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Planul de realizare initial a fost integral indeplinit, la activitati participand cei doi
parteneri:
CO. Universitatea Politehnica din Bucuresti
P1. Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Inginerie Electrici ICPE - CA

Bucuresti
Activitatile si contributiile fiecirui partener sunt sintetic prezentate in continuare.
A.1.1. Stabilire cerinte/performante impuse demonstratorului experimental
CO - Identificarea restrictiilor dimensionale si functionale, selectarea solutiilor alternative
conceptuale.
P1 - Analiza tehnico-economica a solutiilor identificate si definitivarea modelului
conceptual.
A.l1.2. Proiectare experimente
CO - Proiectarea experimentelor necesare identificarii parametrilor de material si validarii
conceptului predeterminarii pierderilor.
A.1.3. Proiectare module de producere si masurare a campului magnetic
CO - Proiectarea bobinei de excitatie si a circuitului de alimentare, proiectarea bobinei de
masura si a circuitului de achizitie a datelor experimentale, simularea si optimizarea
numerica a circuitului magnetic.
P1 - Realizarea proiectului de executie a subansamblelor.
A.1.4. Realizare module de producere si masurare a campului magnetic
P1 - Realizarea structurii mecanice, a bobinei de excitatie, a bobinei de masura si a
circuitelor de alimentare, masura si achizitie a datelor experimentale.
CO - Elaborare si implementare suport software pentru achizitia, vizualizarea si prelucrarea
datelor experimentale.
A.1.5. Proiectare miezuri magnetice moi nanocompozite (SMnC)
CO - Selectarea tipurilor de miezuri magnetice si de materiale componente specifice
diverselor aplicatii si game de frecventa.
P1 - Identificarea cerintelor tehnologice si de materiale pentru fabricatia nanopulberilor si a
miezurilor SMnC dorite.
A.1.6. Realizare miezuri SMnC dedicate demonstratorului experimental
P1 - Producerea nanoparticulelor, a pulberilor mixate si realizarea miezurilor SMnC.
CO - Masurarea parametrilor si curbelor de magnetizare cuasi-statice pentru nanopulberi si
esantioane din compozitele realizate.
A.1.7. Diseminarea rezultatelor
CO - Elaborarea unor lucrari stiintifice propuse pentru prezentarea la conferinte
internationale si/sau spre publicare in reviste de specialitate, actualizarea paginii WEB
a proiectului.
P1 - Elaborarea unor lucrari stiintifice propuse spre publicare in reviste de specialitate.

Rezultatele obtinute sunt prezentate in cele 5 rapoarte de cercetare (livrabile) prevazute
in Planul de realizare. Continutul lor este sintetizat in cele ce urmeaza.




D.I.1 - SPECIFICATII PENTRU MODELUL CONCEPTUAL AL
DEMONSTRATORULUI EXPERIMENTAL
(Raport stiintific, CO+P1)

Raportul contine rezultatele activitatii A.I.1 din Planul de realizare:
A.1.1. Stabilire cerinte/performante impuse demonstratorului experimental
CO - Identificarea restrictiilor dimensionale si functionale, selectarea solutiilor alternative
conceptuale.
P1 - Analiza tehnico-economica a solutiilor identificate si definitivarea modelului
conceptual.

La activitati au participat cei doi parteneri:
CO. Universitatea Politehnica din Bucuresti
Pl. Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Inginerie Electricd ICPE - CA
Bucuresti

D.1.1.1. Identificarea restrictiilor dimensionale si functionale, selectarea
solutiilor alternative conceptuale

Studiul tehnic porneste de la identificarea unor solutii constructive ce vor fi oferite
partenerului P1-ICPE-CA pentru analiza economicd si implementarea practica, in vedere
realizarii demonstratorului experimental.

Echipa CO-UPB a analizat pe de o parte constructia cu un singur jug (fig. 1a), respectiv
cu douad juguri simetrice (fig. 1b). De asemenea, s-au analizat si diverse solutii de plasarea a
bobinelor de excitatie pentru a obtine un cdmp magnetic uniform In materialul investigat si

suficient de puternic pentru a-| putea satura.
|

I
Fig. la. Solutia constructiva cu un singur jug. Fig. 1b. Solutia constructiva cu doua juguri
simetrice.



In raport cu solutiile constructive oferite de partenerul P1-ICPE-CA s-au realizat o serie
demonstratorului experimental. In toate cazurile se considera un intrefier tehnologic de circa
0.1 mm datorat prelucrarilor mecanice ale materialelor investigate. Astfel s-au folosit trei
constructii ale jugului: jug din material denumit generic Fe_moale cu lungimile coloanelor de
8 cm, respectiv 6 cm (fig. 1), jug de constructie speciald realizat din ferita (fig. 2). Acesta are o
geometrie speciald, iar pentru a avea o sectiune echivalenta in studiul 2D, dar si pentru a pastra
sectiunea constanta de 11,4 mm am ales o adancime a problemei de 8 mm.

A=011842 mm?

\

",

3 mm

11.4 mm

11.4 mm

Fig. 2. Echivalarea sectiunilor pentru miezul de ferita

In conformitate cu tematica proiectului de cercetare, toate simulirile au fost realizate
pentru trei frecvente de lucru: 0 Hz, 50 Hz, respective 400 Hz.

Iatd in continuare situatiile investigate si rezultatele obtinute:

1. Solutia 1: jugul realizat din Fe_moale (a carui curba de magnetizare a fost determinata
experimental — fig. 3), laminat in plan cu o grosime de laminare de 10 mm si un factor
de laminare de 1; materialul de investigat este realizat din acelasi tip de material. S-au
realizat doud variante constructive cu coloana jugului de 8 cm, respectiv de 5 cm.
Infasuririle de excitatie sunt plasate pe materialul de investigat (fig. 4), iar aceasti
solutie constructiva permite realizarea unei bobine de 900 Asp.
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Fig. 3. Curba de magnetizare a materialului ,,Fe_moale”.
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Fig. 4. Geometria dispozitivului cu jug de Fe_moale si bobine plasate pe materialul investigat.

Simularile numerice pentru cele 3 frecvente alese sunt prezentate in figurile 4-7, pentru
cele doud solutii constructive.

Fig. 5. Spectrul liniilor de camp magnetic pentru Solutia 1, coloana de 8 cm (stanga), respectiv 5 cm
(dreapta) la o frecventa de alimentare de 0 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig. 6. Spectrul liniilor de cAmp magnetic pentru Solutia 1, coloana de 8 cm (stdnga), respectiv 5 cm
(dreapta) la o frecventa de alimentare de 50 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig. 7. Spectrul liniilor de cAmp magnetic pentru Solutia 1, coloana de 8 cm (stdnga), respectiv 5 cm
(dreapta) la o frecventa de alimentare de 400 Hz a bobinelor de excitatie.

Pentru fiecare caz studiat s-au indicat spectrul valorilor intensitatii cimpului magnetic,
precum si valorile principalelor marimi de interes in mijlocul materialului de investigat.

2. Solutia 2: jugul realizat din Fe_moale, laminat in plan cu o grosime de laminare de 10
mm si un factor de laminare de 1. Materialul investigat insa este studiat in trei variante:
Fe_moale, un material magnetic liniar cu permeabilitatea relativa de 5, respectiv un
material neliniar din libraria FEMM denumit M15-Steel (a carui curba de magnetizare
este indicata in figura 8). Aceasta este de tip laminat cu grosimea de laminare de 0,635
mm si cu factor de laminare de 0,98. Infasuririle de excitatie sunt plasate pe coloanele
jugului a caror lungime este constanta de aceasta fata (8 cm)(fig. 9), iar aceasta solutie
constructiva permite realizarea unei bobine de 1080 Asp.
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Fig. 8. Curba de magnetizare a materialului ,,M15-Steel”.
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Fig. 9. Geometria dispozitivului cu bobinele plasate pe coloanele jugului.

In figura 10 sunt prezentate simularile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat din Fe_moale.

In figura 11 sunt prezentate simularile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat din material liniar cu 4 = 5.
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Fig. 10. Spectrul liniilor de camp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz (c)
folosind Fe_moale ca material investigat.
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Fig. 11. Spectrul liniilor de cAmp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz
(c) folosind materialul investigat liniar cu

H=5.



In figura 12 sunt prezentate simulirile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat din M-15 Steel.

Fig. 12. Spectrul liniilor de cAmp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz
(c) folosind materialul investigat M-15
Steel.
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Tot pe aceasta solutie constructiva s-au testat si alte doua aspecte tehnologice: influenta
faptului ca materialul de tip Fe_moale sau M-15 Steel este laminat sau nelaminat, respectiv
influenta simetriei constructive (considerarea a doua coloane).

In figura 13 sunt prezentate simularile numerice pentru frecventele de 0 Hz, respectiv
400 Hz folosind materialul de investigat din M-15 Steel nelaminat.
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Fig. 13. Spectrul liniilor de camp magnetic pentru 0 Hz (a), respectiv 400 Hz (b) folosind M-15 Steel
ca material investigat.
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In figura 14 sunt prezentate simularile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat din Fe_moale nelaminat.

Fig. 14. Spectrul liniilor de cdmp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz (c)
folosind Fe_moale nelaminat ca material
investigat.

In figura 15 sunt prezentate simularile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat din Fe_moale, dar constructiv folosind doar 2 coloane.
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Fig. 15. Spectrul liniilor de camp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz (c)
folosind Fe_moale ca material investigat si
doua juguri.
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Ultimele cazuri investigate pornesc de la miezul de ferita descris la inceputul raportului.
Geometria problemei utilizata in simulari ulterioare poate fi urmaritd in figura 16. Se poate
observa ca ndltimea destul de redusa a jugurilor miezului determina o reducere a lungimii
bobinelor de excitatie. De aceea simuldrile au fost realizate fie cu o solenatie de 360 Asp, fie
de 450 Asp. In acest caz s-a pornit din start cu solutia constructiva a bobinelor de excitatie
plasate pe coloane.

Si in aceste cazuri s-au investigat cele 3 frecvente de lucru considerand pe rand doua
tipuri de material investigat:

3. Solutia 3: materialul de investigat realizat din Fe_moale laminat cu grosimea de
laminare de 8 si factorul de laminare 1.

in figura 17 sunt prezentate simularile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat din Fe_moale, pentru miezul de ferita pentru solenatia de 360Asp.
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Fig. 16. Geometria dispozitivului cu jug de ferita
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Fig. 17. Spectrul liniilor de camp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz (c)
folosind Fe_moale laminat ca material investigat
si jugul din ferita, solenatia de 360 Asp.
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In figura 18 sunt prezentate simulirile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat din Fe_moale, pentru miezul de feritd pentru solenatia de 450Asp.
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Fig. 18. Spectrul liniilor de camp magnetic pentru 0
Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz (c) folosind
Fe_moale laminat ca material investigat si jugul din
ferita, solenatia de 450 Amsp.
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4. Solutia 4: materialul de investigat realizat din material liniar cu =5, laminat cu
grosimea de laminare de 8 si factorul de laminare 1.

In figura 19 sunt prezentate simularile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat cu £4=5, pentru miezul de ferita pentru solenatia de 360Asp.

In figura 20 sunt prezentate simularile numerice pentru cele 3 frecvente studiate folosind
materialul de investigat cu z4=5, pentru miezul de ferita pentru solenatia de 450Asp.

Pentru o vizualizare mai buna a rezultatelor obtinute in toate aceste cazuri investigate,
in Tabelul 1 sunt trecute valorile intensitdtii cAmpului magnetic in centul materialului investigat
pentru cele 3 frecvente studiate.

Tabelul 1. Valorile intensitatii campului magnetic si ale inductiei magnetice in mijlocul esantionului pentru
cazurile studiate.

Valori H [A/m] in centrul esantionului (parte reala si imaginara)

Caz studiat f=0 f=50Hz f = 400Hz
Solutia 1 (8 cm coloana) 15178 8254+1*679 9058+1*675
Solutia 1 (5 cm coloana) 15310 9661+1*573 10285+1*512
Solutia 2 (Fe_moale) 17968 9056+1*160 8455+1*583
Solutia 2 (1=5) 19577 | 18518+I*997 15901+1*2413
Solutia 2 (M-15 Steel) 17967 | 18275+1*1546 19268+1*611
Solutia 3 (solenatie 360 Asp) 78 94-1*3 87-1%24
Solutia 3 (solenatie 450 Asp) 84 101-1*3 96-1*21
Solutia 4 (solenatie 360 Asp) 12224 12219+1*19 12307+1*215
Solutia 4 (solenatie 450 Asp) 15103 15095+1*12 15178+1*172

Valori B [mT] in centrul esantionului (parte reala si imaginara)

Caz studiat f=0 f=50Hz f=400Hz
Solutia 1 (8 cm coloana) 1913 528-1*616 194-1*230
Solutia 1 (5 cm coloana) 1914 395-1*482 143-1*177
Solutia 2 (Fe_moale) 1937 512-1*681 154-1*247
Solutia 2 (1=5) 123 118-1*24 36-1*46

Solutia 2 (M-15 Steel) 1937 814-1*936 277-1*359
Solutia 3 (solenatie 360 Asp) 843 1036-1*35 979-1*270
Solutia 3 (solenatie 450 Asp) 871 1074-1*29 1036-1*230
Solutia 4 (solenatie 360 Asp) 77 76-1*8 46-1*31

Solutia 4 (solenatie 450 Asp) 95 94-1*10 56-1*39

Un alt aspect deosebit de important al acestui studiu preliminar a fost verificarea
omogenitatii cdmpului magnetic obtinut in materialul investigat. Astfel, pentru solutiile
constructive cu miez din Fe_moale s-a realizat aceasta verificare atat pentru plasarea bobinelor
pe materialul investigat, cat si pentru plasarea lor pe coloane. In figura 21 sunt prezentate
spectrul liniilor de cdmp magnetic pentru doua solutii constructive la frecventa de 400 Hz.
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Fig. 19. Spectrul liniilor de camp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz (c)
folosind £4=5 laminat ca material investigat si
jugul din ferita, solenatia de 360 Asp.

T

Fig. 20. Spectrul liniilor de camp magnetic
pentru 0 Hz (a), 50 Hz (b), respectiv 400 Hz (c)
folosind £=5 laminat ca material investigat si
jugul din ferita, solenatia de 450 Asp.
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Fig. 21. Spectrul liniilor de cdmp magnetic in interiorul materialul investigat pentru 400 Hz:
a) Solutia 1 (5cm); b) Solutia 2 (material laminat).

Analiza rezultatelor obtinute conduce la urmatoarele concluzii:

1. Jugul dispozitivului este de preferat a fi facut din tole, pentru ca esantionul sa poata fi saturat
chiar si la frecvente mai mari, indiferent de proprietatile sale.

2. Bobinele de excitatie trebuie sa asigure o solenatie suficient de mare pentru saturarea
esantionului, dar si un control fin al acestei solenatii, pentru parcurgerea cotului de saturare a
esantionului.

3. Uniformitatea campului magnetic in zona centrala a esantionului si in vecinatatea sa este
suficient de buna pentru a permite plasarea bobinelor de masura, dar o corectie (mediere)
software ar fi binevenita la frecvente mai mari.

4. Dispozitivul va prezenta o dispersie foarte mare a campului magnetic daca jugul se satureaza,
deci esantionul de masurat ar trebui corelat cu materialul jugului.

D.1.1.2. Analiza tehnico-economica a solutiilor identificate si definitivarea
modelului conceptual.

Partenerul P1-ICPE-CA a analizat solutiile identificate, din punct de vedere tehnico-
economic, in vederea estimarii costurilor implicate, mai ales in producerea nanopulberilor din
care se fabrica esantionul de investigat. Calculatia aferenta fiecarei etape tehnologice pentru
fiecare tip de material este prezentata in continuare.

