo de fitas amorfas através do processo de melt spinning. Adaptado de
Tumanski (2011).

Os parametros magnéticos da fita amorfa podem ser melhorados através de tratamento
térmico. No entanto, alguns cuidados devem ser tomados de modo a ndo exceder a
temperatura de cristalizacdo do estado amorfo. Para as ligas de FeNi a temperatura média € de
400°C e para as ligas de Co € 550°C (TUMANSKI, 2011).

34 Cantilever

Muito utilizado por diversas areas do conhecimento, o cantilever é empregado para
medir a deflexdo (d) de substratos. Ainda que a reflexdo Gtica seja a técnica tradicional mais
utilizada (CHIU e CIMA, 1993; MARTINEZ e LEWIS, 2002; RAJU, GREEN e
GUILLON,2012), no presente estudo a curvatura do substrato foi observada através do ajuste

focal de um microscépio 6Otico. Este método foi adaptado a partir de Lan e Xiao (2007).

' 0 principal metaloide utilizado nesse processo é o Boro (B).
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No estudo, o cantilever ¢ a fita de liga amorfa. Enquanto uma das extremidades da fita
fica presa em um dispositivo, a outra extremidade fica livre para defletir. Esse dispositivo é
colocado na plataforma de visualizacdo de um microscopio 0tico e o ajuste focal é realizado
na extremidade livre da fita. A presenca de tensées no material de cobertura da fita vai fazer
com que o sensor sofra deflexdo no sentido vertical LAN E XIAO (2007). A tensdo foi
calculada com a equacéo 3.2, segundo KIENNEMANN et al. (2005).

dEsh3 dEc(t)(hs+hc (1))
3hc(D)L? (hs+he(8))(1-vs) L2(1-v (1))

o(t) =

(3.2)

onde E; e E(t) representam o médulo de Young, hs e h. sdo a espessura, Vs € V. representam a
Razdao de Poisson do sensor e da cobertura respectivamente. Os parametros E(t), he(t) e vc(t)
variam com o tempo de secagem.

Na equacdo 3.2 o representa a tensdo média biaxial correspondente a espessura da
cobertura. Segundo Kiennemann et al. (2005), quando Es>>E(t) e/ou hs>>h(t), 0 segundo
termo da equacao pode ser negligenciado.

Considerando que, a espessura inicial hc(t) da cobertura € maior que a espessura final
hc(t;), entdo poderiamos afirmar que: se a espessura da camada fosse diretamente proporcional
a tensdo gerada, os valores de tensdo para tempos curtos deveriam ser superiores a tensdo
gerada com a espessura final. Por este motivo, foi adotada a espessura final da cobertura
(hc(t) para fins de célculo, desconsiderando a variacdo da espessura durante o processo de
secagem. A maior incerteza no uso da equacdo 3.2 é justamente nos valores das propriedades

das suspensdes de argila: Es principalmente.

35 Modelos tedricos

3.5.1 Equacéo da frequéncia de ressonancia

Com a variacdo do campo magnético no tempo, as vibracfes magnetoelasticas do
sensor também causam a deformacao da fita no tempo, e assim, é produzida uma onda elastica

longitudinal com uma frequéncia de ressonéncia caracteristica.
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Na equacdo de movimento para um sélido elastico, estudada por Liang, Morshed e
Prorok (2007), a frequéncia de ressonancia é dada em funcdo das dimensGes fisicas e

propriedades da liga amorfa (COEY, 2009) através da equacéo 3.3:

1 E
f=% p(1-v)

(3.3)

onde v ¢ a razao de Poisson, p é a densidade e L é o comprimento do sensor.
Na aplicacdo de sensores a instrumentacao é projetada para detectar a frequéncia de

ressonancia, a correspondente amplitude e sua variagdo com as condi¢des ambientais.

3.5.2 Efeito da massa carregada sobre o sensor

Se uma cobertura com massa m; é uniformemente aplicada sobre a superficie do
sensor, entdo p pode ser substituida por (ms+mc)/Ah onde ms € a massa do sensor, A é a area
da superficie, e h é a espessura do sensor.

De acordo com Grimes et al., (2011), resolvendo a equacdo de movimento, é

encontrada uma nova frequéncia de ressonancia fundamental, apresentada na equacéo 3.4:

; 1 1 Ad E - f, ! (3.4)
CObeTtuT'a - 2L 1+mc/ms mS ps(l—v) B 0 1+mc/ms .

Para coberturas com massas muito pequenas, a equacdo 3.4 é reduzida a:

me

Af = f—fo= —fo

onde a frequéncia de ressonancia do sensor com a cobertura é dada por (f) e a frequéncia de

o (3.5)

ressonancia do sensor nu é representado por (fo).

3.5.3 Efeito 4E
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A mudanca da frequéncia de ressonancia é geralmente designada como o efeito AE
(GRIMES et al., 2011). A medida que 0 sensor é exposto a campos magneéticos mais elevados,
ele passa a se tornar magneticamente saturado e a amplitude de vibrag&o diminui.

O efeito de amortecimento do efeito AE da fita bimetalica (Atkinson e Duhaj, 1996) é
semelhante ao que acontece com o sensor magnetoelastico quando recebe uma cobertura. Essa
cobertura, certamente ndo magnética, sugere uma explicacdo para a reducao do efeito AE na
fita sensora devido ao aumento da anisotropia causada pela tensdo gerada pelo material
durante a secagem.

Ao considerar a geometria da fita com cobertura (Figura 12), sdo destacados os efeitos
das propriedades elasticas da cobertura e da fita na frequéncia de ressonancia (SCHMIDT e
GRIMES, 2001a; SCHMIDT e GRIMES, 2001b).

/ | ke

Cobertura E, p, hs

Sensor E,p,

L

Figura 12: Geometria do sensor e da cobertura onde D é a largura da fita e da cobertura, E; e
p, sdo 0 modulo de Young e a densidade da fita, E. e p, sdo o modulo de Young e a

densidade da cobertura, hg € h, Sd0 a espessura do sensor e a espessura da cobertura.

Assumindo que, tanto a cobertura quanto a fita sensora passam por uma deformacéo
comum quando submetidos a uma forca de tensdo, 0 mddulo de Young efetivo (Eeff) pode

ser calculado conforme a equacéo 3.6 (SCHMIDT e GRIMES, 2001a; SCHMIDT e GRIMES,
2001b):

Eeff = aCEC + aSES (3.6)

onde a. e a, sdo as fragdes da secgéo transversal da cobertura e do sensor respectivamente.
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Considerando a massa total do sensor coberto (m,=m, + ms), a densidade efetiva

(D) foi calculada de forma similar:

Peff = AcPc T AsPs 3.7)

A partir da velocidade do som de fitas sensoras néo cobertas (v,), onde:

Vo = (i—z) 1/2 (3.8)

também é possivel determinar a velocidade do som para sensores cobertos (v):

1,
v = (@> (3.9)
Perf

Entdo a razdo da velocidade do som, antes e depois da cobertura do sensor é

apresentada por Schmidt e Grimes (2001a) e Schmidt e Grimes (2001b) como:

Y —B2)™s 4 p2
VO—J(l B tE (3.10)

onde o pardmetro S é a razdo da velocidade do som na cobertura e na fita sensora (equacéao
3.11).

Esta equacdo também fornece a razdo da frequéncia de ressonancia da fita com
cobertura para a fita sem cobertura (f/f;) . Essa forma compacta, estabelecida por Schmidt e
Grimes (2001a) e Schmidt e Grimes (2001b), passa a desconsiderar a razdo de Poisson nos

calculos.

Ec
Pc \%
= = — 3.11
B T v (3.11)
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Até entdo, a dependéncia com o campo magnético do modulo de elasticidade néo foi
considerada. O comportamento magnetoeslastico pode ser deduzido da magnetostric¢éo e da
estrutura de dominios.

Um modelo simples do efeito AE foi proposto por Livingston (1982) e descreveu
propriedades magnéticas e magnetoelasticas em termos de anisotropia transversal e
intensidade de H. Para este caso, 0 modulo correspondendo ao campo zero (E,) seria igual ao
modulo de saturacdo (Ej,). No entanto, frequentemente é encontrado E,, > E, indicando a
dispersdo na direcdo do eixo facil. De modo a considerar essas dispersdes, Squire (1990) e
Gutierrez, Muto e Squire (2001) apresentam um modelo mais completo.

Para um modelo simples a dependéncia do modulo el&stico com o campo magnético
(Ey) para um material uniaxial com dominios bem definidos pode ser calculado em termos do
modulo independente de efeitos magnetostrictivos. Neste caso, a magnetizacdo é constante
sob um campo magnético aplicado e o modulo € referenciado como um maodulo saturado.
Escrevendo E,=E;, 0 mddulo dependente do campo é apresentado pela equacdo 3.12
(MUGLE, GRIMES e DRESCHEL, 2002; TORMES et al. 2013).

1

onde a susceptibilidade diferencial (y = &M /cH) para um material que tenha sido tratado
termicamente com campo magnéetico perpendicular ao eixo fécil da fita seria y = M§/2Keff,
sendo a anisotropia efetiva do material representada por K. A equagdo 3.13 apresentada é

usada para materiais magnetostrictivos submetidos a uma tenséo (o).

3As0
2

Kerr = Ko + (3.13)

onde K, é a constante de anisotropia. Substituindo E, por Eg na defini¢cdo de g (Eq.3.11)

temos:
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(3.14)

Substituindo a (Eq.3.14) na (Eq.3.10) é obtida a Eq. 3.15. Nessa relacéo a frequéncia
de ressonancia depende do campo magnético através da equacdo 3.14. S&@o considerados
também o efeito do E, e a variagdo de massa da cobertura conforme ocorre a evaporagao do

solvente.

fu _ _p2\Mms 2
- —J(l B5) mt+[3H (3.15)

onde mgs e m; representam a massa do sensor e a massa total respectivamente.

Gutierrez, Muto e Squire (2001) tém realizado medidas magnéticas em fitas metalicas
ricas em Fe com alto valor de A;e M. No seu trabalho sdo estudas as propriedades
magnetoelasticas como a dependéncia do E e coeficiente de acoplamento magnetoeléstico
(k) medidos através do método de ressonancia e antirressonancia descrito por Gutierrez,
Barandiaran e Nielsen (1989). Como conclusdo, Gutierrez, Muto e Squire (2001) apontam que
0 modelo teodrico para o efeito AE é bom desde que seja considerada a inclinacdo dos
momentos magnéticos como uma funcéo de distribuicdo (oyz) em torno do valor medio da

direcdo do eixo facil induzido para cada amostra.

3.6 Materiais ceramicos

A ciéncia dos materiais é dividida em classes distintas. Baseada na natureza das
ligagBes interatbmicas, 0s materiais ceramicos pertencem a classe primaria juntamente com os
metais e os polimeros. Associado a uma mistura de ligacGes, as ceramicas apresentam carater
ibnico-covalente e algumas vezes metalica (CARTER e NORTON, 2007).

Derivado do Grego, a palavra ceramica significa “barro” cujo termo de origem
sanscrita significa “queimar” (CARTER e NORTON, 2007). Por volta de 5000 anos antes de
Cristo (A.C.) surgiram os primeiros artefatos e loucas obtidas pela queima do barro (REED,
1995). Os primeiros refratarios de silica foram elaborados por volta de 1820 e embora néo

tivessem argila em sua composicao, o processo tradicional de modelagem, secagem e queima
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foi mantido. Assim, o termo "ceramica” manteve o seu sentido original de um produto feito de
argila, porém, comecou a incluir outros produtos feitos pelo mesmo processo de fabricacdo
(REH, 2007).

Gugel apud Claussen (1995) apresenta uma defini¢do tradicional para os ceramicos:
“minerais de composi¢do inconstante ¢ pureza duvidosa, expostos a um tratamento térmico
ndo-mensurdvel, que dura o suficiente para permitir que reacfes desconhecidas ocorram de
modo incompleto, formando produtos heterogéneos e ndo-estequiométricos”. W. David
Kingery considerado o pai da Engenharia da ceramica moderna, sugere uma nova definicéo
para a ceramica: “arte e a ciéncia de fazer e usar artigos s6lidos que tem como componentes
essenciais, € na sua maioria, os materiais ndo metalicos inorganicos” (RICHERSON, 2006).
Na Europa continental a definigdo de ceramica foi acordada como: “materiais ndo metalicos
inorganicos, com um minimo de 30% de estrutura cristalina, solivel em &gua e que obtiveram
sua microestrutura como resultado da agdo da temperatura” (REH, 2007).

Até algumas décadas atrés, a regra era de que os materiais ceramicos fossem formados
por meio da sequéncia de processos tipicos: po—moldagem—sinterizacdo. No entanto, eles
também podem ser produzidos com base no estado de fusdo, pela decomposicdo de
gases/vapor de compostos quimicos, ou com base no estado coloidal dos materiais (REH,
2007).

As funcbes dos produtos ceramicos dependem da sua composi¢cdo quimica e
microestrutura. Diversas propriedades dos materiais ceramicos estdo associadas ao
empacotamento das particulas que o constituem. Na conformacdo das pecas, a partir de
sistemas particulados, o formato desejado da peca é obtido a partir da movimentacdo das
particulas determinando sua organizacdo espacial (OLIVEIRA et al., 2000). McGeary apud
Oliveira et al. (2000) afirma que no empacotamento das particulas espera-se que 0s vazios
maiores sejam sempre preenchidos por particulas menores, cujos vazios sejam preenchidos
por particulas ainda menores e assim sucessivamente. Reed (1995) destaca que na pratica a
fraccdo maxima do empacotamento é alcancada quando a relacdo entre o tamanho das
particulas mais préximas é maior que 7. Quando obtida essa relagéo, as particulas mais finas
encontram-se dispersas uniformemente. As particulas finas devem ser pequenas o suficiente

para entrar em todas as regides dos intersticios, como indicado na Figura 13.
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Figura 13: llustracdo das esferas finas nos intersticios das esferas grossas. Considerar af
como diametro das esferas finas e ac o diametro das esferas grossas (REED, 1995).

