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Resumo

Materiais com propriedades magnéticas pronunciadas tém impor-
tantes aplicagoes em uma variada gama de itens que utilizamos diariamente,
indo desde méquinas elétricas e transformadores, passando pelas etiquetas
magnéticas e indo até as nanoestruturas utilizadas em sensores de magnetor-
resisténcia gigante. O presente trabalho investiga um aparato experimental
de refletometria no dominio do tempo (TDR) para a caracterizagao de sus-
ceptibilidade magnética de amostras de materiais magnéticos em diversas
temperaturas, variando de 9 K até temperatura de 300 K. A técnica de TDR
utiliza-se da reflexao que ocorre quando um pulso propagante em uma linha
de transmissao encontra uma terminacao na qual a impedancia da carga co-
nectada a linha ¢é distinta da impedancia caracteristica da linha. O pulso
resultante é devidamente tratado com auxilio das ferramentas numéricas,
permitindo calcular a susceptibilidade magnética e determinar a curva de
histerese do material analisado. Caracterizou-se uma fita magnética com-
posta de niquel e ferro, principalmente, que é empregada em etiquetas de
seguranga, e também um material do tipo Heusler, cuja composicao este-
quiométrica é NisMnGa.

Palavras Chave: Magnetismo, Refletometria no Dominio do Tempo, Suscep-

tibilidade Magnética, Curva de Histerese, Criogenia.



Abstract

Materials possessing pronounced magnetic properties have relevant
uses in a vast range of technological applications, such as electrical machines,
transformers, inductors and nanostructures used in giant magnetoresistance
sensors. The present work investigates an experimental apparatus using the
time domain refletometry (TDR) technique, for magnetic susceptibility cha-
racterization at temperatures ranging from 9K to room temperature. The
TDR considers the reflection effect that occurs when a propagating pulse
on a transmission line encounters a load impedance connected to its ter-
mination, which differs from the transmission line characteristic impedance.
After numerical analysis of the reflected pulse it is possible to obtain magne-
tic susceptibility and hysteresis loop of the material under study. A material
composed mainly by Ni and Fe, commonly used as a magnetic tag, and a

Heusler compound with stechiometry NiosMnGa were characterized.

Keywords: Time Domain Reflectometry, Magnetic Susceptibility, Hyste-

resis Loop, Cryogenics.
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Capitulo 1

Introducao

Materiais ferromagnéticos encontram importantes aplicagoes no con-
texto da Engenharia Elétrica, devido a ampla gama de aplicagoes tecnologicas,
que vao desde a fabricacao de indutores e transformadores, passando por
circuladores de ferrites empregados em micro-ondas, fitas magnéticas de eti-
quetas e sistemas de RFID [1], até as memorias magnéticas e dispositivos de
magnetorresisténcia gigante (GMR - do inglés Giant Magneto-Resistance)|2]
ou ainda em discos de armazenamento de dados e cabegas de leitura.

O magnetismo é amplamente utilizado em intimeras aplicacoes tecnologicas

atuais, indo da escala macroscopica até os limites atdmico-moleculares [3],

[4], [5]:
- Geomagnetismo e magnetismo em larga escala [6];

- Desenvolvimento de materiais magnéticos para aplicacoes na industria
de motores elétricos e geradores de energia elétrica, eletroeletronicos,

dispositivos de micro-ondas, etc [7], [8], [9];

- Spintronica e efeitos dependentes de spin, para aplicagoes em armaze-

namento e manipulacao de dados. Futuramente vislumbra-se a com-
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putagao quantica, onde o spin pode ter papel relevante [7], [10], [11];

- Ressonancia nuclear magnética e aplicagoes em tomoégrafos de alta re-

solugao [12], [13], [14].

Do exposto acima pode-se concluir que o dominio das proprieda-
des magnéticas dos materiais é de fundamental importancia tanto na Enge-
nharia Elétrica, nas mais variadas aplicacoes, quanto como Ciéncia bésica.
Dessa forma, a caracterizagao da susceptibilidade magnética pode produzir
informagoes 1teis sobre o comportamento dos materiais na presenga de cam-

pos magnéticos, com potencial de contribuicao para o avancgo tecnoldgico.

1.1 Justificativa e Objetivos

Dado o contexto apresentado acima, justifica-se a busca por técnicas
e aparatos de medidas simples que sejam capazes de caracterizar a suscep-
tibilidade magnética de amostras de materiais de propriedades magnéticas
acentuadas, tendo em vista o amplo espectro de aplicagoes, indo desde bai-
xas frequéncias até o dominio das micro-ondas, onde sao utilizadas ferrites
(ou ferritas) para melhor desempenho de indutores e transformadores, ou
ainda em discos de armazenamento de dados e cabecas de leitura. E fun-
damental caracterizar de forma apropriada propriedades magnéticas e ciclos
de histerese de materiais magnéticos, seja na forma de volume ou em filmes
finos e nanoestruturas. Em regime de baixas frequéncias, pode-se utilizar a
teoria de circuitos elétricos e medir uma indutancia de um circuito RL (com-
posto de Resistor e Indutor) por exemplo, para determinar a susceptibilidade
magnética no nucleo do indutor. Métodos baseados em balancas de torcao
ou outros instrumentos capazes de determinar a susceptibilidade magnética

a partir de conceitos mecanicos também sao bastante utilizados [15]. Uma
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abordagem mais sofisticada, baseada no efeito Kerr Magneto Optico (MOKE
- Magneto-Optic Kerr Effect) [16], [17], que consiste em medir a rotacao de
polarizagao da luz refletida por uma superficie magnetizada [18], também é
muito empregada, sobretudo para determinar as propriedades magnéticas de
filmes finos (porém com restrigdes devido a utilizagdo de campo magnético
pulsado de alta intensidade, gerando altas tensoes induzidas nos terminais).

Outros métodos para determinacao da susceptibilidade magnética
de materiais, tais como a Tomografia de Ressonancia Magnética (Magnetic
Resonance Imaging- MRI) [19], Raio-X [20], Espectroscopia [21], entre ou-
tros, tornam-se caros e necessitam de equipamentos muito especificos para
sua implementagao. Nesse caso uma técnica bastante consagrada em varios
tipos de caracterizagoes, mas nao usual na caracterizacao magnética, deno-
minada Refletometria no Dominio do Tempo (TDR - Time Domain Reflec-
tometry) [22], que permite caracterizar a dinamica de resposta magnética
de amostras tanto no dominio de uns poucos MHz quanto no espectro das
micro-ondas, onde a teoria de circuitos nao é estritamente vélida, por ser
nao-linear. A técnica de refletometria no dominio do tempo é versatil [23],
[24], porque em um sé tipo de caracterizacao, pode-se obter ciclos de histerese
e, através de transformadas de Fourier, obter as fungoes de susceptibilidade
no dominio da frequéncia.

O objetivo geral desta dissertacao é desenvolver um sistema de me-
didas magnéticas utilizando a técnica de refletometria no dominio do tempo,
acoplado a um sistema de criogenia de ciclo fechado para permitir caracterizar
a susceptibilidade magnética em amostras de alguns materiais magnéticos.

Os objetivos especificos sao os seguintes:

e Desenvolver um sistema experimental baseado na refletometria no dominio

do tempo para realizar medidas de susceptibilidade magnética, em ma-
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teriais submetidos a campos magnetostaticos com amplitude de algu-

mas dezenas de militeslas;

e Validar o uso do aparato de medida, realizando medicoes de referéncia

em impedancias de carga conhecidas, como resistores;

e (Caracterizacao de susceptibilidade magnética em materiais de volume e
de filmes finos, tanto em temperatura ambiente como em temperaturas
criogénicas (Temperatura entre 9 kelvin e 373 kelvin, ou seja, entre

-264°C e +100°C).

1.2 Estrutura desta Dissertacao

No capitulo presente foi apresentado o estado da arte, buscando ex-
planar a contribuicao deste trabalho no ambito da Engenharia Elétrica. No
Capitulo 2 sera apresentada a Fundamentacao Tedrica pertinente para a com-
preensao da técnica de refletometria no dominio do tempo, que serd empre-
gada no aparato proposto. No Capitulo 3 serao apresentados os principais
equipamentos utilizados bem como a validagao de funcionamento do aparato
com a medi¢ao de impedancias de cargas conhecidas. No Capitulo 4 serao
apresentados e discutidos os resultados obtidos para medidas de uma fita
magnética composta principalmente de uma liga de Ni e Fe, bem como uma
liga do tipo Heusler, que possui como caracteristica a memoria de forma e,
finalmente, no Capitulo 5 a conclusao geral do trabalho realizado, bem como

perspectivas futuras, serao apresentadas.
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Capitulo 2

Fundamentacao Tedrica

Este capitulo tem por finalidade apresentar de forma tao sucinta quanto
possivel os principais fundamentos tedricos necessarios para compreender a
metodologia experimental proposta na presente dissertacao. Em primeiro
lugar sera discutido um modelo simples para a susceptibilidade magnética
dinamica, em regime linear, através de um tratamento puramente classico,
para depois discutir a técnica de refletometria no dominio do tempo, um

método bastante versétil para caracterizagao de materiais e circuitos.