A. Calculatie pret de cost nanoparticule de fier

Etapa I. Sinteza nanoparticulelor de fier:
1. Dozarea reactivilor;

2. Prepararea solutiilor de: clorura de fier hexahidrat FeCls.6H-O si borohidrura
de sodiu NaBHg;

3. Reducerea sarii de fier FeCl3.6H20 la Fe®;

Separarea nanoparticulelor de fier din solutie;

5. Purificare.

>
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Materii prime Etapa |

Pentru sinteza a 100 g nanoparticule de fier s-au realizat 18 sinteze si s-au folosit urmatoarele

materii prime:
Materia prima Cantitatea Valoarea
Clorura de fier hexahidrat Fe Clz .6H.0 482 g 217 lei
Borohidrura de sodiu NaBH4 252 g 1167 lei
PEG 4349 1 lei
Alcool etilic 6L 198 lei
TOTAL 1584 lei

Manopera Etapa |

Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie

Dozarea reactivilor 15 minute 7,8 lei

Prepararea solutiilor 15 minute 7,8 lei

Reducerea sarii de fier 45 minute 23,4 lei

FeCls.6H.0 la Fe°

Separarea nanoparticulelor 15 minute 7,8 lei

de fier din solutie

Purificare 150 minute 78,0 lei
TOTAL 240 minute 124.8 lei

Etapa Il. Incapsularea nanoparticulelor de fier in copolimer acrilic
1. Dozarea reactivilor (nanoparticule de fier purificate si copolimer acrilic)
2. Prepararea solutiei de copolimer acrilic
3. Incapsularea nanoparticulelor de fier in copolimer acrilic

4. Uscare

Materii prime Etapa 11

Pentru incapsularea in copolimer acrilic a 100 g nanoparticule de fier s-au folosit urmatoarele

materii prime:
Materia prima Cantitatea Valoarea
Copolimer acrilic 1g 0,10 lei
Dicloretan 76 mi 3,99 lei
TOTAL 4,00 lei

Manopera Etapa 11

Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie

Dozarea reactivilor 15 minute 7,8 lei

Prepararea solutiei de 15 minute 7,8 lei

copolimer

Incapsularea nanoparticulelor 50 minute 26,0 lei

de fier in copolimer acrilic

Uscare 60 minute 31,2 lei
TOTAL 140 minute 72,8 lei
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Etapa I11. Compactarea nanoparticulelor de fier incapsulate in copolimer acrilic

Manopera Etapa 111

Operatia de compactare se realizeaza intr-o matrita in forma de | si este efectuata de un salariat

cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Compactare 60 minute 31,17 lei
TOTAL 60 minute 31,17 lei

Etapa IV. Tratamentul termic al pieselor realizate prin compactarea nanoparticulelor de

fier incapsulate in copolimer

Operatia de reticulare este efectuata de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Reticulare 90 minute 46,8 lei
TOTAL 90 minute 46,8 lei
Devizul centralizator pentru cele 4 etape tehnologice este prezentat in continuare.
Etapa | Etapa ll Etapa Il Etapa IV
Elemente deviz % [lei] [lei] [lei] [lei]
1. Materiale 1.584 4 0 0
2. Salarii directe 125 73 31 47
3. C.A.S 15,8% 0,1580 20 12 5 7
4. Ajutor somaj 0,5% 0,0050 1 0 0 0
5. Fond risc 0,251% 0,00251 0 0 0 0
6. Fond sanatate 5,2% 0,052 7 4 2 2
Fond garantare salarii 0,00250 0 0 0 0
Fond concedii medicale 0,0085 1 1 0 0
Deplasari 0 0 0 0
8. Total salarii 154 90 38 58
9. Regie sectie % 0,37 46 27 11 17
10. Cost sectie 1.784 121 50 75
11. Regie institut % 0 0 0 0
12. Total costuri 1.784 121 50 75
13. Profit 12% 0 0 0 0
Cofinantare
Colaborari
14. Total deviz 1.784 121 50 75

B. Calculatie pret de cost nanoparticule de aliaj fier-cobalt

Etapa I. Sinteza nanoparticulelor de aliaj fier-cobalt:

1. Dozarea reactivilor;

2. Prepararea solutiilor de: clorura de fier hexahidrat FeClz.6H>0, azotat de
cobalt hexahidrat Co(NO3)..6H20 si borohidrura de sodiu NaBHya;
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3. Reducerea sarurilor de fier (FeCls.6H20) si de cobalt (Co(NOs)..6H20) la Fe°

si respectiv Cao®;

4. Separarea nanoparticulelor de fier-cobalt din solutie;

5. Purificare.

Materii prime Etapa |

Pentru sinteza a 100 g nanoparticule de aliaj fier-cobalt s-au realizat 18 sinteze si s-au folosit

urmatoarele materii prime:

Materia prima Cantitatea Valoarea
Clorura de fier hexahidrat Fe Clz .6H.0 241 ¢ 108 lei
Azotat de cobalt hexahidrat Co(NO3),.6H.0 247 g 27 lei
Borohidrura de sodiu NaBH4 252 ¢ 1167 lei
PEG 4349 1 lei
Alcool etilic 6L 198 lei
TOTAL 1501 lei

Manopera Etapa |

Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie

Dozarea reactivilor 20 minute 10,4 lei

Prepararea solutiilor 20 minute 10,4 lei

Reducerea sarii de fier FeClz.6H>O 45 minute 23,4 lei

la Fe° si respectiv a celei de cobalt

Co(NO3)2.6H,0 la Co°

Separarea nanoparticulelor de aliaj 15 minute 7,8 lei

fier-cobalt din solutie

Purificare 150 minute 78,0 lei
TOTAL 250 minute 130,0 lei

Etapa Il. Incapsularea nanoparticulelor de aliaj fier-cobalt in copolimer acrilic
1. Dozarea reactivilor (nanoparticule de aliaj fier-cobalt purificate si copolimer acrilic)
2. Prepararea solutiei de copolimer acrilic
3. Incapsularea nanoparticulelor de aliaj fier-cobalt, purificate, in copolimer acrilic

4. Uscare

Materii prime Etapa Il

Pentru incapsularea in copolimer acrilic a 100 g nanoparticule de aliaj fier-cobalt s-au folosit

urmatoarele materii prime:

Materia prima Cantitatea Valoarea
Copolimer acrilic 19 0,10 lei
Dicloretan 76 ml 3,99 lei
TOTAL 4,00 lei

Manopera Etapa 11

Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.
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Operatie Durata Valoare
operatie manopera/operatie

Dozarea reactivilor (nanoparticule de aliaj 15 minute 7,8 lei
fier-cobalt purificate si copolimer acrilic)
Prepararea solutiei de copolimer 15 minute 7,8 lei
Incapsularea nanoparticulelor de aliaj fier- 50 minute 26,0 lei
cobalt in copolimer acrilic
Uscare 60 minute 31,2 lei

TOTAL 140 minute 72,8 lei

Etapa Il1l. Compactarea nanoparticulelor de aliaj fier-cobalt incapsulate in copolimer

acrilic
Manopera Etapa 111

Operatia de compactare se realizeaza intr-o matrita in forma de | si este efectuata de un salariat

cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Compactare 60 minute 31,17 lei
TOTAL 60 minute 31,17 lei

Etapa IV. Tratamentul termic al pieselor realizate prin compactarea nanoparticulelor
de aliaj fier-cobalt incapsulate in copolimer acrilic

Manopera Etapa 1V

Operatia de reticulare este efectuata de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Reticulare 90 minute 46,8 lei
TOTAL 90 minute 46,8 lei
Devizul centralizator pentru cele 4 etape tehnologice este prezentat in continuare.
Etapa | Etapall | Etapalll Etapa IV
Elemente deviz % [lei] [lei] [lei] [lei]

1. Materiale 1.501 4 0 0

2. Salarii directe 130 73 31 47

3. C.A.S 15,8% 0,1580 21 12 5 7

4. Ajutor somaj 0,5% 0,0050 1 0 0 0

5. Fond risc 0,251% 0,00251 0 0 0 0

6. Fond sanatate 5,2% 0,052 7 4 2 2
Fond garantare salarii 0,00250 0 0 0 0
Fond concedii medicale 0,0085 1 1 0 0
Deplasari 0 0 0 0

8. Total salarii 160 90 38 58

9. Regie sectie % 0,37 48 27 11 17
10. Cost sectie 1.709 121 50 75
11. Regie institut % 0 0 0 0
12. Total costuri 1.709 121 50 75
13. Profit 12% 0 0 0 0
Cofinantare
Colaborari
14. Total deviz 1.709 121 50 75
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C. Calculatie pret de cost nanoparticule de aliaj fier-nichel

Etapa I. Sinteza nanoparticulelor de aliaj fier- nichel:

1. Dozarea reactivilor;

2. Prepararea solutiilor de: sulfat de fier heptahidrat Fe SO4 .7H20, sulfat de nichel
hexahidrat NiSO4.6H20 si borohidrura de sodiu NaBHg;
3. Reducerea sarurilor de fier (Fe SO4 .7H20) si de nichel (NiSO4.6H20) la Fe® si

respectiv Ni°;

4. Separarea nanoparticulelor de fier- nichel din solutie;

5. Purificare.

Materii prime Etapa |

Pentru sinteza a 100 g nanoparticule de aliaj fier- nichel s-au realizat 18 sinteze si s-au folosit

urmatoarele materii prime:

Materia prima Cantitatea Valoarea
Sulfat de fier heptahidrat Fe SO4 .7H20 248 ¢ 190 lei
Sulfat de nichel hexahidrat NiSO4.6H.0 224 g 60 lei
Borohidrura de sodiu NaBH4 252 ¢ 1167 lei
PEG 4,39 1 lei
Alcool etilic 6L 198 lei
TOTAL 1616 lei

Manopera Etapa |

Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie | Valoare manopera/operatie

Dozarea reactivilor 20 minute 10,4 lei

Prepararea solutiilor 20 minute 10,4 lei

Reducerea sarii de fier Fe SO4 .7H>0 45 minute 23,4 lei

la Fe° si respectiv a celei de nichel

NiSO4.6H,0 la Ni°

Separarea nanoparticulelor de aliaj 15 minute 7,8 lei

fier-nichel din solutie

Purificare 150 minute 78,0 lei
TOTAL 250 minute 130,0 lei

Etapa Il. Incapsularea nanoparticulelor de aliaj fier-nichel in copolimer acrilic
1. Dozarea reactivilor (nanoparticule de aliaj fier- nichel purificate si copolimer acrilic)
2. Prepararea solutiei de copolimer acrilic
3. Incapsularea nanoparticulelor de aliaj fier- nichel, purificate, in copolimer acrilic

4. Uscare

Materii prime Etapa 11
Pentru incapsularea in copolimer acrilic a 100 g nanoparticule de aliaj fier- nichel s-au folosit

urmatoarele materii prime:

Materia prima Cantitatea Valoarea
Copolimer acrilic 1g 0,10 lei
Dicloretan 76 mi 3,99 lei
TOTAL 4,00 lei
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Manopera Etapa |1

Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare
manopera/operatie
Dozarea reactivilor (nanoparticule de aliaj 15 minute 7,8 lei
fier- nichel purificate si copolimer acrilic)
Prepararea solutiei de copolimer 15 minute 7,8 lei
Incapsularea nanoparticulelor de aliaj fier- 50 minute 26,0 lei
nichel in copolimer acrilic
Uscare 60 minute 31,2 lei
TOTAL 140 minute 72,8 lei

Etapa I1l. Compactarea nanoparticulelor de aliaj fier- nichel incapsulate in copolimer

acrilic
Manopera Etapa 11

Operatia de compactare se realizeaza intr-o matrita in forma de | si este efectuata de un salariat

cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Compactare 60 minute 31,17 lei
TOTAL 60 minute 31,17 lei

Etapa IV. Tratamentul termic al pieselor realizate prin compactarea nanoparticulelor
de aliaj fier- nichel incapsulate in copolimer acrilic

Operatia de reticulare este efectuata de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Reticulare 90 minute 46,8 lei
TOTAL 90 minute 46,8 lei
Devizul centralizator pentru cele 4 etape tehnologice este prezentat in continuare.
Etapa | Etapall | Etapalll | EtapalV
Elemente deviz % [lei] [lei] [lei] [lei]

1. Materiale 1.616 4 0 0

2. Salarii directe 130 73 31 47

3. C.A.S 15,8% 0,1580 21 12 5 7

4. Ajutor somaj 0,5% 0,0050 1 0 0 0

5. Fond risc 0,251% 0,00251 0 0 0 0

6. Fond sanatate 5,2% 0,052 7 4 2 2
Fond garantare salarii 0,00250 0 0 0 0
Fond concedii medicale 0,0085 1 1 0 0
Deplasari 0 0 0 0

8. Total salarii 160 90 38 58

9. Regie sectie % 0,37 48 27 11 17
10. Cost sectie 1.824 121 50 75
11. Regie institut % 0 0 0 0
12. Total costuri 1.824 121 50 75
13. Profit 12% 0 0 0 0
Cofinantare
Colaborari
14. Total deviz 1.824 121 50 75
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D. Calculatie pret de cost particule de o Fe

Etapa 1. Pregatirea microparticulelor de o fier in vederea incapsularii in copolimer
acrilic:
1. Sortarea granulometrica a pulberii de a Fe pentru obtinerea unor dimensiuni cuprinse
in intervalul 1- 40 pum;
2. Degresarea microparticulelor de a Fe in solvent (alcool etilic) in cuva cu ultrasunete;
3. Uscarea in etuva cu circulatie fortata

Materii prime Etapa |
Pentru pregatirea unui esantion de 100 g particule de o fier (1- 40 um), in vederea incapsularii
in copolimer acrilic, s-au folosit urmatoarele materii prime:

Materia prima Cantitatea Valoarea
Pulbere a Fe (granulatia: (1 — 300 um) 1000 g 25 lei
Alcool etilic 400 ml 13 lei
TOTAL 38 lei

Manopera Etapa |
Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare
manopera/operatie
Sortarea granulometrica a pulberii de a Fe 30 minute 15,6 lei
(1 —300 um) pentru obtinerea unor
dimensiuni cuprinse in intervalul 1- 40 um

Degresarea 40 minute 20,8 lei
Uscarea 45 minute 23,4 lei
TOTAL 115 minute 59,8 lei

Etapa I1. Incapsularea microparticulelor de o fier in copolimer acrilic
1. Dozarea reactivilor (microparticule de o fier si copolimer acrilic)
2. Prepararea solutiei de copolimer acrilic
3. Incapsularea nanoparticulelor de o fier in copolimer acrilic
4. Uscare

Materii prime Etapa Il

Pentru incapsularea in copolimer acrilic a 100 g microparticule de fier s-au folosit urmatoarele
materii prime:

Materia prima Cantitatea Valoarea
Copolimer acrilic 19 0,10 lei
Dicloretan 76 mi 3,99 lei
TOTAL 4,00 lei

Manopera Etapa 11
Operatiile au fost efectuate de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.
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Operatie Durata operatie | Valoare manopera/operatie
Dozarea reactivilor (pulbere o Fe si 15 minute 7,8 lei
copolimer acrilic
Prepararea solutiei de copolimer 15 minute 7,8 lei
acrilic
Incapsularea microparticulelor de o 50 minute 26,0 lei
fier in copolimer acrilic
Uscare 60 minute 31,2 lei

TOTAL 140 minute 72,8 lei

Etapa I11. Compactarea microparticulelor de a fier incapsulate in copolimer acrilic

Manopera Etapa 111
Operatia de compactare se realizeaza intr-o matrita in forma de | si este efectuata de un salariat
cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Compactare 60 minute 31,17 lei
TOTAL 60 minute 31,17 lei

Etapa IV. Tratamentul termic al pieselor realizate prin compactarea microparticulelor
de a fier incapsulate in copolimer

Manopera Etapa IV
Operatia de reticulare este efectuata de un salariat cu un salariu de 31,17 lei/h.

Operatie Durata operatie Valoare manopera/operatie
Reticulare 90 minute 46,8 lei
TOTAL 90 minute 46,8 lei
Devizul centralizator pentru cele 4 etape tehnologice este prezentat in continuare.
Etapa | Etapall | Etapalll | EtapalV
Elemente deviz % [lei] [lei] [lei] [lei]

1. Materiale 38 4 0 0

2. Salarii directe 60 73 31 47

3. C.A.S 15,8% 0,1580 9 12 5 7

4. Ajutor somaj 0,5% 0,0050 0 0 0 0

5. Fond risc 0,251% 0,00251 0 0 0 0

6. Fond sanatate 5,2% 0,052 3 4 2 2
Fond garantare salarii 0,00250 0 0 0 0
Fond concedii medicale 0,0085 1 1 0 0
Deplasari 0 0 0 0

8. Total salarii 74 90 38 58

9. Regie sectie % 0,37 22 27 11 17
10. Cost sectie 134 121 50 75
11. Regie institut =~ % 0 0 0 0
12. Total costuri 134 121 50 75
13. Profit 12% 0 0 0 0
Cofinantare
Colaborari
14. Total deviz 134 121 50 75
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Pentru sistemul de producere a campului magnetic si pentru masurarea valorilor (H, B)
corespunzitoare esantionului investigat se foloseste sarma de Cu emailat. Costul pentru
realizarea a patru bobine de excitatie si a 5 bobine senzor (4 pentru masurarea H si una pentru
masurarea B) este de 134 de lei din care 38 de lei materii prime.

Miezul magnetic pentru cele doua variante constructive are un pret estimativ centralizat
mai jos.