Apesar dos sistemas particulados solucionarem problemas de conformagéo de pecas
ceramicas, outras dificuldades relacionadas ao processamento podem ser geradas. Os sistemas
particulados sdo bastante influenciados por forcas superficiais entre as particulas, como a
forca atrativa de van der Waals. A atuacdo das forgas de van der Waals favorecem a formacao
de aglomerados que dificultam a conformacédo e a mistura eficiente das particulas ceramicas

provenientes de matérias-primas distintas (OLIVEIRA et al., 2000).

3.6.1 Aargila

A argila é um silicato de aluminio hidratado, composto por éxido de aluminio (Al,O3),
e Oxido de silicio (SiO) e 4gua (H20). Os minerais de argila sdo aluminossilicatos hidratados
do tipo camada que podem ser dispersos em particulas finas, inferior a 2um (REED, 1995).
Quando misturada com uma quantidade conveniente de agua, as camadas sdo separadas por
filmes de agua e passam a deslizarem-se umas sobre as outras formando uma massa que pode
ser moldada com facilidade. Essa propriedade caracteristica dos materiais argilosos é
denominada plasticidade (VIEIRA, FEITOSA e MONTEIRO, 2003; CARTER e NORTON,
2007).

A 4gua presente na mistura, denominada dgua de conformacdo, pode ser dividida em
agua intersticial e agua de plasticidade. A agua intersticial é aquela necesséria para preencher
0s poros das particulas e a agua de plasticidade é aquela localizada entre as particulas de
argila responsével por promover sua separacao e facilitar a trabalhabilidade da massa durante
a conformacéo (VIEIRA, FEITOSA e MONTEIRO, 2003).
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Produzidas pela decomposicédo de rochas de aluminosilicato e sedimentacéo, as argilas
sdo classificadas como residuais (primarias) ou transportadas (secundarias). De acordo com
Amarante (1993) apud Pureza (2004), as argilas residuais sd@o formadas in situ, ou seja, no
mesmo local ocupado originalmente pela rocha-mae, sofrendo pouco ou nenhum transporte e
contendo uma propor¢do de minerais primarios maior que as argilas transportadas. Em
contrapartida, as argilas transportadas sdo aquelas carregadas pela dgua para as areas de
sedimentacdo e por isso sdo constituidas de poucos minerais associados a rocha-mée, com
excecao do quartzo e alguma muscovita.

O setor de ceramica vermelha utiliza basicamente argila comum, cuja massa € do tipo
monocomponente podendo ser denominada de natural ou simples (CARTER e NORTON,
2007). Devido a grande disponibilidade, suas caracteristicas de plasticidade, possibilidade de
conformacdo por diversas técnicas de processamento e resisténcia mecanica, a argila
vermelha é a matéria-prima utilizada para fabricacdo de uma série de artefatos ceramicos. A
porcentagem de cada componente presente na argila, alumina ou silica, € que vai determinar
suas aplicagdes.

A maior parte das industrias de materiais ceramicos do estado do Rio Grande do Sul
estd concentrada na regido do Vale do Cai (Figura 14). Localizado entre Porto Alegre e a
Serra Galicha, a regido do Vale do Cai ocupa uma area de aproximadamente 1850 km? da
regido nordeste do estado (ZORZlI et al., 2012).

De acordo com Miliani et al. (2007) apud Zorzi et al. (2012) a Serra Geral, constituida
de uma formacédo rochosa de relevo ondulado e peculiar chamado rebordo do Planalto das
Araucérias, é composta por uma base de arenito e coberto por derrames de basalto gerada por
efusbes vulcanicas sucessivas que cobriram a Bacia do Parana antes tomada por um grande
deserto, conhecido como deserto de Botucatd. Seu clima temperado subtropical Uumido é
caracterizado por invernos frios e imidos e primaveras de temperaturas elevadas. O solo é
predominantemente composto por argila vermelha com forte acidez natural (ZORZI et al.,
2012).
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Figura 14: Mapa geopolitico do Estado do Rio Grande do Sul que mostra os municipios que
fazem parte do Conselho Regional de Desenvolvimento (Corede) da regido do Vale do Rio
Cai (FEE, 2008).

O Vale do Cai é o maior centro produtor de materiais ceramicos para a cadeia da
construcdo civil do estado. Somente o municipio de Bom Principio possui 28 indudstrias
ceramicas de pequeno e médio porte (ZORZI et al., 2012). As argilas residuais encontradas
nessa regido sao extraidas das colinas de baixa altitude formada pelas intempéries sobre as
rochas basalticas da Serra Geral e pelas rochas de arenito. Enquanto a argila transportada €
extraida dos depdsitos sedimentares formados ao longo do Rio Cai e localizado a distancias
variaveis do seu leito (ZORZI et al., 2012).

A microestrutura complexa das argilas como a distribuicdo e tamanho das particulas, 0
grau de aglomeracao/dispersdo, os volumes intersticiais, a porosidade e suas interacfes, sao
responsaveis por definir a resposta mecanica ao estreses que o material é submetido durante a
secagem (OLIVEIRA et al., 2000).

3.6.2 Processo de secagem

A secagem ¢ a retirada da agua utilizada durante a etapa de conformacao e envolve o
transporte de energia para o interior do produto. Isso significa dizer que o liquido é

transportado do interior do produto através dos poros para 0 menisco, onde a evaporagdo
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ocorre. Em um sistema de secagem, a energia na forma de calor deve ser trazida a superficie
do produto e o vapor deve ser retirado.

Segundo Reed (1995), a evaporacdo envolve a perda de moléculas de agua que
possuem maior energia cinética, passando a ser compreendida como um processo de
resfriamento. Esse processo relativamente intensivo de energia deve ser cuidadosamente
controlado porque as tensdes produzidas pela retracdo diferencial podem provocar defeitos no
produto.

A retracdo da peca acontece durante a evaporacdo da agua de plasticidade que ocorre
na superficie da peca. A migracdo de agua para a superficie pode ocorrer por meio de fluxo
capilar, difusdo quimica e de difusdo térmica. A evaporagdo do solvente é motivada por forgas
capilares e, portanto, dependente do raio dos poros, da tenséo superficial e da viscosidade do
liquido (REED, 1995).

Estudos realizados por Tang et al., (2011) destacam que 0s materiais porosos passam
por dois estagios principais durante o processo de secagem. O primeiro é identificado por taxa
constante de secagem (TCS) e o segundo, é identificado pela queda acentuada na taxa de
secagem (QTS). Além desses, Reed (1995) destaca ainda, um terceiro estagio que antecede
aos mencionados e é caracterizado pelo aumento da taxa de secagem.

Na Figura 15 é feita uma analise do processo de secagem de um material saturado com
agua. Essa agua é inicialmente removida da superficie Umida, pois a agua sobrenadante
evapora primeiro (Figura 15A). A taxa de secagem, expressa pela perda de peso por unidade
de tempo, aumenta com o aumento da temperatura e quando a umidade relativa estiver
inferior a 100%. Embora a remocéo do liquido seja acompanhada por forcas de compressdo
em todas as direcdes do solido poroso, a estrutura da argila e o estado de deformacéo ndo sao
afetados neste periodo porque a suspensdo de argila estd homogeneamente saturada (TANG et
al., 2011).

Na Figura 15 B a formacdo superficial da interface dgua-ar ocorre ap6s a evaporagao
da 4gua sobrenadante. A forca de compressdo maxima é atingida quando o menisco comeca a
se formar entre as particulas de argila que ja estdo em contato com o ar (Figura 15 B’).
Quando a taxa de evaporagdo por area de superficie é constante, a taxa de secagem também é
constante. A evaporacdo da agua juntamente com a tensdo capilar causa a retracdo

dimensional da peca e 0 aumento na resisténcia ao cisalhamento.
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Figura 15: Comportamento das particulas durante o processo de secagem. Adaptado de Redd
(1995) e Kiennemann et al. (2005).

A evaporacao do liquido do menisco nos poros comeca a ocorrer quando a taxa de
transporte do liquido interno é menor do que a taxa de evaporacdo e 0s poros do corpo
tornam-se insaturados (REDD, 1995). Com a aproximacdo das particulas de argila hd um
aumento da tensdo efetiva entre elas, que vai formar um menisco céncavo. A partir desse
momento, o liquido comeca a retroceder para o sélido e as forcas de compressdo ndo podem
mais causar contracdo. O decréscimo simultaneo na taxa de secagem € denominado queda da
taxa de secagem (Figura 15 C).

O transporte por difusdo do vapor aumenta quando o liquido do menisco retrocede
para dentro do corpo. O término da migracdo capilar pode causar mudanca notavel no periodo
de queda da taxa de secagem (Figura 15 D). A &gua é removida primeiramente dos poros e
intersticios maiores. Para remocdo da agua dos intersticios menores é necessaria uma
guantidade maior de energia devido ao tamanho do raio de curvatura do liquido do menisco
gue ¢é relativamente pequeno. A maior tensdo capilar é atingida durante o recuo do menisco
(KIENNEMANN et al., 2005; TANG et al., 2011).

De acordo com Reed (1995) a temperatura da superficie do material pode aumentar
rapidamente nas regides onde a superficie recua para o poro. Cada particula da superficie da

camada sofre uma forca de tracdo e a succdo capilar é desenvolvida na camada superior
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(TANG et al., 2011). Com a evaporacdo da &gua, a curvatura do menisco capilar aumenta e €
acompanhado pelo aumento na succdo capilar e tensdo efetiva entre as particulas de argila.

Como consequéncia, a camada de argila consolida e retrai (TANG et al., 2011).

3.6.2.1 Retracao e defeitos

A retracdo da argila ocorre durante a secagem enquanto o liquido presente entre as
particulas é removido. A variacdo no tamanho das particulas e ao encontro de particulas
desigualmente orientadas sdo os dois principais impactantes na retracdo diferencial da argila
umida. Quando a retracdo diferencial produz uma tensdo de tracdo que excede a resisténcia a
tracdo e a taxa de secagem ¢é elevada ou ndo uniforme, surgem as trincas superficiais (REED,
1995; KIENNEMANN et al., 2005).

A deformacdo é causada pelas tensdes que acompanham a retracdo ndo simétrica da
amostra produzindo o alongamento plastico em regides com baixa taxa de retracdo (RICE,
2000). Reed (1995) destaca que para evitar a deformacdo, a retracdo deve terminar no periodo
de TCS, antes de iniciar o periodo de taxa decrescente. Uma taxa de transporte insuficiente de
liquido a superficie em relagdo a taxa de evaporacdo ira reduzir o periodo de velocidade
constante e aumentar a regido de transi¢do onde os defeitos podem ocorrer (REED, 1995).

O contato da peca com um suporte rigido onde esteja friccionada também pode
ocasionar trincas. Esse defeito € muito comum quando a amostra imida € muito pesada e/ou a

superficie de contato é rugosa.



4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo descritos os materiais utilizados e os métodos de preparacao,
caracterizacdo e medidas de suspensbes de argila utilizando fitas magnetoelasticas
Metglas®2826MB3. A caracterizacdo das argilas foi realizada através da cinética de secagem,
retracdo e formacéo de trincas. Atraves das medidas de frequéncia de ressonancia e amplitude
do sinal foi determinado o campo magnético ideal para as medidas. A deflexdo do substrato e
as tensdes de secagem da argila foram medidas atraves do cantilever apos a fita ser cobertura
com a suspensdo. Modelos mateméticos que consideram a variacdo de massa e as
propriedades fisicas da fita magnetoeléstica e da argila foram estudados e relacionados as
medidas da frequéncia de ressonancia do sensor coberto em campo magnético DC. O novo
modelo tedrico proposto incorpora o efeito AE e utiliza as tensdes medidas com o cantilever.
Cada uma das medidas foi realizada em triplicata. Trés equipamentos foram utilizados para
determinar cada uma das medidas (balanca analitica, bobinas de Helmholtz e microscopio

6tico). Portanto, 9 fitas sensoras foram necesséarias.

4.1 Materiais

4.1.1 Sensor magnetoelastico

O sensor magnetoelastico utilizado neste trabalho é uma fita magneticamente mole e
magnetoelastica identificada como Metglas®2826MB3, com composicdo aproximada
(porcentagem em peso) de FessNigisMo7Bs.

O material foi adquirido da empresa Metglas Company (2013) na forma de rolos com
espessura e largura pré-definidas de 0,028mm e 6mm respectivamente. Suas caracteristicas e

propriedades gerais sao apresentadas na Tabela 1.



45

Tabela 1: Caracteristicas e propriedades gerais do Metglas®2826MB3.

Caracteristicas e propriedades gerais Unidade Valor
Eletromagnéticas
Magnetostriccao de saturacao ppm 12
Temperatura de Curie °C 353
Inducdo de saturacéo T 0,88
Fisicas

Espessura pum 29
Densidade glem® 7,9
Resisténcia a tracao GPa 1-2
Modulo de elasticidade GPa 100-110
Fator de laminacao % >75
Expansao térmica ppm/°C 11,7
Temperatura de cristalizacao °C 410

Fonte: Metglas Company. Disponivel em:
<http://www.metglas.com/products/magnetic_materials/2826mb.asp>[32].

A razdo de Poisson e o estado correspondente de deformacéo de um Metglas®2826MB
foram estudados por Liang, Morshed e Prorok (2007) utilizando célculos de elementos finitos.

