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RESUMO

O presente trabalho tem por objetivo o desenvolvimento experimental da prova de conceito de
um magnetometro de inducdo AC para medidas de curvas de magnetizacdo de materiais
magnéticos em funcéo das frequéncias dos campos magnéticos aplicados. O uso de métodos
magnetométricos em alta frequéncia tem se mostrado uma alternativa de menor custo aos
métodos calorimétricos normalmente usados nos estudos de hipertermia magnética. O
equipamento conta com uma bobina de campo feita com fio de Litz (refrigerada a ar) capaz de
gerar campos magnéticos nas faixas de audio e de radio frequéncias de até 30 mT de
amplitude. As intensidades de campo magnético AC aplicadas e da magnetizacdo sdo obtidas
a partir das tensdes induzidas em bobinas sensoras. Foram utilizados trés tipos de materiais
magnéticos como amostras teste: fitas magnéticas macias amorfas, fitas magnéticas macias
amorfas tratadas termicamente e nanoparticulas de magnetita (Fe;0,). Curvas de
magnetizacdo foram obtidas para todos os materiais em diferentes faixas de frequéncia. A
Taxa de Absorcdo Especifica (Specific Absorption Rate - SAR) assim como a Perda de
Poténcia Intrinseca (Intrinsic Loss Power - ILP) foram medidas através das areas de histerese
das curvas de magnetizacéo.

Palavras-chave: Magnetdbmetro de inducdo AC, arranjo experimental, magnetizacao,

nanoparticulas magnéticas, curva de magnetizacdo, SAR e ILP.






ABSTRACT

The present work aims at the experimental development of a proof of concepto of a AC
induction magnetometer to measure the magnetization curves of magnetic materials as
function of applied magnetic field frequencies. The use of high frequency magnetometry is
being considered as a low cost alternative to calorimetric methods usual employed in
magnetic hyperthermia studies. The equipment has Litz wire (air-cooled) field coils capable
of generating audio and radio frequency magnetic fields up to 30 mT in amplitude. The
magnetic field and magnetization intensities are obtained from pick-up coils induced voltages.
Three types of magnetic materials were used as test materials: amorphous soft magnetic
ribbons, heat-treated amorphous soft magnetic ribbons and magnetite nanoparticles (Fe;0,).
Magnetization curves were obtained for all samples at different frequency ranges. The
experimental setup allows the determination of Specific Absorption Rate - SAR, as well as the
Intrinsic Loss Power - ILP, from the measured hysteresis cycle areas of magnetization curves.

Keywords: AC induction magnetometer, experimental arrangement, magnetization, magnetic
nanoparticles, magnetization curve, SAR and ILP.
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1 INTRODUCAO

“O comeco de todas as ciéncias € o
espanto de as coisas serem 0 que sdo.”
- Aristoteles

A hipertermia € uma terapia clinica utilizada no tratamento contra alguns tipos de
cancer e que consiste em expor o tecido tumoral ou todo o corpo a temperaturas que variam
entre 42-45°C por um determinado periodo com o objetivo de infringir dano e morte celular
de alguns tipos de tumores [1][2]. Este modelo de tratamento se baseia na premissa de que 0s
tumores apresentam baixa dissipacdo de calor retendo-o em niveis maiores do que no tecido
sadio quando aquecidos. A baixa dissipacdo de calor esta relacionada & mecanismos de vaso
regulacdo sanguinea que tornam as células cancerigenas mais sensiveis a variagdo de
temperatura quando comparadas com as células normais [3].

Uma técnica especial de hipertermia que vem sendo alvo de intensa atividade de
pesquisa durante essa década, com grande nimero de publica¢cdes nacionais e internacionais,
é a hipertermia magnética. Esta técnica consiste em utilizar o calor gerado por nanomateriais
magnéticos, como as nanoparticulas magnéticas, quando 0s mesmos sdo expostos a um campo
magnético alternado para tratamento alternativo contra os mais diversos tipos de cancer.
Aplica-se essa técnica de hipertermia magnética em conjunto com outras a fim de que estes
materiais magnéticos cheguem até as células tumorais alvo, e quando expostas a um campo
magnético AC, liberarem calor suficiente para infringir danos que podem ocasionar a morte
celular tumoral [4][5].

Os valores de intensidade de campo magnético alternado (H) e as frequéncias desse
campo f estdo relacionados diretamente a quantidade de calor liberado pelas nanoparticulas
magnéticas. Porém, existem alguns limites que ndo devem ser ultrapassados de modo a
preservar as células saudaveis dos efeitos colaterais do calor excessivo. Atkinson et al., [6]
propuseram em seu trabalho que o produto (H.f) ndo ultrapassasse o valor de
4,85.10% A/m.s, e que ficou conhecido como o critério de Atkinson. Esse aquecimento
ocorre principalmente devido as relaxacbes de Néel e de Brown [7] [8], que s&o
resumidamente e respectivamente o giro coerente dos momentos de dipolo magnético e o

préprio giro das nanoparticulas superparamagnéticas.


https://www.pensador.com/autor/aristoteles/
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A funcdo das nanoparticulas magnéticas, no processo de hipertermia, € o de transferir
calor ao tecido tumoral a partir de suas propriedades magnéticas ocorrendo um processo de
conversdo de energia magnética em energia térmica. Estas perdas magnéticas transformadas
em calor podem ser quantificadas, e um dos pardmetros fisicos mais utilizados para
quantificar essas perdas ¢ denominado SAR (do inglés “Specific Absortion Rate”). O SAR
pode ser obtido por dois métodos: por calorimetria termomagnética [9] e por magnetometria

AC [10]. Pelo método calorimétrico, 0 SAR pode ser expresso por:
SAR = M AT 1.1
=cC iy (1.1

Onde (c) é o calor especifico da amostra, (M) é a massa total da amostra, (m) € a
massa das particulas magnéticas, (AT) é a variacdo de temperatura de hipertermia magnética
durante um intervalo de tempo (At). A razdo (AT/At) é conhecida como a taxa de liberacdo
de calor da amostra [11]. Pelo método de magnetometria AC, 0 SAR pode ser expresso em
funcdo da area da curva de magnetizacdo (A) e da frequéncia do campo magnético alternado

(), que é dado pela seguinte expressao:
SAR = A.f(1.2)

O método mais utilizado para caracterizar o poder de aquecimento por hipertermia
magnética é a medicdo da temperatura em condigdo adiabatica, por exemplo, Lacroix et al,
[12] em seu trabalho com medicBes de hipertermia magnética utiliza sensores de fibra optica
para medir a temperatura de uma solucéo coloidal de nanoparticulas magnéticas. Porém, este

tipo de medicdo apresenta alguns inconvenientes e limitacdes:

- E necessario que as nanoparticulas magnéticas estejam imersas em uma solugio
para medir a temperatura do liquido;

- O tempo para medir a temperatura de uma amostra € de 1 minuto, porém ¢
necessario esperar em torno de 10 minutos, devido a inércia térmica, para realizar a

medicédo de temperatura de outra amostra [13];
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- Utilizacdo de infraestrutura de isolamento térmico (uso de bombas de vacuo) para
impedir a troca de calor entre a amostra e o0 aparelho gerador de campo magnético,

além do préprio ambiente (condicdo adiabatica).

Assim, o método de medigdo do SAR por magnetometria AC se mostra uma
alternativa promissora e de menor custo frente ao método colorimétrico.

Uma vez que a medida do SAR, tanto pelo método calorimétrico quanto pelo
magnetomeétrico, depende diretamente de pardmetros experimentais (intensidade do campo
aplicado e frequéncia), se torna mais conveniente expressar essa medida pela perda intrinseca

do material (“Intrinsic Loss Power”, ILP), que ¢ dado por:

SAR

ILP = —
H2.f

(1.3)

Para encontrarmos a frequéncia Otima para o uso da hipertermia magnética por
magnetometria AC é conveniente ter disponivel um magnetdmetro de frequéncia ajustavel em
varias faixas.

O magnetémetro € basicamente um transdutor que converte grandezas magnéticas -
como a intensidade de campo magnético aplicado - em grandezas elétricas. Atualmente, 0s
magnetébmetros sdo utilizados em diversas areas e atividades, como em sistemas de
navegacao, deteccdo de alguns minerais, deteccdo de petréleo, rastreamento de submarinos,
leitura de dados de discos rigidos de computador, etc. Existem diversos tipos de
magnetébmetros que funcionam a base dos mais diversos principios fisicos, sendo que o
magnetdmetro de indugdo magnética é um dos mais bem difundidos dentro da comunidade
cientifica em todo o mundo [54]. O seu principio de funcionamento & baseado na lei de
inducdo magnética descoberta por Michael Faraday em 1831. Os principais magnetémetros de
indugdo sdo: magnetbmetro de amostra vibrante (MAV); magnetdmetro de fluxo saturado
(“fluxgate”); magnetometro de extragdo; SQUID — acrénimo de “Superconducting Quantum
Interference Device” — e 0 gradidmetro. O gradidmetro foi 0 magnetdmetro de inducdo AC
escolhido para medir a magnetizacdo e o campo magnético AC aplicado neste presente
trabalho.

Os gradidmetros sdo uma espécie de filtro para medir o gradiente de campo

magnético entre dois pontos de localidades diferentes no espaco [41]. Os gradibmetros tém
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como elementos sensores suas bobinas de indugéo que séo enroladas em sentidos opostos
sendo separadas por certa distancia e conectadas em série. A distancia entre as bobinas do
gradibmetro deve ser selecionada de modo que as mesmas estejam expostas a mesma
intensidade de ruido proveniente de interferéncia eletromagnética ambiental, e que uma das
bobinas ndo seja exposta a emissdo de linhas de campo magnético da fonte de interesse.
Assim, é possivel subtrair a contribuicdo do ruido eletromagnético ambiental do sinal de
tensdo induzido entre os terminais do gradidmetro. Em resumo, o gradibmetro mede os
gradientes de campo magnético sem que o ruido originado pela interferéncia eletromagnética
local seja contabilizado, sendo o seu uso ideal para a medicdo de campos magnéticos AC de
baixa intensidade e para atenuacdo dos niveis de ruido/interferéncia eletromagnética do
ambiente, como é o caso do campo magnético AC emitido por nanoparticulas aplicadas a
hipertermia magnética em laboratérios com diversos equipamentos eletrdnicos - fontes
ambientais de interferéncia eletromagnética - além de se mostrar uma alternativa de baixo

custo.

1.1 OBJETIVOS E MOTIVACAO

O intento deste trabalho foi o de construir uma prova de conceito de um
magnetémetro de inducdo AC que trace as curvas de magnetizacdo de amostras magnéticas
em funcdo de sua frequéncia de campo magnético aplicado. O magnetdmetro de inducéo
possui como elementos sensores uma bobina de campo e um gradiémetro de primeira ordem
[44]. Tendo em vista a aplicacdo do método de magnetometria AC para a medicéo do ILP, é
necessario calcular antes a area de histerese das nanoparticulas magnéticas, atentando-se ao
fato de que a curva de magnetizacdo varia em funcdo da intensidade de campo magnético
alternado aplicado sobre a amostra e da sua frequéncia, que é dividida neste trabalho em duas

faixas de operacéo:

- Frequéncias de audio — 100, 200, 300 e 400 Hz;
- Frequéncias de radio — 100 e 300 kHz.

Um modelo matematico para o calculo da area de histerese € apresentado, de forma a
analisar seu comportamento em funcdo da frequéncia do campo magnético AC aplicado. A

motivacao para o desenvolvimento do magnetémetro de inducdo AC esta baseada na auséncia
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desta técnica no Grupo de Nanobiociéncias (UFRJ-Caxias), no Grupo de Biomagnetismo
(CBPF) e em grupos colaboradores.

1.2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Antes falar sobre o desenvolvimento do Magnetémetro de inducdo AC, uma breve
abordagem de alguns conceitos e defini¢bes tedricas basicas em magnetismo e circuitos

elétricos é feita para apresentar a terminologia utilizada nos capitulos e se¢fes posteriores.

1.2.1 Hipertermia Magnética

Hipertermia € um tipo de terapia clinica que veem sendo intensamente pesquisada e
aplicada em tratamentos clinicos contra alguns tipos de cancer, especialmente em tumores
solidos, como os da mama, da prostata e sarcomas de tronco e extremidades. A hipertermia
magnética € um tipo de tratamento contra diversos tipos de cancer que consiste em expor o
tecido tumoral ou até mesmo o corpo todo a temperaturas em torno de 41 a 43 °C geradas por
aplicadores eletromagnéticos — como bobinas em forma de toréide que conduzem uma
corrente elétrica AC e que envolvem o corpo — por determinado periodo de tempo, de modo a
infringir dano ou morte as células cancerigenas. E de extrema e vital importancia se obter o
controle de temperatura que a regido do tumor é exposta, pois a partir de determinada
temperatura de aguecimento tanto as células tumorais quanto as normais tendem a sofrer com
os efeitos citotoxicos desta exposicdo — conhecidos como ablacdo térmica — a partir de
temperaturas maiores que 45 °C.

Para entender as razdes que levam as celulas tumorais a morte por hipertermia, é
necessario compreender algumas mudancas fisiologicas que ocorrem. A sensibilidade dos
tumores a elevacdo de temperatura é devido aos niveis de acidez dentro das células
cancerigenas devido a sua alta intensidade de atividade glicolitica [24] e a mecanismos de
vaso-regulacdo — aumento da vazao sanguinea como resposta de termo regulacéo corporal a
elevacdo da temperatura para remover 0 excesso de calor das células — cujas taxas de vazéo
volumétrica aumentam em até 20 vezes no tecido sadio, enquanto no tecido tumoral
aumentam em até 2 vezes, e que por sua vez, revela-se insuficiente para atenuar os efeitos

citotoxicos da elevacdo de temperatura para células cancerigenas [25-26]. O aumento de
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temperatura devido a hipertermia desacelera e pode até mesmo paralisar o processo de
replicacdo de DNA durante a divisdo celular [27], ocorre perda de funcdo bioldgica de
proteinas e inibicdo do processo de cria¢do de vasos sanguineos, conhecido como angiogénese
[28]. Existem ainda implicacfes sobre o sistema imunoldgico, com o aumento da atividade de
células de combate do corpo, como é o caso dos linfocitos que se tornam mais reativos com o
aumento da temperatura tanto na corrente sanguinea quanto nas células espalhadas pelo corpo
[29-32].