2.1 Materiais Magnéticos e Histerese

A origem da resposta magnética dos materiais esta na sua estrutura
atomico-molecular, sendo resultante da combinacgao do momento angular or-
bital e do momento angular de spin do elétron. A forma como ocorre a
combinacao entre esses momentos angulares determina como o material ird
se comportar na presenca de campos magnéticos aplicados. Na presenca de
uma excitagdo magnética os varios momentos magnéticos, eletronicos e/ou

nucleares - ou seja, os dipolos magnéticos de escala microscopica - vao se
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reorientar segundo os niveis de energia que lhes sejam mais convenientes.
A forma como a matéria responde a estimulacao magnética depende, entre-
tanto, nao apenas do comportamento individual destes dipolos magnéticos
frente ao estimulo externo, mas também de como estes relacionam-se entre
si e de como esta relacao é afetada pelo campo estimulante. A resposta ao
estimulo é expressa na forma de uma magnetizacao do material, e ha materi-
ais que respondem de forma a opor-se fracamente a presenca do estimulo em
seu interior e ha os que respondem fracamente a favor do estimulo, ambos
fazendo-no de forma geralmente proporcional ao estimulo. Os primeiros sao
classificados como materiais diamagnéticos (por exemplo, o bismuto, o cobre,
a prata, o chumbo, etc ) e os tltimos constituem o grupo dos materiais para-
magnéticos (por exemplo, o aluminio, o magnésio, o sulfato de cobre, etc.).
H& ainda os materiais que respondem de forma intensa ao campo estimu-
lante, chamados de ferromagnéticos (sao exemplos, seja na forma elementar
ou em ligas, o ferro, o cobalto, o niquel, o gadolinio e o neodimio).

Os meios com propriedades magnéticas bastante pronunciadas ge-
ralmente apresentam anisotropia, sendo amplamente utilizados em dispositi-
vos de micro-ondas, onde essa caracteristica pode ser bem vinda. Exemplos
tipicos sao as ferrites, compostos éxidos da forma MO.FeO,, onde M é um
metal. Na natureza é comum o composto FeO.FeOs.

De modo simples pode-se definir os seguintes conceitos, particula-

rizados para a resposta magnética dos materiais [25], [26], [27]:

- Homogeneidade: o meio homogéneo apresenta o mesmo valor de sus-
ceptibilidade em todos os pontos, ou seja, a funcao de susceptibilidade

magnética independente da posi¢ao;

- Linearidade: um meio linear quanto a susceptibilidade magnética é

aquele para o qual a magnetizacao M é uma funcao linear do campo
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H, ou seja, M e H sao proporcionais, e a razao entre seus moédulos nao
depende da magnitude do campo aplicado H. Em geral, os meios ferro-
magnéticos sao altamente nao-lineares, mas a susceptibilidade dinamica
pode ser linearizada em torno do ponto de operacao, para pequenos
sinais. Uma caracteristica marcante de sistemas nao-lineares é que po-

dem apresentar curvas de histerese;

[sotropia: em um meio isotrépico todas as direcoes e eixos de simetria
sao equivalentes, ou seja, nao héa direcao preferencial ou distinta em
um meio isotrépico. Corresponde a uma susceptibilidade na forma
Xij = X0;; sendo d;; a funcao delta de Kronecker. Materiais magnéticos
geralmente apresentam algum grau de anisotropia, ou seja, as direcoes

sao distintas. Costuma-se definir dois eixos de referéncia:

[*] Fasy Axis (Eixo Facil): é o eixo onde a magnetizagao é prefe-
rencial. Em estado natural a magnetizacao tende a se alinhar ao easy
axis do material, sendo necessaria a aplicacao do campo externo para

reorientar a magnetizacao em outra direcao;

[*] Hard Azis (Eixo Duro): corresponde ao eixo onde é necessaria
maior energia para alinhar a magnetizacao na direcao paralela a este

€1xo0.

A tendéncia que um material tem em conservar a sua magne-

tizagao, apos esta ser retirada do sistema, pode ser entendida como histe-

rese magnética (a densidade de fluxo magnético nao diminui tao rapidamente

quanto o campo magnetizante, como pode ser ilustrado na Figura 2.1). Cada

material tem seu ponto de saturagao, que pode ser definido como o maximo

de magnetizacao que um material pode assumir. Um aumento do campo

magnético acima do limiar de saturacao nao provocara nenhum aumento da
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magnetizagao [28].
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Figura 2.1: Gréfico ilustrativo de uma curva de histerese, com diferentes campos
magnéticos [28].

2.1.1 Fontes de Campo Magnetostatico

De acordo com a histéria das ciéncias, muitos séculos atras, foram
observados materiais que tinham a capacidade de atrair o ferro e interagir
entre si. Essas pedras receberam a denominacao de imas e o fendomeno nelas
observado, de Fenomeno Magnético, ou Campo Magnético [27], nome dado
devido a regiao na qual essas pedras foram encontradas (Magnésia - Grécia).

Ao longo do tempo, descobriu-se que o campo magnético pode ser
dividido em: Natural ou Artificial. O primeiro, como o préprio nome diz,
sao minerais com propriedades magnéticas, como a Magnetita (formado pelos
éxidos de ferro II e IIT (FeO . FeyO3)).

J& os Imas Artificiais sao corpos de material ferromagnético que,
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submetidos a um campo magnético intenso, adquirem propriedades magnéticas
[8], [9], [29], [30], [31] e [32] . Os imas artificiais também sao subdivididos
em: permanentes ou temporais. Define-se como Ima Permanente aquele que
mantém seu poder magnético permanentemente, ou seja, feito de material
capaz de manter as propriedades magnéticas mesmo apds cessar o processo de
imantacao. No entanto, devido as suas caracteristicas mecanicas, elétricas
e térmicas, eles podem perder o magnetismo (por exemplo, um forte im-
pacto, uma descarga elétrica ou uma aplicacao elevada de calor fazem com
que os imas permanentes percam seu magnetismo temporariamente ou ir-
reversivelmente). Um exemplo sdo os Imas de Neodimio, ou ima de terras
raras ou ainda ima de neodimio-ferro-boro, que é um ima poderoso, feito a
partir de Neodimio, Ferro e Boro (NdyFe 4B). Os imas de Neodimio sao de
baixo custo e alto poder, levando em considerac¢do sua massa (sendo o mais
forte disponivel comercialmente), além de uma resisténcia a desmagnetizagao
elevada em relagao aos demais, porém sao mecanicamente frageis e perdem
irreversivelmente sua magnetizacao quando em temperaturas acima de 80°C
(para os graus standard de Neodimios).

Um ima temporal tem propriedades magnéticas apenas enquanto
se encontra sob acao de uma fonte de ondas eletromagnéticas para serem
temporariamente magnetizados, de modo que, ao se interromper estas ondas,
o campo magnético gerado também é cessado. Neste caso sao exemplos os
materiais paramagnéticos sofrendo a agao de um campo magnético externo e
os eletroimas. Um eletroima gera o campo magnético a partir de uma corrente
elétrica circulando por uma bobina, ao cessar a passagem de corrente cessa

também a existéncia do campo magnético em torno deste.
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2.1.2 Susceptibilidade Magnética Dinamica

A partir da equacao de dinamica de magnetizacao vamos determinar a
susceptibilidade dinamica [33], [34], [35], [36]. Podemos assumir em um ma-
terial qualquer cuja magnetizacao CC correspondente a um campo aplicado

em um dado eixo de referéncia seja dada na forma
M = xq4. - Hy = Mya, (2.1)
que para pequenas perturbacoes em torno do valor Hy tenhamos
B = puoH(t) + po(0M,, M, My + 6M.) | (2.2)

sendo H(t) = Hp + h(?).
A susceptibilidade dinamica corresponde a relacao de linearidade entre
dM(t) e h(t), sendo obtida através da expressao

oM
=5

Xij

Vamos utilizar a equacao de movimento

dM
reescrevendo-a na forma explicita
dM,
di = 'Y(Msz - MZBy) ) (2.3)
dM,
dty =~(M.B, — M,B,) , (2.4)
dM,
T v(M,B, — M,B,) , (2.5)
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onde temos