Tabel centralizator — calcul de cost pentru dispozitive (exprimate in lei)

nanoparticule | nanoparticule | nanoparticule | particule
de fier (100g) | de aliaj FeCo | de aliaj FeNi | de a Fe
Etapa I. Sinteza 1784 1709 1824 134
Etapa Il. Incapsularea 121 121 121 121
nanoparticulelor
Etapa Il11. Compactarea 50 50 50 50
nanoparticulelor
Etapa IV. Tratamentul 75 75 70 70
termic al pieselor
realizate
Etapa V Realizare 134 134 134 134
bobine
Realizare dispozitiv de 5209 5022 5297 1072
100 mm (2509)
Realizare dispozitiv de 4194 4044 4264 884
80 mm (2009)

In urma analizei tehnico-economice efectuate de partenerul P1-ICPE-CA asupra
solutiilor luate in considerare, coordonatorul CO-UPB a formulat urmatoarele concluzii:
1. Solutia cu jug de ferita este eliminata datorita saturarii prea rapide a jugului, ceea ce ar face
sa avem o dispersie mult mai mare a campului magnetic si nemagnetizarea corespunzatoare a
esantionului.
2. Se vor realiza doua variante constructive de jug magnetic: din Fe moale (puritate ridicata)
masiv si din tole de FeSi. Prima varianta se va utiliza pentru frecvente mai joase, iar cealalta
pentru frecvente superioare corespunzatoare armonicilor deformante. Se reduc astfel pierderile
in jugul masiv, in special la frecvente mai mari.
3. Bobinele de excitatie vor fi realizate in doua infasurari, pentru un control mai bun al campului
magnetic creat in circuitul magnetic. Totodata, se va folosi un circuit magnetic in forma de
U+I+U, daca este nevoie de o solenatie mai mare pentru saturarea esantionului.
4. Se vor plasa mai multe bobine de camp, cate una pe fiecare fata a esantionului de sectiune
patrata, pentru a analiza dispersia liniilor de camp magnetic si a compensa neuniformitatea
campului magnetic.
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D.1.2. SPECIFICATII PENTRU EXPERIMENTELE DE
IMPLEMENTARE A CONCEPTULUI DE
PREDETERMINARE A PIERDERILOR
(Raport stiintific, CO)

Raportul contine rezultatele activitatii A.1.2 din Planul de realizare:
A.l1.2. Proiectare experimente
CO - Proiectarea experimentelor necesare identificarii parametrilor de material si validarii
conceptului predeterminarii pierderilor.

La activitati a participat coordonatorul proiectului:
CO. Universitatea Politehnica din Bucuresti

Experimentele necesare pentru realizarea obiectivelor proiectului se impart in mai multe
categorii:

1) Experimente pentru caracterizarea pulberilor magnetice §i a nanocompozitelor in regim
cuasi-static.

Se va folosi magnetometrul cu probd vibranta VSM 7304 LakeShore pentru
determinarea ciclului de histerezis major si a parametrilor globali corespunzatori punctelor de
saturatie, remanentd si coercitivitate. Datele masurate vor fi corectate tinand cont de
demagnetizarea esantionului. Campul maxim ce poate fi asigurat de echipament este de 12 kOe
(955 KA/m), suficient pentru saturarea materialelor moi.

2) Experimente pentru determinarea curbei de magnetizare statice a materialelor din care
este confectionat circuitul magnetic al demonstratorului.

Se va folosi tot VSM 7304 LakeShore pentru a masura curba de magnetizare pentru
esantioane din materialele ce vor fi utilizate pentru jugul dispozitivului experimental. Se
intentioneaza folosirea unui jug masiv din fier moale (de inaltd puritate), respectiv a unuia din
tole de FeSi. Curbele masurate vor fi corectate tinand cont de factorul de demagnetizare si vor
fi folosite n simuldrile numerice ale demonstratorului.

3) Experimente de calibrare a demonstratorului.

Constantele de proportionalitate kB, k" dintre B, H si integralele tensiunilor masurate la
bornele bobinelor respective de masura (bobina B, bobina H) sunt estimate pe baza parametrilor
constructivi, dar trebuie verificate si determinate experimental mai precis. Aceasta calibrare se
face utilizand doud experimente:

a) se foloseste un esantion din acelasi material ca si jugul demonstratorului si se
foloseste metoda curentului magnetizant pentru a verifica constanta bobinei de masurd a
campului magnetic. Pentru aceasta, se masoara separat H cu ajutorul bobinei dedicate, respectiv
se determina H=Ni(t)/l prin masurarea curentului i(t) prin bobinele de excitatie si cunoscand
numarul de spire total N si lungimea medie a circuitului magnetic |. Experimentele de calibrare
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se repetd pentru mai multe frecvente: 50Hz, 100Hz, 150Hz, 200Hz, 250Hz, 300Hz, 350Hz,
400Hz, 450Hz.

b) se foloseste un esantion din material cunoscut si se calibreazi cele doui constante kB,
kM comparand ciclurile masurate cu cele cunoscute pentru materialul respectiv la SOHz.

4) Experimente de masurare a pierderilor in esantion.

Se foloseste dispozitivul experimental pentru a masura ciclurile de histerezis B(H)
pentru diferite amplitudini ale inductiei magnetice Bmax, 1a mai multe frecvente: SOHz, 100Hz,
150Hz, 200Hz, 250Hz, 300Hz, 350Hz, 400Hz, 450Hz. Pentru fiecare frecventa se vor
achizitiona cel putin 10 cicluri de histerezis de amplitudini diferite, reglabile prin tensiunea
amplificata aplicatd bobinelor de excitatie. Programul software elaborat va permite calculul
pierderilor totale P (f, Bmax) pentru fiecare ciclu si extragerea parametrilor de material implicati
in procedura de separare a pierderilor.

5) Experimente de validare a metodei de predeterminare a pierderilor.

Se repeta experimentele de masurare a pierderilor pentru alte valori ale frecventei si
amplitudinii, comparandu-se valorile masurate ale pierderilor totale cu cele predeterminate,
rezultate din procedura numericd ce utilizeaza parametrii energetici identificati din
experimentele precedente.

Experimentele de masurare a pierderilor se efectueaza atat pentru semnale sinusoidale,
cat si pentru semnale triunghiulare si dreptunghiulare asigurate de generatorul de semnal.
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D.L.3. PROIECTAREA, SIMULAREA, OPTIMIZAREA SI
REALIZAREA MODULELOR DE PRODUCERE SI MASURARE A
CAMPULUI MAGNETIC
(Raport tehnic, CO+P1)

Raportul contine rezultatele activitatilor A.1.3 si A.1.4 din Planul de realizare:
A.1.3. Proiectare module de producere si masurare a campului magnetic
CO - Proiectarea bobinei de excitatie si a circuitului de alimentare, proiectarea bobinei de
masura si a circuitului de achizitie a datelor experimentale, simularea si optimizarea
numerica a circuitului magnetic.
P1 - Realizarea proiectului de executie a subansamblelor.
A.1.4. Realizare module de producere si masurare a campului magnetic
P1 - Realizarea structurii mecanice, a bobinei de excitatie, a bobinei de masura si a
circuitelor de alimentare, masura si achizitie a datelor experimentale.
CO - Elaborare si implementare suport software pentru achizitia, vizualizarea si prelucrarea
datelor experimentale.

La activitati au participat cei doi parteneri:
CO. Universitatea Politehnica din Bucuresti
P1. Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Inginerie Electrica ICPE - CA
Bucuresti

D.1.3.1. Proiectarea bobinei de excitatie si a circuitului de alimentare,
proiectarea bobinei de masura si a circuitului de achizitie a datelor
experimentale, simularea si optimizarea numerica a circuitului

magnetic.

Circuitul magnetic si bobinele de excitatie au fost proiectate de catre coordonatorul CO-
UPB pornind de la modelul conceptual elaborat in activitatea 1.1, optandu-se pentru doua
variante dimensionale si 4 bobine de excitatie, fiecare avand cate 2 sectiuni bobinate una peste
cealalta — vezi fig. 1. Tensiunea aplicata bobinelor de excitatie va fi generatd de un generator
de semnal de frecventa variabild i amplificata inainte de intrarea pe bornele bobinelor. Prezenta
amplificatorului va permite un reglaj suplimentar ce se adauga celui asigurat de potentiometrul
generatorului de semnal. Schimbarea schemei de conexiuni serie / paralel / mixt a celor 8
sectiuni ale bobinelor permite adaptarea alimentdrii la tipul materialului masurat si la
amplitudinea dorita a excitatiei.

In raport cu rezultatele obtinute in simularile initiale si in raport cu analiza tehnico-
economica a partenerului P1-ICPE-CA, in cazul acestor simuldri s-a ales o singurd varianta
constructiva a circuitului magnetic avand una sau doua piese in forma de U cu sectiunea de
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(1x1) cm?, inaltimea exterioard de 10 cm si lungimea exterioard de 6 cm (fig. 2a — un jug,
respectiv 2b - doua juguri).

| |
1‘. _OI:

A — %4
i | | | |
. N

Fig. 1. Circuitul magnetic si bornele bobinelor de excitatie: (I, [*) — bornele sectiunilor interioare, (E, E*) —
bornele sectiunilor exterioare. Bornele marcate corespund asigurarii sensului fluxului magnetic prin miez in
coloanele 1, 2, 3 si 4.

De asemenea, pentru a obtine un cdmp magnetic mai scazut sau mai ridicat in materialul
investigat, s-au analizat numeric doud cazuri distincte: alimentarea primei infasurari (avand 660
de spire), respectiv alimentarea ambelor infasurari ale bobinelor cu 660 si 780 de spire, adica
un total de 1440 spire. Conductorul folosit in ambele situatii este din Cu cu conductivitatea
electrica de 58 MS/m si diametrul de 0,5 mm.

n a
| ‘ ‘ ‘ 10 cm
N

material

investigat

o
/

Jjug |
|

A

6cm Eem
Fig. 2a. Solutia constructiva cu un singur jug. Fig. 2b. Solutia constructiva cu doua juguri
simetrice.

Simularile au folosit pentru circuitul magnetic (atat juguri, cat si zona
materialului investigat) materialul denumit Fe_moale a carui caracteristica neliniard poate fi
urmaritd in figura 3. S-a studiat si influenta laminarii acestui material asupra rezultatelor
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obtinute, considerandu-se pe rand fie intreaga sectiune a circuitului formata dintr-o singurd
bucata sau considerandu-se miezul laminat in tole cu grosimea de Imm.

Analiza numericd a circuitului magnetic s-a realizat pentru o serie de frecvente ale
semnalului aplicat, pornind de la curent continuu (0 Hz) si continuand cu 10, 50, 100, 200, 300,
400, respectiv 500 Hz.

B, Tesla

1.5

0.5 4

0 * T T T T
o 5000 10000 15000 20000

H, Amg/Meaber

Fig. 3. Curba de magnetizare a materialului ,,Fe_moale”.

Iatd in continuare situatiile investigate si rezultatele obtinute:
1. Solutia 1: jugul format dintr-un singur U din Fe_moale, nelaminat si materialul de

investigat realizat din acelasi material. S-a alimentat doar prima infasurare a bobinelor,
rezultand o solenatie de 660 Asp pe cele doud bobine pentru un curent electric de 0,5A.
Simularile numerice pentru cele 8 frecvente alese sunt prezentate in figura 4.

Fig.4a. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o Fig.4b. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 0 Hz a bobinelor de excitatie. frecventd de 10 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.4c. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o Fig.4d. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 100 Hz a bobinelor de excitatie.

Drebty ML 0L, Teste

Fig.4e. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la 0 Fig.4f. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 300 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.4g. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o Fig.4h. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 400 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 500 Hz a bobinelor de excitatie.
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In tabelul 1 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilitatii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru fiecare
dintre frecventele studiate. Se poate observa ca la cazurile de curent alternativ cele trei marimi
prezentate au o componenta imaginara ce este mult mai mare numeric decat partea reala. Acest
fapt se datoreaza pierderilor excesive ce apar in materialul nelaminat.

De asemenea, se poate observa o diminuare semnificativa a principalilor parametri (in
modul) odatd cu cresterea frecventei semnalului: inductia magnetica scade 1n mijlocul
materialului de la 1,62 T la 0,12 T (pentru 0, respectiv 500 Hz), permeabilitatea relativa de la
1284 la aproximativ 50. Pe de altd parte, intensitatea cAmpului magnetic creste odata cu
cresterea frecventei de la 1004 A/m la 1942 A/m. Trebuie mentionat insa faptul ca utilizarea
reprezentarii in complex pentru o problema neliniard este Insotitd de folosirea unei curbe
modificate B(H).

Tabelul 1. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii campului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul
materialului nelaminat pentru solenatia de 660 Asp.

f[Hz] H [A/m] B [T] prl-]
0 1004 1.62 1284.4
10 1927.46+1*285.514 0.602108-1*0.608265 206.84-1*%281.758
50 2055.64+1*88.7567 0.246268-1*0.30714 90.0338-1*122.788
100 2055.63+1*19.5753 0.166733-1*%0.2228 3.7302-1%86.8718
200 2024.7-1%46.7824 0.111845-1*0.160021 45.3877-1*61.845
300 1993.46-1%84.3925 0.0881346-1*%0.131333 37.3353-1*50.8468
400 1964.89-1*110.935 0.0742347-1%0.11396 32.5669-1*44.315
500 1939.54-1*131.051 0.0648648-1*0.101983 29.3068-1*39.8625

2. Solutia 2: jugul format dintr-un singur U din Fe_moale, laminat in plan cu o grosime
de laminare de 1 mm; materialul de investigat este realizat din acelasi material. S-a
alimentat doar prima infasurare a bobinelor, rezultdnd o solenatie de 660 Asp pentru
cele doua bobine parcurse de un curent electric de 0,5A.

Simularile numerice pentru cele 8 frecvente alese sunt prezentate in figura 5.

e =28

Fig.5a. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o Fig.5b. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventd de 0 Hz a bobinelor de excitatie. frecventd de 10 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.5c. Spectrul liniilor de caAmp magnetic la o Fig.5d. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o
frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 100 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.5e. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o Fig.5f. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 300 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.5g. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o Fig.5h. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 400 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 500 Hz a bobinelor de excitatie.
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In tabelul 2 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilititii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru fiecare
dintre frecventele studiate. Spre deosebire de valorile din tabelul 1, se poate observa o
diminuare clarda a componentei imaginare a marimilor (legate de pierderile in circuitul
magnetic), datorata laminarii materialului.

Tabelul 2. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii campului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul
materialului laminat pentru solenatia de 660 Asp.

f[Hz] H [A/m] B[T] pr [-]
0 1004 1.62 1284.4
10 904.695+1*31.531 2.02258-1*0.0476979 1775.46-1%103.835
50 960.992+1*152.559 1.99749-1*%0.236987 1583.02-1*%447.551
100 1080.94+1*284.062 1.92024-1%0.464161 1238.34-1*667.139
200 1350.71+1*474.067 1.61977-1%0.831221 696.6-1*734.204
300 1620.78+1*504.936 1.22769-1%0.939377 418.474-1*591.588
400 1749.97+1*439.254 0.993497-1*%0.857413 332.937-1*473.467
500 1805.92+1*387.231 0.870728-1*0.783771 296.019-1*408.84

3. Solutia 3: jugul format dintr-un singur U din Fe_moale, nelaminat si materialul de
investigat realizat din acelasi material. S-au alimentat ambele Infasurari ale bobinelor,
rezultdnd o solenatie de 1440 Asp pentru cele doua bobine, pentru un curent electric de
0,5A.

Simularile numerice pentru cele 8 frecvente alese sunt prezentate in figura 6.

In tabelul 3 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilitatii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru fiecare
dintre frecventele studiate. Fata de primul caz studiat se sesizeaza o deplasarea a punctului de
functionare spre zona de saturare a materialului, crescand valorile lui B si H, iar permeabilitatea

relativa diminuandu-se.

Tabelul 3. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii campului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul
materialului nelaminat pentru solenatia de 1440 Asp.

f [Hz] H [A/m] BI[T] prl-]
0 2936.66 1.70578 462.232
10 4448.93+1*425.614 0.858641-1*%0.99635 135.297-1%191.159
50 4507.98+1%49.0483 0.351575-1*%0.475577 61.1413-1*84.6168
100 4447.12-1*%87.3464 0.236647-1*0.341309 43.5289-1*60.2195
200 4322.93-1*%220.517 0.157444-1*%0.243 31.1834-1*43.1413
300 4220.3-1*297.214 0.123217-1*0.198485 25.7417-1%35.613
400 4133.1-1*351.128 0.103173-1*0.171644 22.5098-1*31.1354
500 4057.13-1*%392.466 0.0896771-1*0.153189 20.306-1%28.0826
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Fig.6a. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 0 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.6¢c. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o
frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.6e. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o
frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.6b. Spectrul liniilor de camp magnetic la o

frecventa de 10 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.6d. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o

frecventa de 100 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.6f. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o

frecventa de 300 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.6h. Spectrul liniilor de cAdmp magnetic la o
frecventa de 500 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.6g. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 400 Hz a bobinelor de excitatie.

4. Solutia 4: jugul format dintr-un singur U din Fe_moale, laminat in plan cu o grosime
de laminare de 1 mm; materialul de investigat este realizat din acelasi material. S-au
alimentat ambele infasurari ale bobinelor, rezultind o solenatie de 1440 Asp pentru cele
doua bobine, pentru un curent electric de 0,5A.

Simularile numerice pentru cele 8 frecvente alese sunt prezentate in figura 7.

In tabelul 4 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilititii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru fiecare
dintre frecventele studiate. Se observa acelasi fenomene de diminuare a pierderilor (prin
intermediul reducerii partii imaginare) in acest caz, datoritd laminarii materialului circuitului
magnetic, in raport cu solutia 3.