1.2.2 Conceitos e Defini¢des de Magnetismo no Sl

A intensidade de campo magnético (H) no centro de um solendide de comprimento
(D), com (n) voltas, atravessada por uma corrente elétrica (i) — de acordo com [17] — é dada

pela seguinte expressao:
n.i
H=— (14

Se o plano desse solendide de area (A) é posto dentro de uma regido de campo
magnético AC de maneira que o vetor de densidade de fluxo magnético (B) forme um éangulo
de 180° com o vetor normal da &rea deste solendide, e uma tensdo (€) é induzida entre 0s

terminais desse mesmo solendide — Lei de Faraday-Lenz [18] — que pode ser expressa por:

£= nA (i—f) (1.5)

Realizando a integracdo no tempo dos dois lados da equacdo 1.5 tem-se que o valor

da densidade de fluxo magnético (B) pode ser expresso por:

[e.dt

B =
n. A

(1.6)

Na expressdo acima (B) tem como unidade (V.s/m?). Uma linha de campo de fluxo
magnético no SI tem o valor de 1 Weber (Wb = V.s), entdo a unidade de (B) também pode

ser expressa em (Wb/m?), ou pode receber o nome de Tesla (T).
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A partir das equacdes 1.4 e 1.6, observa-se que a intensidade de campo magnético
(H) é definida a partir da corrente elétrica, e a densidade de fluxo magnético (B) € definida a
partir da tensdo elétrica. A razdo entre essas duas quantidades para o espago vazio (B/H) é
chamada de constante de permeabilidade magnética do vacuo (u,) cujo valor pratico é de
1,26.107° H/m. No entanto, quando um material magnético é exposto a um vetor de campo
magnético (H) ele acaba adquirindo um vetor de magnetizacdo (M) e tem-se que o vetor de

densidade de fluxo magnético induzido (B) pode ser definido por:
B= p,(M+H) (1.7)

A intensidade da densidade de fluxo magnético (B) é normalmente expressa em (T),
assim como os valores das intensidades de campo magnético (H) e da magnetizacdo (M) sdo
expressos em (A/m). Esta é apenas uma convencdo de unidades adotada conhecida por
convencdao de Sommerfeld, porém ¢é igualmente possivel expressar as intensidades de
magnetizacdo e de campo magnético em (T), ou a densidade de fluxo magnético em (A/m). A
susceptibilidade do meio (x) é definida como a razdo entre (M) e (H) em que (x = M/H) e a

permeabilidade magnética do meio (u) é definida pela razéo (B) e (H) em que (1 = B/H).
1.2.3 Magnetismo na Matéria

A grandeza fundamental do magnetismo na matéria € o momento de dipolo
magnético (m) do atomo, e é basicamente a partir da orientacdo espacial dessa grandeza que €
possivel afirmar se um material € magnético ou nao [19]. Assim, é dito que um material de
volume V € magnético se o somatorio de (m) de todos os &tomos que compdem esse material
é diferente de zero, e do contrario — o somatério de (m) sendo igual a zero — pode se afirmar
que o material ndo estd magnetico. Assim, é possivel classificar que o material emissor de
campo magnético tem a magnetizacdo (M) diferente de zero, e que (M) se relaciona com (m)

através da seguinte expressao:

1
M = %}%VZ m, (1.8)
1
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Os materiais magnéticos estdo classificados de acordo com o seu ordenamento de
momentos de dipdlo magnético, e como exemplo, sdo citados dois estados magnéticos da
matéria: o ferromagnético e o paramagnético. Os materiais ferromagnéticos apresentam
alguns de seus momentos de dipdlo magnético alinhados em paralelo naturalmente, e quando
0S Mesmos S0 expostos a um campo magnético externo adquirem uma forte magnetizacéo
resultante como pode ser visto na figura 1.1(a). Uma caracteristica notavel dos materiais
ferromagnéticos é a que mesmo apos a retirada do campo magnético externo, alguns dos
momentos de dipdlo magnético permanecem alinhados paralelamente e a magnetizacao
resultante ndo retorna ao seu valor original dando origem ao fendmeno conhecido como
histerese magnética. Os materiais paramagneticos, diferentemente dos materiais
ferromagnéticos, tém os seus momentos de dipolos magnéticos orientados aleatoriamente
possuindo magnetizacao resultante nula como pode ser visto na figura 1.1.(b), porém quando
0 material paramagnético é exposto a um campo magnético externo, os momentos de dipolo
magnético tendem a se alinhar com o campo magnético externo produzindo uma
magnetizacdo resultante ndo nula. Quando o campo magnético externo é removido 0S
momentos de dipolo magnético retornam ao ordenamento original e voltam a apresentar

magnetizagéo resultante nula.

Figura 1.1 - (a) momentos de dipdlo magnético de um material ferromagnético alinhados na
direcdo de um campo magnético externo; (b) momentos de dipdlo magnético de um material
paramagnético sem alinhamento paralelo apds a retirada de um campo magnético externo.

(a) (b)
1111 NN
1] \—/\/
RN VTN

Fonte: Adaptado de Jalil, 2018.

Existe ainda um caso muito particular em magnetismo chamado de
superparamagnetismo, cujo fenbmeno esta principalmente ligado ao tamanho das particulas
ferromagnéticas. As particulas de diametros muito reduzidos — da ordem da largura da parede
de dominio magnético, que representa algo em torno de algumas dezenas de nanémetros —

tendem a apresentar apenas um dominio magnetico (monodominio), haja vista que o custo
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energético para formacéo das paredes de dominio é maior do que a energia magneto-estatica
para a particula manter o monodominio.

De modo a simplificar a analise do fenémeno, considere uma particula esferoide
prolata de volume (V) com anisotropia uniaxial, conhecida como a particula de Stoner-
Wohlfarth (ver figura 1.2). Neste modelo, é possivel substituir o grupo de momentos de
dipolos magnéticos atbmicos que constituem essa particula pelo momento magnético gigante
denominado macrospin ou superspin, e que nesta aproximagdo, 0 mesmo equivale ao

somatorio dos momentos de dipolo magnético atbmicos dessa particula.

Figura 1.2 - Representacao da particula de Stoner-Wolhfarth onde (H) representa o campo
externo aplicado, (M) a magnetizacdo da particula e (8) o angulo entre a magnetizacéo e o
eixo de anisotropia.

+H

anisotropia

Esferoide prolato

Fonte: o autor.

A medida que o campo externo (H) é aplicado sobre a particula e 0 mesmo é
intensificado, ocorre saturacdo da particula e o alinhamento do macrospin ao campo (H).
Quando (H = 0), o macrospin alinha-se ao eixo de anisotropia e 0 mesmo pode apontar para
dois sentidos inversos: (6 = 0° ou 8 = 180°). Porém, se uma particula magnética apresentar
didametro igual ou inferior ao diametro critico (D.), havera a reversdo do macrospin com
rotacdo coerente dos spins atdbmicos e a desmagnetizacdo espontaneamente a temperatura
ambiente, ou seja, sem que nenhum campo magnético externo reverso esteja sendo aplicado
para a desmagnetizacdo da particula (coercividade nula). A explicacdo para tal fato é que a

barreira energética (AE = KV), onde (K) é a constante de anisotropia e (V) é o volume da



24

particula, é¢ igualada ou superada pela energia térmica ambiente (kgT), onde (kg) é a
constante de Boltzman e (T) € a temperatura. Assim, a variagdo da magnetizacdo no tempo
pode ser expressa por [17]:

M fM_% M19
—_— = —1,. Bl = —— .
dt o- Mé€ T( )

1
fo = - (1.10)

onde (f,) é o fator de frequéncia, cujo valor é de aproximadamente 10%s™1, (t)éo
tempo de relaxacéo e (t,) € o tempo de relaxacdo caracteristico.

O tempo de relaxacdo (t) pode ser considerado uma importante variavel para
verificacdo da condicdo de superparamagnetismo da particula, ou do seu conjunto, que pode
ser dito superparamagnético quando (t) for menor do que o tempo de medicdo da remanéncia
(t,,) de uma amostra magnética, cujo valor tipico é 100 s. Assumindo-se que (t = 10?%s),
(to = 107? s) e aplicando-se esses valores na equacao 1.9 é possivel estimar o volume critico

(V.) para uma particula esférica que é dada por:

_ 25.kg.T

. —— (11D

Logo, o diametro critico da esfera pode ser dado por:

316.V,
T

D, = (1.12)

a exemplo da equagéo 1.11, é possivel também calcular o valor da temperatura critica
(T.) que é expressa por:

T. =
¢~ 25.kg

(1.13)

e com base nas equagdes 1.12 e 1.13 é possivel afirmar que se a particula em anélise
tiver respectivamente o didmetro e a temperatura abaixo e acima dos valores criticos, a mesma
encontra-se em regime superparamagnetico.
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1.2.4 Perdas Magnéticas em Oxidos

Existem trés maneiras as quais as nanoparticulas de 6xidos, como a magnetita, perde
energia magnética na forma de calor para as células tumorais: por relaxacdo de Brown, por
relaxacdo de Néel e por perdas de movimentacdo de parede de dominio. O mecanismo de
liberacdo de calor por relaxacéo de Néel ocorre devido as mudangas de dire¢do dos momentos
de dip6lo magnético atdbmicos das nanoparticulas conforme ilustrado na figura 1.3(a),
enquanto que pela relaxacdo de Brown a liberacdo de calor ocorre pelo atrito gerado pelo
movimento de rotagdo das nanoparticulas em contato com a solugdo em que as mesmas estdo
imersas e entre elas mesmas [20][21] conforme ilustrado na figura 1.3(b). Ao contrério dos
mecanismos de liberacdo por relaxacdo, as perdas por movimentacdo de parede de dominio
ocorrem devido ao deslocamento, e ao ndo retorno a condicdo inicial, das paredes dos
dominios magnéticos do material ao alinhar os momentos de dipdlo magnético dos atomos
que compde o material com o0 campo magnético externo aplicado [22][23]. Quando o material
atinge o ponto de magnetizacdo de saturacdo, 0 mesmo adquire apenas um dominio magnético

ou monodominio (ver figura 1.4).

Figura 1.3 - Representacdo esquematica do mecanismo de perdas magnéticas de
nanoparticulas por relaxacdo de Neéel (a) e por relacdo de Brown (b).
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Fonte: Adaptado de Varandan et all, 2008.
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Figura 1.4 - Curva da indugdo magnética versus campo aplicado mostrando a movimentagdo e
o0 deslocamento das paredes de dominio do material magnético com aumento de campo

aplicado até a sua saturacao.
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Fonte: Adaptado de Nunes, 2019.

1.2.5 Curvas de Magnetizacdo em Funcéo da Frequéncia

A curva de magnetizacdo tanto pode ser a representacdo grafica do conjunto de
pontos dados pela divisdo de (B/H), cujos valores sdo a permeabilidade (u) do material,
guanto pelo conjunto de pontos dados pela divisdo de (M/H), que representa a
susceptibilidade (x) do material. Verifica-se pela curva de magnetizacéo que tanto (1) quanto
(x) do material sdo dependentes de (H) que é representado por uma senoide, cuja amplitude

(Hmax) pode ser dada pela seguinte equacéo [13]:

S
= ——— (1.14
Ho nSBobT[f ( )

HMéX
Onde:
€: tensdo no terminal da bobina de campo magnético.
o permeabilidade magnética do vacuo.
n: numero de voltas da bobina sensora.

Sgob. area da bobina sensora de campo magnético.
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f: frequéncia do campo magnético.

Podemos extrair algumas informacdes que relacionam a curva de magnetizagcdo do
material a frequéncia do campo magnético AC analisando-se a equacdo 1.14, uma vez que a
amplitude da intensidade de campo magnético (Hpasx) € inversamente proporcional a sua
frequéncia (f), e diretamente proporcional a tensdo entre os terminais da bobina (g), e que a
mesma pode ser expressa por meio da variacdo temporal do fluxo magnético () — lei de

Faraday-Lenz [18] —, cuja equacdo pode ser vista logo abaixo:

=9 115
€= dt .

Portanto, analisando as equacdes 1.14 e 1.15 é possivel perceber que as dimensdes da
curva de magnetizacdo de um material magnético estdo intimamente ligadas a frequéncia do
campo e que suas dimensdes podem ser tragadas, em maior ou menor escala, de acordo com

os valores de frequéncia e de variagdo do fluxo do campo magnético empregados.
1.2.6 Circuito RLC Ressonante

O circuito RLC é composto por resistor, indutor e capacitor que ao atingir o regime
de ressonancia apresenta o somatorio das reatancias indutivas e capacitivas igualadas a zero,
de modo que o valor da impedancia do circuito RLC seja puramente resistivo. A principal
vantagem de ter-se um circuito operando em ressonancia € que a intensidade da corrente
elétrica que ira circular serd maior em comparagao ao circuito que ndo opera em ressonancia.

O resistor € um componente elétrico cuja funcéo é oferecer resisténcia a passagem da
corrente elétrica. Esse dispositivo € composto por dois terminais e € inserido em circuito
elétrico para limitar a intensidade da corrente elétrica. O parametro R — definido como

resisténcia elétrica e medido em ohm () — pode ser expresso pela relagcdo entre os fasores

tensdo elétrica (V) e corrente elétrica (I) e que pode ser dada por:

%
R= - (116)
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cabe ressaltar que a resisténcia é quantificada por nimeros reais e que este modelo
representa um resistor ideal.

O indutor (também chamado de bobina) é um dispositivo de dois terminais composto
por um fio condutor enrolado em espiral em que uma corrente elétrica flui através deste fio
produzindo um fluxo magnético cujas linhas de campo passam por dentro e por fora do

indutor envolvendo-o, como pode ser visto na figura 1.2.

Figura 1.5 - Representacao de uma bobina na qual circula uma corrente | produzindo linhas de
campo magnético.

N
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Adaptado de Delfino, 2015.