By = po(0Mz + ha) (2.6)
By = pio(6M, + hy) | 2.7)

Substituindo o campo B nas equagoes (2.3)-(2.5) obtém-se as seguintes equagoes

do M,

= 0 [0M, (Mo + 6M. + h) — (Mo + SM.)(6M, + hy)] , (2:9)
doM,

= Y= poy[(My + 0M,) (M, + hy) — M, (Mo + M, + h.)] (2.10)
doM,

e poY[0 My (M, + hy) — M, (6M, + hy)] , (2.11)

Se assumir que |h| << |Hp| e que [0M| << My, pode-se linearizar
as equagoes. Para h = hoe™!, negligenciando termos quadraticos (6M;0M;)

+2iwt

e harmonicas (6M;h;), ou seja, termos na forma e , encontram-se as se-

guintes equacoes

iWwOM, = wodM, —ypuoMoh, | (2.12)
iwdM, = poyMohy —wodM, , (2.13)
iwsM, = 0, (2.14)
onde define-se
q
= Hy = —(By — poMy) . 2.15
Wo = Moy 1L1g 2m( 0 — Mo 0) ( )
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Resolvendo o sistema acima, pode-se expressar na forma matricial

OMy | = | Xya Xy O hy ’ (2.16)
onde define-se
Yo Mowo
X Xyy S — 2 ( )
, Y o Mow
= Xyz =~ =—1—F>F , 2.18
Xay = —Xy =R (2.18)

Observa-se que x e 71 sao funcoes diretas da magnetizacao estatica.

Pode-se escrever agora o tensor de permeabilidade magnética na forma

uo —in 0
p=1jo | in pu 0|, (2.20)

0 0 1
onde p representa a matriz de permeabilidade e 4 =1+ x. Um meio com o

tensor na forma (2.20) é dito meio giromagnético.

2.2 Técnica de Refletometria no Dominio do

Tempo

A técnica de refletometria no dominio do tempo (TDR) [22], descoberta
para inicialmente detectar falhas em cabos, considera essencialmente o efeito

de reflexao que ocorre quando um pulso propagante em uma linha de trans-
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missao encontra uma terminagao na qual a impedancia da carga conectada
a linha ¢ distinta da impedancia caracteristica da linha, gerando um pulso
refletido, que pode ser separado do pulso incidente na entrada da linha, desde
que esse ultimo seja suficientemente curto no tempo, comparativamente ao
tempo necessario para que o pulso incidente viaje até a terminacao da linha,
e o pulso refletido retorne até a entrada da linha, tomada como referéncia,
caso contrario haverd interferéncia entre o pulso incidente e o pulso refletido
nesse ponto, sendo muito dificil extrair informagoes confiaveis nessa situagao.

Essa técnica é vastamente utilizada em redes de comunicacao para
testes de descontinuidade. Dependendo do guia de onda e do método de
analise, o sinal refletido pode ser usado para monitorar os mais diversos
parametros da engenharia [36], [37]. Desde sua descoberta o TDR tem sido
aplicado a espectroscopia dielétrica em fisico-quimica, como medi¢ao da umi-
dade em solo, condutividade elétrica, nivel de agua, sélidos suspensos, entre
outros [38], [39] e [40].

Em uma linha de transmissao a tensao V'(z,t) e a corrente I(z,t)
satisfazem as chamadas equagoes do telegrafista, que implica uma equacao

de ondas em (1 + 1) dimensdes, e cuja solugao é da forma

V(zt) = Vie(z8) + Viea(2, 1) | (2.21)
10) = Vi) = Vial.0)] (2.22)

onde Vi.(z,t) é a onda de tensao propagante no sentido positivo do eixo z,
ou ainda denominada incidente, e Vieq(z,t) é a onda refletida na terminagao
da linha, ou também denominada contra-propagante, Z, é a impedancia ca-
racteristica da linha de transmissao.

A conexao do coeficiente de reflexao, I', com os elementos da teo-
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ria de circuitos elétricos torna-se mais evidente através da definicao de im-
pedancia Z;,(z,w), medida no plano z para a componente de frequéncia w,

sendo a razao entre V(z,w) e I(z,w),
Vreﬂ(o w) 2
r = o LPifetaaz 2.23
(z,w) Vinc(07w)€ (2.23)

Da teoria de linhas de transmissao, obtemos entao a impedancia

em qualquer ponto z no dominio da frequéncia,

1+ I(z,w)
Zinz,w) = Zg———= . 2.24
(z,w) 01— I'(z,w) (224)
Fazendo z = [ pode-se calcular Z;, que deve ter a forma
Zr, = Ry +1Xp (2.25)

onde, para uma impedancia de natureza indutiva X = wL.

Desse modo pode-se calcular a indutancia L e as perdas resistivas
no material, representadas por R e conhecendo os fatores geométricos do
indutor, determinar a parte real e imaginaria da permeabilidade magnética
dinamica na frequéncia w. O experimento pode ser repetido para varias
temperaturas e com diversos valores de campo magnético estatico aplicado,
inclusive variando-se a orientagao deste (eixo facil ou eixo duro).

Para pulsos incidentes de alta intensidade a curva de histerese pode
ser determinada fazendo-se os calculos de V(z = [,t) e I(z = [, t) através das
equagoes (2.21)-(2.22). Pode-se apresentar o gréfico de fluxo magnético ¢y,
em funcao da corrente I na carga, uma vez que ¢, é proporcional a B

enquanto I é proporcional a H. O fluxo magnético é calculado integrando-se
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a tensao medida na carga, ou seja,

1 t
¢m:/B~da: —/ Ve =1 ¢)dt (2.26)
. N

sendo N o numero de espiras do indutor em teste e A a area da superficie
atravessada pelo vetor densidade de fluxo magnético B.

Para um gerador de sinal de impedancia Z, = Z, perfeitamente
casado a linha de transmissao, as reflexdes somente podem ocorrer na ter-
minagao da linha em z = [, onde uma impedancia de carga Zj ¢ conectada.
As ondas de tensao incidente e refletida podem ser representadas através de

uma transformada de Fourier,

1 [ |
Vine(2,1) = o V;nc(ojw)el(m_ﬁz)e_ade, (2.27)
1 [ |
Viea(2,t) = o= [ Viea(0,w)e" e du (2.28)

onde f(w) = w/v é o numero de onda e a(w) é a constante de atenuagao
na linha. As densidades espectrais das ondas incidente e refletida, Vi,.(0,w)

e Vien(0,w), respectivamente, na entrada da linha, z = 0, sdo dadas pelas

expressoes
Vine(0,0) = / Vine(0, H)e—dt (2.29)
Viea(0,w) = / Vien(0, 1)~ ™"dt . (2.30)

A entrada da linha em z = 0, a qual estd ligado o gerador de pulsos,
¢ também conectada a um osciloscopio no modo de alta impedancia, para
nao perturbar o casamento de impedancia entre a linha e o gerador de pulsos,

e nesse ponto monitoram-se a onda de tensao incidente e refletida, Vi,.(0,?)
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e Vien(0,t). Para poder separar os sinais é necessario que a largura temporal
7o do pulso incidente Vi,.(0,t) seja menor que o atraso de propagacao At
necessario para o pulso incidente chegar até a carga Z e retornar até z = 0,

ou seja, 79 < At = 2[/v.

Criostato

'/— _

(1] & 0 "
Gerador de C;bo (‘:’oayual <= : :
Pulsos TDR 0’
Pulso Refletido
Comprimento / =

=

1
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1 T X
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[}

Figura 2.2: A técnica de refletometria no dominio do tempo, utilizando um cabo
coaxial e um indutor com nicleo do material a ser analisado na terminagao como
impedancia de carga.

Na técnica experimental, ilustrada na Figura 2.2, a amostra magnética
a ser caracterizada pode fazer o papel de nicleo de um indutor, que é colo-
cado como carga Z na terminacao do cabo coaxial. O pulso é emitido pelo
gerador de pulsos e espera-se o pulso refletido. Sao efetuadas médias sobre
varias medidas e apds a coleta dos dados experimentais, deve-se realizar o

devido tratamento matematico para calculos numéricos.
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Capitulo 3

Métodos Experimentais

Neste capitulo serao descritos os equipamentos de medi¢ao, materiais e
métodos empregados na técnica de refletometria no dominio do tempo, bem
como o sistema de obtencao de temperaturas criogénicas. A validagao do

aparato experimental é também discutida.