Tabelul 4. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii campului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul
materialului laminat pentru solenatia de 1440 Asp.

f [H7] H [A/m] B[T] wl]

0 2936.66 1.70578 462.232

10 2768.47+1*%23.7664 2.13646-1*0.0247225 614.001-1*12.3773

50 2781.81+1*118.286 2.13086-1*0.123459 606.964-1*61.1261
100 2835.26+1*%231.582 2.11397-1*0.246239 583.791-1*116.796
200 3043.67+1%426.298 2.04931-1*0.485618 508.047-1*198.123
300 3296.71+1*574.864 1.94413-1*0.712507 426.328-1%246.329
400 3574.39+1*670.086 1.79677-1*0.917484 349.446-1*269.772
500 3847+1*725.611 1.60842-1*1.08643 280.349-1*277.614
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Fig.7a. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o Fig.7b. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o
frecventa de 0 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 10 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.7c. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o Fig.7d. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie. frecventd de 100 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.7e. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o Fig.7f. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie. frecventd de 300 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.7g. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 400 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.7h. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la 0
frecventa de 500 Hz a bobinelor de excitatie.

5. Solutia 5: circuitul este format din doua juguri simetrice in forma de U, din Fe_moale,
nelaminat; materialul de investigat este realizat tot din Fe_moale. S-a alimentat doar
prima infasurare a bobinelor, rezultdand o solenatie de 1320 Asp pentru toate cele 4
bobine si un curent electric de 0,5A.
Simuldrile numerice pentru 4 frecvente alese (0, 50, 200, respectiv 500 Hz) sunt
prezentate in figura 8.

In tabelul 5 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilitatii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru toate
frecventele studiate. Se observa o deplasarea a punctului de functionare spre zona de saturare a
materialului. De asemenea, se regaseste componenta imaginara ridicatd in cazul inductiilor
determinate in curent alternativ.

Tabelul 5. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii cAmpului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul
materialului nelaminat pentru solenatia de 1320 Asp.

f [Hz] H [A/m] BI[T] prl-]

0 12353 1.88 121
10 5164.16+1*735.015 0.979426-1*1.0626 125.086-1%181.545
50 5458.1+1*153.578 0.397448-1*%0.51862 55.7751-1*77.1826
100 5396.26-1*36.1296 0.266527-1*0.373981 39.6716-1*54.8846
200 5249.08-1*217.281 0.176645-1*%0.267069 28.4072-1*39.3124
300 5120.98-1*321.111 0.137879-1*0.218379 23.4614-1*32.4639
400 5012.21-1*392.439 0.115236-1*0.188939 20.5186-1*28.3908
500 4916.71-1%446.885 0.0999997-1*%0.168665 18.5133-1*25.616
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Fig.8a. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o Fig.8b. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 0 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.8c. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o Fig.8d. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie. frecventa de 500 Hz a bobinelor de excitatie.

6. Solutia 6: circuitul este format din doua juguri simetrice in forma de U, din Fe_moale,
laminat in plan cu o grosime de laminare de 1 mm; materialul de investigat este de
acelasi tip. S-a alimentat doar prima infasurare a bobinelor, rezultdnd o solenatie de
1320 Asp pentru toate cele 4 bobine, pentru un curent electric de 0,5A.

Simularile numerice pentru 4 frecvente alese (0, 50, 200, respectiv 500 Hz) sunt
prezentate in figura 9.
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Fig.9b. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o

Fig.9a. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie.

frecventa de 0 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.9d. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o

Fig.9c. Spectrul liniilor de camp magnetic la o
frecventa de 500 Hz a bobinelor de excitatie.

frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie.

In tabelul 6 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilitatii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru toate
frecventele studiate. Se observa o deplasarea a punctului de functionare spre zona de saturare a
materialului. De asemenea, se regdseste componenta imaginard ridicatd in cazul inductiilor

determinate in curent alternativ.
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Tabelul 6. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii cimpului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul

materialului laminat pentru solenatia de 1320 Asp.

f[Hz] H [A/m] BIT] prl-]

0 12353 1.88 121
10 11411.8-1%120.84 2.33042-1*0.0371078 162.515-1*0.866743
50 11089.8-1*589.754 2.31786-1*0.186937 166.567-1%4.55611
100 10382.5-1*1072.78 2.28328-1%0.370547 176.058-1%10.2095
200 8592.85-1*1565.45 2.16381-1*0.710017 205.545-1*28.3077
300 6730.87-1*1394.65 1.99164-1%0.993148 249.102-1%65.8033
400 5241.76-1*741.137 1.78607-1*1.19152 290.911-1*139.758
500 4477.61-1%18.0205 1.57775-1*1.27937 281.314-1*226.242

7. Solutia 7: circuitul este format din doua juguri simetrice in forma de U din Fe_moale,
nelaminat; materialul de investigat este de acelasi tip. S-au alimentat ambele infagurari
ale bobinelor, rezultdnd o solenatie de 2880 Asp pe toate cele patru bobine, pentru un
curent electric de 0,5A.

Simularile numerice pentru 4 frecvente alese (0, 50, 200, respectiv 500 Hz) sunt
prezentate In figura 10.

In tabelul 7 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilitatii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru toate
frecventele studiate. Se observa ca punctului de functionare este tot mai aproape de zona de
saturare a materialului. De asemenea, se regaseste componenta imaginara ridicatd in cazul
inductiilor determinate in curent alternativ, datorita nelaminarii.

Fig.10b. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.10a. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 0 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.10c. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o Fig.10d. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie. frecventd de 500 Hz a bobinelor de excitatie.

Tabelul 7. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii campului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul
materialului nelaminat pentru solenatia de 2880 Asp.

f[H7] H [A/m] B [T] wr[]
0 31033.6 2.036 52.22
10 11166.5-1*2161.5 1.62668-1*1.49805 131.657-1*81.2734
50 11749-1%174.791 0.563358-1*0.799142 38.9537-1*53.5475
100 11434.8-1*547.845 0.374081-1*0.570011 27.8695-1*38.333
200 10932.7-1*905.602 0.244699-1*0.402859 20.1024-1*27.6585
300 10554.4-1*1102.14 0.189284-1*0.327356 16.6671-1%22.9413
400 10251.5-1*1232.15 0.157102-1*0.281921 14.6143-1%20.1277
500 9996.22-1*1327.46 0.13562-1*0.25074 13.214-1*18.206

8. Solutia 8: circuitul este format din doua juguri simetrice in forma de U din Fe_moale,
laminat in plan cu o grosime de laminare de 1 mm; materialul de investigat este de
acelasi tip. S-au alimentat ambele infasurari ale bobinelor, rezultdnd o solenatie de 2880
Asp pentru toate cele patru bobine, pentru un curent electric de 0,5A.

Simuldrile numerice pentru 4 frecvente alese (0, 50, 200, respectiv 500 Hz) sunt
prezentate 1n figura 11.

in tabelul 8 sunt prezentate valorile inductiei magnetice, a intensititii campului
magnetic si al permeabilitatii magnetice relative in centrul materialului investigat pentru toate
frecventele studiate. Se observa o deplasarea a punctului de functionare spre zona de saturare a
materialului.
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Tabelul 8. Valorile inductiei magnetice, a intensitatii cimpului magnetic si a permeabilitatii relative in interiorul

materialului laminat pentru solenatia de 2880 Asp.

f [Hz] H [A/m] BI[T] prl-]
0 31033.6 2.036 52.22
10 29932.4-1*184.036 2.5357-1%0.0212005 67.4142-1*0.149141
50 29604.7-1*927.594 2.53035-1*0.107573 68.0396-1*0.759699
100 28866.4-1*1839.38 2.51618-1*0.218039 69.4657-1*1.58442
200 26910.9-1*3448.85 2.46852-1*0.438375 73.4509-1*3.54976
300 24629.3-1*4637.02 2.39912-1*0.648243 78.6706-1*6.13327
400 22166.4-1*5315.54 2.31219-1*0.840002 85.3323-1*9.6933
500 19757.5-1*5566.27 2.21142-1*1.01528 93.1936-1*14.637

Fig.11a. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 0 Hz a bobinelor de excitatie.

Fig.11c. Spectrul liniilor de camp magnetic la o
frecventa de 200 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.11b. Spectrul liniilor de cAmp magnetic la o
frecventa de 50 Hz a bobinelor de excitatie.
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Fig.11d. Spectrul liniilor de cdmp magnetic la o
frecventa de 500 Hz a bobinelor de excitatie.




Ultima parte a acestui studiu a fost verificarea uniformitatii inductiei magnetice in
interiorul esantionului, respectiv a intensitatii cimpului magnetic in imediata lui apropiere. S-
au ales aceste zone de interes in raport cu pozitionarea bobinelor ce culeg aceste informati in
cadrul demonstratorului experimental. Astfel, pentru inductia magnetica se va studia in zona
centrala a esantionului pe circa 3 cm (lungimea aproximativa a bobinei pentru B), iar pentru
intensitatea campului magnetic vom studia la circa 4 mm in afara esantionului, pe o lungime de
2,5 cm (lungimea aproximativa a bobinei pentru H).

In acest sens, am selectat dintre cazurile prezentate anterior urmitoarele solutii: Solutia
2 (U+I, 330Asp, material laminat), Solutia 6 (U+1+U, 1320 Asp, material laminat), respectiv
Solutia 8§ (U+1+U, 2880 Asp, material laminat), pentru frecventele de 50, respectiv 200 Hz.
Rezultatele simuldrilor sunt prezentate in figurile 12-17, cu observatia cd modulele marimilor
magnetice sunt calculate de catre software-ul FEMM atat din punct de vedere vectorial, dar si
in complex (incluzand partea imaginard, direct legatd de pierderi).

(@)

(b)

Fig. 12. Spectrul liniilor intensitatii cAmpului magnetic (a), respectiv a inductiei magnetice (b) pentru
solutia 2 (U+1, 330Asp, material laminat) la 50 de Hz.

(@)

(b)

Fig. 13. Spectrul liniilor intensitatii cAmpului magnetic (a), respectiv a inductiei magnetice (b) pentru
solutia 2 (U+], 330Asp, material laminat) la 200 de Hz.
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Fig. 14. Spectrul liniilor intensitatii cAmpului magnetic (a), respectiv a inductiei magnetice (b) pentru
solutia 6 (U+I+U, 1320 Asp, material laminat) la 50 de Hz.
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Fig. 15. Spectrul liniilor intensitatii cimpului magnetic (a), respectiv a inductiei magnetice (b) pentru
solutia 6 (U+I+U, 1320 Asp, material laminat) la 200 de Hz.
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Fig. 16. Spectrul liniilor intensitatii cAmpului magnetic (a), respectiv a inductiei magnetice (b) pentru
solutia 8 (U+I+U, 2880 Asp, material laminat) la 50 de Hz.
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Fig. 17. Spectrul liniilor intensititii cAmpului magnetic (a), respectiv a inductiei magnetice (b) pentru
solutia 8 (U+I+U, 2880 Asp, material laminat) la 200 de Hz.
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Pentru o evidentiere mai clard a acestor aspecte legate de uniformitatea campului
magnetic in zona bobinelor de masura, graficele variatiei inductiei magnetice pentru zonele
studiate sunt prezentate in figurile 18 si 19 pentru 50 Hz, respectiv 200 Hz, iar variatia
intensitatii campului magnetic este expusa in figurile 20 si 21 pentru 50 Hz, respectiv 200 Hz.

BI[T] Uniformitate inductie magnetica la 50 Hz
3

25

0.5

0 05 1 15 2 25 3

Lungime [cm]
= Cazul 2 == Cazul 6 = Cazul 8

Fig. 18. Variatia inductiei magnetice la 50 Hz in zona bobinei de masura, pentru solutiile constructive 2, 6,
respectiv 8.

B[T] Uniformitate inductie magnetica la 200 Hz

0.5

0 0.5 1 1.5 2 25 3

Lungime [cm]
= Cazul 2 == Cazul 6 == Cazul 8

Fig. 19. Variatia inductiei magnetice la 200 Hz in zona bobinei de masura pentru solutiile constructive 2, 6,
respectiv 8.
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H[A/m] Uniformitate intensitatea campului magnetic la 50 Hz
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Fig. 20. Variatia intensitatii cAimpului magnetic la 50 Hz in zona bobinei de masura pentru solutiile
constructive 2, 6, respectiv 8.
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Fig. 21. Variatia intensitatii cdimpului magnetic la 200 Hz in zona bobinei de masura pentru solutiile
constructive 2, 6, respectiv 8.
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Se observia ca uniformitatea lui B este foarte buna 1n zona bobinei dedicate de masura,
indiferent de frecventd, in timp ce uniformitatea lui H este slaba la excitatii de amplitudine mai
mica. Aceasta va impune o calibrare a bobinei de masura si o corectie a datelor masurate in
functie de rezultatele simularii numerice.

Bobinele de masura sunt astfel concepute incat sa permita achizitia marimilor campului
magnetic: intensitatea campului magnetic 1anga esantion si inductia cAmpului magnetic prin
sectiunea esantionului. Cele doud marimi rezulta din integrarea si scalarea tensiunilor induse in
bobinele de masura. Atat bobina de inductie magnetica cat si cele 4 bobine de intensitate a
campului magnetic, cate una pe fiecare fata a esantionului de sectiune patrata, sunt pozitionate
pe esantionul de masurat . Circuitul de masurare cuprinde o bobina destinatd masurarii tensiunii
induse de variatia fluxului magnetic prin sectiunea transversald a materialului investigat si 4
bobine plasate pe fiecare fata a jugului median (esantionul investigat) in care se induc tensiuni
datorita variatiei fluxului magnetic in aer, in imediata proximitate a esantionului. S-a verificat
prin simulari numerice cd inductia magnetica rdimane constantd in sectiunea esantionului pe
toatd lungimea bobinei de masurd, deci tensiunea indusa masuratd va fi proportionald cu
derivata inductiei magnetice. Cele 4 bobine (de camp) sunt de sectiune transversald minima,
plate, astfel incat tensiunea indusa masurata va fi proportionala cu derivata inductiei magnetice
tangentiala la esantion, adica si cu derivata intensitatii cAmpului magnetic tangentiald (pentru
ca B=poH 1n aer) ce se conserva la suprafata esantionului. S-a optat pentru 4 bobine pentru a
verifica uniformitatea cdmpului 1n spatiul din jurul esantionului.

Dimensionarea bobinelor de masura a avut in vedere inducerea unor tensiuni electromotoare
masurabile si la valori care sd permita o prelucrare ulterioara a acestora. Astfel:

> Pentru bobinele de misurare a intensititii cAmpului magnetic au fost calculate

urmatoarele date, {inand cont de dimensiunile geometrice ale miezului magnetic si limitarile

geometrice:

t
H(t):#juH(t)dt,

Nl p!’lot0
N, =1000, p, =4n-10"H/m
(5%x1)+(35x%x7,5)

Ay = >

~15 mm?

unde:
o N, reprezinta numarul de spire al bobinelor de intensitate camp magnetic
o A, - este aria unei spire a bobinei
o Infasurarile bobinelor sunt confectionate din o sirma de Cu cu diametrul
0.11 mm

> Pentru bobinele de de masurare a inductiei magnetice au fost calculate urmatoarele
date, tindnd cont de dimensiunile geometrice ale miezului magnetic si limitarile geometrice:

B(t) :N#juB(t)dt,

2 iez t,

N, = 2000,
Avie; =10 x10 ~100 mm?,
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unde:
o N, reprezinta numarul de spire al bobinei de inductie camp magnetic
o A, este aria miezului (esantionului) din interiorul bobinei

o Infisuririle bobinelor sunt confectionate din o sairma de Cu cu diametrul
0.11 mm
Acesti parametri asigura, dupa integrarea in timp, conversia tensiunilor masurate in
marimi specifice materialului investigat (H si B):

1

t
Ht)=k" [u, @®)dt, unde k" =———=53.078-10°
to NlAspIUO
(t) kB} (t)dt, unde kB =——
B(t) = Ug (t)dt, unde = =
ty ° N2Amiez

Valoarea exactd a constantelor de conversie urmeaza sa fie stabilitd Tn urma unui proces de
calibrare.

Circuitul de achizitie si procesare a celor 2 tensiuni (pentru H si pentru B) va cuprinde
un amplificator pentru tensiunea mica furnizata de bobina H si un osciloscop digital cu 2 canale
ce permite exportul tensiunilor masurate, in vederea prelucrarii lor numerice.

D.1.3.2. Realizarea proiectului de executie a subansamblelor.

Partenerul P1-ICPE-CA a proiectat in vederea executiei doua variante constructive
pentru jugul magnetic alcatuit din una sau doua piese in forma de U, intre care se introduce
esantionul de masurat: v1) fiecare U are dimensiunile (10 cm x 6 cm x 1 cm) si v2) fiecare U
are dimensiunile (8 cm x 7 cm x 1 cm). Cele doua variante constructive au fost proiectate in
AutoCAD, rezultand ansamblurile prezentate in fig. 1. Pentru fiecare subansamblu a fost
pregatita documentatia specifica, cateva exemple fiind prezentate in fig. 2 pentru elementele
jugului magnetic, respectiv in fig. 3 pentru bobinele de excitatie. Desenul de executie
standardizat a fost elaborat pornind de la proiectul digital, rezultand documente de tipul celui
prezentat in fig. 4 pentru varianta 2 constructiva.