E também conhecido o fato de que o fluxo magnético (®) é diretamente proporcional
a corrente elétrica (i) que passa pela bobina, e esse fator de proporcionalidade é chamado de
indutancia (L), cuja unidade é dada em (Wb/A), mais conhecida como Henry (H). O fluxo

magnético & pode ser expresso por:
® = L.i (1.17)
Assim como o resistor, 0 indutor apresenta oposicao a passagem da corrente elétrica,

cujo nome é chamado de impedancia. O fasor (Z;) que representa a impedancia elétrica ideal

do indutor pode ser expresso por:
.V
Z, = 7= joL (1.18)

onde j € o operador complexo e w é a frequéncia angular.
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O transformador em sua condicdo ideal pode ser representado por duas bobinas
acopladas magneticamente através de um nucleo de elevada permeabilidade magnética

conforme pode ser visto na figura 1.6.

Figura 1.6 — ilustracdo de um transformador ideal a esquerda e sua representacdo esquematica
elétrica a direita.
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Adaptado de [55].

Um parametro importante para descrever as caracteristicas de um transformador

ideal é a sua relacéo de transformacao 1/n, que nada mais € do que o nimero de espiras entre

0 seus enrolamentos do primario e do seu secundario, e que pode ser expresso por:

1 N, Vi L
TN,V E(1.19)
onde o (Ny, N, V3, V,, 1; el,) séo, respectivamente, o nimero de espiras do primario
e do secundario; tensdes do primario e do secundario; e correntes do primario e do
secundario.
O capacitor € um componente que armazena cargas elétricas. A capacitancia (C), que
é medida em Farads (F), € uma grandeza que relaciona a tensdo (v) entre os terminais do

capacitor a carga elétrica (q) armazenada dentro dele que € expressa por:

q = C.v(1.20)
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O fasor da impedéancia elétrica (Z'c) do capacitor ideal pode ser expresso da seguinte

forma:
Zc = /1 1.21)
717 jwC (1.
Um circuito RLC que € conectado em série tem a sua impedancia expressa por:
Z=R+ joL+ ! 1.22

e que a parte reativa do fasor da impedancia (Z) é expressa por:

1
X = joL+ — (1.23
jw +ij( )

Quando o circuito RLC operando em determinada frequéncia apresenta (X = 0), diz-
se que este circuito opera em ressonancia e que a frequéncia angular de ressonancia w, € dada

por:

1
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2 METODOS EXPERIMENTAIS

“A experiéncia nunca falha, apenas as
nossas opinides falham, ao esperar da
experiéncia aquilo que ela ndo é capaz
de oferecer.”

- Leonardo da Vinci

O magnetdémetro de inducdo AC é um arranjo experimental que tem por objetivo
tracar as curva de magnetizacdo em funcdo das frequéncias de campo, e este arranjo
experimental pode ser dividido basicamente em dois blocos: sistema de geracdo de campo
magnético e sistema de captacdo de sinais. Estes dois blocos apresentam as seguintes fungdes
principais:

- Sistema de geracdo de campo magnético - como o proprio nome ja informa, sua

funcdo é gerar campo magnético alternado nas frequéncias de &udio e de radio;

- Sistema de captacdo de sinais - captar as tensdes induzidas entre os terminais da

bobina de campo e do gradibmetro de magnetizacao.

De forma a atuar nas duas faixas de frequéncia, foram desenvolvidos dois arranjos
experimentais. O primeiro, ver a figura 2.1(a), sera utilizado para gerar curvas de
magnetizacdo em frequéncias de audio, ja o segundo, ver a figura 2.1(b), sera utilizado para
gerar curvas de magnetizacdo em frequéncias de radio.

Estas duas configuracdes de arranjo sdo escolhidas em virtude de algumas limitagdes
das fontes alimentacdo que estavam disponiveis no laboratorio para utilizacdo nessa pesquisa.
A fonte de corrente utilizada no arranjo das frequéncias de audio fornece amplitudes de
correntes elevadas necessarias para gerar altas intensidades de campo que foram aplicadas as
amostras de materiais magneticos, porém essa fonte apresenta frequéncia maxima da ordem
de 400 Hz - faixa de frequéncia fora do espectro da radio frequéncia (RF) em que a aplicacao
de hipertermia magnética é demanda -, e para contornar esse problema improvisou-se outro
arranjo experimental que em que um gerador de tensdes senoidais AC em RF foi utilizado. De
modo a aumentar a corrente na bobina principal entregue por esse gerador de funcdo,

amplificamos o seu sinal de tensdo com um amplificador de poténcia RF além de construir-se
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manualmente um transformador elevador de corrente para aumentar-se a corrente que ira

circular pela bobina principal.

Figura 2.1 - Arranjo experimental do magnetometro de inducdo AC para frequéncias de: (a)
audio; (b) radio.
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2.1 GERACAO DE CAMPO MAGNETICO

O sistema de geracdo de campo magnético AC nada mais é do que um circuito
elétrico que cujo objetivo é produzir campo magnético AC da maior intensidade possivel ser
aplicada sobre as amostras a fim de magnetizé-las. As configurac@es de circuitos geradores de
campo magnético AC que estdo representados esquematicamente nas figuras 2.1(a) e 2.1(b),
sdo compostos basicamente por: gerador de funcdo, amplificador de poténcia, fonte de
corrente, capacitores do primario (C1), capacitores do secundario (C2), transformador, bobina

principal e a refrigeragao.

2.1.1 Gerador de Funcdo, Amplificador e Fonte de Corrente

O gerador de funcdo GW INSTEK GFG-3015 ¢ utilizado no arranjo experimental
das frequéncias de réadio (ver figura 2.2). Ele ir&4 produzir sinais senoidais de tensdo elétrica
com amplitude de 0,35 V em duas frequéncias diferentes: 100 kHz a 300 kHz. Estes sinais de
tensdo produzidos pelo gerador de funcdo serdo amplificados pelo amplificador de poténcia
RF 3100LA da ENI (ver figura 2.3) que ira alimentar o circuito do primario do transformador
com uma poténcia de até 200 W. Ele é um amplificador de poténcia RF de classe A e
apresenta ganho linear em uma faixa de frequéncia que vai de 250 kHz a 150 MHz [33]. Jad a
fonte KEPCO power supply BOP 50-20MG (ver figura 2.4) é empregada no arranjo
experimental das frequéncias de audio como fonte de corrente. Essa fonte ira entregar uma
corrente elétrica senoidal de 20A de amplitude em 100, 200, 300 e 400 Hz para a bobina

principal.

Figura 2.2: Gerador de funcdo GW INSTEK GFG-3015

Fonte: Adaptado de Tequipment, 2019.

Figura 2.3: painel frontal do amplificador 3100LA da ENI.
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Fonte: o autor.

Figura 2.4 — fonte KEPCO power su

™
| @ KXePco POowER BURRLY

BOP 50-20MG.

Fonte: o autor.

2.1.2 Fiode Litz

O fio de Litz é um fio condutor, geralmente feito de cobre, com uma camada isolante
e de diametro bem reduzido que s3o justapostos inicialmente para serem trangados (“twisted”)
conforme pode ser visto na figura 2.5. Utilizando-se os fios condutores nesta configuracéo, o
campo magnético resultante atua de maneira uniforme sobre todos os fios, e como
consequéncia dessa acao a corrente elétrica total conduzida pelo fio de Litz e distribuida de

maneira uniforme por cada fio condutor [34].

Figura 2.5 — ilustracdo de um fio de Litz comercial.

Fonte: Adaptado de Packlitzwire, 2018.
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Os fios condutores que compdem o fio de Litz devem ter um diametro bem reduzido
a fim de evitar o efeito pelicular, cujo fendbmeno torna-se indesejavel para frequéncias mais
altas. O efeito pelicular é um fenbmeno no qual a corrente elétrica passa a ser conduzida
apenas nas partes mais superficiais ou periféricas dos fios condutores para frequéncias mais
altas, como €é o caso das frequéncias de réadio, pois a profundidade de penetracdo da corrente
elétrica que passa por um fio condutor esta relacionada a frequéncia desta corrente. Quanto
maior for a frequéncia da corrente elétrica menor sera a profundida de penetracdo da mesma
neste fio condutor [35] e menor também devera ser a secdo do fio condutor para que a
corrente elétrica seja conduzida por toda sua area, e ndo somente em sua periferia.

O fio de Litz utilizado para compor os enrolamentos do primério e do secundéario do
transformador — assim como a bobina principal — é composto por 120 fios AWG 38
(aproximadamente igual a 0,101 mm de diametro [36]), e tem didmetro de 1,5 cm. Estimou-se
que seriam necessarios 15 metros de fio de Litz para compor os enrolamentos do primario e
do secundério do transformador, a bobina principal e as ligacdes com os capacitores C1 e C2.

Na figura 2.6 é representada uma ilustracdo esquematica de como o fio de Litz foi feito.

Figura 2.6 — desenho esquematico da infraestrutura de apoio a passagem e trancamento dos
fios.

75 metros

120 fios de cobre
AWG 38de 15
metras

" Suportes cilidricos

Fonte: o autor.

Primeiramente, foram necessarios trés suportes em formato cilindrico para poder
esticar os 120 fios AWG 38 de cobre. Cortou-se em dois pedacos um rolo de papeldo de folha
Al e os mesmos foram colocados em dois “bragos” de madeira de um suporte conforme pode

ser visto na figura 2.7(b), e paralelamente a esta acdo, arranjou-se um reservatorio de PVC
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cheio d’agua conforme pode ser visto na figura 2.7(a). Afastou-se de 7,5 m o suporte de
madeira do reservatdrio d’agua devido as limitagdes de espago do laboratério, € entdo uma
das pontas do fio AWG 38 foi presa em um dos suportes cilindricos de papeldo e iniciou-se 0
desenrolar do carretel de fio de cobre AWG 38 de tal modo que 1 volta de fio — que significa
esticar o fio de um dos suportes cilindricos ao outro passando pelo suporte cilindrico de PVC
com agua — é equivalente a 1 fio de 15 metros. De modo a obter os 120 fios AWG 38 de 15
metros, foi necessario dar 120 voltas. Terminada esta etapa, bastou apenas tranca-los. Com
esse objetivo em mente, retirou-se de um dos suportes cilindricos uma das pontas do conjunto
de fios esticados e esta mesma ponta circular sofre uma leve torgéo inicial com as méos para
colocé-la em uma furadeira de baixo impacto cuja funcdo é a de torcer definitivamente e
cuidadosamente toda extensdo dos 120 fios conforme pode ser observado na figura 2.7(b). O
efeito pratico desta torcao dos fios é o seu entrelacamento com o objetivo de diminuir o nivel
de interferéncia eletromagnética provocada pelo fio ao lado, a exemplo do que se faz com o
cabo de telefonia doméstico (par trangado). Um ponto importante que aspira cuidados é o
nivel de tensdo mecanica que os fios estdo submetidos durante o processo de entrelagcamento,
pois a tensdo mecanica em excesso pode ocasionar rupturas dos fios e, portanto € necessario
verificar a tensdo mecanica presente nos fios. No presente trabalho o nivel de tensdo foi
verificado de forma intuitiva. Enquanto uma pessoa opera a furadeira de baixo impacto, outra
pessoa verifica com as préprias mdos o nivel de tensdo mecanica que os fios estdo

submetidos.

Figura 2.7 — (a) foto dos 120 fios AWG 38 esticados. (b) Os 120 fios AWG 38 sendo
trancados.

Fonte: o autor.
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2.1.3 Bobina Principal

O proximo passo é transformar parte do fio de Litz na bobina principal. Mas antes €
de fundamental importancia entender quais sdo os parametros que influenciam o valor da
intensidade de campo magnético dentro de uma bobina. De acordo com [37], a intensidade do
campo magnético H gerado em um ponto z pela circulagdo de uma corrente elétrica | através
de uma Unica espira (ver figura 2.8) pode ser expressa por:

_ 2l a?

*T 10 (a2 4 42) 2 (1)

Onde a é o raio da espira e z é a distancia do centro da espira ao ponto aonde se

deseja conhecer a intensidade do campo magnético H,.

Figura 2.8: Definicdo dos parametros geométricos e eletromagnéticos para uma espira

elementar.

z
A
|
|

Fonte: o autor.

E possivel concluir através da analise da equacdo 2.1 que quanto mais afastado do
centro da espira (quanto maior for o valor de z), menor serd H,, ou seja, a maior intensidade
de campo magnético encontra-se no centro da espira (z = 0) e, portanto a amostra contendo as
nanoparticulas magnéticas deve se encontrar na regido mais proxima ao centro de uma espira.

A intensidade de campo no centro da espira H, pode ser expressa por:
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Considerando que a espira da figura 2.8 é a parte elementar de uma bobina de campo,
realiza-se a integracdo da equacdo 2.1 nos eixos y e z e encontra-se a seguinte expressao para

a intensidade de campo no centro da bobina H,, da figura 2.9:

4 NI

0 - a++/a? + B2
0T 20a(a—D

1+ 1+ p2

(2.3)

Onde a« = a,/a; e 3 = b/a;.
A intensidade de campo magnético no centro da bobina também pode ser expressa

por:

H _ NI 1
0_3123(0(—1)

Onde F(a, B) é o de fator de campo da bobina e é dado por:

F(a, B)(2.4)

a++/a? + p?
1+14+p2

4nBl
10 "

F(o, B) = (2.5)

Figura 2.9: representacdo esquematica da vista em corte da bobina principal em que se mostra
a sua altura 2b, o raio interno a, € o raio externo a,.

2b —

Fonte: o autor.

Analisando a equacdo 2.3 verifica-se que a intensidade do campo € diretamente
proporcional ao numero de espiras e a corrente elétrica que circula pela bobina, e

inversamente proporcional ao raio interno da bobina, o que significa afirmar que quanto maior
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forem a corrente que circula pela bobina e 0 seu nimero de espiras e menor for o raio da
bobina, entdo maior sera a intensidade de campo magnético.