3.1 Desenvolvimento do Aparato Experimen-

tal

A técnica de TDR baseia-se no envio de um pulso de investigacao e na
andlise do sinal de retorno. Para tanto, faz-se necessario o uso de um gera-
dor de pulsos especifico, sendo os principais parametros de projeto a forma
e o tempo de duragao dos pulsos gerados, bem como a impedancia interna
Z,4. Deseja-se, na presente dissertagao, que os pulsos tenham ciclo positivo e
negativo, sendo estes simétricos, duragao na escala de uma dezena de nanos-
segundos, para sondar uma banda de frequéncias na regiao do VHF (30 MHz
- 300 MHz) e impedancia interna compativel com a linha de transmissao,

no caso especifico um cabo coaxial de baixa perda, de resisténcia interna
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de 50€2, a ser descrito em maiores detalhes posteriormente. Como o escopo
desse trabalho ¢é a utilizagao do aparato de medida com a técnica de TDR,
para a analise da susceptibilidade magnética do material, o desenvolvimento
do gerador de pulsos nao sera descrito em detalhes aqui. O circuito gera-
dor de pulsos utilizado no aparato experimental, cujo diagrama esquemaético
estd apresentado na Figura 3.1, foi desenvolvido pela equipe do Laboratério
de Magnetismo, Medidas e Instrumentagdo (LAMMI) do Departamento de
Engenharia Elétrica da UFPR. Na Figura 3.1-(1) estd representado o Multi-
vibrador astavel assimétrico, que gera uma onda retangular com periodo de
1 ms e ciclo de trabalho de 0,1%, na Figura 3.1-(2) temos o inversor e deslo-
cador de nivel, cuja funcao é inverter o pulso do multivibrador e somar um
nivel CC através da carga do capacitor e, finalmente, na Figura 3.1-(3) temos
o defasador, que defasa o pulso do multivibrador (atraso no tempo). O resul-
tado da simulacao deste gerador, realizado na ferramenta QUCS, encontra-se

na Figura 3.2.

| 1@, 1
@ ’ B I

sl

ol L

Figura 3.1: Diagrama esquemadtico do gerador de pulsos, onde (1) Multivibrador
astavel assimétrico, (2) Inversor e deslocador de nivel e (3) Defasador.
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Figura 3.2: Simulacao de Transitério na Ferramenta QUCS, do circuito gerador do
pulso desenvolvido no LAMMI. Onde a onda apresentada é a onda resultante.

Figura 3.3: Placa do circuito gerador do pulso, desenvolvido no LAMMI.

O circuito gerador de pulsos, da Figura 3.3, apresenta como resul-
tado final um pulso aproximadamente simétrico de 0,65 V de tensao de pico,
duracao de cada ciclo de 9,5 ns. Seu tempo de subida esta em torno de 3 ns
e o tempo entre o pulso positivo e negativo é de 7,3 ns. Considerando que o
pulso tem uma duracao em torno de 25 ns e o fator de velocidade tipico dos

cabos coaxiais comercialmente disponiveis encontra-se entre 0,6 ¢ 0,9 m/s, e
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sabendo-se que o comprimento do cabo [ > v7y/2m para permitir separar o
pulso incidente e refletido em z = 0, obtém-se [ > 2, 25m para velocidade de
propagacao no cabo dev = 0,6c el > 3,37m para v = 0, 9¢, sendo ¢ ~ 3 x 108
m/s.

O comprimento da linha torna-se ainda um fator limitante para
medigoes devido as perdas de propagacao, representadas pela constante de
atenuagao o (Equacao 3.1), e por isso deve-se escolher uma linha de trans-
missao que tenha bom desempenho em ampla faixa de frequéncias. Além
disso, a maior imunidade a interferéncias eletromagnéticas e sua flexibilidade
faz do cabo coaxial a linha de transmissao mais apropriada para o aparato ex-
perimental proposto (Figura 2.2). Para o experimento foi escolhido um cabo
coaxial RG 316, cujo dielétrico é de Teflon, com impedancia caracteristica de
Zy = 5012, velocidade de propagacao de ondas de 0, 7c e atenuagao maxima
de 96,46 pF/m. Esse cabo pode ser operado até 3 GHz, enquanto a largura
de banda dos pulsos que utilizou-se nao excede 400 MHz. Para nao operar
no limite de separabilidade dos pulsos, optou-se por um cabo coaxial com
comprimento total de 4,06 m, o que resulta em um atraso aproximado de 41
ns. Para o cabo RG 316 a constante de atenuacao « varia com a frequéncia

angular w na forma

a(w) = ajvw + asw, (3.1)

onde a; = 1,1859x 107 m~! (rad/s) "2 e ay = 7,2139x 1073 m~(rad/s)~},
conforme dados do fabricante EMC Technology & Florida RF Labs. No
processamento numérico, essa expressao foi considerada para determinar a
tensao e a corrente na impedancia de carga em z = [.

Na terminacao da linha de transmissao, durante a realizacao dos
testes com o TDR, foram utilizados porta amostras indutivos, de tal maneira

adaptado ao tamanho de cada amostra. Dentre as possiveis geometrias de
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indutores, nesse trabalho foi utilizado o tipo solenoidal (ou bobina) composto
por um fio condutor enrolado em forma de espiral. Cada volta da bobina
¢ chamada de espira e a sua quantidade influencia diretamente na intensi-
dade do campo magnético gerado. O material a ser analisado é utilizado
como nucleo do indutor, de forma que também contribui para o aumento da
indutancia concentrando as linhas de for¢a do campo magnético que fluem
pelo interior das espiras. No ntucleo da bobina inseriu-se o material a ser
analisado, como pode-se observar na Figura 3.4. Neste exemplo temos uma
amostra de material de célula solar fotovoltaica, envolto por uma bobina de

fio de cobre esmaltado de diametro 28 AWG, com 10 espiras.

Figura 3.4: Porta Amostra indutivo, com nticleo da amostra do material a ser
analisado.

O campo magnetostatico foi providenciado por imas permanentes
de neodimio, conforme Figura 3.5 com densidade de fluxo magnético variando
em torno de 100 mT a 400 mT, na superficie (valor medido via Gaussimetro
da marca Phywe). Além da magnetizacao com imas de neodimio, utilizou-
se bobina de corrente continua para gerar a magnetizagao controlada. Para
esta forma de magnetizacao utilizou-se uma bobina com ntcleo de ferrite,
conforme Figura 3.6, que gera uma magnetizacao proporcional a corrente de
entrada. Para esta bobina, o campo gerado no espaco aberto na ferrite é de
aproximadamente 35,7 mT/A.

No aparato experimental, a amostra pode ser colocada no dedo

frio do criostato (parte da torre de resfriamento onde a temperatura medida
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Figura 3.5: Ima de neodimio-ferro-boro.

Figura 3.6: Bobina com ntcleo de ferrite. Campo magnético medido no centro da
abertura no ferrite de 35,7 mT/A.

é confidvel), e submetida a campos magnéticos estaticos adicionais, para

medicao das propriedades em fungao da temperatura.

3.2 Validacao do Aparato Experimental

A fim de realizar a validagao do gerador de pulsos e da Transformada
de Fourier para geracao da intensidade espectral e assim obter os valores de
impedancia da carga na terminac¢ao da linha, realizou-se uma simulacao de
onda incidente perfeitamente simétrica, comparando com a onda obtida pelo
circuito gerador de pulso da Figura 3.3. A ilustracao da comparacao destas
ondas pode ser visto na Figura 3.7. Apos isso, realizou-se a Transformada
de Fourier de ambas as ondas (tedrica e prética), através da Equagao 2.27,
encontrando assim a intensidade espectral destas ondas. O resultado pode

ser observados na Figura 3.8. Pode-se observar que o resultado para a onda

37



incidente tedrica e para a onda incidente pratica estao similares na faixa
de frequéncia de 10 MHz e 50 MHz, alterando apenas sua amplitude, desta
forma, apesar da onda pratica, gerada pelo gerador de sinais, nao ser com-
pletamente simétrica, o resultado esta dentro de valores aceitaveis e portanto

completamente véalida para obtencao de resultados neste método.

01571 b
N Onda Incidente Tedrica
01 b
0.051 7
‘v“ V“vv—w
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(=]

[=)
[4,]
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Figura 3.7: Comparacao de uma onda incidente tedrica com a onda obtida pelo
gerador de pulsos utilizados no experimento.