Para os célculos, a razdo de Poisson utilizada foi de 0,33.

4.1.2 Argila

As suspensdes de argila foram processadas a partir do pd de argilas vermelhas
extraidas das jazidas da regido do Vale do Cai. Caracterizadas pelo Instituto de Materiais
Ceramicos da Universidade de Caxias do Sul (IMC-UCS), localizada no municipio de Bom
Principio, como primaria e secundaria as argilas foram identificadas como 46-12B e 44-12R
respectivamente. A Tabela 2 apresenta as caracteristicas das argilas e algumas propriedades
do material ap6s a secagem. O material foi analisado no Laboratério de anélises de Minerais e
Rochas da Universidade Federal do Parana (2012).


http://www.metglas.com/products/magnetic_materials/2826mb.asp
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Tabela 2: Caracteristicas e propriedades dos pos e das suspensdes de argila 46-12B e 44-12R.

46-12B 44-12R
Caracteristicas Unidade
Composicdo Mineralégica® Quartzo, Quartzo,
Caolinita, Plagioclasio,
Ilita Feldspato alcalino,
Argilominerais
expansivos
(Esmectita)
llita/Mica
Fracdo de argila ndo retida na % 62,2 66,8
malha (<0,038)
Propriedades ap0s secagem
Quebra de corpos % 0 96,3
Retracdo linear % 79+0,1 Fhx
Maodulo de Ruptura a Flexao Kgf/cm? 56,5+4,8 Fhx
(MRF)
Ponto Critico (Curva Bigot) % 19,2 10,0
Retracéo linear (Curva Bigot) % 9,0 5,3

*Analise mineraldgica qualitativa por difratometria de raios x.
Fonte: Laboratorio de anélises de Minerais e Rochas da Universidade Federal do Parana (LAMIR-UFPR).

4.2 Métodos

Os métodos e técnicas adotadas para a realizacdo do estudo foram divididos em
caracterizacdo do sistema de medida, preparacdo do sensor, preparacdo e caracterizacdo das
suspensdes de argila, cobertura do sensor, medidas de frequéncia de ressonancia e deflexdo do
sensor coberto com a suspensdo. No fluxograma da Figura 16 sdo apresentas cada uma das

etapas.
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Figura 16: Fluxograma da metodologia utilizada no estudo.
4.2.1 Caracterizagdo do sistema de medida

As bobinas de Helmholtz além de ser a fonte mais comumente usada para criar um
campo magnético uniforme (COEY, 2009; CULLITY e GRAHAM, 2009) também facilitam
0 acesso ao espaco experimental. As bobinas de Helmholtz, apresentadas na Figura 17, sdo

formadas por dois pares de bobinas circulares e concéntricas, dispostas em planos distintos.
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Os pares apresentam as mesmas dimensfes e estdo a uma distancia igual ao seu raio. Nas
bobinas internas circula a corrente alternada (AC), responsavel por excitar o sensor, e nas
bobinas externas circula a corrente continua (DC), responsavel por estabelecer o melhor ponto
de operacdo do sistema. No centro do campo magnético ha uma bobina denominada pick-up

coil, responsavel por captar o sinal do sensor que é colocado em seu interior para a realizacao
das medidas.
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Figura 17: Configuracdo das bobinas de Helmholtz e identificagdo dos seus componentes
principais.

Para gerar a corrente nas bobinas AC foi utilizado o sinal de referéncia de um
amplificador sintonizado (lock-in) Modelo 830 da Stanford Research Systems que permite o
controle da frequéncia de OHz a 102kHz. Uma fonte estabilizada (Agilent mod. E3634A) foi

utilizada para gerar o campo nas bobinas DC. Com a equagéo 4.1 pode ser determinado o
campo gerado pelas bobinas.

__ 8u,Ni
H = N (4.1)

onde 4, € a permeabilidade (471077 H/m), N é o nimero de voltas da bobina, i € a corrente e

r € o raio da bobina (COEY, 2009; CULLITY e GRAHAM, 2009).



49

4.2.1.1 Campo Magnético

O valor da corrente foi estabelecido através da analise da frequéncia de ressonancia em
fungdo do campo magnético constante. Na Figura 18 foi demonstrado o comportamento da
frequéncia de ressonancia e da amplitude do sinal versus o campo DC para um sensor sem
cobertura de 30mm de comprimento.

Quando estabelecida uma corrente i=1,5A o campo DC gerado (equacdo 4.1) é de
5,50e (Oersted), a frequéncia de ressonancia ¢ minima e a amplitude é méxima (Figura 18).
Em seus estudos Schmidt (2000) destaca que a magnetizacao é constante quando a frequéncia
de ressonancia é minima, o que significa dizer que os momentos magnéticos estdo alinhados e

a resposta do sinal € méxima.
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Figura 18: Frequéncia de ressonancia e amplitude versus o campo magnético DC. Em 5,5 Oe
a frequéncia de ressonancia € minima.

4.2.1.2 Amplitude do sinal

A amplitude do sinal captado é diretamente proporcional a tenséo de operacédo da fonte
do lock- in que varia de 0V a 5V. A frequéncia de ressonancia do sensor é determinada pelo
ponto de maior amplitude da curva.

Considerando que a voltagem fornecida pelo amplificador lock-in é constante, que a
corrente elétrica depende da impedancia e, a impedancia depende da frequéncia, logo, a
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corrente elétrica vai variar com a frequéncia. Na Figura 19 é apresentada a variacdo da
frequéncia em fungdo da corrente elétrica do campo AC. Para uma frequéncia de 73kHz o

campo magnético AC de excitacao € de 50e.
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Figura 19: Frequéncia de ressonancia versus a corrente elétrica do campo AC.
4.2.2 Preparacdo do sensor

A frequéncia de ressonancia do sensor é determinada pelo comprimento da fita e
propriedades fisicas do material. A frequéncia inicial do sensor sem cobertura (fo) foi
calculada com a equacdo 3.3. Assumindo uma fita com E=101,3GPa e 30mm de
comprimento, a frequéncia de ressonancia calculada foi de 72,91kHz.

O amplificador lock-in Stanford Research Systems modelo SR 830 disponivel para ser
utilizado no estudo foi o limitador das medidas da frequéncia de ressonancia porque opera em
uma regido de frequéncia maxima de 102kHz. Considerando que o comprimento da fita é um
fator importante na determinacéo da frequéncia, ele foi estabelecido de modo que a frequéncia
das fitas pudesse ser medida pelo equipamento. Em seus estudos, Grimes et al. (2011)
estabelece que a relacdo de 5:1 do comprimento para a largura da fita € preferivel para as
medidas porque obtém ondas mais puras e que ndo excitam outros modos de vibragéo da fita.

O corte do material foi realizado em parte manualmente com uma tesoura, e em parte
com uma micro serra. O corte com micro serra foi realizado no Centro de Tecnologia da

Informacéo Renato Archer (CTI) de Campinas, S&o Paulo. .
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Para evitar o desprendimento de argila do sensor durante as medidas, 0s sensores
foram lavados com uma solucdo de &lcool etilico 99% em banho ultrassdnico (Yaxun-
Ultrasonic Cleaner) de 40kHz por 10 minutos. Posteriormente o sensor foi seco em condi¢fes
ambientais (= 22,6°C e 58,2% UR).

4.2.2.1 Tratamento térmico

Algumas fitas foram tratadas termicamente para aliviar as tensbes de fabricacéo e
refinar os dominios magnéticos. O tratamento térmico com campo magnético perpendicular
ao eixo facil da fita foi realizado em um forno a vacuo fabricado no Instituto de Fisica da
Universidade de S&o Paulo (IFUSP).

O forno, apresentado na Figura 20, é envolvido por um conjunto de imas permanentes
conhecidos como Halbach array (COEY, 2009; CULLITY e GRAHAM, 2009) que gera um
campo magnético de 5kOe no plano da fita, perpendicular ao seu eixo longo. Os tempos e
temperaturas dos tratamentos térmicos sdo apresentados na Tabela 3.

Tubo de quartzo
v -

0 _ Y
. ‘-‘ "
LAl

S Halbach array

Conector da resisténcia elétriéa

Figura 20: Forno a vacuo composto por um tubo de quartzo e um Halbach array que gera um
campo magnético de 5kOe no plano da fita e perpendicular ao eixo longo da fita.
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Tabela 3: Tempos e temperaturas dos tratamentos térmicos sob campo aplicado de 5kOe.
Temperatura Tempo Temperatura Tempo Temperatura Tempo

Conjunto
(°C) (hora) (°C) (hora) (°C) (hora)
C2 200 1 -- -- -- --
C3 250 1 -- -- -- --
C4 300 1 - - -- -- --
C5 275 1 -- -- -- --
C6 350 1 275 1 275 3
C7 350 1 275 1 275 3

A observacdo dos dominios das fitas foi realizada antes e depois do tratamento térmico
de modo a verificar a eficiéncia do tratamento. Um microscopio 6tico (Zeiss Jena, mod.
Jenapol) acoplado a uma cdmara de video (Hamamatsu) e um programa de processamaneto de
imagens denominado Global Image Lab com resolucdo de 50X foi utilizado para a analise.

Para eliminar as impurezas e imperfeicdes da superficie e facilitar a visualizacdo dos
dominios, as fitas dos conjuntos C2 a C6 passaram pelo polimento mecénico com uma
suspensdo coloidal de Silica (0,02um) e &gua deionizada. O conjunto C7 ndo recebeu o

polimento mecanico. Na Figura 21 sdo apresentados os dominios das fitas tratadas

termicamente de acordo com a Tabela 3.
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Figura 21: Micrografia das fitas termicamente tratadas em campo magnético DC de 5kOe. a)
200°C; b) 275°C; c) tratamento triplo (350°C-275°C-275°C).

As imagens representam 0s dominios magnéticos apOs o tratamento térmico.
Visualizando a Figura 21(a), é possivel afirmar que o tratamento térmico em 200°C por 1 hora
ndo foi suficiente para eliminar as tensdes residuais da fita, comprovada pela presenca de
dominios maze, que sdo os dominios tipo labirinto (CULLITY e GRAHAM, 2009). Apds os
tratamentos em 250°C e 300°C as tensfes ainda estavam presentes. O tratamento térmico
realizado em 275°C foi o que demonstrou os melhores resultados entre os tratamentos
simples, mas algumas ondula¢des ainda eram perceptiveis nas paredes de dominios (Figura
21-b).

Em uma nova tentativa por resultados mais satisfatorios foi realizado o tratamento
térmico triplo. A temperatura de 350°C teve a finalidade de relaxar as tensdes residuais da fita
e a temperatura de 275°C, de induzir a anisotropia magnética transversal. Entdo, ap6s o
tratamento a 350°C por lhora, 0s dominios apresentavam padr@es mais regulares, indicando
que possivelmente as tensbes tinham reduzido significativamente. No primeiro tratamento
térmico em 275°C por lhora ndo houve bom alinhamento dos dominios na diregdo
transversal, nem a presencga de dominios mais largos, indicando que o tratamento térmico ndo
havia sido suficiente para induzir a anisotropia pretendida. Por esse motivo, 0 segundo
tratamento térmico a 275°C foi realizado, mas por um periodo de 3horas. O resultado obtido
demonstrou preponderancia de dominios transversais e largos (Figura 21-c). Embora o0s
resultados do tratamento triplo tenham se mostrado satisfatorios, ainda foi possivel observar
regides com dominios irregulares. A suposicdo é que nessas regides deveriam existir,
originalmente, fortes tensGes mecanicas e que ndo foram totalmente removidas pelo

tratamento de relaxacdo (350°C). Como consequéncia, estas regides ndo tiveram plena
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eficacia no tratamento térmico com campo, devido a competi¢do entre os diferentes tipos de
energia envolvidos, magnetoelastico e magnética induzida.

Com a aparente existéncia de tensdes mecanicas residuais, uma alternativa mais eficaz
seria realizar tratamentos térmicos com tensdo aplicada. O método de inducdo das
anisotropias através da aplicacdo de uma tensdo na fita durante o tratamento térmico vem
sendo estudada por Herzer (2003). A magnitude da anisotropia é proporcional & magnitude da
tensdo aplicada, do tempo, da temperatura de tratamento térmico e da composi¢do da liga
(LIU e HERZER, 2007).

A determinacdo da frequéncia utilizando fitas termicamente tratadas foi realizada
somente com as fitas do conjunto 7 que ndo haviam recebido polimento mecanico pois esta
etapa comprometeu o sinal da frequéncia de ressonancia com muitas oscilacdes. Essa analise

sera descrita no tépico 5.5 em Analise das fitas termicamente tratadas.

4.2.3 Preparacao das suspensfes de argila

Em um primeiro momento, as suspens@es de argila 44-12R e 46-12B foram fornecidas
pelo IMC e, em um segundo momento, elas foram elaboradas junto ao campus da UCS em
Caxias do Sul. As amostras fornecidas pelo IMC apresentavam quantidade de dgua em base
umida de 32% e 34% respectivamente e foram caracterizadas quanto a cinética de secagem,
formacdo de trincas e retracdo. Para a caracterizacdo das argilas foi utilizado um molde de
aluminio conforme sera abordado posteriormente.

A preparacdo do po foi realizada em quatro etapas: extracdo da matéria-prima nas
jazidas, secagem do material em um forno (Termolab) a 110°C por um periodo de 24horas,
moagem e peneiramento. A granulometria do pé foi definida ap6s passar por 9 aberturas de
malha diferentes que variaram de 0,6mm a 0,038mm. O po6 de argila que passou dessa Ultima
malha (< 0,038mm) foi o pé utilizado no trabalho.