Nota-se ao analisar a equacdo 2.1 que a intensidade de campo magnético varia em
relacdo a distancia de afastamento de um ponto ao centro da espira, e que para uma bobina, no
entanto, obviamente essa equagdo ndo avalia corretamente o valor da intensidade de campo.
Em [37], é feita uma andlise da intensidade do campo magnético ao longo do seu eixo
baseado no principio de que o valor da intensidade de campo nas extremidades de uma bobina
vale a metade da intensidade do campo magnético no centro de outra bobina com duas vezes

0 seu comprimento. Entdo, o valor da intensidade de campo magnético ao longo do eixo no

interior de uma bobina H, ( ) pode ser expresso por:

Z
aq

Hz(i)=H0F(a,8+a£1)+F(a,B—a£1)

o 2F (@, ) (2:6)

Com a equacdo 2.6 é possivel tracar o perfil de campo da bobina, ou em outras
palavras, obter os valores de campo para as possiveis posi¢cGes da amostra dentro da bobina
principal. Um bom exemplo é mostrado na figura 2.10, pois mostra como a intensidade de

campo normalizada se comporta em relacdo com relacdo a distancia de afastamento do centro
da bobina também normalizada.

Figura 2.10: Perfil de campo de uma bobina de densidade de corrente uniforme ao longo do
eixo central interno a bobina.
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Fonte: Adaptado de [37].
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Verifica-se pelo gréafico da figura 2.10 que a intensidade de campo vai diminuindo ao

longo do eixo ai ou seja, quanto mais afastado da regido central da bobina menor serd a
1

intensidade do campo magnético. Além dessa constatacdo, é possivel concluir pelo gréafico da
figura 2.10 que quanto maior for  (razéo entre o comprimento da bobina e o seu raio) mais
extensa serd a faixa de homogeneidade do campo magnético na regido central.

Em [13], uma bobina geradora de campo magnético AC é desenvolvida, e € inspirada
nessa geometria que a bobina principal deste presente trabalho é baseada. Para enrolar a
bobina principal foi feito um suporte — que pode ser visto nas figuras 2.11 e 2.12(b) —
adquirindo-se primeiramente um tarugo de PVC de cor branca de didmetro de 60 mm e
comprimento de 1 m com um fornecedor local. Este tarugo sofreu processos de fabricacao
mecanica de modo a ter as dimensdes que sdo especificadas nas figuras 2.13 (a) e 2.13(c).
Observa-se nestas figuras que o suporte da bobina principal é uma estrutura cilindrica vazada
que tem por objetivo dar a forma de um solendide a bobina principal, além de permitir que o
suporte dos gradiémetros fique alojado dentro de sua estrutura. A parte superior do suporte da
bobina principal adquire o formato de um receptaculo recebendo em sua parte superior 0s
gradiémetros que tem sua altura elevada por um ressalto (ver na figura 2.12 (c)), e cuja funcéo
é justamente elevar em altura a posi¢do do suporte dos gradidmetros, de modo que a amostra
contendo as nanoparticulas magnéticas possa ficar na faixa central da bobina principal. O
corpo do suporte da bobina principal tem o seu didametro reduzido em relacdo a sua parte

superior, pois é ele que da o molde da bobina principal.

Figura 2.11 - Suporte montado

Fonte: o autor.
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Figura 2.12 - (a) base do suporte; (b) suporte da bobina principal; (c) ressalto; (d) suporte dos
gradidmetros.

Fonte: o autor.

Figura 2.13 - (a) vista frontal do suporte da bobina principal; (b) vista frontal e em corte do
ressalto; (c) vista em corte do suporte da bobina principal.

Fonte: o autor.
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Diferentemente do suporte da bobina principal, a base foi usinada a partir de um
tarugo de nylon que havia em estoque na oficina mecéanica do CBPF. As dimensdes da base

podem ser vistas na figura 2.14

Figura 2.14 - (a) vista superior da base; (b) vista frontal da base; (c) vista em corte da base.

Fonte: o autor.

A base apresenta um encaixe para que o suporte da bobina principal seja fixado, além
de ter a funcdo de conduzir pelo seu interior o fluxo de ar quente produzido pela bobina que é
escoado em direcdo a saida aonde ha um ponto de conexdo ao qual a mangueira de um
aspirador de pO comercial € encaixada permitindo que este fluxo de ar quente seja
continuamente conduzido ao aspirador de po.

O proximo passo € entdo enrolar a bobina principal em torno do suporte de PVC.
Assim como em [13], a bobina principal apresenta duas camadas de fios de Litz, porém néo
ha um meio isolante separando uma camada de fio de Litz da outra. O isolamento elétrico
entre os fios de Litz € composto apenas pelo verniz dos proprios fios de cobre. Assim, a

primeira camada foi enrolada no corpo do suporte de PVC em sentido horario até que com 52
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voltas dadas alcangou-se a cabeca do suporte de PVC, e partir desse ponto, e sobre a primeira
camada de fios de Litz, enrolou-se a segunda camada da bobina principal até que com 52

voltas alcangou-se a superficie da base do suporte. Assim, a bobina principal apresenta um

numero total de 104 espiras distribuidas entre a primeira e a segunda camada (ver figura
2.15).

Figura 2.15 - Bobina principal enrolada com 104 espiras de fio de Litz distribuidas em 2
camadas.

Fonte: o autor.

Tendo definido as dimensdes geomeétricas e 0 nimeros de voltas da bobina principal,
neste ponto € possivel estabelecer os 2 principais parametros que irdo caracterizar a bobina
principal que sdo: o perfil de campo e a relacdo do campo pyH, versus corrente I (em mT/A).
O perfil de campo da bobina principal é o grafico que estabelece o valor da intensidade de
campo magnético pyH, em funcdo da posicdo z interna a bobina principal, ja a relacdo de
campo versus corrente estabelece qual € de intensidade de campo magneético pyH, produzida
pela bobina principal na sua regido central quando ela é submetida a passagem de uma
corrente elétrica I, e que pode ser obtida pelo grafico do perfil de campo da bobina principal.

O perfil de campo da bobina principal apresenta um papel importante no processo de
sua caracterizacao. Através desse perfil de campo magnético € possivel saber em qual regido
da bobina o campo magnético produzido € o mais intenso e 0 mais homogéneo, ou seja, com
esse processo é possivel determinar qual € a distancia em torno da regido central em que o

campo magnético produzido pela bobina tem o maior valor de intensidade a menor variacao
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de campo magnético. Com o objetivo de tracar o perfil de campo teérico da bobina principal,
é produzido um codigo em Python (ver apéndice) capaz de gerar o grafico (ver figura 2.16)
utilizando as equacdes 2.6 e 2.5, além de conhecer os parametros geométricos al, a2, b, o
didmetro do fio de Litz e o nimero de voltas da bobina principal. O software utilizado para
gerar o grafico do perfil de campo da bobina foi o Anaconda 3 (Jupyter Notebook) cujo
codigo é escrito em Python. Vé-se claramente no grafico do perfil de campo que a regido que
tem a menor variacdo de intensidade de campo pyH,, que € de 1,56 %, esta entre -2 cm e 2
cm, e cuja a intensidade maxima de campo, que é de 1,08 mT, esta na regido central da bobina

(z=0cm).

Figura 2.16 - Gréfico do perfil de campo tedrico da bobina principal gerado pelo c6digo em
Python (ver apéndice).
Perfil de campo tedrico da bobina principal p/ 1 = 1A
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Fonte: o autor.

Para calcular a intensidade de campo no centro da bobina pyH, utiliza-se outro
codigo em Python (ver apéndice) com a utilizacdo das equacdes 2.4 e 2.5. Obtém-se que pyH,
é de aproximadamente 1,08 mT quando a corrente elétrica que passa pela bobina principal é
de 1 A, o que significa que a relagdo campo versus corrente € de 1,08 mT/A e ira apresentar
um carater linear (conforme pode ser visto no grafico da figura 2.17), caracteristica essa que

pode ser prevista pela analise da equacéo 2.4.
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Figura 2.17 - Reta caracteristica de campo uyH, versus corrente | inferida pela equacgéo 2.4.
Grafico campo versus corrente na bobina principal
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Fonte: o autor.

2.1.4 Transformador

Utiliza-se um transformador no arranjo experimental das frequéncias de radio para
aumentar o valor da corrente elétrica que passa pela bobina principal e consequentemente
aumentar o valor da intensidade de campo magnético produzido. Este transformador devera
ser configurado no modo de elevacdo de corrente, isso significa que o transformador devera
apresentar maior nimero de espiras em seu primario do que em seu secundario. Com a bobina
principal enrolada no suporte de PVC, ha sobra de fio de Litz produzido em comprimento
suficiente para enrolar 42 voltas e meia no priméario e apenas 1 volta no secundario (uma
relacdo de transformacéo de 42: 1) em torno do nucleo de ferrite (toréide MMT139T6325 da
Magmattek). A fotografia do transformador pode ser vista na figura 2.18. E importante
destacar que ndo ha emenda no fio de Litz que liga a bobina principal ao enrolamento do
secundario do transformador, pois esta medida evita que uma resisténcia adicional de ligacao
entre esses dois elementos seja formada. O capacitor C2 é ligado em série ao circuito
secundario do transformador através do auxilio do conector barra Sindal, conforme o
diagrama esquematico de ligacdo da figura 2.1(b). O capacitor C1, a exemplo de C2, também
é ligado em série com o circuito do priméario do transformador atraveés do auxilio de um

conector barra sindal. Um dos terminais do enrolamento do primério é conectado ao capacitor
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C1 por um conector “pull” ¢ “push” (CMK - 412 722) e o seu outro terminal é ligado ao borne
do conector barra Sindal.

Figura 2.18 - transformador de fio de Litz. (a) enrolamento do priméario com apenas 42 voltas
e terminais estanhados. (b) enrolamento do secundario com 1 volta e terminais também
estanhados.

Fonte: o autor.

2.1.5 Capacitores

Os capacitores do circuito gerador de campo magnético AC sdo empregados nos
circuitos do primario e do secundéario do transformador e tem por funcdo manter estes dois
circuitos funcionando em ressonancia. Na ressonancia, a impedancia do circuito elétrico de
geragdo de campo AC terd sua parte reativa igualada a zero e o seu valor ser4 puramente
resistivo, consequentemente o valor da impedancia do circuito elétrico sera menor e a corrente
que ira circular pela bobina principal sera maior, assim como a intensidade de campo
magnético gerada. Os valores das impedancias capacitivas e indutivas, tanto no circuito do
primario quanto no circuito do secundério do transformador, irdo variar de acordo com o valor
das frequéncias selecionadas. O método utilizado para selecionar C1 e C2 é feito seguindo

alguns passos:
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1° passo — Medir a induténcia do enrolamento do primério do transformador L1 e as
indutancias do enrolamento do secundario mais a da bobina principal que somadas
resultam em L2;

2° passo — Calcular o valor de C1 e de C2 para a frequéncia de ressonancia de 100 e
de 300 kHz. Para calcular C1 e C2 é preciso igualar a zero a parte reativa da
impedancia equivalente dos circuitos do primario e do secundério do transformador,

portanto as seguintes expressdes para achar os valores de C1 e de C2 séo:

Cy

2.7

1
C, = 2.8

Onde w € frequéncia angular de ressonancia;

3° passo — Encontrar o valor de C1 e de C2 disponivel comercialmente que mais se
aproximem dos valores calculados para as ressonancias em 100 e 300 kHz, e se
necessario reajustar os valores das frequéncias de ressonancias que serdo utilizados
para gerar 0 campo magnético;

4° passo — Medir as frequéncias de ressonancia reajustadas para os valores
comerciais de C1 e de C2 - se necessario - utilizando os arranjos experimentais
esquematizados nas figuras 2.19(a) e 2.19(b), empregando-se 0 método das figuras
de Lissajous [39].

As reatdncias dos circuitos do priméario e do secundario do transformador, na
ressonancia, tém valor nulo. Portanto, as amplitudes das tensdes medidas no canal 1 — queda
de tensdo na fonte — e no canal 2 — queda de tensdo no resistor — devem apresentar valores
iguais, assim como o valor da defasem entre esses sinais deve ser nulo. Geralmente
representa-se os sinais das tensdes dos canais 1 e 2 em funcdo do tempo no osciloscopio, mas
existe um método visual mais facil de verificar se os sinais de tensdo tem a mesma amplitude
e estdo em fase. Esta técnica é chamada de método das figuras de Lissajous, sendo possivel
comparar as amplitudes e a defasagem entre as tensdes registradas nos canais 1 e 2 do
osciloscopio. Primeiramente coloca-se a tela do osciloscopio no modo XY para registar 0s
valores das tensdes medidas nos canais 1 e 2 em um plano cartesiano. Para verificar a

ressonancia dos circuitos das figuras 2.19(a) e 2.19(b) é necessario que haja uma reta de 45°
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de inclinacdo na tela do osciloscopio — ver figura 2.19 (c) —, e isso significa que as amplitudes

dos sinais de tens@o dos dois canais sdo iguais e se encontram em fase.

Figura 2.19 - (a) arranjo para verificacdo da frequéncia de ressonancia de C1 reajustado; (b)
arranjo para verificacdo da frequéncia de ressonancia de C2 reajustado; (c) desenho
representativo da figura de Lissajous que indica tensdes iguais e defasem nula.
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Fonte: o autor
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Os valores de L1 e de L2 medidos na ponte RLC MX-1050 da Minipa em 100 kHz
foram respectivamente 11,17 mH e 101,82 pH. Os capacitores selecionados para C1 foram: 2
capacitores de 470 pF conectados em série para 100 kHz e 1 capacitor de 4,7 nF para 300
kHz. Ja para C2, os capacitores selecionados foram: 1 capacitor de 27 nF para 100 kHz e 1

capacitor de 2,2 nF para 300 kHz.

2.1.6 Refrigeragdo

Os efeitos gerados pelo aquecimento na bobina principal, provocado pela passagem
da corrente elétrica, sdo mitigados com a utilizacdo de um aspirador de p6 doméstico (GT
3000 pro Eletrolux) acoplado a base do suporte da bobina principal. Este aspirador succiona o
ar quente para dentro do suporte de PVC, através dos furos retangulares vazados. O ar quente
é conduzido por dentro da base em direcdo ao prolongamento conico, que por sua vez recebe
a ponta da mangueira flexivel do aspirador de p6 (ver figuras 2.20 e 2.21). A bobina principal
corre o risco de queimar sem que haja um dispositivo para resfrid-la. Em poucos minutos sem
que o aspirador de p6 esteja removendo o ar quente produzido, o suporte de PVVC comeca a se
deformar e o enrolamento pode perder o seu isolamento elétrico proporcionado pelo verniz

dos fios de cobre.

Figura 2.20 - Acoplamento da mangueira do aspirador a base do suporte.