A fim de validar o aparato experimental, foram realizadas medic¢oes
em cargas resistivas conhecidas. O coeficiente de reflexao da carga, 'y =
(RL—2y)/(RL+2Zy), nessa situacao é, idealmente, independente da frequéncia.
Nesse caso, em uma linha de transmissao sem perdas, o pulso refletido
deve ter a mesma forma do pulso incidente, sendo dado por V,.p(0,t) =
[ Vine(0,t — At), onde At = 2[/v. Para linhas reais, as perdas produzem
atenuacgao distinta das componentes de frequéncia, o que produz uma de-

formacao do pulso refletido em relacao a forma do pulso incidente. A anélise
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Figura 3.8: Intensidade espectral de uma onda incidente teérica comparada com a
intensidade espectral da onda obtida pelo gerador de pulsos utilizados no experimento.

numérica, levando em conta a atenuacao do cabo coaxial utilizado, deve per-
mitir comparar o valor de I';, e Ry, ideal ou conhecido, com o valor medido
através do aparato experimental construido.

Para testes da linha terminada em circuito aberto I';, = 1 pode-se
comparar a constante de atenuagao a fornecida pelo fabricante do cabo com o
valor experimentalmente determinado. Essa situagao permite ainda determi-
nar a constante de fase 5 = w/v, fornecendo assim os fatores exp(£iffz + az)
utilizados nos calculos dos pulsos incidente e refletido em qualquer posicao z
da linha de transmissao. Na Figura 3.9 pode-se observar o resultado para o
teste com o cabo em curto-circuito, nesse resultado, a resisténcia (Figura 3.9
(a)) apresenta valor praticamente nulo na faixa de frequéncia entre 10 e 50
MHz, como era esperado para este tipo de teste, uma vez que nao hé carga
acoplada. A reatancia (Figura 3.9 (b)), apresentou uma elevagao com o au-
mento da frequencia, devido ao loop que forma ao realizar o curto-circuito na
extremidade do cabo (formando assim um indutor). No teste para circuito

aberto, por ter impedancia infinita, o cédlculo através da Transformada de
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Fourier nao foi possivel de ser realizado por apresentar indeterminacoes.
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Figura 3.9: Resultado do Teste Curto-Circuito, onde (a) é a resisténcia e (b) é a
reatancia.

Para validar o aparato experimental foram consideradas as medi-
das de varias cargas resistivas, das quais serao apresentados os resultados
detalhados para o resistor R; = 68 2, posteriormente serao apresentados os
demais resultados para as cargas testadas (Figura 3.15 e Tabela 3.1). Através

da Equacao
Ry — Z

:—7 3;2
Ry + Zy (3:2)

L

considerando os valores tedricos para R;, = 68 Q e Z; = 50 €2, temos o
valor de I';, =0, 1525, o que significa que para linhas sem perdas e cargas
resistivas ideais o pulso refletido deveria voltar atrasado de um intervalo At,
com a mesma forma do pulso incidente, porém multiplicado pelo valor de I',
(0,1525).
A Figura 3.10 apresenta o pulso incidente e refletido para o caso
de uma carga resistiva de 68 ().
Esses dados foram coletados através do osciloscépio LeCroy Waverunner

LT584, de 1 GHz, com taxa de amostragem de 4 GS/s (Giga Sample por
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Figura 3.10: Pulso Incidente V;,.(0,t) e Pulso Refletido V;..f:(0,t) em funcdo do
tempo, observado no osciloscopio em z = 0 para uma carga resistiva de 68 €.

Segundo), com a ponta de prova ativa Tektronix P6243 conectada ao canal
1 do osciloscopio. Os dados foram transferidos para o software MatLab
para tratativa. Visualmente, o pulso refletido tem o mesmo aspecto do pulso
incidente, porém ponderado por um fator I'y, = 0,1V /0,65V = 0, 1538, sendo
apenas 0,85 % de erro em relagao ao valor esperado (de I';, = 0,1525). O
atraso tem valor aproximado de 40 ns, o que permite inferir que a velocidade
de propagacao v = 2[/At = 2,0741 x 10® m/s, correspondendo a um fator
de velocidade v/c = 0,69, para | = 4,2 m ji considerando tamanhos de
conectores (o comprimento total do cabo e conectores medido no local).

A intensidade espectral dos pulsos incidente e refletido, |Vi,.(0,w)|?
e |Vies1(0,w)[?, respectivamente, obtidos realizando a transformada de Fou-
rier numérica dos pulsos medidos experimentalmente, conforme as defini¢oes
(2.29) e (2.30), estd ilustrada na Figura 3.11.

Como pode ser observado, o espectro do pulso refletido (Figura 3.11
(b)) assemelha-se ao do pulso incidente (Figura 3.11 (a)), o que é esperado
para cargas resistivas lineares. O primeiro maximo ocorre em aproximada-

mente 31 MHz e h& uma repeticao espectral centrada no harmonico impar
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Figura 3.11: Intensidade espectral do (a) pulso incidente e (b) pulso refletido, por
uma carga Rj = 682, calculada a partir da medida em z = 0.

seguinte, 93 MHz. O valor de intensidade espectral torna-se praticamente
nulo em aproximadamente 62 MHz, depois em 124 MHz e a partir dai o
conteudo espetral torna-se desprezivel. Valores calculados muito proximos
dos valores de nulos do espectro do pulso incidente nao sao confidveis, e
pode-se considerar que a faixa de boa resolucao das medidas encontra-se na
regiao do maximo espectral que ocorre em aproximadamente 31 MHz, com
largura de banda, considerada meia altura em relacao ao méaximo com faixa
de 40 MHz, ou seja, o espectro considerado para a analise esta entre 10 MHz
e 50 MHz.

Pode-se ainda verificar a relacao entre as intensidades espectrais
do pulso refletido e incidente, conforme célculo na Equacao 3.2 cujo resul-
tado tedrico deve fornecer |I'z|*> = 0,0233. Uma inspecao dos valores de
pico através do software Matlab, utilizado para gerar as Figuras 3.11-(a) e
3.11-(b) forneceu o valor |T'z|?> = 0,022, gerando uma diferenca de 5,58%
em relacao ao valor esperado. A andlise da impedancia de carga, através da
Equacao (2.24) permite obter a Figura 3.12. Nesta figura é possivel observar

descontinuidades no valor calculado para as frequéncias proximas a 62 MHz,
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124 MHz e suas harmonicas, que estao diretamente relacionadas a indeter-
minagao causada pelo valor nulo no espectro do pulso incidente e refletido
nesses pontos (a amplitude da tensdo nestes pontos é préxima de zero). Da
mesma forma, pode-se observar novamente que os de valores mais coerentes
estao na faixa de frequéncia entre 10 MHz e 50 MHz, portanto, esta faixa foi

ampliada na Figura 3.13, para uma analise mais detalhada.
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Figura 3.12: Resultado da Resisténcia de Carga R; = 68 (2, em funcao da
Frequéncia, extraido experimentalmente pelo processo de TDR. Sao mostradas em
(a) a parte real e em (b) a parte imagindria.

Pode-se observar na Figura 3.13 (a) que a resisténcia de carga R,
esta proxima do valor de 68 €2, no intervalo entre 10 MHz e 50 MHz, validando
assim o método utilizado. Na Figura 3.13 (b) X, = w L e portanto X <<
R, tendendo a valores positivos para frequéncias superiores, indicando desta
forma um comportamento indutivo. O maior erro experimental nesta faixa
de frequéncia, foi identificado em 50 MHz, onde o valor de resisténcia é de
69,9 €2, admitindo-se que valor de resisténcia de carga tedrico seja 68 €, o
erro percentual neste caso ¢ de 2,79% (Erro = [(68 —69.9) /68| x 100), o que é
aceitavel para uma validacao de conceito de medida e implementagao inicial

do aparato. A Figura 3.14, apresenta a medicao realizada via Analisador de
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Figura 3.13: Detalhe ampliado para a Resisténcia (a) e Reatancia (b) da Carga
Ry, =68 ), em funcao da frequéncia, na faixa de 10 a 50 MHz, medidos pelo método
TDR.

Redes, marca HP, modelo 3577A, de 5Hz a 200MHz, para o mesmo resistor
de 68 2. Ao comparar este resultado da com o valor tedrico do resistor
(68 ), temos o maior erro percentual em torno de 40 MHz, onde o valor
medido foi de 63,5 €2, gerando um erro percentual de 6,62%, ultrapassando
o erro percentual medido pelo método TDR. Para fins de mais um método
de medigao, o resistor utilizado foi medido através de um multimetro digital,
marca Politerm, modelo POL-41 tendo valor de aproximadamente 68 ) em
regime CC.

Outros resultados para impedancias conhecidas, podem ser obser-

vados na Figura 3.15 e na Tabela 3.1 na pagina 46.
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Figura 3.14: Resultado para uma resisténcia de carga R; = 68 ), em funcao da
frequéncia, extraido experimentalmente pelo Analisador de Redes. Sdo mostradas em
(a) a parte real e em (b) a parte imagindria.