Fig. 1. Proiectul ansamblurilor constructive pentru cele doua variante ale demonstratorului: v1) cu piese U de
dimensiuni (10 x 6 x 1) cm , v2) cu piese U de dimensiuni (8 x 7 x 1) cm.
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Fig. 2. Proiectul de executie al circuitului magnetic.
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Fig. 3. Proiectul de executie al bobinelor de excitatie pentru v1.

51




A
[ 4)
8 R ki s vt 0. Om
—apac taTzaas botou 8 niohe
4 Parwie surans I 8 ie
3 Forets corcate ! 3
Ciooul magen iy ' PoARCO
st ragrise b U 2 Po ARNCO
A
Denumite Ni. desen sau STAS [Buc, Matedial Observali | g
CMM o7
Circuit magnetic de masura
— 80 x 70 x10 mm

Fig. 4. Exemplu de proiect de executie pentru v2.

Pentru executia esantioanelor, realizate din materialul magnetic moale (nanopulberi de
Fe, FeNi, FeCo aglomerate in rasina polimerica), este necesara proiectarea si realizarea unor
matrite cu un cuib avand dimensiunile de 60 x 10 x 10 mm (pentru varianta v1), respectiv 70 x
10 x 10 mm (pentru varianta v2). Cele doua matrite proiectate de catre P1-ICPE-CA sunt
prezentate in fig. 5.

Matritele sunt concepute in asa fel incat sa fie montate pe o presa MP 250 Mpa existenta
in Statia pilot de materiale magnetice.

Matrita va facilita executia miezurilor in forma de “I” (esantionul de masurat) cu
dimensiunile corespunzatoare celor doua variante constructive, avand posibilitatea de a face
presarile in camp magnetic sau fara camp magnetic.

Matrita de presare se compune din urmatoarele parti componente (vezi fig. 6):

- Corp matrita (1)

- Surub strangere (2)

- Piesa trapezoidala (3)
- Poanson (4)

- Piesa polara (5)
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Fig. 5. Ansamblu matrita presare esantioane magnetice 60x10x10 mm (v1 - stanga),
respectiv 70x10x10 mm (v2 - dreapta).

L 11 1

Fig. 6. Subansamble matrita presare esantioane magnetice

Corpul matritei (fig. 7) este realizat din material C120 sau alt otel magnetic. Corpul
matritei are o forma specifica prevazuta cu 6 gauri ce permit trecerea a 6 suruburi M8 necesare
strangerii partilor componente. De asemenea, corpul matritei mai este prevazut cu o degajare
ce permite introducerea piesei polare. Pentru exemplificare, dimensiunile de gabarit precum si
cele de executie sunt date in fig. 8 pentru matrita corespunzatoare variantei v1.
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Fig. 7. Corp matrita
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Fig. 8. Proiect de executie a corpului matritei v1.

Prelucrarea pieselor se va face prin:
1.  debitare cu fierastrau cu banda continua
2.  frezare
3. electroeroziune
4. masina de gaurit
5. rectificare (pentru realizarea unor suprafete cu rugozitate redusa)
Suruburile de strangere trebuie sa aiba o lungime minima de 80 mm. Piesa trapezoidala
(fig. 9) trebuie executata dintr-un material nemagnetic (otel inox nemagnetic, VT8, etc). Un
mare accent trebuie pus in momentul prelucrarii piesei trapezoidale asupra obtinerii unghiului
de 51,63° , unghi care are un rol determinant in procesul de strangere a matritei. Aceasta piesa
mai are si rolul de a intrerupe liniile de camp si a le obliga sa mearga spre piesele polare.
Poansonul (fig. 10) permite presarea pulberii in cavitatea realizata in matrita de presare
prin aplicarea unei presiuni de aproximativ 60 Mpa. Materialul din care se poate realiza este un
otel nemagnetic sau VT8. In cazul de fata s-a ales sa se foloseasca VT8.
Piesa polara (fig.11) este executata dintr-un otel magnetic.
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Fig. 10. Proiect de executie a poansonului v1.
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Fig. 11. Proiect de executie a piesei polare v1.
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D.1.3.3. Realizarea structurii mecanice, a bobinei de excitatie, a bobinei de
masura si a circuitelor de alimentare, masura si achizitie a datelor
experimentale.

Subansamblele demonstratorului experimental au fost realizate de catre partenerul P1-
ICPE-CA conform proiectelor de executie prezentate in livrabilul D.1.3.2, optandu-se pentru o
structura mecanica de sprijin realizata din lemn. Miezul magnetic de tip U s-a realizat in 2
variante: masiv, din OL magnetic ( prin: frezare, debitare prin electroeroziune, rectificare
finali), respectiv din tole de FeSi. In vederea evitarii oxidarii jugului magnetic masiv, acesta
se poate acoperi cu un strat de lac. Miezul magnetic de tip | (esantionul de masurat) este realizat
din material feromagnetic (nanopulberi de Fe, FeCo sau FeNi) si este obtinut prin presarea
pulberilor intr-o matrita ce permite presarea in camp magnetic. Presarea se executa cu ajutorul
unei prese de 25 Mpa. Finisarea miezului magnetic, in cotele dorite, s-a realizat prin frezare sau
rectificare.

Pentru realizarea dispozitivului de masurd, pe langa miezul magnetic sunt necesare 4
bobine realizate din sairma de cupru. Carcasa de bobina a fost realizata din textolit cu grosimea
de 1 mm. Forma geometrica permite ansamblarea carcasei bobinei astfel incat sa nu se
foloseasca nici un adeziv pentru lipit. Prelucrarea carcasei a fost efectuata prin frezare. Pentru
o imbinare cat mai buna s-a pus accent pe respectarea cotelor din desen; astfel se poate realiza
o bobinare a firului de cupru cat mai uniform pe carcasa, ceea ce duce la o citire cat mai
uniforma a semnalului electric.

Prototipul demonstratorului experimental, insotit de echipamentele de masura, este
prezentat in fig. 1. Bobinele de excitatie (in numar de 4 pentru fiecare din cele 2 variante
constructive) au fost bobinate cu sirma de Cu avand diametrul de 0.5 mm, in cate 2 sectiuni cu
borne independente: Infasurarea (sectiunea) internd cu 660 (v1) / 680 (v2) spire, respectiv
infasurarea (sectiunea) externa cu 780 (v1) / 760 (v2) spire. Bobinele de masura — 4 bobine
pentru masurarea lui H si o bobind pentru masurarea lui B — au fost realizate din sarma de Cu
cu diametrul de 0.11 mm, avand cate 1000 de spire pentru bobinele de H, respectiv 2000 spire
pentru bobina de B.

Bobinele de masura sunt astfel concepute incat sd permita achizifia marimilor cAmpului
magnetic: intensitatea cdmpului magnetic langa esantion si inductia cAmpului magnetic prin
sectiunea esantionului. Atat bobina de inductie magnetica cat si cele 4 bobine de intensitate a
campului magnetic, cate una pe fiecare fata a esantionului de sectiune patrata, sunt pozitionate
pe esantionul de masurat — vezi fig. 2.

Conectarea bobinelor de excitatie este realizatd cu ajutorul placilor de conexiune,
dispunerea spatiala a conductoarelor de legatura fiind prezentata in fig. 3. Conectarea
serie/paralel a sectiunilor dorite, necesare pentru asigurarea solenatiei corespunzatoare in
esantionul analizat (plasat intre cele doua juguri de tip ,,U”), este facilitatd de o placa de
conexiuni matriciald. Fiecare linie de cate 5 borne din stanga, respectiv dreapta placii sunt
conectate impreunad intern. De exemplu, in fig. 3 este prezentatd schema de conexiuni si culorile
conductoarelor corespunzatoare conectarii paralel a tuturor sectiunilor bobinelor de excitatie.
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Fig. 1. Prototipul demonstratorului experimental.
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Fig. 2. Dispozitivul experimental si plasarea bobinelor de masura.
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Fig. 3. Plasarea contactelor pentru sectiunile celor 4 bobine de excitatie, codul culorilor folosit pentru
conductoarele de legatura si schema de conectare paralel pe placa de conexiuni.
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Circuitul de masurare cuprinde o bobina destinatd masurarii tensiunii induse de variatia
fluxului magnetic prin sectiunea transversald a materialului investigat si 4 bobine plasate pe
fiecare fata a jugului median (esantionul investigat) in care se induc tensiuni datoritd variatiei
fluxului magnetic in aer, In imediata proximitate a esantionului. S-a verificat prin simulari
numerice ca inductia magnetica ramane constanta in sectiunea esantionului pe toata lungimea
bobinei de masura, deci tensiunea indusd masurata va fi proportionala cu derivata inductiei
magnetice. Cele 4 bobine (de camp) sunt de sectiune transversala minima, plate, astfel incat
tensiunea indusd masuratd va fi proportionald cu derivata inductiei magnetice tangentiala la
esantion, adica si cu derivata intensitatii campului magnetic tangentiala (pentru ca B=poH in
aer) ce se conserva la suprafata esantionului. S-a optat pentru 4 bobine pentru a verifica
uniformitatea cdmpului in spatiul din jurul esantionului. Specificatiile bobinelor si modul lor
de asamblare sunt prezentate in fig. 4.

2) De inductie (B): | bucijug, 2000 spive, sarma, & =0.11mm

1) De camp (H): 4 bucijug, 1000 spire, sarma &= 0.11mm

Ext: 3.5-4 mm

T i i e | Bobina de camp B
e — S ! Bobine de camp H

| |
f : *

Fig. 4. Amplasarea si caracteristicile bobinelor de masura

Schema de conexiuni a bobinelor (4 pentru H, una pentru B) si identificarea acestora prin
conductoare colorate este prezentatd in fig. 5.

(Gr) () (Gr) (R)

ll;\@fll;\@/llll
@\ /@, /&

(AB) (R) (Ab () (P) (Mv)

Fig. 5. Modul de conectare a bobinelor de masura.

Circuitul de alimentare, de achizitie si prelucrare a datelor are structura prezentata in fig. 6,
schema logica fiind cea din fig. 7. Aparatele apartin Laboratorului de Magnetism Tehnic din
cadrul CO-UPB.
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Fig. 6. Circuitul de masura si achizitie a datelor.

Generator de semnal
diverse frecvente
Calcul manmi Vizualizare
magnetice variatie semnale
Amplificator de
putere
¥
Aparate de masura l Sistem de calcul I
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¥
Dispozitivul osciloscop Achizitie
Investigat 1 digital semnale

Fig. 7. Schema de principiu a lantului de masura

Principalele echipamente si instrumente de masuria utilizate (vezi fig. 6) au
caracteristicile prezentate in fisele urmatoare.
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GENERATOR DE SEMNAL, BK PRECISION 4017B

Numar canale

Domenii de frecventdi:

Sinus 0.01 Hz ... 20 MHz

Dreptunghi 0.01 Hz ... 20 MHz

Triunghi 0.01Hz...2 MHz

Impuls 0.01 Hz ... 20 MHz

Acuratete 0.001% (10 ppm) la < 500 Hz: 0.001% + 0.006 Hz
Rezolutie Pana la 8 digiti

Caracteristici ssmnal arbitrar:

Lungime forma de unda

2 ... 16382 puncte

Rezolutie verticala

14 biti

Rata de esantionare

8ns...100s

Caracteristici de iesire:

Domeniu amplitudine

10 mVpp ... 10 Vpp (50 Q);

20 mVpp ... 20 Vpp (open circuit)

Rezolutie amplitudine

3 digiti (1000 contorizari)

Acuratete amplitudine

+ 2% £ 20 mV din valoarea programata de la 1.01V-10V

Domeniu Offset (c.c.)

-4.99 V... 4.99 V (50 Q)

Rezolutie offset

10 mV, 3 digiti

Acuratete offset

+2%+ 10 mV (50 Q)

Impedanta de iesire

50 Q£ 2%

Caracteristici forme de unda:

Distorsiuni armonice

0-1 MHz, <-60 dBc
1 MHz -5 MHz, < -50 dBc

5 MHz — 12 MHz, < -45 dBc
12 MHz — 20 MHz, < -50 dBc

Duty Cycle

dreptunghi: 20% - 80% to 2 MHz

Triunghi: 1% - 99% in pasi 1%, pana la 200 kHz

Asimetrie (50 % duty cycle)

+1%

Jitter (dreptunghi)

< 50 ps rms (cycle-to-cycle, typical)

Moduri de operare:

Continuu

Continuu sau programabil

Cu trigger

DA
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Gate

comportare similara cu triggerul, dar forma de unda este executata pe

durata portii semnalului

BURST

DA, 2-65535 cicluri

Sursa trigger

Intern, extern, manual

Caracteristici modulare:

Modulare in amplitudine (AM):

Modulare interna

0.1 Hz — 20 kHz -> sinus, dreptunghi, triunghi

Adancime

0% - 100%

Modulare in frecventi (FM):

Modulare interna

0.1 Hz — 20 kHz -> sinus, dreptunghi, triunghi

Deviatie

1 pHz la frecventa maxima /2

Modulare tip FSK

<100 kHz-> sinus, dreptunghi, triunghi

OSCILOSCOPUL LECROY WAVE-SURFER 422: 200 MHZ CU 2 CANALE

A

”,'.f‘,,-‘(\»'-(fff“
LILEVE

JV\ v

Main Specifications 424 422 | 434 432 454 452
Bandwidth [at probe tip) 200 MHz | 350 MHz SO0 MHz

Rise Time 2m 115ns 800 ps
Input Channels i 4 E 2 [ 4 B2 R F 2
Display 104" Color ﬂé!-paﬂel TFT-LCD, 800x600 SVGA, touch screen

Sample Rate {singie-shot) 2 GS/s max (Interleaved mode}, 1 GS/5 (all channels)

Sample Rate (RIS mode) 50 GSYs

Standard Record Length 500 kpts/Ch (Intereaved mode), 250 kpts/Ch (all channels)

Maximum Record Length (Cptional) 2 Mpts/Ch (interleaved mode}, 1 Mpts/Ch {all channels)

Standard Capture Time up to 250 ps at full sample rate

Maximum Capture Time (Optional) up to 1 ms at full sample rate

Vertical Resolution 8 bits

Vertical Sensitivity 1 mV/div - 10 Vidiv (1 M&2); 1 mV/div - 2 V/diy (50 £2)

Vertical (DC Gain) Accuracy 2{1,5% 4 0.5% of full scale)

BW Limit FE 20 Mz T 20MHz 200 MKz

Maximum Input Vokage
Input Coupling

Input Impedance
Probing System

Probes

Time Base Range

Time Base Accuracy

:W(),an [CAT I}, 300 Vek [CAT [1]
AC. DC, GND (AC for 1 ME2 only)
1 MS1/16 pF, or 50 € +/-1%,
BNC or ProBus*
One PPOO7 per channel [standard)
1 ns/div - 1000 s/div (roll mode from 500 ms/div to 1000 s/div)
10 ppm
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MULTIMETRU DIGITAL DE LABORATOR BK PRECESION 5492

Modelul 5492 masoara volti si amperi cu mare precizie si stabilitate, cu o precizie de
baza de 0,01% Vcc.

Echipamentul este, de asemenea, capabil sa masoare frecventa, perioada, rezistenta,
continuitate si efectuarea de teste de dioda. Citirile pot fi luate la o viteza maxima de 57
citiri / sec si stocate intr-un buffer intern de 512 octeti pentru analiza statistica post-
achizitie.