BASE DO SUPORTE

Fonte: o autor
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Figura 2.21 - GT 3000 pro Eletrolux conectado a base do suporte.

Fonte: o autor

2.1.7 Medidas de Campo (Sonda Hall e Corrente)

Na secdo 2.1.3 foi tracado o perfil de campo magnético teérico da bobina principal,
assim como também foi explicado a importancia de obter-se tal perfil. Nesta secdo serad
apresentado o perfil de campo magnético da bobina principal medido com o auxilio de um
arranjo experimental especifico (fonte de corrente, gaussimetro, sonda hall, etc.) que resultara
em um grafico do perfil de campo (puoH, versus posicdo z) da bobina principal. Conforme
explicado na secdo 2.1.3, o objetivo de tracar o perfil de campo de uma bobina é obter a faixa
de posicdo em que a intensidade de campo magnético produzida pela bobina seja a maxima e
a mais homogénea possivel e obter a relacdo poHy X I.

Para tracar o perfil de campo da bobina principal foram utilizadas as seguintes
ferramentas:

1 - Fonte de corrente modelo BOP50-20MG da Kepco Power Supply fornecendo

corrente a 1A;

2 - Gaussimetro modelo 455DSP da LakeShore;

3 - Sonda Hall modelo HSE HMNA-1904-VR da Lakeshore;

4 - Resistor de 6 Q2 de S0W DALE RH-50 2410187 8116;

5 - Multimetro digital Sin1 MD-6290 autorange da ICEL Manaus;

6 - Suporte de hastes metalicas para segurar a sonda hall;
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7 - Paquimetro analdgico de ago inox de 6” da Lee tools.

O objetivo é alimentar a bobina principal com uma fonte de corrente DC (ver figura
2.22) que forneca 1 A com a finalidade de gerar uma intensidade de campo magnético que é
medida pelo conjunto gaussimetro/sonda Hall (ver figura 2.23) a cada 1 centimetro de altura
dentro da bobina principal. Para medir a posi¢cdo dentro da bobina principal se utilizou o

paquimetro.

Figura 2.22 - Fonte de corrente BOP50-20MG da Kepco Power Supply.

Fonte: o autor

Figura 2.23 - Conjunto gaussimetro 455DSP da LakeShore e sonda hall HSE HMNA-1904-V
da LakeShore.

Gaussimetro Sonda Hall

Fonte: o autor

Neste ponto, é importante explicar como é obtida a medida da intensidade de campo
magnético pelo conjunto gaussimetro/sonda hall. A medicdo de campo magnético é baseada
no efeito Hall — fenbmeno caracterizado pelo surgimento de uma tenséo elétrica de direcdo
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perpendicular a direcdo de condugdo da corrente elétrica em um condutor [17] — utilizando-se
0 gerador Hall (ver figura 2.24) como um sensor de estado solido para fornecer tensédo
elétrica, que é chamada de tensdo Hall, e que é proporcional a densidade de fluxo magnético

[40]. A tens&o Hall V pode ser expressa por:
Vi = yg-B.sen0 (2.9)

onde yg € a sensibilidade magnética, B é a densidade de fluxo magnético a uma
corrente elétrica fixa e 6 é o angulo entre o plano do gerador Hall (localizado na ponta da

sonda hall) e o vetor de densidade de fluxo magnético.

Figura 2.24 - Diagrama esquematico do funcionamento do gerador Hall.
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Fonte: Adaptado de [21].

A sonda hall encontra-se conectada ao gaussimetro por meio de um cabo que conduz
o sinal de tensdo hall proveniente do gerador hall ao gaussimetro, que por sua vez, tem as
funcbes de: condicionar, tratar e processar o sinal de tensdo Hall para converté-lo em
densidade de fluxo magnético B que é expressa em Gauss (G). Porém, para essa aplicacéo,
torna-se necessario saber qual é a intensidade de campo magnético p,H expressa em Tesla
(T). De acordo com a equagdo 1.7, B = poH uma vez que ndo ha material magnético dentro

da bobina.
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Monta-se um circuito série da bobina principal com um resistor sendo alimentado
pela fonte corrente de acordo com o diagrama esquematico representado na figura 2.25. Em
seguida, coloca-se a sonda Hall em um suporte metélico de modo que a ponta da sonda Hall
fique faceando a origem da bobina principal, ou seja, em z = 0 (ver figura 2.26).

Ap06s a montagem da sonda, fixa-se o0 paquimetro entre o suporte de PVC da bobina
principal e o brago do suporte das hastes metélicas da sonda Hall de modo tal que paraz =0
se obtém no paquimetro a medida de 10,620+0,005cm, e para z = 10,62 se obtém a medida de
0,00040,005cm no paquimetro. Devido as limitacdo de comprimento da sonda Hall que foi
utilizada para este experimento ndo foi possivel medir até o final da bobina principal que tem
11,64 cm de altura.

Figura 2.25 - Diagrama esquematico do circuito de teste para tracar o perfil da bobina
principal.

’7 ;’A\\:.-" N/
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Fonte: o autor

Figura 2.26 - arranjo experimental para tracar o perfil de campo da bobina principal.

Fonte: o autor



54

Configura-se entdo a fonte para fornecer corrente DC de 1A e a mesma é ligada ao
circuito da figura 2.25. Com a finalidade de verificar se passa pela bobina o valor de 1 A,
mede-se a queda de tensdo entre os terminais do resistor com um voltimetro e o valor da
medida é de 5,951+0,01V. Sabendo-se que o resistor apresenta valor nominal de 6+0,03C,
entdo a corrente elétrica que passa pelo resistor e consequentemente pela bobina principal tem
o valor de 0,99+0,01A. Isso significa que, que é aceitavel considerar que a corrente elétrica
que passa pela bobina principal é de 1A. Assim comeca-se 0 procedimento de medicdo de
campo com o conjunto Guassimetro/sonda Hall e o paquimetro. As medidas de campo
magnético foram tomadas num intervalo de 1 em 1cm de altura. Os dados de posicdo z dentro
da bobina principal e sua respectiva intensidade de campo magnético foram imputados na
tabela 1 e obteve-se o grafico do perfil de campo magnético da bobina principal que é exposto
na figura 2.27.

Tabela | - Campo magnético Hz em funcédo da posicéo z dentro da bobina principal.

Posigdo z | Incerteza | Campo | Incerteza

{cm) posigdo z | MoH: HoHz

(em) | (mr) | (m7)
0,000 0,005 0440 0,015
1,000 0,005 0,599 0,010

2,000 0,005 1,078 0,015
3,000 0,005 1,215 0,015
4,000 0,005 1,242 0,010
5,000 0,005 1,259 0,010

6,000 0,005 | 1,258 | 0,020
7,000 0,005 | 1,237 | 0,010
8,000 0,005 | 1,162 | 0,010

3,000 0,005 0,924 0,010
10,000 0,005 0576 0,015
10,620 0,005 0511 0,010

Fonte: o autor

Figura 2.27 - Gréafico do campo magnético Hz em fungéo da posi¢do z dentro da bobina

principal.
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Podemos observar pelo grafico da figura 2.27 que o espaco interno de 3 a 7 cm o
valor do campo magnético pyH, ndo varia mais do que 3,49 %, valor esse que esta acima do
que era esperado, pois a variagdo tedrica maxima para o mesmo intervalo de 4 cm é de 1,56
%. Ja arazdo poH,/I € 1,264+0,01 mT/A, o que acaba se revelando um valor um pouco acima
do que era esperado, pois o valor tedrico desta razdo € de 1,08 mT/A. A analise de todos estes
dados permite afirmar que a bobina produz um campo magnético mais intenso em sua regido
central do que era previsto teoricamente, porém nesta mesma regido tem-se um campo

ligeiramente menos homogéneo do que foi previsto.

2.2 CAPTACAO DE SINAIS

O sistema de captacdo de sinais é a parte do arranjo experimental do magnetémetro
de indugdo AC que ira captar as tensBes induzidas entre os terminais da bobina sensora de
campo e do gradibmetro de magnetizacdo, de modo que depois de feita a aquisicdo desses
sinais de tensdo eles sejam tratados numericamente em um computador com o auxilio de um
software apropriado. Ap@s o tratamento numeérico, estes dados transformam-se em dados de
intensidade de campo magnético aplicado pyH sobre a amostra e de intensidade de
magnetizacdo M da amostra e finalmente o grafico da curva de magnetizacdo (M x pyH) é
obtido para uma determinada frequéncia de campo magnético aplicado.

O sistema de captacdo de sinais é composto pelos seguintes elementos: uma bobina
sensora de campo magnético, um gradibmetro de magnetizacdo e um osciloscopio. E
importante neste ponto compreender qual é a funcdo do gradiémetro dentro do contexto do
arranjo experimental do magnetometro. A fim de explicar o funcionamento de um
gradiémetro de primeira ordem, é representada na figura 2.28 uma ilustracdo de um transdutor
magnético em configuracdo gradiométrica.

Figura 2.28 - ilustracdo do principio de funcionamento de um gradiémetro.

Fonte de Smnal

Fonte: Adaptado de [41].
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Os dois elementos sensores de campo magnético G1 e G2 sdo separados por uma
distancia d, sendo que G1 encontra-se mais proximo da fonte de emissao de campo magnético
(fonte de interesse) do que G2. Os dois elementos sensores sdo separados tal modo que o
valor de d seja suficiente para que G1 detecte 0 campo magnético AC proveniente da fonte de
interesse além da interferéncia eletromagnética local, e que o elemento sensor G2 detecte
apenas a interferéncia eletromagnética local. Assim, subtraindo-se os sinais de tensao elétrica
provenientes de G1 e de G2, € possivel obter apenas o sinal da fonte de interesse. Em resumo,
0 gradidmetro mede os gradientes de campo magnético sem que o ruido originado pela
interferéncia eletromagnética local seja contabilizado. Assim, para o presente estudo,
desenvolveu-se um gradiémetro de primeira ordem para medir magnetizagdo de amostras (ver
figura 2.29).

Figura 2.29 - ilustracdo de um gradidmetro de 1° ordem.
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Fonte: Adaptado de [22].

2.2.1 Leide Faraday-Lenz Aplicada aos Gradidometros

O objetivo desta secdo é demonstrar como calcular os valores das intensidades de
campo magnético p,H gerados pela bobina principal e da magnetizacdo M produzida pelas
amostras através da obtencdo dos valores das tensdes induzidas e;(t) e e,(t) entre os
terminais da bobina de campo e do gradibmetro de magnetizagdo respectivamente. A lei de
Faraday — ja citada na secdo 1.4 desta dissertacdo — aplicada a uma espira pode ser enunciada
da seguinte forma: “O moédulo da forga eletromotriz induzida € em uma espira condutora é

igual a taxa de variacdo temporal do fluxo magnético ® que a atravessa” [18]. De modo a
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quantificar este fluxo magnético é necessario que as linhas de campo magnético que
atravessam uma area qualquer — como, por exemplo, a de uma espira — pode ser definida pela

seguinte expressao:
q::f B.dA (2.10)
S

A lei de Lenz, na pratica, representa o sinal negativo relativo a equacdo 1.15. Seu
significado seria que a tensdo induzida € entre os terminais de uma espira tem sentido
contrério a variacdo de fluxo magnético que a originou. Porém, a Lei de Faraday-Lenz sofre
uma pequena alteracdo quando o fluxo magnético ® atravessa uma bobina de n espiras
justapostas (uma ao lado da outra), pois cada espira da bobina em que o fluxo magnético
atravessa contribui para o acréscimo de valor da forca eletromotriz induzida € entre os

terminais desta bobina, portanto € pode ser expressa por:
= do 2.11
€=—n. T (2.11)

Substituindo a equacdo 2.10 em 2.11 encontra-se a expressao representada pela
equacdo 1.5, e realizando a integragdo no tempo dos dois lados da equagédo 1.5 encontra-se a
expressao da equacao 1.6. Substituindo a equacdo 1.7 na equacdo 1.6 e considerando que 0s

vetores M e H tenham a mesma direcdo e sentido, obtém-se a seguinte expressao:

wo(M + H) = % (2.12)

Considerando que a bobina de campo esta localizada no centro geométrico da
bobina principal e que nela ndo ha nenhum material magnetizavel, assume-se que M tenha

intensidade nula, portanto, a equacao 2.12 pode ser escrita da seguinte forma:

_ Jeu(®.dt
HoH(Y) = —ngo-Ago (2.13)
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Onde e4 (1) € tensdo elétrica induzida entre os terminais da bobina de campo, ng, € 0
nimero de espiras da bobina de campo (gradidmetro de ordem 0) e A4, € a area da bobina de
campo. De acordo com a equagdo 2.13, obtendo-se os valores de e;, ngy € Agg € possivel

obter a intensidade de campo magnético pyH gerado pela bobina principal.

De modo a obter a magnetizacdo da amostra de nanoparticulas magnéticas, utiliza-se
0 gradidmetro de magnetizacdo conforme mostra a figura 2.30. A tensdo induzida entre os
terminais do gradidmetro de magnetizacdo, e,, € a soma das tensdes induzidas entre 0s
terminais ficticios das bobinas 1 e 2 do proprio gradidbmetro, e pode ser representada pela
seguinte expressao:

e, = eg, — ep, (2.14)

O gradidmetro de magnetizacdo é enrolado de modo que suas bobinas 1 e 2 sejam
enroladas simetricamente em sentidos opostos e conectadas em série de modo que e, tenha
valor nulo (e, = 0). Porém, quando se coloca um material magnético no meio de umas das
bobinas do gradidmetro em questdo, e, deixa de apresentar valor nulo e é possivel obter o
valor da intensidade magnetizacdo M deste material. Supondo que uma amostra de material
magnético seja colocada entre os terminais ficticios da bobina 2, a sua tensdo induzida pode
ser representada por:

chBz dq)amostra
eg, = —I. —n. 2.15

B2 dt a0 A1)
Onde ®g,e ®,mestra representam respectivamente o fluxo magnético resultante da

exposicdo da bobina 2 ao campo pyH e o fluxo magnético resultante da magnetizacdo da

amostra presente dentro da bobina 2. Ja eg, pode ser representado por:

®p
ep, = —n.— " (2.16)

Sendo as duas bobinas do gradibmetro de magnetizacdo expostas a mesma
intensidade de campo magnético, os fluxos magnéticos ®g, e ®g, tém intensidades iguais.