A Tabela 3.1 apresenta a comparacao entre os valores medidos pelo
Analisador de Redes e pelo método TDR. Nesta tabela pode-se verificar o
teste de cargas conhecidas, com a variagao da frequéncia. O erro percentual

foi determinado pela equagao

Erro% =

R - R
LAR LTDE . 100 7 (3.3)

|Zteérico|

onde Ryar é a resisténcia medida pelo Analisador de Redes, Ry rpr é a
resisténcia medida pelo método TDR e Zsg corresponde ao médulo da im-
pedancia, medida pelo Analisador de Redes.

Da mesma forma para Reatancia

Xrar — XorDR (3.4)

Erro% = * 100 ,

|Zteo’rico|

sendo X ar areatancia medida pelo Analisador de Redes e X rppr a reatancia
medida pelo método TDR.

Pode-se perceber que o erro percentual entre os valores de re-
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Tabela 3.1: Comparacao de valores de cargas resistivas conhecidas, medidos com o
Analisador de Redes e via método TDR

Carga [Q] | f [MHz] | Analisador TDR Erro[%)]

Ry, X, Ry, X, | ARy | AXy
12 20 11.35 | 0.61 | 11.62 | 3.89 | 1.65 | 28.82
12 30 11.30 | 1.04 | 11.01 498 | 1.84 | 34.72
12 40 11.29 | 1.50 | 10.92 7.85 | 2.34 | 55.77
12 50 11.33 | 1.95 | 10.86 | 9.16 | 3.03 | 62.68
33 20 30.64 | 0.20 | 33.35 | 3.01 | 597 | 9.16
33 30 30.50 | 0.59 | 33.70 | 3.59 | 7.04 | 9.85
33 40 30.46 | 1.06 | 34.33 | 6.20 | 8.43 | 16.85
33 50 30.58 | 1.50 | 34.82 | 855 | 9.14 | 23.01
56 10 53.54 |-0.16 | 56.77 | 1.05 | 4.14 | 2.26
26 20 52.98 1-0.01 | 56.91 | -0.83 | 5.05 | 1.54
o6 30 52.67 | 0.46 | 56.91 | -0.83 | 547 | 2.45
o6 40 52.58 | 1.10 | 56.91 | -0.83 | 5.59 | 3.66
o6 50 52.71 | 1.72 | 56.73 | -1.63 | 5.19 | 6.35
68 10 65.11 | -0.41 | 68.15 3.69 | 3.22 | 6.29
68 20 64.42 | -0.36 | 68.40 | 5.50 | 4.24 | 9.10
68 30 63.98 | 0.07 | 68.31 | 827 | 4.63 | 12.81
68 40 63.89 | 0.66 | 67.94 | 9.50 | 4.34 | 13.84
68 50 64.11 | 1.17 | 67.34 | 11.50 | 3.48 | 16.11
120 10 114.39 | -1.42 | 121.90 | -0.13 | 4.49 | 1.13
120 20 112.99 | -1.93 | 120.60 | -0.98 | 4.61 | 0.84
120 30 112,52 | -1.37 | 120.90 | 1.09 | 5.07 | 2.18
120 40 112.01 | -0.58 | 120.30 | 4.29 | 5.04 | 4.34
120 50 112.54 | 0.15 | 121.00 | 9.75 | 5.12 | 8.53
220 10 211.78 | -0.82 | 216.90 | -9.86 | 1.69 | 4.27
220 20 208.93 | -1.89 | 209.80 | -10.21 | 0.29 | 3.98
220 30 208.11 | -0.76 | 211.40 | -3.47 | 1.11 | 1.30
220 40 207.96 | 0.11 | 207.90 | 548 | 0.02 | 2.58
220 50 208.49 | 1.61 | 208.20 | 23.65 | 0.10 | 10.57

sisténcia R; medidos pelo método TDR ficou abaixo dos valores medidos
pelo Analisador de Redes. Uma vez que o Analisador de Redes ja é um equi-
pamento confiavel para este tipo de medida, pode-se dizer que os resultados
do TDR foram satisfatorios. Caso os resistores analisados fossem ideais, os

valores de reatancia X deveriam ser nulos. Porém, em se tratando de com-
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ponentes reais, sempre vai existir uma indutancia e/ou capacitancia parasita
associada a resisténcia propriamente dita. Assim, para os resistores analisa-
dos na faixa de frequéncia de 10 a 50 MHz, observa-se uma predominancia
do comportamento indutivo, indicado pela reatancia positiva na maioria das
medidas. Esta indutancia parasita esta vinculada aos aspectos contrutivos
dos resistores utilizados, tais como o material resistivo depositado na forma
de uma espiral em torno de um cilindro dielétrico, formando intrinsicamente
uma bobina.

Pela Figura 3.15, pode-se observar que os valores obtidos pelo Ana-
lisador de Redes, representado pela linha tracejada com asteriscos, e os va-
lores obtidos pelo método TDR, representado pela linha continua com zeros,
estdo muito coerentes para a faixa de frequéncia considerada. Ambos os
métodos tiveram uma pequena variagdo considerada normal (até mesmo os
fabricantes destas cargas aceitam pequenas variagdo nos valores medidos).

As outras cargas consideradas apresentaram resultados que corro-

boram com o resultado experimental.

: ; ; “e120-AR
: : : ——120-TDR
220, i : i 1]+ 330-AR
——330-TDR
.|+ 560-AR
1 |——562-TDR

al

., 120

68[ 4

-+ 680 -AR

: : =63 0- TDR
33| == : : . 120 0-AR

: : 1200 - TDR
4 |==2200-AR
——2200Q-TDR

Resisténcia R

o
10 15 20 25 30 35 40 45 50
Frequéncia - f [MHz]

Figura 3.15: Gréfico comparativo para os resultados de cargas resistivas conheci-
das, medidos pelo Analisador de Redes (AR), representado pela linha tracejada com
asterisco e pelo método de Refletometria no Dominio do Tempo (TDR), representado
pela linha continua com zeros.

Ainda como forma de validacao do método, foi realizada a medicao
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Figura 3.17: Valor Real (a) e Imagindrio (b) da bobina sem nicleo utilizada nas
medicoes da Fita Magnética, medida pelo Analisador de Redes.

da bobina utilizada no experimento (cujos resultados estdo apresentados na

Secao 4.2 Fita Magnética). Os resultados para este indutor obtidos através

do método TDR podem ser observados na Figura 3.16 e os resultados obti-

dos pelo Analisador de Redes pode

m ser observados na Figura 3.17. Pode-se

observar que os resultados da resisténcia obtidos por ambos os métodos foi

linear e praticamente nulo tanto na Figura 3.16 (a) como na Figura 3.17 (a).

Salientando na Figura 3.18 a faixa de frequéncia em que o resultado é con-
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siderado mais satisfatério (10 MHz a 50 MHz), percebe-se que na medigao
pelo método TDR (Figura 3.18(a)), temos algumas pequenas variagoes em
torno do zero, em relagdo a medigao realizada via Analisador de Redes (Fi-
gura 3.19(a)). O méximo erro para este caso encontra-se na frequéncia de
50 MHz, onde o método TDR apresenta o valor de -3,859 Q e o resultado
via Analisador de Redes é de 0,667 €. Essa diferenca pode ser explicada
pelo fato do gerador de pulsos nao estar exatamente na mesma impedancia
do cabo, assim como devido a Transformada de Fourier apresentar pequenas
variacoes durante o calculo do valor da resisténcia, porém como os valores

estao muito proximos, essa diferenca é desprezivel.
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Figura 3.18: Valor Real (a) e Imaginario (b) da bobina sem ntcleo utilizada nas

medicoes da Fita Magnética, medida pelo método TDR, na faixa de frequéncia de 10
MHz a 50 MHz.

A reatancia teve um aumento na mesma proporcao em ambos os
métodos de medida, como pode ser observado na Figura 3.17(b) e na Figura
3.16(b). Para a faixa de frequéncia considerada, ou seja, entre 10 MHz
e 50 MHz, a relacao entre eles se torna ainda mais evidente, conforme as
Figuras 3.19(b) e 3.18(b), onde em toda a faixa de frequéncia apresentada,

o erro percentual, calculado pela Equacao 3.4, nao ultrapassa 20%, nao sé
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Figura 3.19: Valor Real (a) e Imaginario (b) da bobina sem ntcleo utilizada nas
medigoes da Fita Magnética, medida pelo Analisador de Redes, na faixa de frequéncia
de 10 MHz a 50 MHz.

corroborando para validacao do método apresentado, como salientando as
caracteristicas esperadas para um indutor sem ntcleo.