5% digiti, afisaj cu rezolutia de 120.000 cifre

precizie de baza de 0,01% Vcc

Optiuni avansate de triggerare cum ar fi bus extern si eveniment de trigger

Doua si patru fire pentru masurarea rezistentei de pana la 120 MQ

Masurarea tensiunii alternative si a curentului alternativ peste o gama larga de frecvente
(Vca 100 kHz / Ica 10 kHz)

Masuratori de curent de pana la 12 A CA (RMS) si CC

Modul limita pentru testare pass / fail

Save/recall de pana la 10 setari ale instrumentului

Functii matematice incorporate: Rel, Max/Min, dBm, dB, %, Hold, Compare

Protectie CAT 1 (1000 V)/CAT I1 (300 V)

Afisaj 6 % digiti

Domeniu curent alternativ.: 100pA...3A Acuratete: 0.1%

Domeniu curent continuu : 100pA / ImA / 10mA / 100mA / 1A / 3A Acuratete: 0.05%
Domeniu tensiune c.a : 100mV / 1V / 750V Acuratete: 0.06%

Domeniu tensiune c.c : 100mV / 1V / 10V / 100V / 1000V Acuratete: 0.003%

Rezistenta Domeniu: 100Q / 1kQ / 10kQ / 100kQ / 1IMQ / 10MQ / 100MQ / 1GQ
Acuratete: 0.01%

Capacitate Domeniu: 1nF/ 10nF / 100nF / 1uF / 10uF Acuratete: 0.4%
Frecventa Domeniu: 3 Hz...300kHz Acuratete: 0.007% Temperatura: -200...+600°C
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Precizie: .0030 % DC,0.06% AC

14 functii de masura inclusiv pentru mﬁsuarea capacitétii si a temperaturii
14 measurement functions including capacitance & temperature

LAN (LXI Class C), USB & GPIB standard

10,000 citiri/sec @ 5 1/2 digits to the PC

1,000 citiri/sec @ 6 1/2 digits to the PC

AMPLIFICATOR DE PUTERE HSA 4014

HSA4011 HSA4012 HSA4014
Nodel
Frequency range DC to 1MHz
Maximum voltage 150Vpp (£75V) | 15Vpp |275V) [150Vp-p (£75V)
ALS00 OLTV g @75V mnge
SNms (&0Hz % 500kHz2) |RL<280 lﬁ-l;ﬁﬂi
45Vms (2042 30 TMHz) 50Vims (40Hz %0 S00WHz) 50Vrs (40Hz to S00kHz)
‘AL00d Vs (20Hz 1 1MHz) 40Vrvs (20Hz to 1MH2)
+75V (0C to 100k2) [RL=750] AL=37.50]
70V {DC to S00kHz) =75V (DCto 100kHz) 275V (DC % 100kHz)
L85V [DC o 1MH2) 55V (0C 1o 1MHz) 55V (DCw IMN2) ;
: Ok +i2Vrngs) (AL1Z50) | @~25m +126Vrage RL=R250|
—2510 +125V (0C 1o 1004Hz} =254 +125V (DC to 100kH2)
§ =5t5 +106Y  (DC fo IMH2) _ =5o+105V (DCioIMHZ |
@15 n +esViangs [ALIZED | @—125i +25V mge) FL=5250)|
=125 10 +25V {DC 1o 100AHz) =12510 425V (DC to 100kHz)
—106fa+5¥ {DC 0 IMHz) —105t0 +5V (OC to 1MHz)
Maximum current 1Amms, 282809 (40Hz fo 1MHz! 2Mims, 5.E6ADD (40H2 1o S0WH2) 11,3000 (40H2 1o 500k}
Z0,75A(0C %0 40Hz) £1.04(DC 1o 40Hz) 04 (DC 10 30Hz)
Shew rate B0OV/ us typ. SO0V &3 p. 1500V 5 1.
Impedance 050+.5pHmax. | 0250408 H max, [p.1250 +04 uH max.
Preamplifier cutput Ivortid phase o inget. (Avarkable for 2 wits BTL connpclion) | Connoctor BNC-R on 1 pand
0C bias 53V (by 10 fums potansometar! | 2100V [y 10 tums posentisnmessr]
Other functions Masiior meter!, Montor ougput, DC oltset acjustment, Output ONOFF swtch
i_mn 2inputs of A 2a B (Enadle % add], Same phase both of A and B inpu against ouput
Impedance | 5006000 selectabiy
['Eun [ 10, X2, X50, X100and X {1103) variade cornucusly
| Frequency response IMHz (+0.5% =148, 10Vms! | 1INz (0.5 3% =38, 10Vms, £75V rangel
tnputvoltage ] AC100 [Cre ol 120V/200V220N240N s nable % modly by tactory opfon) 484z 1o 62Hz
Power consumption | 2OMHINA SNSS0VA FOUNS00YA
Dimensions (mm./ Weight (NET)| 220{W)X 132,504 X45010) ‘apprae. 108y | 230(W) X122 H) X45010)iapprae. 1349 | 230(W) X 177(H) X450(0) fapprox. 18hg
Rederence *1 Averags vakie mdicaton of DC+AC
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D.1.3.4. Elaborare si implementare suport software pentru achizitia,
vizualizarea si prelucrarea datelor experimentale.

Semnalele furnizate de bobinele de masurd, integrate, sunt proportionale cu inductia
campului magnetic respectiv intensitatea campului magnetic. Prelucrarea software a semnalelor
achizitionate se face prin prelucrare in MATLAB, unde au fost elaborate de catre CO-UPB o
serie de rutine de calcul dedicate. Prezentam in continuare principalele componente software
de procesare a datelor experimentale pentru obtinerea ciclurilor de histerezis B(H) pentru
materialul investigat.

1. in prima etapi a fost elaborat un filtru numeric care si elimine nivelul de zgomot care
insotesc semnalele achizitionate. Figura 1 prezinta linii ale acestui cod in MATLAB iar
in fig. 2 este prezentat efectul filtrarii asupra unui semnal real (semnal util insotit de un
semnal aleatoriu -zgomot).

ey H | % Ry o o e i Bl -EXEBRE B | stk O v ax
=" BE B -0 |+ | (L1 [x £ O
L= clear, clf TD
2
3 - M=load ("ClTrac=00000.dat") ;% incarcare data tens functie de indu
4 — N=load ("CZ2Trace0l0000.dat'") ;% incarcare data tens functie de inte;
5= pctB=length (M) ; pctH=length(N);
6 — ®¥¥=M(:,1); ==xx(1:1000:pctB)
T - vy=M(:,2); v=yvy(1:1000:pctB)
3
g - figure (1) ;
10 — plot(xx,vv, 'b"); grid off
11 % Calcularea valorii medii si a abaterii standard
12 — medie=mean (v)
== abat std=std(y)
14 % Filtrarea valorilor eronate
15 — eronate=abs (y-medie/Z) > Z*abat std;
16 — v1l=vy(~eronate) ;
17 — ®l=% (~eronate) ;
18 % Reprezentarea nodurilor fara valocarea eronata v
| B3 >
Fig. 1. Fragment din codul elaborat pentru filtrarea numerica a semnalelor.
3x10'3
250
ok
1.5F
L
050
ol
051
Ak
15+
Bos 002 001 0 001 002 0.03 B0z 002 001 0 001 0.02 0.03

Fig. 2. Efectul filtrarii software (dreapta) pentru un semnal real.
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2. Dupa filtrarea semnalelor, se aplica procedura de scalare a sesmnalelor proportionale cu
inductia magnetica respectiv intensitatea cAmpului magnetic (Fig. 3). In Fig. 4 sunt
prezentate semnale achizitionate filtrate si scalate.

18 d 2290 4 Aes B-809RVR B stack O w rx
e 10 |+ 11 | % | e O

e clc; clear all ?

3 - ul=4+*pi*l1a-17;

+

5 £=50:

&= omega=Z*pi*f;

X< N1=2000;

8 - N2=1000;

10 — Al=100e-£;

11— AZ=15.6e-E€;

13 = kB«1./ (N1*Al);

i4 - kHel./ (N2*A2*ul) ;

i5 \ 1

16— M=load ('

17 - B=load ('

1B — pctB=length (M) ; pctH=length(N):

19 - t=M(:,1); tt=t(l:1000:pctB);\ f

20 - ubsM(:,2) jubbeub (1:1000:pcth) ;¢ f

3= uh=N(:,2);uhh=uh{1:1000:pctH) ;% !

24 — h=rtimtrary (#+ _nhhl -B=FR *h- Rr=Tr+ 8 : o

|< »

Fig. 3. Fragment din codul elaborat pentru scalarea semnalelor de la bobinele de masura.

x 10 tens. prop.intensitatea camp magnetic
2 ' E ' ' ' X 10'3 tens. prop. intensitatea camp magnetic o perioada
2 T T T
1k 4
1l 4
ok 4
ok 4
-1k - P /|
2 r c r r r 2 . . .
-0.03 -0.02 -0.01 0 0.01 0.02 0.03 -0.02 -0.015 -0.01 -0.005 0
tensiune prop inductia magnetica tensiune prop inductia magnetica o perioada
4 T T T T T 4 T T
2 i 2 4
0 i
ok 4
-2 i
2+ 4
4 Y : :
4 . . : . . -0.02 -0.015 -0.01 -0.005 0
-0.03 -0.02 -0.01 0 0.01 0.02 0.03

Fig. 4. Semnale filtrate si scalate (stinga) si selectia acestora pentru o perioada.

3. Pachetul software conceput poate permite vizualizarea concomitentid a mai multe
semnale prelucrate, in diferite faze ale procesarii — vezi fig. 5. Astfel, in fig. 6 sunt
reprezentate semnalele corespunzatoare frecventelor de 50 Hz si 500 Hz, la doua valori
diferite ale curentilor prin bobinele de excitatie.
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R0 L Hei B-ARNARN R s 0 wi»x

10 ‘¢ +11 =

untrapz {tt,ubb) ; BekB Bt=[tt,B); b
29 - h=cumtraps (tt,uhh) ; H=kH.*h; Ht=[teL, H]:
30
31 -
<X 0
34 - title{["Area < .‘:U.’T.::.‘Ll':l;:_..l_-.ll:
35
2 grid
35— 3 ) 3
140 = subplot (2
By plot(tt,u '+ 'LineWidth',2); grid
42 - title( 't nea . intey 114
43 - subploti2,2, [1 3]
44 — plot (vhh,ubb, 'r", 'LineWidth',2);grid
45 — £ill (uhh,ubb,’
48 i
S0+ figure (2 ”

Fig. 5. Fragment din codul elaborat pentru vizualizarea concomitentd a mai multor semnale.

x10° tens. prop.intensitatea camp magnetic X 10'3 tens. prop.intensitatea camp magnetic
T T T T v

o kK O B N W
— 7
P!
(3, o
T
.

~ L L L L -
-0.03 -0.02 -0.01 0 0.01 0.02 0.03 5 0 5
X 10'3
tensiune prop inductia magnetica tensiune prop inductia magnetica
10 T T T T T 5 T
sk 4
of 1 or 1
51 4
10 : : : . . -5 .
-0.03 -0.02 -0.01 0 0.01 0.02 0.03 -5 0 35
x10°
x 10 tens. prop.intensitatea camp magnetic 001 tens. prop.intensitatea camp magnetic
4 T T T T T . T
2L J 0.005
ok J 0
2l | -0.005
" , , , , , 001
-0.03 -0.02 -0.01 0 0.01 0.02 0.03
tensiune prop inductia magnetica
20 T T T T T 20
10F 1
ol 4
-10F 4
20 L L L L L
-0.03 -0.02 -0.01 0 0.01 0.02 0.03

Fig. 6. Semnale filtrate si scalate pentru 50 Hz (stinga) si 500 Hz (dreapta), curentii injectati in
bobinele de excitatie fiind de de 0.8 A (sus), respectiv 1.5 A (jos).

4. Codul software realizat permite si vizualizarea formei ciclului de histerezis al
materialului magnetic investigat, prin reprezentarea in acelasi plan a semnalelor
prelucrate corespunzator, pornind de la relatiile:
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t t
HO =k [u, (Ddt, ude k¥ =——— sau  H(t)=53078-10° x [u(t)dt,
t N, Ak %
t 1 t
B(t)=k®|u(t)dt, unde k®=——— B(t)=5x|ug(t)dt,
{[ NZA‘niez ;[ ’

In fig. 7 este exemplificat modul de vizualizare a semnalelor prelucrate ce corespund
variatiei pentru o perioadd a inductiei magnetice si a intensitdtii campului magnetic din
interiorul miezului magnetic investigat. Pachetele software realizate faciliteaza si evaluarea
cantitativa a ariei ciclului de histerezis al materialelor investigate (proportionale cu pierderile).
Aceste date vor fi utilizate in procedura de separatie a pierderilor magnetice, identificarea
parametrilor de material si estimarea pierderilor pentru alte regimuri de functionare.

inductia B[T] pe o perioada

1.5
1
e //
0.5 \
0 S~
-0.5
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025
intensitatea H{A/m] pe o perioada
2000
1000 —
O \\ /
-1000 P ~——
-2000
0.005 0.01 0.015 0.02 0.025

Fig. 7. Variatiile marimilor magnetice (B, H) pentru o perioada.
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D.I.4. SELECTIA MATERIALELOR, FABRICAREA MIEZURILOR
SMNC SI CARACTERIZAREA LOR EXPERIMENTALA
(Raport tehnic, CO+P1)

Raportul contine rezultatele activitatilor A.L.5 si A.1.6 din Planul de realizare:
A.1.5. Proiectare miezuri magnetice moi nanocompozite (SMnC)
CO - Selectarea tipurilor de miezuri magnetice si de materiale componente specifice
diverselor aplicatii si game de frecventa.
P1 - Identificarea cerintelor tehnologice si de materiale pentru fabricatia nanopulberilor si a
miezurilor SMnC dorite.
A.1.6. Realizare miezuri SMnC dedicate demonstratorului experimental
P1 - Producerea nanoparticulelor, a pulberilor mixate si realizarea miezurilor SMnC.
CO - Masurarea parametrilor si curbelor de magnetizare cuasi-statice pentru nanopulberi si
esantioane din compozitele realizate.

La activitati au participat cei doi parteneri:
CO. Universitatea Politehnica din Bucuresti
Pl. Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Inginerie Electrica ICPE - CA
Bucuresti

D.1.4.1. Selectarea tipurilor de miezuri magnetice si de materiale
componente specifice diverselor aplicatii si game de frecventa

Coordonatorul CO-UPB a investigat literatura de specialitate in vederea identificarii
corelatiilor dintre materialele compozite si aplicatiile in care se folosesc diferitele lor
proprietati, o atentie deosebitd acordandu-se restrictiilor impuse de frecventa de lucru.

Materialele compozite reprezintd un domeniu prioritar de cercetare in momentul de fata
fiind utilizate cu succes in realizarea de structuri performante in diferite ramuri ale tehnicii.
Necesitatea de a gasi materiale noi, capabile sa satisfaca cerintele din ce in ce mai mari ale
industriei, au determinat cercetatorii sd gaseasca solutii. Una dintre solutiile cele mai la
indemana a fost dezvoltarea de materiale pornind de la materiale deja existente prin schimbarea
compozitiei sau a proprietatilor acestora. Ele reprezinta o foarte buna alternativa a materialelor
clasice 1n diferite aplicatii, dar pot fi folosite cu succes si in noi arii de cercetare.

Un material compozit poate fi descris ca fiind o combinatie intre doud sau mai multe
materiale distincte, care la nivel microscopic isi mentin proprietatile si structura proprie, dar la
nivel macroscopic materialul rezultant apare ca fiind omogen. Intreg ansamblul prezinti
caracteristici si proprietati diferite fata de fiecare material component in parte. Deoarece exista
multe modalitati de a obtine materiale compozite este important sa se studieze structura si
proprietatile lor.
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Caracteristic acestor materiale este faptul ca proprietatile materialelor componente sunt
complementare. Cel mai simplu material compozit este format din doud componente. Unul
dintre ele poartd denumirea de matrice, iar celdlalt se numeste incluziune (intariturd).
Incluziunile sunt incorporate in matrice, aceasta din urma avand ca prim rol protejarea acestora.

O modalitate de a clasifica materialele compozite din punctul de vedere al tipului
incluziunilor este prezentata in fig. 1 [1]. Pentru a studia un material compozit trebuie sa se ia
in considerare forma incluziunilor, tipul lor, influenta pe care o are matricea asupra
incluziunilor si invers, dimensiunile incluziunilor — cu cat dimensiunile sunt mai mici cu atat
campurile care apar sunt mai greu de controlat [2].

Materialele compozite magnetice au inceput sa fie folosite la scara larga pe la jumatatea
secolului XX, ajungand in momentul de fata sa fie printre cele mai vandute tipuri de materiale.
La inceput erau folosite preponderent pentru consolidarea diferitelor structuri. In ultimii ani
aceste materiale au avut parte de o atentie speciald din partea comunitatii stiintifice. Pornind de
la aplicatii folosite in unele cazuri zilnic (domeniu inregistrarilor magnetice), de la aplicatii
macroscopice (realizarea de bobine) pana la aplicatii microscopice (MEMS) sau pentru aplicatii
deosebite (cele din domeniul medical), aceste materiale continua sa evolueze, imbunatatindu-
si proprietatile si largind domeniile de aplicatii.

Fig. 1. Reprezentarea schematica a materialelor compozite [1]

O impartire a aplicatiilor materialelor compozite magnetice in functie de tipul de
incluziune — material magnetic moale sau dur, poate fi realizata astfel [3]:

- materialele compozite cu incluziuni din materiale magnetice moi se folosesc pentru:
transformatoare, bobine de impedantd, senzori, instrumente de masurare, convertoare
de frecventa, transformatoare de semnal, cap de citire-scriere pentru dispozitive digitale,
ecrane magnetice, convertoare magnetostrictive, ingineria telecomunicatiilor, surse de
alimentare pentru calculatoare etc.

- materialele compozite cu incluziuni din materiale magnetice dure se folosesc pentru:
motoare de curent fara perii, senzori ABS, bobine folosite in constructia motoarelor,
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diverse cuplaje, difuzoare, generatoare, motoare pas cu pas, senzori, rulmenti,

transmitatoare, separatoare magnetice folosite pentru eliminarea materialelor de mici

dimensiuni ce contin fier, in medicind pentru tomografii si RMN.

In cazul materialelor compozite magnetice matricea are rol de izolare electrica intre
particulele de pulbere feromagnetica, precum si de consolidare a particulelor de pulbere, oferind
rezistentd mecanicd materialului rezultant [4].

Materialele compozite magnetice moi pot fi clasificate si caracterizate dupa factorul de
umplere Ks - raportul dintre volumul ocupat de pulberea feromagnetica si volumul total al
materialului compozit — fig. 2. Astfel, materialele compozite magnetice moi se impart in [4]:
magnetodielectrici (K< 0.7), materiale intermediare (K¢=0.7+0.8) si dielectromagneti (K¢>0.8).