A preparacdo da suspensdo junto a UCS foi realizada nas seguintes proporcdes em
massa: 47% po e 52% agua destilada. A mistura foi realizada com um agitador magnético
(VELP Scientifica) por um periodo de 3,5 horas. Neste periodo houve uma perda de
aproximadamente 9% na quantidade de agua devido a evaporacao.

A adicdo de 10% na quantidade de &gua, comparadas as suspensfes fornecidas pelo

IMC, foi necesséria para facilitar a deposicdo uniforme do material sobre o sensor. No final
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do processo de preparacao das suspensdes, a umidade das argilas foi 44% e 42% para 44-12R
e 46-12B respectivamente. A Tabela 4 apresenta um resumo da umidade das argilas.

Tabela 4: Umidade das suspensdes 46-12B e 44-12R elaboradas.

Preparacao das suspensoes Umidade (%0)
46-12B 44-12R

1° preparacdo (IMC) 34 32

2° preparacao (UCS) 42 44

A umidade da suspensdo foi determinada da seguinte forma:
o Em balanca analitica (Shimadzu-AUW?220D) com sensibilidade de 0,01mg foi pesado
1,5¢ da suspensdo em analise sobre uma folha de aluminio de 3cmx3cm;
o A suspensdo, em triplicata, foi colocada em um forno pré-aquecido a 120°C onde
permaneceu por 24 horas;
o As amostras retiradas no forno foram colocadas em um dessecador com Silica até
atingir a temperatura ambiente;

A determinagdo da umidade em base Umida foi calculada da conforme a equagéo 4.2:
Umidade (%) = =2 100 4.2)
0

onde m, e my sdo respectivamente as massas inicial e final da suspenséo de argila.

E importante destacar a diferenca de umidade entre as suspensdes de argila quando
analisadas em menores proporcfes, como no caso em que € depositada sobre o sensor. O
registro da massa do conjunto sensor+cobertura € realizado automaticamente por uma balanca
Shimadzu usando o software Lab View da National Instruments ligado a um computador. Na
Tabela 5 sdo apresentados os valores de umidade inicial em base Umida das suspensées em

guantidades maiores, e a umidade das respectivas coberturas (quantidades menores).
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Tabela 5: Umidade das suspensGes de argila em grandes quantidades e em pequenas
quantidades.

Umidade da suspensdo*  Umidade da cobertura**
(%) (%)

44.30 36,45
44-12R 44,18 31,45
4573 41,02
42,73 28,41
46-12B 42,17 35,67
42,31 42,92

*Aproximadamente 1,5¢
**Aproximadamente 0,049

Através dos resultados obtidos percebe-se que foi possivel controlar a umidade nas
suspensOes de argila em quantidades maiores (= 1,5g), mas ndo em quantidades menores (=
0,049). A diferenca de umidade em quantidades menores pode estar relacionada a distribuicdo

nao uniforme da cobertura sobre o sensor.

4.2.4 Caracterizacdo das suspensdes de argila

A caracterizacdo das suspensOes de argila foi realizada com base no comportamento
de secagem das suspensdes de argila vermelha. A cinética de secagem e formacéo das trincas,
e a retracdo do material foram analisadas para as duas suspensdes (44-12R e 46-12B) e ndo
foram realizadas em um mesmo equipamento sendo necessario, portanto, que as medidas
fossem efetuadas paralelamente e seus dados posteriormente cruzados. O método adotado foi
0 mesmo abordado por Lan e Xido (2006).

Um placa de aluminio com as especificacfes de 76mm de comprimento, 26mm de
largura e Imm de espessura foi preparada. Um furo passante de $=10mm de didmetro sobre a
placa foi utilizado para moldar a suspensdo de argila. A placa foi disposta sobre uma

laminula de vidro, com as mesmas dimens@es, e serviu como base para o0 molde.

4.2.4.1 Cinética de secagem da argila no molde de aluminio

Para avaliar a cinética de secagem, a suspensao de argila foi colocada no molde de

aluminio com uma espétula e a sobra do material foi removida com o auxilio de uma lamina
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de metal. O conjunto suspensdo/molde/laminula foi colocado em uma balanga analitica
(Shimadzu-AUW?220D) com sensibilidade de 0,01mg e a variagdo de massa foi registrada a
cada 5 minutos. A massa do molde e da laminula foram subtraidos dos valores registrados.

A variacdo da quantidade de agua, em base Umida, presente na suspensao foi calculada

através da equacéo 4.3.

(moc—mygc)

Moc

Quantidade de agua (%) = 100 (4.3)

onde m,, € a massa inicial da cobertura desprezando a massa do molde e m. € a massa final
da cobertura desprezando a massa do molde.

A partir desses dados foi possivel estabelecer os estagios da curva de secagem: taxa
constante de secagem (TCS) e queda na taxa de secagem (QTS). Para isso, retas arbitrarias
foram tracadas sobre as curvas que representam a cinética de secagem e 0s estagios foram

limitados pelo ponto de cruzamento dessas retas.

4.2.4.2 Retragdo e formagéo das trincas

A variacdo da retracdo da suspensdo no molde foi registrada através da medida da
posicdo focal de um microscopio 6tico calibrado (Carl Zeiss Microimaging GmbH-AXxio
Scope) usando uma magnificacdo de 100x. Um reldgio comparador (Mitutoyo/2119S-10) com
graduacdo de 0,001mm foi posicionado na plataforma de visualizacdo do microscopio para
medir o ajuste do foco conforme demonstrado na Figura 22(a). Na Figura 22(b) pode ser
visualizado o molde de aluminio com a suspensdo de argila dispostos na plataforma de
visualiza¢do do microscopio 6tico. Os dados foram coletados a cada 5 minutos.
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Figura 22: Sistema de medida utilizando um microscopio 6tico e um relégio comparador para
medir a retracdo da argila disposta no molde de aluminio.

Considerando que a retracdo do material no molde ndo ocorre uniformemente, dois
pontos da amostra foram medidos, centro e borda. A retracdo do material foi calculada através
da equacéo 4.4:

s o_Sf)

Encolhimento (%) = S

100 (4.4)

onde Sy e St sdo as posicdes inicial e final respectivamente da amostra no molde de aluminio
durante o encolhimento.

Como as medidas de cinética de secagem e retracdo da suspensdo sdo medidas em
equipamentos diferentes, foi necessario produzir dois moldes de aluminio idénticos e realizar
medidas paralelas. O comportamento de secagem e formacédo de trincas foram monitorados
com uma camara digital (Canon EOS T1i com uma lente Canon 40mm 2.8 STM) fixada
sobre a balanca. O registro das imagens foi feito a cada 5 minutos. O software Image J 1.47
(2013), desenvolvido pela NASA, foi utilizado posteriormente para analisar as trincas na

superficie do material. A taxa de trincas na superficie da amostra, abordada na literatura como
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surface crack ratio (R,.), € a razdo entre a area superficial de fenda para a area superficial
total da amostra.

Um termo-higrometro (Fluke 971) foi utilizado para verificar as condi¢fes de secagem
que variaram de 20 a 22°C e 30% a 32%UR.

4.2.5 Cobertura do sensor

Apds a caracterizacdo das argilas no molde de aluminio, o estudo foi direcionado ao
uso da fita magnetoelastica para estudo da argila. A cobertura da fita com a suspensdo de
argila foi realizada pelo movimento relativo entre uma lamina e um suporte (HOTZA e
GREIL, 1995; MARTINEZ e LEWIS, 2002), dispositivo conhecido como doctor blade
(Figura 23) e desenvolvido junto a UCS.

Na parte central do suporte foram dispostos trés micro-imas responsaveis por fixar a
fita sensora e impedir o seu deslizamento. A profundidade do suporte onde o sensor ¢ afixado
é de 56um e a altura entre a base do suporte e a lamina também é de 56um. Considerando a
espessura da fita, que € de 29um, a espessura do filme depositado e proporcionado pelo
dispositivo deve ser de aproximadamente 83um.

A argila é disposta sobre a fita e em seguida a ldmina move-se ao longo do suporte
fixo. O excesso de material é removido de modo a uniformizar a camada do material

depositado.

Figura 23: O dispositivo conhecido como doctor blade, elaborado junto ao IMC, utilizado
para cobrir a superficie do sensor com uma camada de argila.
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4.2.6 Medidas do sensor coberto com a suspensao de argila

4.2.6.1 Frequéncia de ressonancia

O sistema de medida da frequéncia de ressonancia foi desenvolvido no Laboratorio de
Caracterizacdo Magnética (LCM) da UCS e e composto por um sistema de bobinas de
Helmholtz (produzido no laboratério), fonte estabilizada de tensdo DC (Agilent/3634A),
amplificador sintonizado lock-in modelo 830 da Stanford Research Systems, um computador
e um programa de aquisicdo e processamento de dados baseado no software Lab View
aprimorado pelo colega de laboratério e mestrando Mateus Beltrami.

A Figura 24 apresenta a esquematizacdo do sistema de medida descrito da seguinte
forma:

o O sensor é disposto na regido central da bobina de captagdo do sinal (pick-up
coil) no interior do sistema de Helmholtz;

o O sistema de medida é gerenciado através do computador utilizando o software
Lab View que comanda a fonte de corrente continua e o amplificador lock-in;

o A fonte estabilizada fornece a corrente DC. Essa corrente é enviada para o par
de bobinas externas do sistema de Helmholtz;

o O amplificador gera uma onda senoidal. Os intervalos de frequéncia (inicial e
final) onde o sinal vai ser avaliado sdo determinados. Este sinal é entdo enviado para o par de
bobinas internas do sistema de Helmholtz;

. Um campo magnético AC é gerado pelas bobinas. Quando a frequéncia de
ressonancia do sensor for atingida, o sensor atinge a deformacdo elastica maxima. O sinal
magnetoelastico é captado pelo pick up e enviado novamente para o amplificador;

. O amplificador lock-in processa os dados e calcula a parte real e a parte
imaginaria do sinal. O computador produz um registro grafico da amplitude versus a
frequéncia de ressonancia (eixos y-x), conforme pode ser visualizado na Figura 25. A

frequéncia de ressonancia do sensor é determinada pela amplitude maxima do sinal.



61

Figura 24: Configuracdo de monitoramento utilizando uma balanca analitica, bobinas de
Helmholtz, amplificador sintonizado, fonte estabilizada e computador.
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Figura 25: Interface grafica do software Lab View na anélise da frequéncia de ressonancia do
sensor. A frequéncia de ressonancia é determinada pela amplitude maxima do sinal.
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4.2.6.2 Cinética de secagem da argila sobre o sensor

Da mesma forma que foi realizada a caracterizacdo da cinética de secagem das
suspensOes de argila no molde de aluminio, também foi feita a caracterizacdo da cinética de
secagem das suspensdes sobre o sensor.

A primeira suspensdo analisada foi a 46-12B. A suspensdo foi aplicada sobre o sensor
com o dispositivo doctor blade e posteriormente o conjunto (sensor+suspensdo) foi colocado
em uma balanca analitica (Shimadzu/AUW?220D). A variacao de massa foi registrada a cada 3
segundos. A frequéncia de ressonancia foi medida nas bobinas de Helmholtz e o tempo era
registrado automaticamente pelo software Lab View juntamente com a frequéncia. Os dados
de massa e frequéncia de ressonancia foram ajustados um com o outro através da massa
inicial das fitas.

Posteriormente, foi possivel a implementacdo de fungdes que permitissem o registro
da massa no mesmo instante da frequéncia de ressonancia. A balanca foi ligada ao
computador por um cabo de comunicacdo RS232 e através do software Lab View. Como o
registro da frequéncia de ressonancia ndo ocorre em intervalos de tempo constante, por ser
dependente da cinética de secagem da suspensdo, o registro da variacdo de massa também néo
ocorreram em intervalos de tempo constante.

Para garantir as mesmas condi¢cdes ambientais na balanca e nas bobinas de Helmholtz
foi elaborada uma caixa de acrilico que comportasse esses dois equipamentos. A caixa que
serviu como barreira ao fluxo de ar nos equipamentos foi possivel deixar a balanca com as
portas abertas sem que houvesse instabilidade nas medidas. A caixa de acrilico foi utilizada

somente para as medidas da suspensao 46-12R.

4.2.6.3 Medida de tensdo via deflexdo do substrato

A tensdo, gerada durante a secagem da suspensao, foi medida utilizando um método
de deflexédo do substrato (d). O método foi o mesmo utilizado por Lan e Xiao (2007) ao medir
a tensdo de suspensdes de nano-particulas de Zircénia (Zr) estabilizada com Yittria (Y).

As medidas foram realizadas utilizando um microscopio 6tico (mod. TUCSEN 2743) e
um relogio comparador (Mitutoyo/mod.2119S-10) com graduacdo de 0,001mm. O esquema
do sistema de medida é apresentado na Figura 26.
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Baseado no principio de funcionamento do cantilever foi elaborado um dispositivo que
fixa uma das extremidades do sensor e permitir que a outra extremidade fique livre para
deformar. O dispositivo foi colocado na plataforma de visualizacdo do microscopio (Figura
27), onde também foi posicionado o relégio comparador. O reldgio foi zerado no primeiro
ajuste de foco da superficie da suspensdo (LAN e XIAO, 2007). A medida que a agua
evapora, um novo ajuste de foco foi necessario. O deslocamento do substrato (fita amorfa da
liga 2628MB3) foi medido com o reldgio comparador. As medidas foram realizadas a cada 1
minuto.

~ Objetivas

«Plataforma de visnahzacao

Figura 26: Esboco da configuracdo experimental para medida de deflexdo do sensor.

Bracadeira

x N Al e

Figura 27: Dispositivo utilizado para fixar uma das extremidades da fita sensora para analise
de deflexdo do substrato.
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Um ponto Gnico foi selecionado na extremidade do sensor de modo a considerar a
deflexdo méxima atingida. A média da tensdo oft) no plano da cobertura foi estimada pela
equacéo 3.2.