O erro experimental do aparato proposto pode ser atribuido a di-
versos fatores, dentre eles, um pequeno descasamento de impedancia entre o
cabo coaxial e o gerador de pulsos, bem como o valor exato da impedancia
do cabo coaxial (que pode variar entre 48 2 e 52 € de acordo com dados de

fabricantes), bem como conexoes.

3.3 Sistema para Temperaturas Criogénicas

Criostato (do grego cryo, que significa frio, e stat, que significa estatico)
é um dispositivo que serve para manter amostras ou dispositivos no seu inte-
rior a baixas temperaturas criogénicas (temperaturas criogénicas sao conside-
radas aquelas abaixo de -150°C, ou 123 K). O LAMMI possui um criostato de
ciclo fechado, que pode ser visto na Figura 3.20, cuja representacao do sistema

pode ser vista na Figura 3.21. A refrigeracao do Dedo Frio Modelo DE202A
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Figura 3.20: Criostato do laboratério LAMMI. A torre de resfriamento, onde fica a
amostra sob temperatura criogénica pode ser observada sobre a mesa, ao lado direito
da figura.

Criostato

‘ Porta-Amostra ‘

Bomba de Vacuo

L Compressor
Sistema TDR ‘ B 1 Hélio Gasoso

Figura 3.21: Representagao do Sistema de Criogenia implementado no Laboratoério
LAMMI da UFPR.

é feita através do compressor de Hélio gasoso, ARS-2HW 14-HC1200S, com

resfriamento a dgua, o que permite excursionar a temperatura de amostras
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entre 9 K e 373 K. O controle de temperatura é feito através do controlador
Modelo LS335, que tem resolugao de duas casas decimais. Para atingir tem-
peraturas baixas também ¢é necessario um sistema de alto vécuo, na escala de
10~2 mbar, o que é obtido através da Bomba de Vacuo Symbol modelo A12.
O nivel do vécuo é medido através do Medidor Symbol, Modelo SYP-DIGI-II
baseado no sensor Pirani P20.

Ainda como forma de validagao, realizada uma verificacao da influéncia da
temperatura do criostato na medida da resisténcia elétrica de um fio metalico.
Comprovou-se que a resisténcia cresce com o aumento de temperatura, o que

é previsto para um composto metalico.
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Capitulo 4

Resultados

Dentre as amostras de materiais submetidos ao experimento, seguem
os resultados mais relevantes para esta analise. Os resultados aqui apresen-
tados sao oriundos de amostras de material magnético, inserido no interior
de uma bobina de fio de cobre esmaltado. As amostras sao submetidas a

temperaturas criogénicas e campo magnetostatico.

4.1 Heusler

Materiais Heusler sao compostos no formato X,Y Z, com efeito de
memoéria de forma quando sofrem a a¢do de um campo magnético [41], [42]
e [43]. Uma amostra do material Heusler composta por NisMnGa - Niquel
(2), Manganés (1) e Galio (1) - de dimensodes de 2 mm de largura por 4,6 mm
de comprimento, foi inserida em um porta amostra indutivo, construido com
fio de cobre esmaltado de diametro 28 AWG (0,3211 mm), com 12 espiras,
em formato de elipsdide, conforme Figura 4.1.

Essa amostra foi submetida ao experimento TDR, conforme ja des-

crito. A Figura 4.2 apresenta o pulso incidente e o pulso refletido para a
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Figura 4.1: Amostra de material Heusler, inserida em um porta amostra indutivo
com 12 espiras.

amostra de material Heusler. Visualmente o pulso refletido tem o aspecto
de uma carga indutiva, ou seja, a forma de onda refletida esta atrasada em
relacao ao pulso incidente, corroborando com o esperado, uma vez que o porta
amostra é um indutor com pouca resisténcia, onde seu nucleo é o material a

ser analisado.

0.6
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40 50 60 70
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Figura 4.2: Pulso Incidente V;,.(0,t) e Pulso Refletido V,¢;(0,t) em funcao do
tempo, observados no osciloscépio em z = 0 para uma amostra de material Heusler.
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Figura 4.3: Intensidade espectral do (a) pulso incidente e (b) pulso refletido, por
uma carga indutiva com material Heusler, calculadas a partir da medida em z = 0.

Temos na Figura 4.3 a intensidade espectral dos pulsos incidente e
refletido, |Vine(0,w)[? e |Vies(0,w)|?, respectivamente. Como pode ser obser-
vado, o espectro do pulso refletido assemelha-se bastante ao do pulso inci-
dente, com pequeno desvio no méaximo da primeira harmoénica para o pulso
refletido, em relagao ao pulso incidente. O primeiro maximo ocorre em apro-
ximadamente 30 MHz e ha uma repeticao espectral centrada no harmonico
impar seguinte, 85 MHz. O valor de intensidade espectral torna-se pratica-
mente nulo em aproximadamente 61 MHz, depois em 120 MHz e a partir dai
o conteudo espetral torna-se desprezivel. A largura de banda do pulso na
primeira regiao de interesse, que se estende de 0 a 61 MHz, vale aproxima-
damente 30 MHz. Valores calculados muito proximos dos valores de nulos
do espectro do pulso incidente nao sao confidveis, e pode-se considerar que a
faixa de boa resolucao das medidas encontra-se entre 10 e 50 MHz.

A anédlise da impedancia de carga, através da Equagao (2.24) per-
mite obter a Figura 4.4. Pode-se observar que a impedancia de carga Ry, estd
proxima de zero no intervalo entre 10 MHz e 50 MHz, o que infere a baixa

resisténcia da carga, assim como pela visualizacao pelo MatLab, X esta en-
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Figura 4.4: Resultado da Resisténcia de Carga indutiva com material Heusler em
funcao da Frequéncia, extraido experimentalmente pelo processo de TDR. Sao mos-
tradas em (a) a parte real e em (b) a parte imagindria.

tre 10 e 30 €2 e portanto X > Ry, corroborando também para o esperado de

um porta amostra indutivo. E possivel observar, ainda, descontinuidades no

valor calculado para as frequéncias proximas a 61 MHz, 120 MHz e multiplos

desses, que pode ser diretamente relacionada a indeterminacao causada pelo

valor nulo no espectro do pulso incidente nesses pontos.
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Figura 4.5: Comparagao entre a curva do material a 10 K de temperatura com o
mesmo material em temperatura ambiente.

Na Figura 4.5 temos a curva de histerese do material, comparando
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o resultado da temperatura ambiente a temperatura de 10 K. Devido a amos-
tra ser de escala milimétrica e o pulso de investigacao com pouca energia, o
resultado para as duas temperaturas parecem, a olho nu, muito préximos.
Porém, ao aumentar a imagem pode-se verificar que a resposta muda sig-
nificativamente em funcao da temperatura. Isso ocorre porque a resisténcia
do material diminui com a reducao da temperatura, aumentando assim a
susceptibilidade magnética do material.

Na figura 4.6 temos o mesmo material, submetido a temperatura
criogénica de 10 K, comparando trés resultados para a amostra: sem campo
magnético, submetida a campo magnético de aproximadamente 70 mT e
submetida a campo magnético inverso de aproximadamente -70 mT.A mag-
netizacao foi realizada através de uma bobina com nticleo de ferrite, apresen-
tada na figura 3.6. Fica evidente na imagem ampliada a influéncia no campo

magnético nessa amostra.
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Figura 4.6: Comparagao entre a curva de histerese do material a 10 K: sem
campo magnético, com campo magnético (positivo) e com campo magnético inver-
tido(negativo).
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4.2 Fita Magnética

Uma amostra da fita magnética, utilizada em etiquetas de seguranca
foi analisada neste experimento. Essas fitas, geralmente sao compostas por
ligas metélicas com 70 a 90 porcento de Ni (Niquel) e o restante principal-
mente de Fe (Ferro), podendo conter pequenos teores de outros elementos
como Cu (Cobre), Cr (Cromo) e Mo (Molibdénio) devido a isso, apresentam
permeabilidade magnética elevada. Como sao varios fabricantes destas fitas
e cada fabricante pode alterar um pouco a composi¢ao, nao hé como precisar
todos os compostos dessa liga, precisando de métodos mais sofisticados para
isso [44], [45]. Nesse momento, sera discutido apenas os resultados da técnica
TDR, que é o objetivo principal.