Materialele compozite cu factor de umplere mai mare de 0.7 au in general proprietati
magnetice mai scazute decat ale materialelor magnetice moi sinterizate, insa rezistivitatea lor
foarte ridicata le face utilizabile in aplicatii la frecvente medii si inalte. Izolarea electrica a
particulelor de pulbere (fig. 3) duce la cresterea rezistivitatii electrice a materialului compozit
CuU 2+4 ordine de marime comparativ cu rezistivitatea electrica a unui material similar compact
[4], avand ca efect o scadere a pierderilor prin curenti turbionari.

Ks< 0.7 K.>0.8

Fig. 2. Reprezentarea schematica a materialelor compozite magnetice moi, unde 1 reprezinta particula de fier si 2
dielectricul [4]

Fig.3. Reprezentarea schematicé a unui material compozit, unde 1 reprezinta particula de pulbere de Fe, iar 2 si 3
dielectricul [4]

Proprietatile materialului magnetic compozit depind de dimensiunea si forma particulei
de pulbere utilizata, de cantitate si tipul dielectricului. Cel mai des, ca si matrice, este utilizata
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rasina epoxidica deoarece prezintd adeziune maxima la multe materiale. Proprietatile mai sunt
influentate de parametrii de procesare cat si de proprietatile si structura pulberii feromagnetice
utilizate. Datorita versatilitatii lor, materialele compozite sunt utilizate cu succes in foarte multe
aplicatii cum ar fi: ecranarea electromagnetica [5]-[6], sistemele de comunicatie, senzori
magnetici, dispozitive inductive [7], dispozitive de inregistrare magnetica, dispozitive
electromagnetice [8], bobine sau transformatoare realizate din materiale compozite
feromagnetice [9], domeniul undelor radio, a microundelor sau a masinilor electrice, unde se
doreste o valoare cat mai mare a permeabilitatii magnetice in tot spectrul frecventelor, precum
si valori scazute ale pierderilor [10], MEMS (dispozitive micro-electro-mecanice) [11], pentru
medicina, livrarea de medicamente, imagistica bio, marcarea bio, ingineria tesuturilor,
materiale pentru aplicatiile structurale aerospatiale [12] etc. De asemenea, materialele
compozite cu matrice polimericd si incluziuni magnetice (fero- sau feri-magnetice) sunt
utilizate cu succes pentru a absorbi undele electromagnetice 1n dispozitive de frecventa inalta
[13] + [15].

Tendinta actuald este reprezentatd de crearea si utilizarea materialelor compozite cu
incluziuni de dimensiuni nanoscopice. Acest fapt nu exclude ca cercetatorii sd nu continue sa
dezvolte si sa analizeze materialele cu incluziuni de dimensiuni mai mari (microscopice). Un
exemplu il constituie materialele compozite cu matrice epoxidica si incluziuni din Nd-Fe-B.
Concentratiile acestor incluziuni, precum si legatura cu tipul matricii, duc la modificari ale
proprietatilor finale ale materialului compozit — se poate obtine o valoare mai mare a inductiei
remanente, duritate crescuta etc.

Dezvoltarea materialelor compozite este strans legatd de modul de realizare al acestora.
Se pot utiliza matrite (esantioanele obtindndu-se prin presare) sau se poate utiliza metoda
compactarii si alierii mecanice.

In momentul de fata, cele mai utilizate metode sunt cele chimice. Se vor enumera céteva
metode utilizate recent pentru obtinerea de materiale compozite, detaliile referitoare la aceste
metode chimice fiind precizate in lucrdrile citate. Astfel, in lucrarea [16] este prezentata o
metodi de obtinere a materialelor compozite magnetice sub forma de microsfere. In urma unui
proces de polimerizare prin distilare si precipitare se obtin materiale compozite sub forma de
nucleu - invelis ce au in componentd, pe post de nucleu, clusteri magnetici de dimensiuni
nanometrice acoperiti cu o matrice polimerica (acid metilacrilic) si ca invelis particule de titan
imobilizate intr-o matrice polimerica de tip PEGMF (polimer etil-glicol-metilacrilic-fosfat).
Acest tip de materiale se pot utiliza 1n aplicatii medicale (analiza celulelor).

O altd metoda pe care am retinut-o este prezentata in lucrarea [17] unde este prezentat
un procedeu de realizare a unor filme nanocompozite cu incluziuni sub forma de nanoparticule
ce sunt distribuite omogen in matrice. Metoda se bazeaza pe procedeul de sinterizare la cald,
urmat de depunerea folosind aerosoli, tratament termic si acoperirea cu polimer. Prin repetarea
procedeului de mai multe ori se obtine un material multistrat cu proprietati superioare datorate
modului de asezarea a incluziunilor in matrice.

O altia metoda ce poate fi utilizati este cea a depunerii chimice. In lucrarea [18] sunt
prezentate studii preliminare referitoare la obtinerea materialelor compozite cu matrice de
carbon si incluziuni din Ni si NiMo — figura 4.

O metoda buna pentru a realiza materiale compozite cu incluziuni sub forma de fibre
este cea a electrodepunerii. Conform [19], autorii au reusit sd obtind, folosind aceastd metoda,
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materiale magnetice cu incluziuni sub forma de nanofibre de feritd de bariu de dimensiuni de
10 — 15 um intr-o0 matrice de aliaj (NiCo).

Materialele ce se pot utiliza in domeniul 1inregistrarilor magnetice, ecrandrii
electromagnetice, absorbtiei microundelor (pentru o frecventa intre 2 si 18 GHz) au fost
obtinute folosind compozite magnetice cu incluziuni din feritd de bariu acoperite cu cenusa
cenosferica (pulbere din siliciu, fier si aluminiu — figura 5) folosind o metoda de autocombustie.

Nanotuburi 5i fibre din carbon

Oxid de Mo D Ni
epunere

\ chimica
etanol Carbon 3

€O, H,0H,

Material compozit
magnetic nanostructurat

Fig. 4. Modul de preparare al materialelor compozite cu matrice de carbon si incluziuni din Ni si NiMo [18]

Cenosfere [20]

Fig. 5.

In domeniul medicinii, folosirea materialelor magnetice nanocompozite a adus multe
contributii. Trei echipe ale Universitatii Kiel din Germania si-au unit fortele pentru a dezvolta
un nou tip de senzor magnetoelectric realizat din materiale compozite [21]. Noutatea acestor
senzori este adusd de faptul ca Intre ei nu exista nici un fel de interactiune ceea ce inseamna ca
se pot realiza aranjamente ce contin sute de astfel de senzori. Utilizand aceste aranjamente se
pot obtine harti ale undelor cerebrale. O astfel de analiza este importanta pentru a diagnostica
epilepsia, dementa, sau senzorii se pot utiliza in terapii folosite in boala Parkinson pentru
stimularea creierului etc. Materialul compozit are o dimensiune de cédtiva nanometri si este
format din  AIN si  multistraturi  cu secventa Ta/Cu/Mnzolrao/FesoCoso  sau
Ta/Cu/Mnolrao/Fer02C07.8Si12B10. Senzorul se depune pe un strat antiferomagnetic cu
dimensiuni de aproximativ 1pm din IrMn, strat care permite producerea directa a campului de
polarizare necesar efectudrii masuratorilor dorite.

Cercetatorii de la Institutul de Tehnologie din Elvetia [ETH] au reusit sa creeze
materiale compozite ce imitd structura scoicilor — matrice moale in care sunt aliniate elemente
rigide [22]. S-au obtinut materiale flexibile, usoare si rezistente, cu incluziuni cu orientare si
distribuite tridimensional. Materialul compozit complet combina materialele plastice, ceramice
si metalice. Particulele magnetice, de dimensiuni microscopice si In concentratie de
aproximativ 1%, sunt folosite pentru a ghida incluziunile compozitului la locurile lor predefinite
din material. Astfel de materiale se pot utiliza In industria aerospatiald sau pentru realizarea
turbinelor eoliene.
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Materialele compozite cu matrice metalica si incluziuni din carbon sub forma de
nanotuburi au potentiale aplicatii pentru dispozitive de stocare magnetica [23], senzori
magnetici [24] etc. Materialele compozite existente sunt si ele supuse unor analize in vedere
incercarii optimizarii lor. De exemplu, proprietatile magnetice ale materialelor compozite moi
pot si imbunatatite prin folosirea de inclziuni sub forma de particule din Fe-3%Si taiate din foi
de otel [25], [26].

Un miez magnetic este un material compozit presat si sinterizat in forme usor de
recunoscut. Ele sunt caracterizate de o permeabilitate magneticd ridicatd, utilizata pentru a
limita si a ghida campurile magnetice in dispozitivele electrice, electromecanice si magnetice.
In functie de dimensiuni si frecveta de functionare existd patru aplicatii mari pentru miezurile
realizate din ferita [27]:

1. Transformatoarele de semnal - sunt de dimensiuni mici si includ filtre cu crestaturi si
transformatoare audio.

2. Transformatoarele de putere - au dimensiuni si frecvente mari, fiind folosite pentru
aplicatiile de putere.

3. Inductoare - folosite pentru eliminarea zgomotului nedorit de inalta frecventa

4. Transformatoare de banda largda - unde este necesard o inductantd simpld intr-un
circuit.

Exista doua tipuri de materiale magnetice moi utilizate pe scara larga: materiale metalice
pe baza de aliaj de Fe, Ni, Co pentru aplicatii cu frecventa joasa (< 2 kHz); materiale ceramice
pe baza de oxid (10 kHz - 1 MHz). Odata cu cresterea cerintelor in domeniul electronicii de
putere pentru reducerea dimensiunii, greutatii si costurilor, este necesara cresterea frecventei
operationale la peste IMHz. Prin urmare, este de dorit dezvoltarea de materiale magnetice moi
cu o frecventa ridicata de operare, o permeabilitate ridicatd si o capacitate de mare putere [6].

Materialele magnetice moi nanocompozite, cu permeabilitate relativa de 10-80 ce pot fi
folosite in transformatoare, si nu numai, in intervalele de frecvente de la 1 - 100 MHz, au fost
dezvoltate de Spectrum Magnetics [6].

in momentul de fat este o cerere mare, in special in domeniul electronicii de putere, de
marime si greutate redusa, sd se mareascd frecventa operationald la valori de peste 1 MHz, toate
acestea la un cost cat mai redus. Din acest motiv este de dorit sa se dezvolte materiale compozite
magnetice moi cu o frecventa ridicatd de operare, o permeabilitate ridicata si o capacitate de
mare putere. Materialele magnetice cu nanocompozite magnetice dezvoltate au valori ridicate
ale inductiei magnetice de saturatie si pierderi reduse de curenti turbionari, precum si valori
ridicate ale temperaturii Curie. O modalitate de a reduce pierderile este adaugarea de siliciu.
Astfel dacd se adauga la fier aproximativ 3% siliciu, rezistivitatea materialului compozit creste
de pana la patru ori, acest lucru ducand la reducerea curentilor turbionari. Cresterea prea mare
a concentratiei de siliciu in miezurile compozite poate afecta proprietdtile mecanice.

Adaugarea fosforului are de asemenea influentd pozitivda asupra densitatii si
proprietatilor magnetice ale materialului. Un continut optim de P de 0,8% gr sub forma de
pulbere find FesP determind cresterea densitétii cu 4,7%, a rezistivitatii electrice cu 90%, a
permeabilitatii cu 146%, descresterea cAmpului coercitiv cu 52%, a pierderilor totale cu 51% si
a pierderilor prin histerezis cu 61% [28].

Unul din marile avantaje ale materialelor magnetice compozite moi, care sunt fabricate
din pulbere comprimata, este faptul ca este posibild producerea pieselor cu geometrii complexe.
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Componentele realizate din materiale compozite moi pot fi mai mici, mai usoare si mai ieftine
decat cele traditionale plus cd are proprietati mult mai bune decat in comparatie cu tabla
laminata traditionald care are numai proprietati bune in doua directii.

Datorita izolarii electrice a particulelor de pulbere rezistivitatea electrica a materialulul
compozit creste cu 2-4 ordine de marime fata de rezistivitatea electrica a materialului similar,
compact, ceea ce are ca efect o scadere in acelasi raport a pierderilor prin curenti turbionari. In
general aceste materiale au proprietati magnetice mai scazute decat ale materialelor magnetice
moi sinterizate, dar rezistivitatea lor foarte ridicata le face utilizabile in aplicatii la frecvente
medii si Tnalte.

Una din cerintele importante pentru a avea miezuri din materiale compozite moi
eficiente este ca pierderile sd fie scazute si valori ridicate ale magnetizatiei de saturatie. De
exemplu, in articolul [29] este precizat ca s-a obtinut o valoare de 1.79 T cand s-a utilizat
Fes7C020Ti7Zre — au fost distribuite uniform nanocristale de o-Fe.

Procesarea nanocompozitului a oferit o noud abordare pentru fabricarea materialelor
magnetice moi. Intr-un nanocompozit magnetic / ceramic, rezistivitatea poate fi crescuti
drastic, ducand la o scadere semnificativa a curentului turbionar. In plus, cuplajul de schimb
intre nanoparticule magnetice invecinate poate depasi efectul de anizotropie si demagnetizare,
ducand la proprietati magnetice moi mult mai bune decat ale materialelor conventionale de tip
bulk. De exemplu, s-a descoperit ca un nanocompozit pe baza de Co sau Fe poate avea o
permeabilitate mult mai mare decat cea obtinutd din metalul Co sau Fe. Aceastd mare crestere
a permeabilitatii se datoreaza efectului de cuplaj de schimb [30].

Aplicatii care teoretic ar merge pana la cativa GHZ sunt limitate la o functionare de
cateva sute de kHz datoritd pierderilor prin curenti turbionari intre particulele alaturate.
Materiale care folosite In diverse aplicatii permit ca acestea sd fie folosite la frecvente de 10Mhz
(chiar 100 Mhz si ideal 1Ghz) sunt, de exemplu, fulgi laminati de dimensiune de 100nm pana
la 20 um acoperiti cu material 1zolator [31].

O solutie pentru a creste limita superioara a frecventelor de utilizare a materialelor
nanocompozite este aceea de a folosi matrici ceramice.

Matricea sau numarul incluziunilor nu influenteaza foarte mult pierderile prin histerezis,
in schimb cu cat sunt mai multe incluziuni feromagnetice cu atat pierderile prin curenti
turbionari cresc [32].

Miezurile nanocompozite magnetice moi sunt dezvoltate pentru componente ale
inductoarelor, transformatoarelor etc ce functioneaza la un interval de frecventa de la MHz la
GHz - fig. 6. Spre deosebire de alt tip de materiale acestea prezintd stabilitate termica
imbunatatita, magnetizare mai mare si pierderi mai mici [33], [34]. Daca frecventa este mai
mare de 400Hz este recomandat sa se foloseasca materiale compozite [33].

Curentii turbionari generati in urma folosirii la frecvente inalte duc la aparitia de pierderi
mari si limiteazd performanta miezurilor magnetice. O solutie pentru a reduce curentii
turbionari este de a folosi incluziuni nemagnetice (de exemplu, polimeri sau silica), dar aceste
materiale compromit semnificativ permeabilitatea si magnetizatia de saturatie a compozitului.
Pentru a reduce valorile curentilor turbionari exista mai multe metode folosite, una dintre
acestea este procesul de electro-infiltrare (metal galvanizat este utilizat pentru a umple spatiile
goale din materialele nanocompozite - o astfel de metoda este prezentata in lucrarea [35]).
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Fig. 6 Variatia pierderilor cu frecventa [33]

Materialele magnetice moi sunt utilizate pe scara larga in industria electronica si in
fabricarea componentelor de bazd ale motoarelor electrice. Exista diferite studii efectuate
pentru a obtine materiale noi sau pentru a dezvolta pe cele deja existente prin schimbarea
compozitiei, a structurii sau a tehnologiei de fabricatie. Dacad se gaseste compozitia chimica
exactd va putea fi produs materialul magnetic ce are proprietdti magnetice optimale cu greutate
si dimensiuni minime [36].

Miezurile magnetice din compozit moale pot fi utilizate cu succes pentru convertizorul
de turatie a sistemului de actionare cu motor in vehiculele electrice hibride [37]. Reducerea
dimensiunii si a greutatii componentelor este o prioritate de varf in dezvoltarea vehiculelor
hibride. Placile din otel electromagnetic, care erau utilizate ca miezuri de reactori, pot fi
inlocuite cu succes de materiale magnetice compozite moi, care sunt caracterizate prin
proprietdti de inaltd frecventd excelente si proprietati magnetice izotropice — fig. 7. Prin
folosirea acestui nou tip de materiale este de asteptat ca sa se reducd marimea si greutatea
reactoarelor [37]. Materialele compozite magnetice sunt obtinute in urma compactarii pudrei
magnetice ale carui particule sunt izolate — acest lucru ducand la cresterea rezistentei electrice.
Particulele nu sunt legate magnetic.
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Fig. 7 Caracteristicile placilor de otel electromagnetic si a materialelor compozite magnetice moi [37]
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Pierderile, mai ales cele prin curenti turbionari, cresc mult odata cu cresterea frecventei
de operare. Cu cat dimensiunile particulelor sunt mai mici cu atat aceste pierderi sunt micsorate
— fig. 8. O atentie sporita trebuie atribuitd procesului de fabricatie pentru ca in timpul acestuia
sd nu aiba loc deteriorarea stratului izolator al particulelor care duce la aparitia unor cai
suplimentare de curent ce duc la cresterea pierderilor prin curenti turbionari si implicit a tuturor
pierderilor. [38]
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Fig. 8 Exemplu al corelatiei dintre diametrul particulelor si pierderile in fier [37]

In functie de tipul incluziunilor folosite se pot trage urmatoarele concluzii
- pudra purd de fier are trei avantaje: o densitate a fluxului magnetic de saturatie ridicat,
care este potrivita pentru reducerea marimii componentelor, compresibilitate ridicatd a
pulberii si compactabilitate excelenta, si cost relativ scazut al materiei prime.