A verificacdo da variacdo na massa da cobertura do sensor também foi realizada

paralelamente a verificacdo da deflexdo no cantilever.



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados da caracterizacdo das
argilas 44-12R e 46-12B e medidas de frequéncia e tensdo aplicadas a um modelo teorico,

conforme proposto na metodologia.

5.1 Caracterizacdo do sensor magnetostrictivo

5.1.1 Comprimento da fita

Inicialmente, consideramos o efeito do comprimento da fita sobre a frequéncia da
mesma. A equacdo fundamental para a frequéncia de ressonancia (3.3) mostra que essa
grandeza é inversamente proporcional ao comprimento do sensor (GRIMES, et al. 2011). Na
Figura 28 é demonstrado o comportamento experimental da frequéncia de ressonancia do
sensor sem cobertura (f;) em funcdo do comprimento do sensor para 19 fitas cortadas com
tesoura (a) e cortadas com serra (b). A previsdo do modelo teérico, calculado com a equacgéo
3.1, usando E=101,3GPa, p=7,9g/cm®> (METGLAS COMPANY, 2013) e v=0,33 (LIANG,
MORSHED e PROROK, 2007), também é apresentado.
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Figura 28: Frequéncia de ressonancia versus o comprimento da fita: a) fitas cortadas
manualmente com tesoura; b) fitas cortadas com serra.

As diferentes frequéncias de ressonancia observadas (Figura 28-a) séo justificadas, em
parte, pela variacdo dimensional das fitas. Uma variacdo no comprimento das fitas de 29,5mm
a 30,5mm é consistente com um Af entre 74,1kHz e 71,7kHz. O comprimento médio das fitas
cortadas manualmente foi de 30mm e seu desvio padrao foi de 0,25mm.

Outros fatores também contribuem para as variagdes de f. Observando a Figura 28(b),
mesmo nao havendo variacdo dimensional aparente nas fitas cortadas com serra, é perceptivel
a uma variagdo da frequéncia de ressonancia. Algumas anomalias séo causadas durante o
processo de fabricacdo das fitas (melt spinning). A rugosidade da superficie como fonte de
anisotropia no plano (TEJEDOR, et al., 1998), a formacdo de bolhas na face de contato da fita
e/ou o surgimento de tens@es residuais devido ao resfriamento rapido da liga sdo frequentes e
podem justificar grande parte dessa variagéo.

A variacdo na espessura da fita justifica a diferenca entre as massas (Tabela 6). A
espessura e a largura da fita sdo determinadas respectivamente pela velocidade da roda, e a
largura/proximidade do bocal com a mesma durante a fabricagdo. Um micrometro foi
utilizado para medir a espessura. Nota-se que mesmo apresentando dimensfes constantes, as

frequéncias de ressonancia também sdo diferentes.
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Tabela 6: Relacdo da frequéncia, massa e espessura de fitas magnetoelasticas com dimensdes
de 30mmx6mm.

Fita Frequéncia de Massa (g) Espessura (um)
Ressonancia (kHz)

A3 73,22 0,04203 30-32

A9 73,01 0,04042 31-33

Al0 72,92 0,03830 29-30

A4 72,98 0,03823 27-30

Um estudo muito mais detalhado seria necessario para determinar todos os fatores
envolvidos com a variagdo da frequéncia. Apesar da necessidade de considerar todas essas

variaveis a fim obter resultados mais precisos, isso ndo faz parte do escopo desse trabalho.

5.1.2 Temperatura e umidade

O efeito da temperatura e humidade sobre a frequéncia de ressonancia do sensor
magnetoelastico também devem ser considerados. Na Figura 29 € apresentada a frequéncia de

ressonancia de um sensor as cast versus a temperatura.

N e Vo Vo V/
74,41 —=— H=3,60e
—O0— H=5,50e
N —A— H=7,30e
é 74,04 —— H=12,80e
@
o
@
S 73,6 & — &8 » =u
o
o
LL
73,2 O—Oa—03040 = A A A

30 40 50

Temperatura (°C)

Figura 29: Medida da frequéncia de ressonancia em funcdo da temperatura em diferentes
amplitudes de campo magnetico.
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Para um campo magnético DC constante, a frequéncia de ressonancia se mantem
constante com a mudanca de temperatura. A partir disso podemos concluir que a mudanca na
frequéncia de ressonancia do sensor ocorre somente devido a evaporagdo da dgua presente na
suspensdo de argila, sem que tenha relacdo com as propriedades do sensor.

Se o material que recobre o sensor magnetoelastico responde a umidade através da
adsorcdo da umidade do ambiente entdo, um aumento na umidade da cobertura deve
ocasionar um aumento da massa sobre 0 sensor e consequentemente a diminuicdo da
frequéncia de ressonancia.

No presente estudo ndo foi possivel variar os niveis de umidade a extremos, como
realizado nos estudos de Jain et al. (2000) e Grimes et al. (2000). A relacéo da frequéncia de
uma fita as cast com a umidade relativa € apresentada na Figura 30. De acordo com estudos

de Schmidt (2000), para atingir amplitudes maximas, a frequéncia de ressonancia deve ser
minima.
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Figura 30: Considerando um campo magnético DC de 5,50e é apresentada a relacdo da
frequéncia de ressonancia com a umidade relativa dentro de uma faixa de 30% a 52%. a)

amplitude do sinal versus a frequéncia de ressonancia; b) frequéncia de ressonancia versus a
umidade relativa.

Entre as faixas de umidade de 30% a 52% ndo houve mudanca na amplitude do sinal
(Figura 30-a). Para essa pequena variacdo da umidade, o valor médio da frequéncia de
ressonancia foi de 73,22kHz +0,02kHz (Figura 30-b). Portanto, nas condi¢Ges de umidade
apresentadas, a fita magnetoelastica ndo mostrou sensibilidade da frequéncia de ressonancia,
guando avaliado sem cobertura, de modo que pudesse interferir nos resultados.

Como ja foi mencionado anteriormente, ndo foi possivel controlar a umidade da

cobertura de argila em quantidades pequenas (= 0,04g). Por este motivo, ndo foi possivel
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realizar um estudo mais detalhado sobre a capacidade da suspenséo de argila em absorver a
umidade do ambiente quando depositada sobre a fita.

5.2  Caracterizacdo das suspensdes de argila

As suspens0es de argila foram caracterizadas quanto a cinética de secagem, retragdo e
a formacao de trincas. Elaboradas junto ao IMC, apresentavam umidade inicial de 35,0% (46-
12B) e 32,6% (44-12R) quando analisadas em quantidades pequenas (0,168g), ou seja, aquela

quantidade disposta no molde de aluminio.

5.2.1 Cinética de secagem

A cinética de secagem representa a quantidade de solvente que o material perde para o
ambiente em um determinado tempo, devido as diferentes condi¢cdes ambientais. A taxa de

secagem e a umidade versus o tempo para as suspensdes 46-12B e 44-12R sdo apresentadas

na Figura 31.
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Figura 31: Taxa de secagem e umidade versus o tempo para as suspensdes a) 46-12B e b) 44-
12R.

A massa inicial média das suspensdes 46-12B e 44-12R é de 168mg e 4,5mg de desvio
padrdo. A umidade inicial das amostras € de 35,0% e 32,6% respectivamente. A agua da
suspensdo evapora de forma continua até atingir valores proximos a zero em 10000 segundos.
Uma nova medida dos niveis de agua foi realizada no forno tubular (Sanchis/ N1200.), ap6s
verificados que ndo havia mais variacbes na curva de umidade. A medida apontou que a
amostra ainda tinha uma quantidade de 4gua proporcional a 0,9% da massa inicial analisada.

Nos primeiros 2500 segundos apoés a argila ser disposta no molde de aluminio, a taxa
de secagem mostra-se ligeiramente maior até alcancar o equilibrio com o ambiente. Atingindo
0 equilibrio é possivel verificar TCS proximo a 6ug/s para as duas suspensdes. A duragdo
desse estagio, até 7000 segundos para a 46-12B e 5700 segundos para a 44-12R, foi diferente
devido a microestrutura, mineralogia e fragdo granulométrica diferenciada das particulas das

amostras, ocasionando comportamento de secagem distinto.

5.2.2 Comportamento de retracdo e formacao das trincas

As variagOes na temperatura e umidade do ambiente somada as propriedades gerais
das argilas irdo interferir diretamente na cinética de secagem, resultando na retracdo da

amostra. Num primeiro momento, a retracdo ocorre na direcdo da espessura da amostra.
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Secagem e retracdo, ambos ndo isotropicos, resultando na formagdo de tensfes na suspensao
que podem dar inicio as trincas (KIENNEMANN et al., 2005). O teor de &gua critico é
determinado pelo contetdo de agua da amostra quando surge a primeira trinca (TANG et al.,
2011). A umidade foi determinada em base Umida conforme equacéo 4.2.

Na Figura 32 é possivel visualizar a evolucdo das trincas na superficie da argila 46-
12B. Dois tipos de trincas se destacam. O primeiro tipo (T1) é aquele que inicia em uma
extremidade, avanca pelo centro e, atinge a outra extremidade da amostra (Figura 32-a;b).
Essa trinca é caracteristica da amostra que ndo se desprendeu do molde, e dessa forma
encontrou outro caminho (trinca) para aliviar as tensfes. Observa-se que no lado direito do
molde onde a argila desprendeu facilmente do molde, ndo ha trincas. Portanto, esta trinca ndo
corresponde as tensbes internas da argila, mas as tensdes geradas pela necessidade de
desprendimento do molde devido a retracdo do material.

A umidade critica para a suspensao 46-12B é de 18% (Figura 32-a). Com 12% de agua
(Figura 32-b), outras pequenas trincas secundarias (T2) partem da trinca principal e avancam
até a borda esquerda. Enquanto a argila se desprende por completo do molde no seu lado
direito, nenhum desprendimento é observado no seu lado esquerdo.

O terceiro tipo de trinca (T3) inicia no centro da amostra e avanca para as laterais
(Figura 32-c;d). Essa trinca surge em fungéo das tensdes internas do material. Na suspenséo
46-12B a trinca surgiu quando a amostra passou a apresentar umidade de 10%.

Com a evaporacao da dgua, a amostra também muda de cor. Na Figura 32(e) nota-se
que as areas mais fragmentadas ficam nitidamente mais claras porque tém mais contato com o
ar. Com 0,004% de agua toda a amostra apresenta a mesma coloracdo e com as trincas mais

largas (Figura 32-f).
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Figura 32: Evolucdo das trincas na superficie da argila 46-12B.

Baseado nos resultados mostrados nas Figuras 31(a) e Figura 32, correspondentes a
argila 46-12B, pode-se concluir que 95% das trincas aparecem do periodo TCS, enquanto a
amostra ainda esta saturada. A relacdo da taxa de secagem e a formacdo de trincas foi
estudada por Tang et al. (2011) e da mesma forma, eles concluiram que a maior parte das
trincas tem inicio no periodo TCS.

As trincas formadas na amostra 44-12R podem ser visualizadas na Figura 33. A trinca
da parte superior também esta relacionada ao ndo desprendimento da argila durante a retragcéo
do material. No entanto, ela se formou somente quando os niveis de umidade foram inferiores,
4% (Figura 33-a). Com 1,5% de &gua a amostra havia desprendido do molde e o
comportamento de retracdo da argila em relacdo ao didmetro da amostra passava a ser

observado.

4%

150%

Figura 33: Evolucéo das trincas na superficie da argila 44-12R.
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As trincas também foram relacionadas com a retracdo vertical, correspondente a
espessura da amostra. Para ambas, as retracOes de centro e borda foram diferentes. A Figura
34 apresenta a relacdo de retracdo e taxa de trincas versus a umidade das duas suspensodes. De
acordo com a Figura 34(a), o centro e a borda da argila 46-12B apresentaram a mesma
retracdo, aproximadamente 29%, até atingir 25% de umidade. Quando a retracdo ndo era mais
perceptivel, o centro havia encolhido 41,5% e a borda 38,5%.

Na amostra 44-12R, (Figura 34-b), a diferenca entre centro e borda se diferem desde o
inicio do processo de secagem. Para essa amostra € notorio que o centro encolhe 20% mais
que a borda. Embora com 10% de umidade a retracdo do centro é maxima (59%), quando sdo
atingidos valores proximos a 0%, o centro estabiliza com retragdo de 51%.

O comportamento de retracdo muito diferente para as duas argilas é justificavel por
suas microestruturas e mineralogia predominantes. Dado uma fracdo menor de particulas finas
para a amostra 46-12B, sua estrutura intersticial de empacotamento resulta em arranjos
geométricos que favorecem a formacéo de poros e capilares maiores, facilitando a remocao da
agua livre. Além disso, a fracdo de particulas é dominada por minerais do tipo caulinita e ilita,
ambos ndo expansivos, e com uma atividade de superficie baixa. Durante a evaporacdo de
agua, essa amostra da origem a uma estrutura elastica formada por particulas rigidas de baixa
atividade que n&o tém os mecanismos de dissipacao de stress capazes de evitar a formacao de
fissuras no corpo seco resultante. Essa estrutura elastica e rigida suporta a maior parte do
esforco gerado durante a secagem e € responsavel pela diferenca minima observada na
retracdo entre o centro e as bordas da amostra.