Substituindo as equacdes 2.15 e 2.16 na equacao 2.14 tem-se a seguinte expressao:
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amostra

e, = 1.
2 dt

(2.17)

Sabendo-se que o valor de @,,,0stra € UNnicamente devido a magnetizacdo M do
material magnético, tem-se que:

Bamostra = HoM (2-18)

Substituindo a equacdo 2.18 em 2.10, e em seguida na equacdo 2.17 obtém-se a
seguinte expressao:

dM
€ = uo-n-Aamostra-E (2-19)

Integrando os dois lados da equacédo 2.19 no tempo, obtém-se entdo que a intensidade
de magnetizacdo da amostra de material magnético M que pode ser expressa por:

M) = [ e, (t).dt

0- - Aamostra

(2.20)

Onde A,nostra Epresenta a area da amostra de material magnético que se localiza
dentro da bobina 2 do gradiémetro de magnetizacao.

Figura 2.30: diagrama esquematico de montagem do gradiémetro de magnetizacdo para medir

a magnetizacdo de amostra magnética
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Fonte: o autor.
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2.2.2 Bobina de Campo e Gradidbmetro

Para este arranjo experimental foram desenvolvidos: uma bobina de campo para
medir a intensidade de campo magnético aplicado sobre a amostra e o gradidmetro de
magnetizacdo para medir intensidade de magnetizagdo produzida pela amostra. A bobina de
campo possui apenas uma espira que é composta por fio de cobre AWG 38 (didametro de
0,101 mm). J& o gradidmetro de magnetizacdo é um gradidmetro de primeira ordem
possuindo duas bobinas que foram enroladas em sentidos opostos e estdo ligadas em série
pelo mesmo fio condutor de cobre, que é o AWG 38, sem nenhuma emenda para nao
apresentar queda de tensdo adicional que se constitui em fonte de erro de medigdo da
magnetizacao.

Para realizar a medida de magnetizacdo de um material magnético € necessario
colocar uma amostra de seu material dentro de uma das bobinas do gradibmetro
magnetizacdo, conforme pode ser visto no desenho esquematico ilustrativo da figura 2.31.
Antes da colocacdo da amostra dentro de uma das bobinas do gradibmetro de magnetizacéo,
primeiramente registra-se a tensdo induzida entre os terminais do gradibmetro sem a presenca
da amostra magnética ou denominada “amostra em branco”, para depois registrar a tensao
induzida com a amostra de material magnético que se deseja observar. E necessario aplicar
este protocolo de medicdo para que posteriormente seja possivel subtrair do sinal de interesse
os sinais de tensdes induzidas pela interferéncia eletromagnética e pelas imperfeicdes do

gradibmetro de magnetizacao.

Figura 2.31 — desenho ilustrativo do gradidmetro de magnetizagdo com uma amostra inserida
dentro dos limites da bobina 1.

Amostra

. Porta - Amostra

Fonte: o autor.
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Figura 2.32 - suportes de PVVC dos gradidometros e da bobina principal.

Fonte: o autor.

Tanto a bobina sensora de campo quanto o gradibmetro de magnetizacdo sao
enrolados num mesmo suporte que, a exemplo do suporte da bobina principal, é feito de PVC
na cor branca (ver figura 2.32). O suporte de PVC dos gradiébmetros também foi usinado a
partir de um tarugo cilindrico cujas dimensdes sdo de 25 milimetros de didmetro por um 1
metro de comprimento. As medidas do suporte dos gradidmetros foram baseadas em [13] e

podem ser vistas abaixo na figura 2.33.

Figura 2.33 - (a) vista frontal do suporte dos gradidmetros; (b) Corte do suporte dos
gradiémetros.

Fonte: o autor.
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E importante salientar que o didmetro das ranhuras do suporte aos quais 0s
gradiémetros se encontram é de 14,5 mm, pois € a partir deste valor que é possivel se obter o
valor da area das bobinas que é aplicado nas equacdes 2.13 e 2.20. Assim, quanto menor for o
didmetro do suporte dos gradibmetros de campo e de magnetizagcdo maior serd o valor das
intensidades de campo magnético aplicado e de magnetizacdo da amostra. As dimensdes do
suporte dos gradidmetros foram projetadas de tal maneira que a regido que os gradidmetros
estdo alocados ficasse na regido central da bobina principal, que é de 3 a 7 cm, pois esta é a
regido da bobina principal em que o campo magnético é o mais homogéneo e a de maior
intensidade.

Assim como o suporte da bobina principal, o suporte dos gradidmetros apresenta em
sua parte superior (“cabe¢a” do suporte) tem maior diametro do que em seu corpo, pois a
mesma tem a funcdo de servir como ferramenta de sustentacao de altura para manter a posicao
da amostra na regido central da bobina principal. Além destas caracteristicas construtivas que
0 suporte apresenta, existe mais uma, ou melhor, mais trés; Ha trés furos passantes com um
didametro de 1 mm cuja funcéo € a de permitir a passagem dos fios terminais do gradibmetro
de magnetizacdo e da bobina sensora de campo pela cabeca do suporte para serem ligados ao
osciloscdpio. No corpo do suporte, existem ainda 3 ranhuras radiais para os enrolamentos do
gradidmetro de magnetizacdo e da bobina sensora de campo, além das 3 ranhuras verticais

para a passagem dos fios terminais dos mesmos (ver figura 2.34).

Figura 2.34 - Bobina sensora de campo (bobina de 1 espira) e gradiometro de magnetizacéo
(bobinas 1 e 2 com 35 espiras cada) enrolados no suporte de PVC.
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Fonte: o autor.
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Para enrolar os gradidmetros no suporte foi montada uma infraestrutura improvisada
feita de materiais que foram descartados, uma lupa com luminéria, alguns livros e pesos de
balanca conforme pode ser visto na figura 2.35. Nesta infraestrutura de apoio o rolo de fio
AWG 38 é posto numa guia que foi colada no topo de uma ventoinha de computador (ver
figura 2.36). Quando se gira a cabega do suporte dos gradidometros para enrolar o fio AWG 38
em suas ranhuras radiais, traciona-se o fio e a bobina é desenrolada. As placas de isopor
foram recortadas para prender o suporte dos gradibmetros nos livros e permitir que apenas o
movimento de rotacdo do préprio eixo do suporte seja feito.

A bobina 1 é enrolada no sentido anti-horério e quando atinge o nimero de 35 voltas,
muda-se a bobina de fio para a posi¢cdo oposta e se inicia 0 enrolamento da bobina 2 no
sentido horario (ver figura 2.35 (b)). Apos 35 voltas a bobina 2 é concluida e os fios terminais
do gradidmetro de magnetizacdo sdo passados pelas ranhuras verticais em direcdo a um dos
furos passantes da cabeca do suporte. Tendo enrolado o gradidometro de magnetizacao, aplica-
se esmalte incolor nos pontos de entrada e saida do fio de cobre das ranhuras radiais para fixar
0 seu enrolamento no suporte.

A bobina sensora de campo tem apenas 1 espira e é enrolada entre as bobinas 1 e 2
do gradiémetro de magnetizacdo. Como este tipo de enrolamento € relativamente simples, ndo
é preciso utilizar a infra de apoio para enrolar o gradidmetro de campo, dando apenas uma
volta de fio de cobre AWG 38 na ranhura radial central do suporte dos gradiometros. Depois
se fixa a bobina de campo aplicando esmalte no suporte, e ap6s sua secagem os fios terminais
sdo passados por outra ranhura vertical em direcdo ao outro furo passante da cabeca do
suporte.

Apos este processo, coloca-se fita teflon nas ranhuras verticais para preservar os fios
terminais de danos conforme pode ser visto na figura 2.37. Ao término desta etapa, as pontas
dos fios sdo terminalizados com conectores BNC fémea (ver figura 2.38) que recebem o0s

cabos ligados aos canais 1 e 2 do osciloscopio (ver figura 2.39).
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Figura 2.35 - (a) Lupa com luminaria utilizada para ampliar a imagem dos fios AWG 38
sendo enrolados no suporte. (b) infra de apoio improvisada para enrolamento dos
gradibmetros no suporte.

(b]

Fonte: o autor.

Figura 2.36 - Guia de ferro posta em uma ventoinha descartada com cola quente.

Fonte: o autor.
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Figura 2.37 - Suporte recoberto com algumas camadas de fita teflon para protecéo dos fios
terminais.

Fonte: o autor.

Figura 2.38 - Sistema de deteccdo com os seus fios terminais conectorizados.

Fonte: o autor.

Figura 2.39 - Sistema de deteccdo dentro da bobina geradora de campo AC e conectada aos
canais 1 e 2 do osciloscopio.

Fonte: o autor.



66
2.2.3 Osciloscopio

E possivel observar no osciloscopio os sinais das tenses induzidas entre os terminais
da bobina de campo e do gradidmetro de magnetizagdo. O modelo do osciloscdpio utilizado é
0 TDS 1002C-EDU da Tektroniks. O mesmo permite transferir a um computador os dados de
tensdo e de tempo dos sinais de tensdo induzidos medidos pelo osciloscdpio via comunicacéo
serial (USB), utilizando-se apenas um pen-drive para salvar estes dados conforme pode ser

visto na figura 2.40.

Figura 2.40 - Conexao dos terminais do sistema de detec¢do aos canais 1 e 2 do osciloscépio
que esta salvando os dados de tensdo e de tempo no pen-drive.

Canall

Fonte: o autor.

2.2.4 Tratamento Numérico de Dados

O tratamento numeérico dos dados consiste em realizar as operagcbes matematicas das
equacbes 2.13 e 2.20 para obter os valores das intensidades de campo magnético e
magnetizacdo e assim tracar as curvas de magnetizacdo em funcgéo das frequéncias de campo.
O primeiro passo realizado é a integracdo dos valores das tens@es induzidas (e,) e (e;) no
tempo. E importante salientar que se (e;) e (e,) apresentarem um “offset” (nivel de tensdo DC
que pode ser observado no osciloscopio), ele também serd integrado e como resultado um
“drift” podera ser observado (ver figura 2.41). Este “drift” é uma espécie de desvio do
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resultado esperado, que neste caso € uma senoide, pois o “offset” uma constante que ¢ somada
aos sinais de tenséo e a integracdo de uma constante tem como resultado uma reta.
Observando o grafico nota-se que uma reta de coeficiente angular positivo foi

somada a senoide, e para corrigir esse “drift”, é preciso subtrair essa reta. Para isso, adotam-se
0S seguintes passos:

1° - tracar a reta no grafico;
2° - calcular o coeficiente angular desta reta;

3° - subtrair a reta do gréafico.

Figura 2.41 — gréafico de representagdo do “drift” do sinal de integragao numérica da tensdo

induzida no tempo.
12

10 4
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-15 -10 -5 0 5 10 15
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Fonte: o autor.

Um ponto importante que deve ser lembrado para o calculo dos valores de

intensidade de magnetizacdo (M), é a subtracdo dos valores de tensdo (e,) da “amostra em
branco” — amostra sem material magnético algum — dos valores de tensdo (e,) da amostra

com material magnético antes da integragdo numérica.
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2.2.5 Célculo da Funcéo de Histerese

Com o objetivo de obter os valores de SAR e de ILP para diferentes frequéncias de
campo, é necessario primeiramente calcular a area de histerese da curva de magnetizagdo. Em
[10], é descrito um método de célculo da &rea de histerese A para campos magnéticos de baixa

intensidade. O valor do pode ser expresso por:
A= mHZ,.xX" (2.21)

onde Hp,x é amplitude do campo magnético aplicado sobre a amostra e x" é

susceptibilidade complexa, que por sua vez — segundo [43] — pode ser expressa por:

M
X' = —= sen ¢ (2.22)

Hmax

onde M.« € a amplitude do sinal de magnetizacdo e ¢ é o angulo da defasagem

entre os sinais de M e H.
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3 RESULTADOS E DISCUSSOES

“Medir e conhecer.”
- William Thompson (Lord Kelvin)
Neste capitulo sdo apresentados os materiais e os métodos de preparacao empregados
para produzir as amostras magnéticas, os resultados das medic¢des das curvas de magnetizacao

e a discussao dos resultados obtidos.

3.1 MATERIAIS E METODOS

Foram utilizados trés tipos de materiais magnéticos como amostras teste: fitas
magnéticas macias amorfas, fitas magneéticas macias amorfas tratadas termicamente e
nanoparticulas de magnetita. As fitas magnéticas macias amorfas foram utilizadas para
verificar se 0 magnetdémetro de inducdo AC seria capaz de medir a histerese presente na curva
de magnetizacdo para valores de baixas coercividades e baixas intensidades de campo de
saturacdo, e por isso tratou-se termicamente essas fitas, pois com essa medida as amostras das
fitas devem apresentar area de histerese maior do que as amostras que nao sofreram o
tratamento térmico aumentando-se assim as chances do magnetémetro de inducdo observar
histerese magnética. Ja as nanoparticulas de magnetita foram escolhidas devido ao seu

emprego em estudos de hipertermia magnética e aos seus altos valores de campo de saturacao.

3.1.1 Fitas Magnéticas Amorfas

As ligas das fitas magnéticas amorfas utilizadas séo:

- Amostra 1: Co,,FegB;s;

- Amostra 2: CogsFegsBi5s;

- Amostra 3: Fe,35Cu; Nb;Siy3 5By (FINEMET®);
- Amostra 4: Co,,Fe;3Bys;

- Amostra 5: CozgFessB;5s.

As fitas magnéticas foram cortadas com um comprimento maximo de 5 mm e postas

dentro de um canudo feito de material ndo magnético (ver figura 3.1). A amostra preparada
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deve ficar em uma altura tal que seu limite inferior fique faceando com o limite inferior do
gradibmetro de magnetizacdo, pois do contrario, a amostra pode interferir no sinal de tensédo

induzido pela bobina sensora de campo que fica logo abaixo (ver figura 3.2).

Figura 3.1 - Amostra de fita magnética cortada e fixada entre o canudo e o pedaco de canudo
cortado.

_ Canudo

Canudo
_ cortado

Amostra
~ fixada

Fonte: o autor.

Figura 3.2 - Representacdo esquematica em corte do posicionamento da amostra das fitas
magnéticas dentro da bobina 2 do gradiémetro de magnetizacéo.