O Porta Amostra construido com fio de cobre esmaltado de diametro
28 AWG apresenta 6 mm de largura com 4 mm de comprimento, com uma
fita magnética inserida no seu interior com dimensoes de 6,1 mm de largura
por 13 mm de comprimento. Esse porta amostra possui 11 espiras e pode
ser observado na Figura 4.7. Para esta amostra, foi realizado ensaio sem
campo magnético aplicado, com campo magnético aplicado ao eixo duro e
com campo magnético aplicado ao eixo facil. Houve somente aplicagao de
campo continuo de 100 mT, com imas de Neodimio e variacao de temperatura
de 9 K a 300 K.

O pulso incidente e o pulso refletido para a amostra da Fita Magnética
estao apresentados na Figura 4.8. Neste caso o pulso refletido carrega tracos
de resisténcia e reatancia indutiva. Diferentemente dos resultados apresenta-
dos na Figura 4.2 da amostra de material Heusler, este caso apresenta maior
resistividade em conjunto com a carga indutiva, devido as caracteristicas
construtivas do porta amostra indutivo, o tamanho do conjunto de amos-

tra (amostra e porta amostra) e ao fato da fita magnética apresentar maior

38



Figura 4.7: Porta amostra indutivo com 11 espiras, com ntcleo de Fita Magnética.

magnetizacao em relacao a amostra Heusler.
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Figura 4.8: Pulso Incidente V;,.(0,t) e Pulso Refletido Vrer1(0,t) em fungdo do
tempo, observados no osciloscépio em z = 0 para a carga de Bobina com nicleo de
Fita Magnética.

A andlise da impedancia de carga, através da expressao (2.24) per-
mite obter a Figura 4.9. Pode-se observar que a resisténcia de carga R estd
proxima de zero no intervalo entre 10 MHz e 50 MHz, que é a regiao de
interesse, o que infere a baixa reatancia, assim como pela visualizacao pelo
MatLab, X}, esta entre 10 e 50 2 e portanto X > Ry, corroborando também
para o esperado de um porta amostra indutivo.

Salientando a diferenca que ocorre ao alterar a temperatura da

amostra, a Figura 4.10 apresenta a reatancia da Fita Magnética a tempe-
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Figura 4.9: Resultado da Impedancia de Carga indutiva com Fita Magnética em
funcao da Frequéncia, extraido experimentalmente pelo processo de TDR. Sao mos-
tradas em (a) a parte real e em (b)a parte imagindria.

ratura de 9 K, 77 K e 300 K, com o mesmo campo magnético de 100 mT
aplicado ao eixo facil. Nesta figura percebe-se que a variacao de tempera-
tura afeta diretamente nos resultados da reatancia e em consequéncia na

susceptibilidade magnética, que serd melhor explanada posteriormente.
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Figura 4.10: Valores de reatancia com a variacdo de temperatura, na faixa de
frequéncia de 10 a 50MHz.

A curva de histerese desse material, determinada pela Equacao

2.26, pode ser vista na Figura 4.11. Pode-se perceber que quando se aplica
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um campo magnetostatico para saturar a amostra, observa-se que a histerese

se torna menor e a susceptibilidade magnética aumenta. Como a amostra

estd a uma temperatura criogénica de 9 K, esse resultado fica ainda mais

pronunciado.
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Figura 4.11: Comparagao entre a curva de histerese da Fita Magnética a 9 K: com
aplicacao de campo magnético ao eixo duro, ao eixo facil e sem campo magnético.
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Figura 4.12: Comparagao entre a curva de histerese da Fita Magnética a Tempe-
ratura ambiente: com campo magnético aplicado ao eixo facil, ao eixo duro e sem
campo magnético.

Para a curva de histerese, comparando-se a temperatura ambi-

ente com a temperatura criogénica de 9 K (Figura 4.13), observa-se que a
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Figura 4.13: Comparacgao da curva de histerese da Fita Magnética com campo no
eixo fécil, & temperatura de 9 K com 300 K.

inclinagao média da curva a 300 K é menor do que daquela a 9 K, pode-se ob-
servar que nesse caso a componente do tensor de susceptibilidade magnética
que é transverso, se torna maior, o que aumenta a indutancia do sistema.
Da mesma forma que a aplicacao de campo magnético no eixo duro nao tem
tanta influéncia nos resultados como aquele que recebe o campo no eixo facil.

Para finalizar, foi realizada uma anélise da permeabilidade aparente
em relacao a temperatura, onde para material magnético deve ser maior que
1, obtido pela relacao entre o material no vacuo e e o material sob influéncia
do campo magnético aplicado ao eixo facil. Nota-se que, o valor de p, vai com
o aumento da temperatura, devido a saturacao magnética do material. Para
o mesmo material sem campo magnético aplicado ou com campo magnético
aplicado ao eixo duro, a variacao da permeabilidade aparente tem pouca

alteragao com a alteragao da corrente e/ou temperatura.
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Capitulo 5

Conclusao

Dentre os inimeros motivos que levaram ao estudo de materiais com
propriedades magnéticas através da técnica de refletometria no dominio do
tempo, é incontestavel, tanto na Engenharia Elétrica como nas demais areas
de ciéncias, a importancia da caracterizacao magnética desses materiais através
de técnicas simples e faceis de serem implementadas. Isso torna essencial re-
alizar estudos para aprofundar os conhecimentos de suas caracteristicas, tal
como a susceptibilidade magnética. Visto que todo o aparato de medida
apresenta algumas restrigoes, foram realizadas medi¢oes com cargas resisti-
vas conhecidas a fim de realizar a validagao do método, comparando os re-
sultados com medigoes realizadas via Analisador de Redes, pois este ja é um
método consagrado. Isso conferiu maior credibilidade e veracidade aos dados
coletados e tratados. A carga resistiva de 68 € apresentou erro experimental
maximo de apenas 2,79%, para o intervalo entre 10 MHz e 50 MHz, faixa
de frequéncia considerada neste estudo. Para as demais cargas conhecidas, o
erro entre as medidas realizadas via Analisador de Redes, comparando com o
método TDR, o erro da resisténcia (parte real) ficou abaixo de 10%. Para o

valor da reatancia (parte imagindria), os erros estao mais pronunciados prin-
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cipalmente devido ao efeito indutivo de conexoes e do préprio componente
que nao é proprio para trabalhar em alta frequéncia. E possivel observar
ainda, descontinuidades no valor calculado para as frequéncias préximas a
62 MHz, 124 MHz e assim por diante, que estao diretamente relacionadas a
indeterminacao causada pelo valor nulo no espectro do pulso incidente nesses
pontos. Para as amostras de material Heusler e Fita Magnética, pode-se per-
ceber a influéncia de campo magnetostatico e da temperatura nas medicgoes
realizadas. Pode-se perceber que quando se aplica um campo magnetostatico
para saturar a amostra, observa-se que a histerese se torna menor, e a suscep-
tibilidade magnética aumenta com a diminuicao da temperatura. Observa-se
que a inclinagao média da curva em temperatura elevada é menor do que da-
quela a 9 K, uma vez que a magnetizacao ¢ maior com menor temperatura e
pode-se observar que nesse caso a componente do tensor de susceptibilidade
magnética que é transversa, se torna maior, o que aumenta a indutancia
do sistema, como ocorre para a Fita Magnética e para a amostra do mate-
rial Heusler. Comparando os resultados apresentados na Figura 4.2, para a
amostra de material Heusler e na Figura 4.8, para amostra fita magnética, o
segundo caso apresenta maior resistividade em conjunto com a carga indutiva,
devido as caracteristicas construtivas do porta amostra indutivo e pelo fato
de que a fita magnética apresenta maior susceptibilidade magnética. Ambas
amostras apresentaram resultados satisfatorios, em relacao ao método TDR,
porém com erros experimentais do aparato proposto, que pode ser atribuido
a diversos fatores, dentre eles, um pequeno descasamento de impedancia de
dificil detecgao entre o cabo coaxial e o gerador de pulsos, bem como o valor
exato da impedancia do cabo coaxial (que pode variar entre 48 Q e 52 Q de
acordo com dados de fabricantes), bem como conexoes. Algumas amostras

nao foram passiveis de resultados, devido a fatores como: falta de recursos
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de metalurgia para confeccao mecanica de materiais de suporte, tecnologia

que nao permite inserir pontas de prova nao-evasivas em amostras.

5.1 Perspectivas

Como perspectivas futuras vislumbra-se:

- Gerador de pulsos de maior intensidade e energia, que permita aplicacao

de campos a fim de saturar o material;

- Melhoria das caracteristicas mecanicas do porta amostras indutivo, po-
dendo ser com tecnologia de microlitografia, confeccionando indutores

planares na escala de micrometros;

- Criostato com temperaturas menores, préximo a 300mK, pois alguns
materiais magnéticos apresentam transicao de fase somente nesta faixa

de temperatura;

- Campo magnetostatico na escala de Teslas.
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