Por outro lado, a argila 44-12R é composta de minerais de maior atividade superficial,
tais como a esmectita, que resulta em estruturas geométricas que tornam dificil a sua secagem.
De acordo com a sua microestrutura, essa suspensao de argila necessita de mais tempo que a
argila 46-12B para secar. Somente ap0s atingir valores baixos de umidade é que as trincas
aparecem. Isto revela a importancia do equilibrio das forcas interparticulas durante a secagem.
A diferenca ainda maior na retracdo entre centro e borda é resultado do fluxo de particulas e
agua que se move para as bordas da amostra. As diferengas resultantes da densidade
justificam as diferencas de contragdo entre a borda e o centro da suspensdo de argila. Apesar
de sua natureza altamente coesiva, a forca interparticulas ndo é suficiente para evitar o

aparecimento das trincas.



74

20— 60
—— Borda
—~— Centro
140 &
@)
<
()
£
-20 %
o
c
L
0
40
20 60
—— Borda
—~— Centro
40 S
S
S 101 é
o’ 120 £
o
c
LL
0 . 0
0 20 40

Umidade (%)

Figura 34: Retracdo e taxa de trincas na superficie de a) 46-12B e b) 44-12R versus a
quantidade de agua presente na suspensao.

O software Image J 1.47 (2013) foi utilizado para analisar as imagens de evolugéo das
trincas na superficie da amostra. Além das trincas da regido central das amostras, também foi
considerada as regides laterais provenientes do desprendimento do molde. Extraindo os
valores nimericos da area correspondente a trinca e conhecendo a area total da amostra

verificamos que a taxa de trincas para a suspensdo 46-12B € aproximadamente 50% maior
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que taxa de trincas para a suspensao 44-12R (Figura 34), estando, de acordo com as Figuras
32e33.

5.3 Analise da fita coberta com a suspensao de argila 44-12R

Uma camada da suspensdo de argila 44-12R foi depositada sobre uma fita
magnetoelastica. A variagdo de massa versus tempo (Figura 35-a) e da variacdo de massa

versus a umidade da cobertura (Figura 35-b) sdo apresentadas na sequéncia.
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Figura 35: a) Variagcdo de massa versus tempo e b) variagdo de massa versus a umidade da
cobertura da suspenséo 44-12R sobre a fita magnetoelastica.
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Na Figura 35(a), a variagdo de massa em funcdo do tempo entre SE1 e SE3 foi a
mesma e 0 comportamento das curvas foi bastante semelhante. Fazendo uma anélise da
variacdo de massa e umidade na Figura 35(b), percebe-se que mais de 50% da massa inicial
de SE1 e SE3 é composta de 4gua. Embora quantidade de agua inicial de SE1 seja inferior a
SE3, a massa seca dessa cobertura é superior a cobertura em SE3. A Tabela 7 apresenta um

resumo dessa analise.

Tabela 7: Variagdo de massa da cobertura na fita magnetoelastica durante o periodo de
secagem.

Triplicata my(9) m(9) Mmy,o

SE1 0,0444 0,0281 0,0162
SE? 0,0376 0,0257 0,0118
SE3 0,0385 0,0227 0,0158

A mesma comparagdo pode ser feita entre SE2 e SE3. Nesse caso, no entanto, as
massas iniciais sdo bastante proximas e as massas finais se diferem (Figura 35-a), indicando
que SE2 apresenta mais massa seca que SE3. Analisando do ponto de vista da umidade, temos
que SE3 tem mais massa de agua inicial na cobertura (Figura 35-b), e s6 por isso alcanca a
mesma massa inicial de SE2. Assim que a &gua comeca a ser eliminada para o ambiente, SE3
perde mais agua e consequentemente atinge uma massa final menor que SE2.

A variagdo na quantidade de agua e material seco do filme fino que cobre a fita pode
estar relacionada a fracdo granulométrica das particulas e sua dispersdo. Interaces como as
forcas de atracdo interparticulas, forcas eletrostaticas e interagdo ou ligacdo envolvendo as
moléculas de liquidos como a &gua, por exemplo, tendem a formacdo de aglomerados. Os
aglomerados, por sua vez, podem influenciar na reologia da suspensao e consequentemente na
microestrutura do material. Somada a dificuldade de deposicdo de uma camada uniforme da
suspensdo sobre a fita, novamente é apontada a impossibilidade do processo em controlar a
umidade em quantidades pequenas de material.

E importante destacar que todas as analises foram realizadas no mesmo dia, sem
mudangas acentuadas na temperatura (23,8°C-24,6°C) e umidade relativa do ambiente

(65,3%-67,7% HR), e que todas as coberturas procederam do mesmo lote de suspenséo.
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A partir desses dados foi analisada a taxa de secagem da suspensao versus o tempo. Os
resultados em triplicata identificados por SE s&o apresentados na Figura 36. Enquanto em SE1
é possivel definir os quatro estagios do periodo de secagem, em SE2 e SE3 o estagio inicial de

taxa constante ficou indefinido.

Taxa de secagem (ug/s)

t(s)

Figura 36: Taxa de secagem versus tempo (t) para uma camada da suspensdo 44-12R
depositada sobre a fita.

Embora SE2 e SE3 sejam repeticdes de SE1, o comportamento inicial diferenciado
entre elas foi atribuido a dificuldade de controlar a umidade em amostras pequenas e em
depositar uma camada uniforme da suspensdao sobre a fita com o sistema doctor blade.

Extraindo a curva SE1 da Figura 36, temos a Figura 37. Comparando seus estagios de
secagem com a Figura 15 da revisdo bibliogréfica, as quatro variages na inclinagdo da curva
sdo identificados. O periodo de adaptacdo da amostra ao ambiente ocorre até 450 segundos
apos o inicio da analise. O periodo TCS é o mais curto e tem fim apds 740 segundos. A QTS |

tem fim em 1500 e a partir de entdo tem inicio a QTS II.
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Figura 37: Andlise dos estagios de secagem para a amostra SE1 da suspensédo 44-12R.
5.3.1 Comportamento da frequéncia de ressonancia

A frequéncia experimental e a variagdo de massa foram medidas paralelamente em
duas fitas diferentes, mas nas mesmas condicdes de temperatura e umidade relativa. Na
Tabela 8 sdo apresentados esses resultados. A variacdo da frequéncia € apresentada em funcéo

do tempo na Figura 38.

Tabela 8: Relagdo de massa e frequéncia de ressonancia experimental para tempos longos.

Triplicata mg (9) fexperimental
SE1 0,02827 62,72
SE?2 0,02578 63,12

SE3 0,02271 63,84
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Figura 38: Frequéncia de ressonancia experimental versus o tempo do sensor coberto por

uma camada da suspenséo 44-12R.

Analisando o gréafico e comparando os resultados com a Tabela 8 podemos relacionar
a maior massa a menor frequéncia de ressonancia (GRIMES et al., 2011). Isso justifica porque
a curva SE1 tem frequéncia de ressonancia inferior as curvas SE2 e SE3.

O “joelho” da curva de variacdo de massa em funcdo do tempo deve coincidir com o
“joelho” da curva de frequéncia de ressonancia porque enguanto a massa da cobertura
diminuir acentuadamente existe um aumento da frequéncia na mesma proporcao. A partir do
momento que a massa estabiliza a frequéncia também tende a estabilizar (LAN E XIAO,
2006). Tracando retas no “joelho” das curvas das Figuras 35(a) e 38, temos 0s tempos

apresentados na Tabela 9:

Tabela 9: Tempo dos “joelhos” das curvas de massa (t,,) e frequéncia experimental
(tf experimentar) Para a suspensao de argila 44-12R.

Triplicata tm (S) tf experimental (S)
SE1 2000 2400
SE?2 1300 2100

SE3 1700 2000
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E possivel listar trés situagdes que possa justificar essa variagdo. Além da dificuldade
da deposicdo de uma camada sobre o sensor com o doctor blade, novamente é abordada a
dificuldade de controlar a umidade em quantidades pequenas de suspensdo. No entanto, o que
mais deve influenciar nos resultados é o fato da frequéncia ser medida em uma fita
magnetoelastica disposta nas bobinas de Helmholtz, e a variacdo da massa estar relacionada a
outra fita magnetoeléstica, localizada na balanga. Dentro das condi¢cbes em que nos
encontramos para desenvolver este estudo, ainda nao foi possivel elaborar um dispositivo
capaz de realizar as duas medidas simultaneamente, embora a literatura ja tenha discutido sua
existéncia (ZENG e GRIMES, 2007).

Na Figura 39 é apresentado o desvio padrdo dos tempos de transicdo dos estagios de

secagem, TCS para TQS.

3000

| U1
Azooo I I
I % | i

Periodo de taxa constante de secagem (TCS)

Figura 39: Desvio padrdo dos instantes que identificam a transicdo dos estagios de taxa
constante de secagem para o estagio de queda acentuada da secagem da suspensdo 44-12R.

A transicdo dos estagios de secagem para a variacdo de massa e a frequéncia
experimental é identificada nos graficos como o “joelho” das curvas. O instante médio dessa
transicdo ocorre aos 1917 segundos. O desvio padrdo para esses tempos é de 376 segundos.

O célculo do efeito da massa da cobertura da fita para a determinagdo da frequéncia
passa a ser considerado pela equacdo 3.4. Desprezando as propriedades fisicas do sensor e da
cobertura, a variacdo de massa € a unica variavel do modelo. O grafico da variacdo de massa e

da frequéncia (experimental e tedrica) em funcéo do tempo é apresentado na Figura 40.
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Figura 40: Variacdo de massa e frequéncias normalizadas experimental e tedrica versus
tempo para a suspensdo 44-12R.

Visualizando os resultados, é possivel verificar que as curvas da frequéncia versus
tempo néo se sobrepdem, mas apresentam formas que se assemelham. Nota-se que 0 “joelho”
da variacdo de massa coincide com o “joelho” da frequéncia tedrica calculada (linha
destacada na Figura 40). Isso ocorre porque a variacdo de massa € a Unica variavel da equacao
3.4.

Embora a maior parte da variacao da frequéncia teorica, ~ 30%, possa ser atribuida a
variacdo da massa, outras varidveis precisam ser consideradas de modo justificar o
comportamento da frequéncia experimental. Um tratamento que considera as propriedades
fisicas da fita e da cobertura foi apresentado originalmente por Schmidt e Grimes (2001a).
Parte dessa discusséo ja foi apresentada na revisdo bibliogréfica, capitulo 3.

Por se tratar de materiais diferentes, as propriedades fisicas da fita e da suspensao de
argila também sdo diferentes. A equagdo 3.11 considera grandezas relacionadas com a
velocidade do som para calcular a frequéncia de ressonancia. A empresa Metglas fornece
valores para o E; compreendidos entre 100 e 110GPa e uma densidade de 7,9g/cm’.
Tentativas de medir a velocidade do som na argila estdo sendo realizadas em Bom Principio,

junto ao IMC.
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A relagdo da velocidade do som do sensor e da argila passa a ser considerada na

equacdo 3.10 através do valor de S. Para tempos longos, as curvas tedrica e experimental sdo

S

semelhantes para (=0,58. Considerando E; = 101,3GPa e sendo vg = 5 entao Vg =

3580 m/s. Logo, utilizando o parametro ajustavel de =0,58 e aplicando a equacdo 3.11,
temos que v, = 2076 m/s apos toda a agua livre ter sido removida da suspensdo. O valor
aproximado e ajustavel para v, acaba sendo semelhante com o valor medido por Junkala et al.
(2013).

Em seus estudos Junkala et al. (2013) determinou a velocidade do som de uma argila
ilitica, extraida da pedreira de laté Moravce na Eslovaquia, conforme a temperatura de
queima desse material. Através da técnica de ressonancia sonica foi determinado que a
velocidade do som da argila antes da queima era de 2084m/s.

Na Figura 41 é apresentada a variacdo de massa e a frequéncia normalizada versus o
tempo de secagem da suspensdo. A frequéncia tedrica calculada com a equacdo 3.10

considera as propriedades fisicas do sensor e da suspensao.
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Figura 41: Variacdo de massa e frequéncia normalizada versus tempo para a suspensédo 44-
12R.

De acordo com a figura, embora haja sobreposicdo das frequéncias tedrica (equacao
3.10) e experimental para tempos longos, ainda é perceptivel uma elevacdo da curva
experimental proximo a 3000 segundos. Isso indica que além dos trés fatores ja considerados
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até o momento (variacdo da massa, modulo de Young e densidade da fita e da suspensédo de
argila), pelo menos mais um fator pode estar influindo na secagem da suspenséo.

A diferenca entre as curvas de frequéncia de ressonancia experimental e tedrica da
Figura 41 ¢é apresentada em mais detalhe na Figura 42. Um “pico” acentuado ¢ observado no

“joelho” da curva da variacdo de massa.
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Figura 42: Variacdo da massa e da frequéncia experimental e tedrica versus o tempo para a
amostra SE1 da suspenséo 44-12R.

53.1.1 Efeito 4E

A variacdo aparente do modulo de elasticidade com a magnetizacdo do material é
conhecido como efeito AE (GRIMES et al., 2001). As tensbes na fita podem influenciar na
frequéncia de ressonancia devido a esse efeito. A suspensdo de argila causa um efeito de
amortecimento do efeito AE no sensor assim como o metal ndo magnético, componente da fita
bimetalica estudada por Atkinson e Duhaj (1996). Na Figura 43 este efeito € demonstrado
para uma mesma fita magnetoelastica sem cobertura (a) e com uma cobertura da suspenséao de
argila (b).