Limite
superior

/

!
i

Amostra

',
,
A

Limite
inferior

Fonte: o autor.
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3.1.2 Tratamento Térmico

E sabido que o processo de dinamica da magnetizacdo em ligas magnéticas macias e
amorfas é dominado predominantemente por desordens microestruturais [45]. Estas desordens
podem ser induzidas por meio da alteragdo da taxa de recozimento [46], passando-se uma
corrente elétrica pela fita (aquecimento Joule) [47] ou realizando um tratamento térmico na
mesma. Apos a medicdo das amostras de 1 a 5 no magnetdmetro de indugdo AC, realizou-se 0
tratamento térmico das mesmas. As amostras foram colocadas em um cadinho de ceramica e
postas dentro do forno Carbolite CWF 1300, onde se aplicou uma rampa de aquecimento de
5° C/minuto até que a temperatura do forno atingisse 700° C. Apds uma hora o aquecimento
foi desligado e as amostras foram retiradas do forno quando atingiram a temperatura
ambiente. Por uma questdo de identificacdo, as amostras 1, 2, 3, 4 e 5 sdo respectivamente as

amostras 6, 7, 8, 9 e 10 apds o tratamento térmico.

3.1.3 Nanoparticulas Magnéticas

As nanoparticulas de magnetita produzidas por pesquisadores do Grupo de
Biomagnetismo do CBPF foram obtidas seguindo o procedimento de sintese descrito em [20],
e cuja metodologia encontra-se em [43]. Foram obtidas 26,18 mg de nanoparticulas de
magnetita (Fe;0,) que foram encapsuladas em um material ndo magnético e postas num

canudo semelhante ao descrito na se¢do 3.1.1 (ver figura 3.3).

Figura 3.3 - Amostra de nanoparticulas de magnetita encapsulada e posta no canudo.

Arame de
sustentagdo
~ do canudo

Amostra de
Nanoparticulas
7 de Fe304

Fonte: o autor.
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3.2 RESULTADOS

Os resultados esperados para este trabalho séo:

a) obtencgéo das curvas de magnetizacdo em funcdo das frequéncias de campo
magnético aplicado para as amostras das fitas magnéticas (de 1 a 5) e das fitas

magnéticas tratadas termicamente (de 6 a 10);

b) obtencdo das curvas de magnetizacdo em funcdo das frequéncias de campo
magnético aplicado, e também a obtengdo dos valores das areas de histerese, dos
valores de SAR e dos valores de ILP em funcdo das frequéncias de campo para a

amostra de nanoparticulas de magnetita.

Os resultados encontram-se divididos por amostras: Amostras de 1 a 5, amostras de 6
a 10 e a amostra contendo as nanoparticulas de magnetita. Para as amostras de 1 a5 e de 6 a
10, utilizou-se o arranjo experimental da figura 2.1(a). Ja para a amostra contendo
nanoparticulas de magnetita utilizaram-se os dois protétipos de arranjo experimental, os
modelos das figuras 2.1(a) e 2.1(b), sendo que o protétipo da figura 2.1(a) foi utilizado para
obter as curvas de magnetizacdo em funcédo das frequéncias de audio e o protétipo da figura
2.1(b) foi utilizado para obter as curvas de magnetizacdo em funcéo das frequéncias de radio.

Para o caso das fitas magnéticas optou-se por utilizar o arranjo das frequéncias de
audio, pois estes materiais ndo demandam aplicacdo de um campo magnético em RF como é o
caso da amostra de nanoparticulas de magnetita, uma vez que a hipertermia magnética é feita
aplicando-se campos AC em RF, e por isso, para tragar as curvas de magnetizacdo da amostra
de nanoparticulas de magnetita utiliza-se o arranjo das frequéncias de radio.

Porém, também se utilizou o arranjo das frequéncias de audio para a amostra de
nanoparticulas de magnetita, pois a sua fonte de alimentac&o ira produzir maior intensidade de
campo do que a fonte do arranjo das frequéncias de radio, o que aumenta as chances de
verificar a area de histerese magnética da curva de magnetizacdo e medir o potencial de
geracdo de calor da magnetita independente da frequéncia de aplicacdo do campo magnético,
uma vez que ndo ha& importéncia de se utilizar RF para medir o ILP da magnetita,
diferentemente do SAR que leva em conta a contribuicdo da frequéncia para medir o calor

gerado pela exposicao do material magnético a uma fonte de campo AC.
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Uma particularidade a ser observada nas curvas de magnetizacdo é a normalizacdo
das intensidades da magnetizacdo (M), uma vez que o gradidbmetro de magnetizacdo néo foi
calibrado para este trabalho. Porém, tendo em mente que os objetivos dessa pesquisa Sao:
desenvolver uma prova de conceito de um magnetémetro de indugdo AC que trace a curva de
magnetizacdo de amostras magnéticas para as mais diversas aplicacfes e medir o ILP da
magnetita, assim como 0s outros parametros anteriores a medicdo do ILP como a &rea de
histerese e 0 SAR, a calibracdo do gradiémetro de magnetizacdo nédo se faz necessaria. No
entanto, a calibracdo do gradibmetro de magnetizacdo deve ser realizada para medir

precisamente as intensidades de magnetizacdo em trabalhos futuros.
3.2.1 Fitas Magnéticas (Amostras 1 a 5)

Utilizou-se o arranjo experimental da figura 2.1(a), configurando a fonte de corrente
para entregar um sinal senoidal com amplitude de 20 A e a frequéncia de 400 Hz. As curvas

de magnetizacao obtidas podem ser vistas abaixo:

Figura 3.4 - Curva de magnetizacdo da amostra 1.
lamostra 1 (Co 17 Fe 8 B 15) ; f = 400 Hz e Amplitude = 20 A|

1,0
=
=
© 05
=]
©
N
g
o 0O
c
o
o
[&]
©
N 5
[(b]
[
(@)
(4]
=
-1.,0

20 10 0 10 20
Campo aplicado (u H[mT ])



Magnetizacao normalizada (M / M)

Magnetizacao normalizada (M/M )

Figura 3.5 - Curva de magnetizacdo da amostra 2.

I/Amostra 2 (Co 85 Fe 85 B 15) ; f = 400 Hz e Amplitude = 20 A
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Figura 3.6 - Curva de magnetizacdo da amostra 3.
|[Amostra 3 (Finemet) ; f= 400 Hz e Amplitude = 20 A
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Magnetizacao normalizada (M/M )

Magnetizacao normalizada (M/M )
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Figura 3.7 - Curva de magnetizacdo da amostra 4.

| Amostra 4 (Co12 Fe 73 B 15) ; f= 400 Hz e Amplitude = 20A
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Figura 3.8 - Curva de magnetiza¢do da amostra 5.

I/Amostra 5 (C0 30 Fe 55 B 15) ; f= 400 hz e Amplitude = 204
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Notam-se acima 0s baixos valores de campos magnéticos coercivos e de saturacdo
caracteristicos das ligas magnéticas macias. Foi possivel notar que as amostras 1, 2, 3, 4 e 5,
de uma maneira geral, apresentaram ciclo de histerese completo, embora a area de histerese
seja estreita. As amostras 1 e 5 apresentam saturacdo para um campo em torno de 20 mT
enquanto as demais (2, 3 e 4) apresentam saturacdo em torno de 30 mT. Com relacdo a
coercividade as amostra de 1 e 2 apresentam valores em torno de 0,50 mT, ja as amostra de 3,

4 e 5 apresentam valores em torno de 0,20 mT.
3.2.2 Fitas Magnéticas Tratadas Termicamente (Amostras de 6 a 10)

Também se utilizou o arranjo experimental da figura 2.1(a), com as mesmas
configuracBes para a fonte de corrente que foi utilizado em 3.2.1. As curvas de magnetizacédo

obtidas podem ser vistas abaixo:

Figura 3.9 - Curva de magnetizacdo da amostra 6.
lamostra 1 (Co 17 Fe 8 B 15) tratada termicamente; f = 400 Hz e Amplitude = 20 A|
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Figura 3.10 - Curva de magnetizacdo da amostra 7.
|/Amostra 2 ( Co 85 Fe 85 B 15) tratada termicamente ; f = 400 Hz e Amplitude = 20 A

1.0
=
=
@ 05
o
©
N
g
o 0O
|
@]
[1]
Q
©
N 05
@
| -
o
©
=
-1,0
-30 20 =10 0 10 20 30

Campo aplicado (n H[ mT])

Figura 3.11 - Curva de magnetizacdo da amostra 8.

|/Amostra 3 (Finemet) tratada termicamente ; f = 400 Hz e Amplitude = 20 A
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Figura 3.12 - Curva de magnetizagdo da amostra 9.
|IAmostra 4 (Co 12 Fe 73 B 15) tratada térmicamente ; f = 400 Hz e Amplitude = 20 A |
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Figura 3.13 - Curva de magnetizacdo da amostra 10.

|Amostra 5 (C0 30 Fe 55 B 15) tratada termicamente; f = 400 hz e Amplitude = 20A|
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Foi possivel também observar que as amostras 6, 7 e 10 possuem saturacdo para
valores abaixo de 20 mT. J& as amostras 8 e 9 apresentam ponto de saturacdo um pouco mais
elevado do que as amostras 6, 7 e 10. Para a amostra 8, a saturagcdo ocorre em um valor em
torno de 25 mT e, para a amostra 9, a saturacdo ocorre em torno de 30 mT. As amostras 6, 7,
8, 9 e 10 apresentam um aumento visivel da area de histerese com valores de campos
coercivos que diferem muito entre si, sendo o valor minimo em torno de 2 mT (amostra 6) e 0

valor maximo em torno de 8 mT (amostra 9).

3.2.3 Nanoparticulas Magnéticas

Utilizaram-se os dois arranjos experimentais da figura 2.1, sendo que o arranjo
experimental da figura 2.1(a) foi empregado para gerar as curvas de magnetizacdo para as
frequéncias audio (de 100 a 400 Hz) e o arranjo experimental da figura 2.1(b) para as
frequéncias de radio (100 e 300 kHz).

3.2.3.1 Arranjo Experimental — frequéncias de audio
Configurou-se a fonte de corrente para entregar um sinal senoidal de 20 Ap;c, nas

frequéncias de 100, 200, 300 e 400 Hz. As curvas de magnetizacdo obtidas podem ser vistas

nas figuras abaixo:



Figura 3.14 - Curva de magnetizagdo da amostra de magnetita em 100 Hz.
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Figura 3.15 - Curva de magnetizacdo da amostra de magnetita em 200 Hz.

[Fe304; Imax =20 A; f= 200 Hz|

1.0
£ 0,5
=
—
=3
@]
® 0,
[&]
(1]
N
o]
> 05
(u -!
=
1,0
4D 30 20 10 10 20 30

Campo aplicado (HDH [mT])

80



81

Figura 3.16 - Curva de magnetizagdo da amostra de magnetita em 300 Hz.
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Figura 3.17 - Curva de magnetizagdo da amostra de magnetita em 400 Hz.
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Observa-se que, ao contrério das fitas magnéticas, a magnetizacdo da amostra de
magnetita ndo saturou na presenca do campo maximo de 30 mT. Mesmo assim, sua curva de

magnetizacdo apresentou histerese em todas as frequéncias medidas. As éareas destas
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histereses foram medidas e agrupadas na tabela 11, juntamente com os valores do SAR e do
ILP obtidos.

Tabela Il - Area da histerese, SAR e ILP obtidos como funcéo da frequéncia do campo
magnético AC para amostra de magnetita.

Frequéncia Area da .
do campo AC  Histerese SAR ILP
(Hz) (mT) (T-Hz) (Th
100 10,66 0,11 1,07 £ 0,01 11,79 £ 0,12
200 11,49 = 0,12 230 £ 0,02 12,65 £ 0,13
300 12,59 + 0,13 3,78 + 0,04 13,56 + 0,14
400 12,75 + 0,13 5,10 + 0,05 13,68 + 0,14
16,00
ILP (T"1)=12,9240,08 T}
14,00 — o
________ - —
12,00 -
10,00
8,00
SAR (T.Hz)
6,00
—
4,00 ——
2,00 S -
—
0,00 . . . . .
0 100 200 300 400 sco f (Hz)

Fonte: o autor.

As curvas de magnetizacdo da amostra de nanoparticulas de magnetita apresentam
uma caracteristica peculiar em relagdo as fitas magnéticas, o ponto de saturacdo. E possivel
observar o fendmeno da histerese para todas as curvas nas frequéncias de audio, mas elas néo
estdo completas, pois ndo atingem o seu ponto de magnetizacdo de saturacdo. A intensidade
méaxima de campo magnético produzido pela bobina principal, cujo valor gira em torno de 30
mT, ndo é capaz de gerar um campo magnético AC intenso o suficiente para impor saturacdo
a amostra de nanoparticulas de magnetita que esta sendo analisada.

Mesmo ndo obtendo o ciclo de histerese completo das nanoparticulas de magnetita
em frequéncia de audio é possivel calcular sua area de histerese e para isso mediram-se as
amplitudes dos sinais campo magnético AC aplicado, as amplitudes dos sinais de
magnetizacdo e as defasagens entre eles nas frequéncias de &udio. Computaram-se esses
dados nas equacdes 2.21 e 2.22, e foram obtidos os valores das areas de histerese conforme
pode ser visto na tabela Il. De posse dos valores das areas de histerese, obtiveram-se 0s

valores de SAR e de ILP aplicando-se respectivamente as equagdes 1.1 e 1.2. E possivel
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observar nos dados da tabela 1l que h4d uma tendéncia de que para um ligeiro aumento da
frequéncia observou-se um aumento da area de histerese e consequentemente elevagdo dos
valores do SAR, cujo comportamento linear pode ser observado no grafico da tabela Il, e do
valor do ILP que apresenta pequenas flutuacdes, porém é possivel medir um valor Unico com

uma incerteza associada a essa medicdo (ver grafico da tabela I1).
3.2.3.2 Arranjo Experimental — frequéncias de radio

Configura-se o gerador de funcdes para entregar um sinal de tenséo senoidal de 0,35
Vpico — tanto em 100 kHz quanto em 300 kHz — ao amplificador de poténcia, que por sua vez,
ird entregar 18,75+1,25 V.., ha frequéncia de 100 kHz e 31,25+1,25 V., na frequéncia de
300 kHz ao circuito do priméario do transformador da figura 2.1(b). Ambas as curvas de
magnetizacdo, tanto em 100 kHz quanto em 300 kHz, da amostra de nanoparticulas
apresentaram comportamentos lineares — ver as figuras 3.18 e 3.19 — ndo se observando o

fendmeno da histerese magnética para estas condices.