Analisando os gréaficos, torna-se evidente que a variacdo na frequéncia de ressonancia
e a amplitude do sinal s&o maiores na fita sem cobertura. O revestimento de argila &,

certamente, ndo magnético e sugere uma explicacdo para a reducdo do efeito AE.
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Possivelmente, com a cobertura de argila hA um aumento da anisotropia da fita sensora

causada pela tensdo gerada pela cobertura durante o processo de secagem.
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Figura 43: Frequéncia de ressonancia e amplitude do sinal versus o campo magnético DC
para uma fita Metgla®2826MB3. (a) sem cobertura e (b) com cobertura da fita (44-12R).
5.3.1.2 Tenséo da argila 44-12R

A utilizacdo de sensores magnetoelasticos para medir a tensdo gerada em suspensoes

de argila durante a secagem que necessita comprovacao experimental. Se de fato existem
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tensdes, elas precisam ser consideradas para obter melhor concordancia entre os modelos
tedricos e as medidas experimentais de curvas da frequéncia de ressonancia.

Na Figura 44 apresenta a tensdo desenvolvida pela cobertura de argila versus o tempo.
Para o célculo (equacdo 3.2) foram consideradas as seguintes caracteristicas do sensor e da
suspensdo de argila: Es=100GPa, Ec=500MPa, vs=0,33, vc=0,22, hs=29um, hc=97um ¢
L=23mm.

A microestrutura de uma argila € composta de varias caracteristicas, como a
distribuicdo do tamanho das particulas, o grau de aglomeracdo ou dispersdo, 0s volumes
intersticiais e a porosidade. A interacdo desses fatores é responsavel por definir a resposta ao

stress mecanico que a argila é submetida durante a secagem.
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Figura 44: Curva de tensdo versus tempo para as triplicatas SE1, SE2 e SE3 da argila 44-
12R.

As tensdes sdo desenvolvidas durante a etapa de secagem devido a diminuicdo do
volume associado a perda de agua pela superficie. Durante o processo de secagem, a tensdo
capilar desenvolvida na fase liquida exerce uma compresséo (P.,,) na rede de particulas
(KIENNEMANN et al., 2005). Para reduzir a sensibilidade de trincas na superficie do
material, a solucdo é reduzir a pressdo capilar de modo que essa possa ser a origem do
aumento de tenséo na cobertura.

Em seus estudos Kiennemann et. al.(2005) destaca o surgimento de dois pontos

méaximos de tensdo quando analisada uma mistura aquosa de alumina com latex. O tamanho
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médio dos poros ou a tensdo de superficie da fase liquida sdo os dois parametros possiveis de
serem modificados para reduzir a pressao capilar. Como conclusdo eles descobriram que o
primeiro ponto de tensdo esta relacionado a utilizacdo de p6s com diferentes granulometrias,
capaz de diminuir o tamanho dos poros. O segundo ponto maximo de tensdo foi relacionado
ao ligante de latex.

A &gua da suspensdo ndo se comporta como o latex que tem caracteristicas bem
definidas de secagem rapida e deformacdo elevada. Na curva de tensdo é observado somente
um ponto maximo de tensdo seguido do relaxamento dessas tensdes (KIENNEMANN et al.,
2005).

Chiu et al. (2003) e Wedin et al. (2005) apud Lan e Xiao (2007) destacam que o
historico de tensdo tipico para revestimentos de particulas exibe um estado livre de tensdo
inicial, seguido de um periodo de aumento rapido da tensdo até atingir um valor maximo.
Subsequentemente a tensédo cai até um valor diferente de zero onde se mantém constante.

Analisando a Figura 44 verificamos um comportamento semelhante da tensdo em
triplicata. Até 1300 segundos a camada de argila depositada sobre o sensor perde dgua a taxas
constantes e o material sofre retracdo. Neste processo, o substrato sofre deflexdo até atingir a
tensdo maxima de 0,9Mpa e as primeiras trincas surgirem na superficie da argila. As trincas
representam uma forma de aliviar as tensdes do material retraido e isso ocorre com a
diminuicdo da deflexdo da fita apds 2000 segundos. O instante de 1300 segundos, onde as
primeiras trincas sdo visualizadas no cantilever, corresponde ao periodo de taxa constante da
Figura 36, onde a literatura também confirma o surgimento das primeiras trincas (TANG et
al., 2011).

As fitas medidas no microscépio 6tico pelo método de deflexdo, ndo sdo as mesmas
unidades cuja frequéncia de ressonancia foi estudada em funcdo do tempo. A atmosfera em
que as duas situacdes foram medidas também foi diferente considerando que a primeira foi
medida sob condi¢gbes ambientais normais e a outra foi medida dentro de uma caixa de
acrilico. Néo foi possivel afirmar se a diferenca de ambientes afetou as medidas. Nenhuma
tentativa foi feita para controlar a temperatura e umidade da fita no microscépio.

Os valores da tensdo da Figura 44 foram utilizados no célculo da frequéncia de
ressonancia, de acordo com o novo modelo, que incorpora o efeito AE e a indugdo das
anisotropias, equagdo 3.15. Os valores de tensdo e as propriedades fisicas da fita sensora

Metglas®2826MB3 como Es=100GPa e As=IIppm sdo inseridos no céalculo de By, pela
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equacdo 3.14. Parametros como K, e S, sdo parametros ajustaveis. A constante K, foi ajustada
a partir do estudo de fitas amorfas realizado por Santos, Severino e Missell, (1986) e Nielsen
(1985) compreendendo K, entre -20 e 200 J/m3 e entre -100 e 700 J /m3 respectivamente. Os
valores estabelecidos para K, e B sdo relacionados na Tabela 10 para cada uma das triplicatas.
A variacdo de massa e frequéncia de ressonancia normalizada em fungcdo do tempo
considerando o efeito AE para SE1 € demonstrado na Figura 45. Enquanto uma das curvas da
frequéncia representa os valores experimentais, a outra representa o modelo teorico calculado

com a equacéo 3.15 que utiliza os valores de tenséo da Figura 44.

Tabela 10: Constantes de anisotropia (K,) e razéo da velocidade do som na cobertura e na
fita sensora () para a suspenséo de argila 44-12R.

Ko (J/m?) B
SE1 500 0,550
SE2 500 0,570
SE3 600 0,587
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Figura 45: Variacdo de massa e frequéncia normalizada versus tempo para a amostra SE1 da
suspensdo 44-12R.

As diferentes condicGes de medida entre as fitas que determinaram a frequéncia

experimental e a frequéncia tedrica contribuem para a ndo sobreposic¢éo das curvas. Por isso,
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um ajuste no tempo das frequéncias tedricas de 700 segundos para SE1 e SE2 e 100 segundos
para SE3 foi realizado de modo que coincidisse 0 “joelho” das curvas de frequéncia.

Para tempos longos, acima de 2300 segundos, as frequéncias se mantém constantes.
Quando observado em detalhe a area em destaque da Figura 45, percebe-se que o modelo
teorico (equacdo 3.15) ndo representa exatamente 0s mesmos pontos da frequéncia
experimental (Figura 46). A curva da frequéncia tedrica mostra estrutura diferenciada

proximo ao “joelho”.
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Figura 46: Variacdo de massa e frequéncia normalizada versus tempo para as amostras a)
SE1, b) SE2, c) SE3 da suspensdo 44-12R.

Entre as triplicatas, SE1 foi a curva que melhor representou a presenca de tenséo na
suspensdo. A frequéncia tedrica de SE1 apresenta a formacdo de um pico no mesmo instante
em que a frequéncia experimental apresenta um pico. Para tempos longos, SE1 demostra
oscilacdo da frequéncia. Em SE2 e SE3 nenhum pico é visualizado para a frequéncia teorica.

Do trabalho de Squire (1990) fica claro que 0 modelo usado para deduzir a equacao
3.15 é aplicavel para fitas tratadas termicamente em campo magnético para criar dominios
transversais ao eixo longitudinal. Possivelmente os valores da frequéncia experimental
estariam mais de acordo com o modelo se a fita sensora tivesse com 0s dominios magnéticos
bem definidos.

Outro fator importante a ser considerado para justificar a diferenca entre os valores de
frequéncia da Figura 46 € quanto ao uso de sensores diferente para medir massa, frequéncia
de ressonancia e a deflexdo da fita no microscopio 6tico. Sabemos que as condicBes
ambientais ndo sdo controlaveis, e sdo varidveis durante a aquisicdo dos dados. Apesar de
todas as variaveis que devem ser definidas, as informacGes foram reunidas em uma Unica
equacdo (3.15) e o resultado, embora ndo totalmente satisfatorio, conseguiu destacar aquilo
que era esperado, identificar a presenca de tensdes na suspensdo de argila atraves da medida

de frequéncia.
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5.4  Analise da fita coberta com a suspenséo de argila 46-12B

Primeiramente é retomada a condicdo em que foram realizados os testes para
suspensdo. Além de a frequéncia ter sido medida sem o uso da caixa de acrilico, a balanca
também ndo estava ligada ao software Lab View. As medidas de massa procederam com as
portas da balanca fechadas de modo a ter estabilidade nas medidas.

As andlises em triplicata procederam do mesmo lote de suspensdo e ocorreram durante
trés dias consecutivos. Ndo houve controle das condi¢cBes ambientais no local onde foram
realizados os testes (LCM/UCS). Embora a variacdo da temperatura (19°C-22°C) tenha sido
pequena, a variacdo da umidade relativa (43%-56% HR) pode ter influenciado nos resultados.
A variagdo de massa versus tempo e a variagdo de massa versus a umidade da cobertura séo

apresentadas na Figura 47.
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Figura 47: a) Variacdo de massa (4m) versus tempo e b) versus a umidade da cobertura da
suspensdo 46-12B sobre a fita magnetoelastica.

A variacdo de massa diretamente relacionada a diminuicdo da quantidade de agua
presente na amostra (umidade) deve ser analisada da mesma forma como feito com a
suspensdo 44-12R. A variacdo de massa acentuada de TK1 deve-se ao elevado nivel de
umidade da cobertura (Figura 47-b). Embora a suspensdo tenha mais agua na sua composicao
do que TK3, ndo é suficiente para que sua massa total seja superior. Logo, analisando TK2,
além dos 16% a mais de agua inicial que TK3, a amostra também apresenta uma quantidade
maior de material seco, justificando a maior massa (Figura 47a).

Novamente, a dificuldade de deposi¢do de uma camada uniforme da suspensdo sobre a
fita somada a impossibilidade de controlar a umidade em quantidades pequenas, foram o0s
obstéaculos encontrados durante o estudo.

Na figura 48 é apresentada a taxa de secagem da suspensdo 46-12B em funcdo do
tempo. Embora a taxa de secagem de TK1 seja superior em 5ug/s as outras duas curvas, seu
comportamento foi 0 mesmo que TK3 no periodo de queda da taxa de secagem. A fita TK2

precisou do dobro do tempo para cessar a variagao.
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Figura 48: Taxa de secagem versus tempo (t) da suspenséo 46-12B depositada sobre a fita.
5.4.1 Comportamento da frequéncia de ressonancia

Na Figura 49 é apresentado o comportamento da frequéncia experimental versus o
tempo. Nota-se que o comportamento dessa suspensao € diferente da suspenséo anteriormente
analisada.
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Figura 49: Frequéncia de ressonancia experimental versus o tempo do sensor coberto com a
suspensdo 46-12B.
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Para tempos curtos, a frequéncia das triplicatas apresentou comportamento curvo.
Linhas retas indicariam secagem a uma condic¢do constante, diferente do que possivelmente
aconteceu com a suspensao 46-12B. Sem o uso da caixa de acrilico, a bobina ficou exposta ao
fluxo de ar da sala onde as medidas eram realizadas. Certamente, a umidade, a mineralogia e
o tamanho das particulas influenciaram nesse comportamento.

Da mesma forma que a amostra 44-12R buscou-se relacionar os “joelhos” das curvas
de massa e frequéncia que devem coincidir. Os tempos apresentados na Tabela 11 foram

determinados tracando retas nas curvas da Figura 47(a) e da Figura 49.

Tabela 11: Tempos dos “joelhos” das curvas de massa (t,,) e frequéncia experimental
(tf experimentar) Para a suspensao de argila 46-12B.

Triplicata tn (3) tf experimental ()
TK1 1200 1600
TK2 2100 2300
TK3 1200 1800

O tempo médio onde o “joelho” das curvas deveria ocorrer € 1700 segundos. O desvio
padrdo calculado a partir dessa amostragem foi de 456 segundos. A Figura 50 apresenta o
desvio padrdo do tempo para cada uma das curvas na transicdo do estagio constante para a

gueda acentuada da secagem.
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Figura 50: Desvio padrdo dos instantes que identificam a transicdo dos estagios de taxa
constante de secagem para o estagio de queda acentuada da secagem da suspensao 46-12B.

5.4.1.1 Tenséo da argila 46-12B

Para entender as curvas de frequéncia de ressonancia experimental, deve ser
considerado o efeito AE, as propriedades fisicas da fita e da cobertura e as tensdes geradas
pela suspensdo de argila. As medidas de tensdo, realizadas em triplicata, foram medidas com a
técnica do cantilever.

A tensdo desenvolvida pela cobertura no sensor versus o tempo é apresentada na
Figura 51. A tensdo gerada no substrato foi calculada a partir da equacdo 3.2. As seguintes
caracteristicas do sensor e da suspensdo de argila foram consideradas: Es=100GPa,
Ec=500MPa, vs=0,33, vc=0,22, hs=29um, hc=97um e L=23mm.
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Figura 51: Curva de tensdo versus tempo para as triplicatas TK1, TK2 e TK3 da argila 46-
12B.

O comportamento das curvas de tensdo da suspensdo 46-12B é consideravelmente
diferente da suspensdo anteriormente analisada. A tensdo maxima atingida é 0,29Mpa, 33%

menor que a suspensdo 44-12R. O tempo necessario para atingir a tensdo maxima para a
argila 46-12B também ¢é 1/3 menor que o tempo que foi necessario para atingir a tensao

maxima da argila 44-12R. O relaxamento das tensGes, apOs atingir o ponto méaximo, é
bastante acentuado demonstrando um sitio bem definido para cada triplicata. Para tempos
longos, a tensdo se manteve constante sem o surgimento de novo sitios de tensdo como 0s
observados por Kiennemann et al. (2005) em seus estudos.

Novamente é ressaltado que as fitas medidas no microscopio 6tico pelo método de
deflexdo, ndo sdo as mesmas unidades cuja frequéncia de ressonancia foi estudada em funcgéo
do tempo. As tensdes apresentadas na Figura 51 foram utilizadas no calculo da frequéncia de
ressonancia que também incorpora o efeito AE (equacdo 3.15). Os valores estabelecidos para
K, e p séo relacionados na Tabela 12. A variacdo de massa e frequéncia de ressonancia
normalizada em funcdo do tempo para TK3 é demonstrado na Figura 52. Enquanto uma das
curvas da frequéncia representa os valores experimentais, a outra representa 0 modelo tedrico

calculado com a equacdo 3.15 utilizando os valores de tenséo da Figura 51.
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Tabelal2: Constantes de anisotropia e razdo da velocidade do som na cobertura e na fita
sensora para a suspenséo de argila 46-12B.

Ko (J/m?) B
TK1 600 0,370
TK2 650 0,330
TK3 600 0,148
0,040 0,85

0,035 -0,80 ©
T
N
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Figura 52: Variacdo de massa e frequéncia normalizada versus tempo para uma amostra TK3
da suspensdo 46-12B.

O ajuste no tempo das frequéncias tedricas de modo a coincidir com 0 “joelho” da
curva de frequéncia experimental foi de 300 segundos para TK1, 100 para TK2 e 400
segundos para TK3.

Para tempos longos, acima de 1500 segundos (Figura 52), as frequéncias se mantém
constantes. Observando em detalhe a area destacada, percebe-se que a frequéncia do modelo
teodrico (equacdo 3.15) € muito semelhante a curva da frequéncia experimental. Na Figura 53

séo demonstrados os detalhes das triplicas utilizando o modelo teorico da equacédo 3.15.
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Figura 53: Variacdo de massa e frequéncia normalizada versus tempo para as amostras a)
TK1, b) TK2, ¢) TK3 da suspensao 46-12B.

Os valores de K, e g sdo arbitrarios e se relacionam. Analisando a Figura 53, é
possivel verificar um pequeno “pico” na curva de frequéncia experimental TK3 em 1900
segundos indicando a tensdo do material ceramico. O valor de K, para TK3 é razoavelmente
menor que os demais. Diminuindo ainda mais o valor dessa varidvel, ocorre a formacdo de um

pico bastante acentuado na curva da frequéncia tedrica (area destacada).

55 Andlise das fitas termicamente tratadas

Os tratamentos térmicos tiveram por objetivo eliminar as tensdes residuais e induzir as
anisotropias das fitas magnetoelésticas. Nao foi possivel tirar muitas conclusfes sobre o
comportamento das fitas tratadas em virtude da quantidade insuficiente de fitas, que impediu
gue mais testes fossem realizados. No entanto, alguns resultados preliminares podem indicar a
direcdo em que experimentos mais completos poderiam evoluir.

A frequéncia de ressonancia, proporcional ao modulo de elasticidade, bem como a
amplitude do sinal dessas fitas em func¢do do campo magnético DC aplicado sdo apresentados

na Figura 54.
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Figura 54: Efeito AE das fitas termicamente tratadas. a) Sem cobertura e b) com cobertura da
suspensdo de argila.

Analisando as figuras é possivel destacar que a frequéncia de ressonancia e a
amplitude indicam maiores variagdes no médulo de elasticidade quando recebem tratamento
térmico. Na Figura 54(a), foi observada uma variagdo na frequéncia de ressonancia de ~
9kHz, muito superior ao que foi visto na Figura 43(a) para uma fita ndo-tratada (= 2kHz).
Para a mesma fita tratada e sem cobertura (Figura 54-a), houve um aumento superior a 30%

na amplitude do sinal em relagdo a Figura 43(a). A sensibilidade da fita ao amortecimento
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também é perceptivel quando a fita recebe cobertura. A amplitude do sinal varia de 100mV
(Figura 43-b) para 30mV (Figura 54-b).

O comportamento da frequéncia de ressonancia experimental e as frequéncias tedricas
em funcao do tempo sdo apresentados na Figura 55. A frequéncia calculada com equacéo 3.4
considera as variacbes de massa da cobertura e a frequéncia dada pela equacdo 3.10 trata

também das diferentes propriedades elasticas do sensor e da argila.
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Figura 55: Variacdo de massa e frequéncia de ressonancia em fungdo do tempo para a as
curvas experimental e teérica coberta com a suspensao 44-12R.

Analisando a figura, percebe-se que a massa da cobertura do sensor justifica 99% da
variagdo da frequéncia. Novamente, considerando Eg =101,3GPa e p, =79 g/cm3 ¢é
determinado v,. Ajustando os dados da Figura 55 a Eq. 3.10 foi encontrado o parametro
S=0,54. Aplicando a equacdo 3.11, temos que v, = 1,9km/s apds a agua livre ter sido
removida da suspensao.

Com excegdo da curva de frequéncia que considera £, a ndo concordancia do “joelho”
das curvas de frequéncia com o instante em que a variagdo de massa passa a ser constante €
atribuido a diferengas entre os sensores (um que mede a variacdo de massa na balanca e o
outro, a frequéncia nas bobinas de Helmholtz). Um ajuste no tempo seria necessario para
sobrepor as curvas: 150 segundos na curva do modelo teodrico da equagdo 3.4 e 350 segundos

na curva do modelo teodrico da equacéo 3.10.
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As tensdes das fitas termicamente tratadas também foram medidas pela técnica do
cantilever. A suspensdo de argila avaliada foi a 44-12R e a diferenca de tensdo entre as fitas é
perceptivel. Enquanto a fita 4 destaca um ponto maximo em 0,25Mpa, somente um platd é
observado para a fita 3 (Figura 56). Os valores de tensdo também s@o bem menores quando

comparada com as fitas ndo tratadas (Figura 44).
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Figura 56: Tensdo das fitas termicamente tratadas medidas através da técnica do cantilever e
cobertas com a suspensdo 44-12R.

Né&o foi possivel tirar muitas conclusdes sobre o comportamento de tensdo em fitas
tratadas em virtude da quantidade insuficiente de fitas, que impediu que mais testes fossem
realizados. Aplicando os valores da tensdo da Figura 56 na equacdo 3.15, existe uma
concordancia razoavel das curvas de frequéncia experimental e tedrica que pode ser
observada na Figura 57. No entanto, ainda ndo é possivel afirmar se estes resultados sdo

reprodutiveis o suficiente para chegar a conclusdes.
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Figura 57: Frequéncia de ressonancia experimental e tedrica versus o tempo para as fitas
termicamente tratadas e cobertas com a suspensdo de argila 44-12R. a) fita 3 e b) fita 4.



6 CONCLUSOES

Uma plataforma de sensoriamento  utilizando  fitas  magnetoelasticas
Metglas®2826MB3 foi desenvolvida para estudar as tensées que surgem na argila durante a
sua secagem. Duas argilas, 44-12R e 46-12B, extraidas do Vale do Cai no estado do Rio
Grande do Sul foram analisadas.

A caracterizacdo das amostras, em molde de aluminio, foi realizada através da cinética
de secagem, retracdo e formagdo de trincas. A taxa de secagem de 6ug/s foi a mesma para as
duas argilas. O que as diferenciou foi a duracdo dos estagios de secagem, 5700 segundos para
a argila 46-12R e 7000 segundos para a argila 46-12B no periodo de taxa constante de
secagem.

O comportamento de retracdo entre as argilas foi visivelmente diferente. A argila 46-
12B apresentou retracdo de 38% nas bordas e 40% no centro, a partir da espessura inicial de
1mm. Logo, a retracdo nas bordas da argila 44-12R foi de 50% e 30% no centro. A micro
estrutura e mineralogia diferenciada das argilas refletem no seu comportamento de retragdo. A
argila 46-12B apresenta estrutura elastica formada por particulas rigida capazes de suportar
esforcos gerados pelo processo de secagem e minimizar a retracdo entre centro e borda. Logo,
a argila 44-12R apresenta maior diferenca entre o centro e a borda da amostra devido a
densidade das particulas, mais finas que a argila 46-12B, e que sdo arrastadas pelo fluxo da
agua que migra do centro para a borda causando maior nao uniformidade entre as regides.

Trés tipos de trincas foram observadas nas amostras. A trinca tipol, comum para as
duas argilas, iniciou em uma extremidade do molde e atingiu a outra extremidade. A trinca
tipo 2, que ocorreu na argila 46-12B, se ramificou a partir da trinca principal e alterou
rapidamente a coloracdo dessa regido. E a trinca tipo 3, também identificada na argila 46-12B,
e a Unica causada pelas tens@es internas da argila. A maior incidéncia de trincas na argila 46-
12B, pode ser justificada pela menor fracdo de particulas finas. O empacotamento das
particulas resulta em arranjos geometricos que favorecem a formacdo de poros e capilares,
grandes facilitadores na remocéo de agua da amostra. A maior parte das trincas, para ambas as
argilas, foi formada no periodo de taxa constante de secagem, conforme referenciado pela
literatura.

Medidas de frequéncia de ressonancia, utilizando sensores magnetoelasticos, foram

realizadas para estudar a secagem das argilas. Os resultados encontrados foram comparados
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com varios modelos tedricos. O primeiro modelo que considera o efeito da massa de agua na
cobertura da fita conseguiu explicar somente 30% da variacdo da frequéncia de ressonancia.
Por isso, as propriedades fisicas dos materiais passaram a ser considerados no célculo da
frequéncia atraves de um segundo modelo.

No segundo modelo, as propriedades elasticas da camada sdo representadas em termos
de um parametro B, a razdo entre as velocidades de som na camada e na fita. O ajuste f=0,58,
da argila 44-12R, determinou a velocidade do som da argila v, = 2076 m/s. Esse valor
concorda com uma composicdo semelhante de argila encontrada na literatura (v, =
2084m/s). Embora as frequéncias tivessem sido reprodutiveis para tempos longos, ndo
foram reprodutiveis no “joelho” da curva de frequéncia, que € onde a tenséo da argila aparece.

Um novo modelo tedérico foi ainda elaborado para levar em conta a tensdo
desenvolvida pela suspenséo de argila durante a secagem. A comprovacdo de que o modelo
tedrico para a frequéncia de ressonancia estaria adequado ao estudo veio da concordancia
entre 0 modelo e a frequéncia experimental.

As tensbes de secagem foram medidas através da deflexdo do substrato coberto com a
suspensdo de argila através da técnica do cantilever. As medidas realizadas em triplicata
apresentaram bons resultados. A tensdo maxima atingida pela suspensdao 44-12R foi de
0,9MPa apo6s 1300 segundos. O alivio das tensbes ocorre com as trincas € mantém a tensao
constante em 0,7MPa para tempos longos. A tensdo foi incorporada ao calculo da frequéncia
através do efeito AE utilizando a equacdo 3.15. O modelo foi capaz de reproduzir bem a
variacao de frequéncia, principalmente no “joelho” da curva.

A incorporacdo das tensbes da argila 46-12B no novo modelo tedrico também foi
realizada. As tensdes, medidas com cantilever, apresentaram valores trés vezes menor que a
argila 44-12R, que foi de 0,3MPa e um intervalo de tempo menor, 1400 segundos. O modelo
tedrico representou bem o comportamento da frequéncia.

As fitas amorfas usadas neste trabalho foram as cast na sua maioria. Embora algumas
fitas tratadas termicamente também puderam ser estudadas, a sua indisponibilidade em
quantidade suficiente dificultou sua investigagdo no assunto.

A utilizacdo de sensores magnetoelasticos se mostrou interessante para estudar as
variacOes de frequéncia de ressonancia, sendo apropriado, portanto, para a realizacdo das

medidas utilizando argila. Da mesma forma, o modelo teérico aqui apresentado mostrou-se
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adequado, dentro das condicGes de estudo encontradas, para justificar o efeito de tensdes
desenvolvidas pela suspenséo de argila sobre a frequéncia de ressonancia do sensor.



7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

»  Elaboracdo de um dispositivo portatil para efetuar as medidas de frequéncia do sensor.
Devido as pequenas dimensdes, esse dispositivo podera ser disposto sobre uma balanca
analitica e medir a variacdo de massa do mesmo sensor onde é medida a variacdo da

frequéncia.

»  Realizar o tratamento térmico das fitas sensoras, variando a intensidade do campo,
tempo e temperatura de tratamento. Realizar o tratamento sob tensdo aplicada, determinar a

organizacdo dos dominios magnéticos e avaliar os resultados.

»  Deposicdo de uma cobertura uniforme e com espessura assegurada da suspensdo sobre
a fita sensora. A utilizacdo de um dispositivo comercial chamado doctor blade é o ideal.
Esse dispositivo, que conta com um sistema de vicuo também evita que haja bolhas de ar na

cobertura depositada.

»  Estudar o comportamento de secagem de diferentes espessuras da suspensdo de argila

sobre a fita sensora.

>  Realizar as medidas de tensdo e frequéncia de ressonancia em ambiente controlado de
temperatura e umidade. E importante avaliar a influéncia dessas variaveis no processo de

secagem da suspensdo. O uso de uma camara climatica é o ideal.

>  Realizar o estudo com materiais de propriedades fisicas conhecidas. Uma sugestao € o
uso do oxido de aluminio (Al O3), material ceramico bastante conhecido e de diversas

aplicac0es.

>  Desenvolver modelagem computacional para interpretacdo das medidas.
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