Figura 3.18 — Curva de magnetizacdo da amostra de nanoparticulas de magnetita quando a
mesma € exposta a um campo de magnético AC de intensidade maxima de 130,89 uT e
frequéncia de 100 kHz.
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Figura 3.19 — Curva de magnetizacao da amostra de nanoparticulas de magnetita quando a
mesma € exposta a um campo de magnético AC de intensidade maxima de 163,07 uT e

frequéncia de 300 kHz.
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3.3 DISCUSSOES

De maneira geral, o arranjo experimental da figura 2.1(a) foi capaz de tracar curvas
de magnetizacdo das fitas magnéticas, sendo ainda possivel diferenciar, através das curvas, as
amostras que receberam tratamento térmico das que ndo receberam, pois as amostras 6, 7, 8, 9
e 10 possuem visivelmente area de histerese maior do que as amostras 1, 2, 3, 4 e 5 que séo as
amostras que ndo receberam tratamento térmico, e os valores de coercividade da tabela IlI
embasam essa conclusdo. Nota-se que, apds o tratamento térmico, as fitas apresentaram um
aumento significativo no campo coercivo (H.) devido a nucleacdo de nanocristalinos
ferromagnéticos (a-Fe). Estes sdo responsaveis por servirem como centro de “travamento” de
paredes de dominio magnético e por esta razdo uma maior intensidade de campo coercivo é
demandada para desmagnetizar o material. O processo de reversdo da magnetizacdo nestes
materiais foi discutido por Herzer [48] com base nas previsdes do modelo de anisotropia

aleatdria e outras teorias para a reversao magnetizacéo.

Tabela 111 - Coercividade das fitas magnéticas antes e apds o tratamento térmico.
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Amostra H. (mT)

0,59 £ 0,01
2,10 4+ 0,01
0,51 £ 0,01
5,24 + 0,01
0,17 £ 0,01
7,18 + 0,01
0,17 £ 0,01
7,89 1+ 0,01
0,17 £ 0,01
3,72 + 0,01

n O b 00 W =1 I O —

[a—
~—~
o

Fonte: o autor.

As fitas magnéeticas amorfas baseadas na liga FeCoB e FINEMET sdo conhecidas
por serem materiais magnéticos macios, ou seja, com baixissimo valor de campo coercivo
(Hc< 0.01 mT) e por apresentarem magnetizacdo de saturacdo em campos relativamente
baixos. O que faz com que estes materiais sejam excelentes para testar nossa prova de
conceito. As fitas foram submetidas a um tratamento térmico a temperatura de 700°C por 60
minutos de forma a aumentar a nucleacdo de centros de travamento das paredes de dominio
magnético. A fracdo nanocristalina de a-Fe (centros de travamento) aumenta linearmente com
a temperatura do tratamento térmico, enquanto o didmetro médio dos grdos aumenta
constantemente para T > 600°C [49]. Portanto, a temperatura de tratamento térmico foi
adequada para criar centros de travamento de paredes de dominio magnético suficientes na
matriz amorfa macia e aumentar consideravelmente o campo coercivo das fitas medidas.

De maneira geral, a nossa prova de conceito foi capaz de obter dados sobre a
magnetizacdo e a intensidade do campo magnético AC aplicado. Apds o tratamento numeérico,
fomos capazes de tragar curvas de magnetizagdo das fitas magnéticas, sendo ainda possivel
diferenciar, através das curvas, as amostras que receberam tratamento térmico das que nao
receberam. Uma vez que 0s processos de reversdo da magnetizacdo sdo distintos nestas
amostras.

As curvas de magnetizacdo da amostra de nanoparticulas de magnetita para as
frequéncias de &udio apresentam uma caracteristica peculiar em relacdo as fitas magnéticas,
que é a magnetizacdo de saturacio. E possivel observar o fendmeno de histerese, porém as
mesmas ndo estdo completas, pois ndo atingiram a magnetizacdo saturacdo. Este tipo de
material apresenta magnetizacdo de saturacdo em campos muito altos, ndo sendo possivel

alcancar os mesmos com bobinas puramente resistivas. A intensidade de campo magnético
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gerado por esta prova de conceito esta de acordo com as reportadas na literatura, tanto para
equipamentos produzidos por grupos de pesquisa, quanto para comerciais como pode ser visto

na Tabela IV.

Tabela IV - Intensidades de campos magnéticos méximos reportados na literatura

campo Referéncia
(mT)
g0 [13]
29 [12]
25 [15]
20 [50]
21 [51]
03 [52]

Fonte: o autor.

A nossa prova de conceito funcionou bem para as frequéncias de radio, porém nao
foi possivel observar a curva de magnetizacdo para a amostra de nanoparticulas de magnetita,
pois o arranjo experimental empregado nédo é capaz de produzir campo magnético AC intenso
o suficiente para magnetizar a amostra de nanoparticulas. Conforme pode ser visto nas figuras
3.18 e 3.19, a amplitude do sinal de campo magnético AC aplicado ndo ultrapassou 200 uT
para ambas as frequéncias.

Para campos baixos o suficiente, a variagdo na magnetizacdo é proporcional ao
campo externo. A constante de proporcionalidade € geralmente chamada de funcdo de
resposta linear e pode fornecer informacdes valiosas sobre o sistema. Existe uma relacao
intima entre as funcbes resposta dependentes do tempo e as propriedades dindmicas do
sistema em equilibrio. Essa relacdo é expressa pela teoria da resposta linear (LRT), formulada
por Kubo et al em um importante artigo em 1957 [53], que sé é valida quando o campo
aplicado é muito pequeno. Para 0 nosso caso especifico, podemos afirmar que o processo de
reversdao da magnetizacdo nas nanoparticulas era totalmente reversivel, dada pela rotacdo

coerente dos spins. Desta forma, nenhuma perda pode ser observada.

Figura 3.20 - Grafico da variacdo de intensidade de campo aplicado no tempo para a f = 100
kHz.
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Figura 3.21 - Gréfico da variacdo de intensidade de campo aplicado no tempo para a f = 300
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4 CONCLUSOES E PERPECTIVAS FUTURAS

“Ndo me venham com conclusdes. A
Unica conclusao é morrer!”
- Fernando Pessoa

Apresentou-se neste trabalho o desenvolvimento de um magnetdmetro de inducao
com o intuito de tracar as curvas de magnetizacdo de materiais magnéticos como funcdo do
campo magnético aplicado e da frequéncia. Foram desenvolvidos dois tipos de arranjos: um
para tracar curvas de magnetizacdo para as frequéncias de audio e outro para as frequéncias de
radio. Verificou-se que a intensidade de campo magnético AC produzido é de até 30 mT.

Cada um dos sistemas que compdem o magnetdémetro de inducdo AC foi detalhado e
descrito (o circuito elétrico, geracdo de campo AC, captacdo de sinais e o tratamento
numeérico de dados), além de abordar os conceitos tedricos empregados para obter as curvas
de magnetizacdo, a area de histerese para baixas intensidades de campo magnético AC, o
SAR e o ILP. O perfil de campo da bobina principal foi tracado e a relacdo campo versus
corrente, que € 1,26 + 0,01 mT/A, foi obtida.

Os materiais utilizados e 0 método de preparacdo das amostras foram abordados e
descritos. Utilizaram-se fitas magnéticas para avaliar se 0 magnetdmetro de inducdo AC era
capaz de tracar as curvas de magnetizacdo de material magnético macio, além da amostra de
nanoparticulas de magnetita. Observaram-se os ciclos de histerese presentes nas curvas de
magnetizacdo das amostras de fitas magnéticas — com tratamento térmico e sem — em
frequéncia fixa (400 Hz) e a amostra de magnetita nas frequéncias de audio.

Foi possivel constatar que o0 magnetdmetro de indugdo AC é capaz de gerar curvas de
magnetizacdo para materiais magnéticos macios que apresentem magnetizacdo de saturacdo
em até 30 mT de forma rapida e pratica, além de ser capaz de diferenciar as amostras que
sofreram tratamento térmico das que ndo sofreram tratamento térmico através da curva de
magnetizacdo, uma vez que as fitas magnéticas que sofreram tratamento térmico apresentam
uma area de histerese visivelmente maior do que as fitas magnéticas que nédo receberam.

Foi verificado também que o magnetdmetro de inducdo AC foi capaz de obter o ciclo
de histerese para a amostra de nanoparticulas de magnetita — podendo estar dispersas em
varios meios, incluindo a agua — nas frequéncias de 100, 200, 300 e 400 Hz. Porém ficou
evidenciado que a intensidade de campo magnético AC maxima de 30 mT ndo foi capaz de

impor saturacdo a amostra de nanoparticulas de magnetita.
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Com o método descrito neste trabalho, foi possivel obter os valores das areas de
histerese, dos valores do SAR e de ILP para as frequéncias de audio (ver tabela Il), onde se
observou um aumento da area de histerese em funcdo de um ligeiro aumento da frequéncia, e
consequentemente, um aumento nos valores do SAR.

O instrumento desenvolvido pode ser particularmente interessante para estudar
efeitos sutis relatados recentemente na literatura, como a dependéncia da concentracdo das
nanoparticulas para o ILP, os efeitos das interacbes dos momentos de dip6lo magnético na
curva de magnetizacdo ou o efeito do tamanho de particulas no ILP.

A avaliacdo precisa do ILP é de extrema importancia na preparacao de experimentos
de hipertermia magnética em ensaios in vitro ou in vivo, onde as propriedades intrinsecas das
nanoparticulas precisam ser conhecidas previamente de forma a ajustar sua curva dose-
resposta. O que faz com que este tipo de caracterizacdo fisica seja fundamental na utilizacéo
de nanoparticulas magnéticas em hipertermia magnética para aplicacdes biomédicas

A capacitacdo técnica que nosso protétipo abre a possibilidade de escalonar o
equipamento para outras configuracbes especificas, como acrescentar mais poténcia e
frequéncias de utilizacéo.

Tendo em vista trabalhos futuros, algumas modificacdes no arranjo experimental do
magnetdmetro de inducdo AC podem ser feitas para aumentar a intensidade de campo
magnético AC, melhorar a qualidade do seu sinal e obter as curvas de magnetizacdo que

faltam. Sdo elas:

- Aumentar a quantidade de material magnético preenchendo a totalidade do volume
de uma das bobinas sensoras do gradidmetro de magnetizacdo para aumentar a

intensidade de sinal;

- Trancar os fios terminais dos gradidometros de campo e magnetizagdo com o intuito
de reduzir o efeito da interferéncia eletromagnética sobre os sinais adquiridos pelo

osciloscopio e; e e,, principalmente quando sdo sinais de baixa frequéncia;

- Aumentar o valor da corrente elétrica que passa pela bobina principal com algumas
medidas: aumentar o acoplamento magnético do transformador a valores proximos

de 1 e aumentar a relacdo de transformacéo do transformador;
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- Aumentar a relagdo campo versus corrente da bobina principal reduzindo-se o valor

do seu raio e aumentando o nimero de espiras dessa bobina;

- Tracar os gréficos de intensidade campo magnético x corrente em funcdo das
frequéncias de campo (caracterizagcdo AC da bobina principal);

- Calibracdo do gradiémetro de magnetizacdo — relacdo magnetizacdo X tensdo

elétrica — utilizando-se uma amostra padréo.
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APENDICE

Cadigo em Python que calculo o valor da intensidade campo u,H, para a corrente | de 1A.

# Intensidade do campo magnétice tedrica no centro da bobina principal
import math

dfio=0.15 # didmetro em cm do fio de Litz.

al=1.5 # raic em cm do suporte da bobbina principal.

aZ=al+2*dfio # gl em cm mais a largura em cm das camadas de fio de Litz.
b=5.75 # metade da altura dtil em cm da bobina principal.

n=1@3 # numero de voltas de fio de Litz da bobina principal.

alfa=a2/al

beta=b/al
F_=math.log((alfatmath.sqrt(alfa**2+beta**2))/(1+math.sqrt(l+beta**2)),2.71)
F=(4*math.pi*beta/18)*F_ # fotor de campo da bobina principal.

def HB(I):
return ((n*I/al)*(1/(2*beta*({alfa-1)))*F)/18

print("A intensidade de campo H® em mT para I=1A é: ", HE(1))

Cadigo em Python que gera o grafico do perfil de campo tedrico da bobina principal.
# Perfil de campo do tedrico dao bobina principal

import matplotlib.pyplot as plt
def F1_(2):
return math.log((alfasmath.sqrt(alfa**2+(beta-z/31)**2))/(1+math.sqrt(1+(beta-z/a1)**2)),2.71)
o ::fﬁiz.aath.los((alfaQuath.sqrt(alfa"z‘(betaoz/al)“z))/(1o-ath.sqrt(1o(betaoz/al)“2)),2.71)
- ::i::; (4*math,pi*(beta-z/31)/10)*F1_(z) # fator 1 de compo da bobinag principal,
= ::£;3; (4*math.pi*(beta+2/21)/10)*F2_(2) # fator 2 de campo da bobina principal.
e :::L:Z'HQ(I)'(Fl(:)on(z))/(z‘F) # Intensidade de campo em fung¢do do posicdo dentro do bobing,
print("A intensidade de campo H: em -2¢m para I-1A & : ",H(-2,1))
print("A intensidade de campo H: em @ cm para I-1A & : ",H(0,1))
print("A intensidade de campo H: em 2¢m para I«IA ¢ : ",H(2,1))
Xe[(-5.75+§%0.1) for { in range (116)]
Y«[H(z,1) for 2 in X]
plt.plot(X,Y,colors"r")
plt.title( 'Perfil de campo tedrico da bobina principal p/ I « 14')
plt.xlabel( Posicdo no interior da bobina z (cm)')
plt.ylabel('Intensidade de campo magnético Hz (aT)')
plt.grid(axis«'both')
plt.legend('I~1A")

plt.show()