- pulberea de aliaj (bazata pe Fe-SI) are urmatoarele trei caracteristici: densitatea fluxului
magnetic relativ scazuta (specifica materialului); compresibilitatea slaba a pulberii care
prezintd dificultati in cresterea densitdtii; frecvente ridicate, deoarece rezistenta
electrica este mai mare decat cea a fierului pur.

Prin reducerea particulelor si modificarea procesului de fabricatie, astfel incat sa se
reduca distrugerile suferite de stratul izolator, in lucrarea [37] autorii au reusit sd reduca
pierderile dupa cum se poate observa in fig. 9.

P | 0 Eddy currant loss (We)

14 ‘ Ny | 0 Hysterssis loss (Wh)
‘ {
|
\
\

0 —

1, Product with

conventional shape

Fig. 9 Reducerea pierderilor datorata schimbarii modalitatii de presare [37]

Prin procesarea suprafetei miezului folosind laserul autorii au reusit sa obtind rezultate si mai
bune decat cele de sus — fig. 10.
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In lucrarea [39] sunt prezentate rezultatele obtinute de cercetitori care au reusit si
imbunatateascd materialul compozit prin modificarea modalititii de presare si a componentei
matricii — fig. 11. Noul tip de material poate fi folosit cu succes in motoarele masinilor hibride
constituind materiale optime pentru motoare si transformatoare de inalta frecventa care vor fi
utilizate n dispozitivele semiconductoare de generatie urmatoare.

16 | N D Eddy current loss (We)
. | TS| EHysteresis loss (Wh)
D
=12 S
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=10 |
g —
£
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1. Product befors 2. Product after
laser processing laser processing

Fig. 10 Reducerea pierderilor in urma procesarii laser [37]
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Fig. 11 Pierderi in miez in functie de frecventa [39]

Developed technology Conventional technology
(relative density: 83%) (relative density: 79%)

Fig. 12 imbunatitirea densitatii materialului in urma distribuirii controlate a particulelor [39]

Prin omogenizarea distributiei particulelor (fig. 12) pierderile au scazut. Noul material
are un punct Curie mai ridicat — figura 13.

In lucrarea [40] sunt prezentate grafice ale pierderilor in fier ale SMC si ale otelurilor
laminate la diferite frecvente — a se vedea figura 14, unde materialele folosite sunt urmatoarele:
NO20 si M235-35A (oteluri electrice laminate conventionale), Somaloy 700HR3P, Siron
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®S720, Siron®STestb, Siron®S280b, Siron®S300b, Siron®S400b, otel electric laminat
M330-35A de la firma C.D. Wilzholz si Hoganés 3P Somaloy700HR.

Fig. 13 Caracteristicele materialelor [39]
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Fig. 14 Variatia pierderilor in fier cu inductia campului magnetic [40]

Se poate observa ca otelurile electrice au, evident, pierderi de fier mai mici decat SMC
in domeniul frecventelor joase. Cu toate acestea, diferentele devin mai mici cu cresterea
frecventei. La o frecventa egala cu 1000 Hz, pierderile in fier ale M330-35A devin comparabile
cu cele ale Somaloy 700HR3P. Diferentele dintre M235-35A si materialul compozit apar la
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frecventa 2000 Hz si inductia 1,5 T, cand pierderile in fier pentru M330-35A sunt deja mai mari
decat cele obtinute pentru materialul compozit — vezi si fig. 15.
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Magnetic flux deasity 8/ T

Fig. 15. Variatia pierderilor masurate cu frecventa pentru Somaloy 700HR3P [40]

In lucrarea [33] sunt prezentate diferite grafice pentru variatia frecventei cu
dimensiunile particulelor — vezi fig. 16.
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Fig. 16. Variatia pierderilor cu frecventa (a), respectiv cu dimensiunile particulelor (b) [33]
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A fost dezvoltatd o noua pulbere de fier izolatd (AncorLam®) care poate fi compactata
cu matrite, incalzite la 93°C, pentru a obtine densitdti mari, rezistenta excelenta si rezistivitate
ridicatd — fig. 17. In momentul de fatd conform [33], s-au obtinut pierderi bune pentru frecvente
mai mici de 1000 Hz, urmand sa se gaseasca solutii pentru micsorarea pierderilor prin curenti
turbinari pentru frecvente mai mari de 1kHz — vezi fig. 18. Rezultatele obtinute sunt
promitatoare pentru aplicatiile ce functioneaza la frecvente de peste SkHz.

Cured density 747 7.50 745 7.60 743
Strength (MPa) 20 40 60 90 60

B @ 10 kA/m (T) 147 16 1.52 1.64 15
Perm at 60 Hz 470 550 370 610 360

Resistivity, p-Q-m >50 >50 >1300 >500 >1300
Coercive field (A/m) 300 245 270 246 280
Core-loss @ 1T (W/kg)

60 Hz 9 9 76 6.6 73

100 Hz 15 15 13 1" 14

200 Hz K3 K3 27 24 27

400 Hz 67 67 53 52 54

1000 Hz - 245 147 172 146

All compacted at 830 MPA, Tools Heated to 80"C, Cured 300°C+

Fig. 17. Proprietatile materialelor de tip AncorLam [33]
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Fig. 18. Variatia pierderilor cu frecventa [33]

Prin adaugarea de aluminiu sau siliciu pierderile scad, acelasi rezultat este obtinut daca
se inlocuieste zirconiul cu hafniu [41]. Daca cresc concentratia de niobiu de la 2% la 3%
pierderile scad aproape la jumatate — fig. 19. In concluzie, pierderile sunt influentate foarte mult
de compozitia incluziunilor.
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Fig. 19. Variatia pierderilor cu frecventa [41]

Se doreste ca dispozitivele sau sursele de energie industriala sa aiba eficientd ridicata si
consum redus de energie. De exemplu, in Japonia consumul de energie al motoarelor ocupa
aproximativ 51% din consumul total de energie electricd. Una dintre solutii este reducerea
pierderilor in convertirea dintre energie magnetica si energie electrica. Pentru a realiza acest
lucru este nevoie de materiale performante. Au fost dezvoltate materiale ca Fe-Si-B-Nb-Cu
(FINEMET®) si Fe-(Zr, Nb)-B (NANOPERM®). In ultimii ani au aparut materialele moderne,
Fe-Co-Si-BP-Cu "NANOMET®", care prezinti o densitate a fluxului magnetic de saturatie
ridicat (B> 1,8 T) si coercitivitate scazutd (Hc <10 A / W / kg), materiale care in urma
experimentelor au dovedit cd dacd miezul unui motor este fabricat din acest tip de material
pierderile scad de mai mult de 3 ori [42]. In lucrarea [42] un material cu compozitia
Fes1.2C04Sio5BgsP4Cuos(NANOMET) ® a fost preparat, dimensiunea unui griunte fiind de
aproximativ 22nm — fig. 20.

Fig. 20. Imagine la microscop a Feg; 2C04Sio5Bg.sP4Cuos(NANOMET) ® [42]

Folosind materialul dezvoltat s-a construit un motor prototip, care prezintd pierderi
foarte scazute ale miezului - 0.4 W. Prin comparatie daca se utilizeaza un motor cu miez de otel
Si ne-orientat comercial se obtin 1.4 W. Autorii [42] au punctat ca eficienta generala a
motorului este Tmbunatatitd de la 85% la 91% numai prin inlocuirea materialului de baza din
oteluri ne-orientate din comert cu NANOMET.

Aparitia materialelor nanocompozite magnetice si continua lor dezvoltarea a permis ca
odatd cu trecerea anilor pierderile sd scada. Continua dezvoltare a permis ca dimensiunile
particulelelor sa scada ceea ce a dus la o micsorare cu aproximativ 98% a dimensiunilor
aplicatiilor si cu aproximativ 90% a pierderilor prin comparatie cu materialele clasice. Desi
pretul lor este mai mare decat cel al materialelor clasice, acest cost se justifica datoritd
multiplelor avantaje pe care acestea le aduc [43].
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Prin utilizarea unor miezuri compozite magnetice, construite cu o combinatie de diferite
tipuri de oteluri magnetice orientate, se poate obtine un transformator pentru care s-au redus in
mod eficient costurile si pierderile.[44]

Materialele compozite magnetice (SMC) reprezinta o alternativa interesanta, ca material
de baza in masinile electrice, la foile traditionale din fier laminat. SMC-urile sunt compuse in
mare parte din particule pure de pulbere de fier izolate reciproc prin material organic sau
anorganic, care izoleaza si leagd particule feromagnetice si produce rezistivitate electrica
ridicatd. Extrem de importantd este faza izolatoare care determind densitatea, proprietatile
mecanice, electrice si in esenta toate proprietatile magnetice ale SMC [45].

Core losses (W/kg)
S

10+

—O0—Mix B

10’ 10°
Frequency (Hz)

Fig. 21 Dependenta pierderilor totale de frecventa [45]

In figura 21, pierderile miezului la B= 0,1 T sunt reprezentate grafic fati de frecvent,
in intervalul de frecventa 2-22 kHz, unde Mix A si Mix B au particule de fier neregulate de 30-
160 pum, fara (A) sau cu 2% in greutate (B) de SiO2 nano-pulbere, sunt amestecate cu 1% (A)
sau 2% (B) de rasind, presata si intarita la 100°C; VPI A, VPI B, VPI C si VPI D au particule
neregulate de 30-160 um (A si D) sau sferice 100-160 pm (B si C) sunt amestecate cu 0,4% in
greutate (A si B) sau 2% in greutate (C si D) de SiO2 - VPI = vacuum/pressure impregnated
(VPI).

Materialele magnetice compozite pot fi utilizate cu succes ca miezuri magnetice pentru
convertoare electrice, in micromotoare electrice si motoare cu putere redusd pentru
automatizare, robotica si alte echipamente [46]. Pentru aplicatii de inaltd frecventa, in special
pentru inductie de valori mari sunt folosite miezuri de pulbere metalice acoperite cu rasina.
Stratul de aer, indus de stratul de rdsina, reduce permeabilitatea. SMC sunt caracterizate prin
rezistivitate electrica ridicatd si pierderi foarte mici, fiind din acest punct de vedere foarte utile
pentru aplicatiile de frecventa inalta. Ca si incluziuni se folosesc pulberi feromagnetice de Fe,
Fe-Ni, Fe-Si, FeP, FeSi-Al, Mo-Permalloy. Ca liant dielectric se pot utiliza dielectrice organice
(rasina epoxidica, elastomeri etc.) sau liant anorganic (fosfati, oxizi, sticla etc.). Astfel de
materiale pot fi produse cu usurintd in diferite forme si cu un nivel redus al pierderilor, la preturi
scizute. In lucrarea [46] au fost analizate diferite materiale compozite la frecvente inalte. In
figura 22 se poate observa variatia pierderilor cu frecventa.
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Fig. 22. Comparatie intre valorile pierderilor de putere pentru diferite probe si la frecvente diferite [46]

Prin comparatie cu materialele comerciale se observa ca materialele compozite

(Sample I este Fe73.5CulNb3Si13.5B9 combinat cu 3% polimer siliconic Dublisil 20 si este
presata la rece folosind o presiune de 200 MPa; Sample II este presata la cald, la 350MPa si are
in combinatie 3% rasina epoxidica; iar Sample III este tot presata la cald, la 350MPa, avand in
combinatie 3% poliertilena de densitate ridicatd) au pierderi mult mai mici. De exemplu, pentru
Sample 3 pentru B=0.6 T pierderile cresc de la 2.3 W/kg pentru f=50Hz la 220W/kg la f=10Khz,
iar pentru materialul comercial (Permite 55K) pierderile cresc de la 4W/kg la 489 W/Kg.
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D.1.4.2. Identificarea cerintelor tehnologice si de materiale pentru fabricatia
nanopulberilor si a miezurilor SMnC dorite

Partenerul P1-ICPE-CA a identificat cerintele tehnologice pentru materialele selectate
a fi1 investigate in validarea procedurii de predeterminare a pierderilor in miezurile magnetice
moi nanocompozite.

Nanoparticulele magnetice au reprezentat din ce in ce mai mult obiectul cercetarilor
incepand cu anii 50. Aria lor largd de aplicabilitate se intinde de la medii de inregistrare
magnetica si magnetism permanent, pand la aplicatii biomedicale [1,2]. Datoritd dezvoltarii
unor tehnici noi de preparare, nanoparticulele magnetice cu dimensiuni mai mici de 10nm, cu
distributii inguste de marimi si diferite compozitii pot fi fabricate printr-0 varietate de metode.

Particulele magnetice cu dimensiuni nanometrice prezintd noi proprietati interesante
care pot fi atribuite fie proprietatilor extrinseci ale particulelor individuale, precum dimensiunea
finita, fie efectelor de suprafati si cuplarii intre particule. Intelegerea fundamentald a
proprietatilor chimice, electrice, optice si magnetice a nanomaterialelor a avut o importanta
deosebita in ultimele doua decenii [1,2,3].

Nanoparticulele magnetice reprezinta o clasa specifica de nanomateriale, compuse din
cel putin un element magnetic. Aceste materiale pot fi folosite sub o varietate de forme: in
solutie ca ferofluide pentru boxe audio [2, 3], ca agregate de particule in medii de stocare
magnetice [4-9], ca particule functionalizate pentru aplicatii in biosenzoristica [10-18], sub
forma de pulberi compacte pentru producerea, conditionarea si convesia energiei [2,3], in
aplicatii medicale ce includ livrarea (magneticd) tintitd de medicamente [19-24] si agenti de
contrast in imagistica prin rezonanta magnetic [25-29].

Studiul proprietdtilor magnetice ale nanomaterialelor este foarte important pentru
progresul nanostiintei si nanotehnologiei, in special datoritad faptului ca proprietatile magnetice
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la scard nano difera de cele in stare bulk. In functie de comportarea intr-un cAmp magnetic
aplicat, materialele se impart in: diamagnetice, paramagnetice, feromagnetice, ferimagnetice si
antiferomagnetice.

In fiecare atom, fiecare electron posedi o forma intrinseci de moment unghiular, de
spin, care este echivalent cu puterea cuplului magnetic (momentul magnetic) al acelui electron.
Electronii unui atom sunt distribuiti pe anumite nivele energetice in ordine succesiva, si
conform principiului excluziunii al lui Pauli, fiecare orbital poate fi ocupat doar de maxim doi
electroni cu aceeasi stare energetica, de spin opus. Cealaltd sursa de magnetism este data de
miscarea orbitald a electronului nepereche in jurul nucleului. Momentul magnetic al fiecarei
perechi de electroni Intr-un nivel de energie are directie opusa si, in consecintd, atunci cand un
nivel de energie este completat, momentul magnetic net este zero. La marea majoritate a
elementelor, electronul nepereche se afla in stratul de valenta si poate interactiona cu electronii
de valenta ai atomilor vecini, ducand la anularea momentului magnetic In material. Totusi
anumite elemente precum cobaltul si fierul au un nivel energetic intern care nu este completat,
astfel cd fiecare atom metalic are un moment magnetic permanent egal ca putere cu numarul
electronilor nepereche [2,30].

Metode de sinteza chimica a nanoparticulelor magnetice

Ca si alte tipuri tipuri de materiale anorganice, nanoparticulele magnetice ar trebui sa le
obtinem cu proprietati controlate (prin manipularea parametrilor de procesare). Pentru
nanoparticulele magnetice care trebuie sa fie incorporate in dispozitive magneto-bioelectronice,
procesarea chimicd trebuie sd controleze compozitia, microstructura, puritatea fazei si
morfologia particulelor si controlul dimensiunii particulelor, reducandu-se astfel agregarea
particulelor si distributia dimensiunilor.

Pentru o reproductibilitate sigura este esentiald cunoasterea celor mai sensibili parametri
de sinteza pentru obtinerea particulelor in etapa de proces doritd. De asemenea, este necesar un
control al conditiilor de procesare in vederea manipularii caracteristicilor structurale ale
particulelor, ceea ce va permite controlul proprietatilor magnetice intrinseci [2,3].

Cele mai comune metode de sinteza a nanoparticulelor magnetice sunt: depunerea fizica
de vapori [31], mecanicd (macinare) [32,33] si sinteza chimica in solutie [34-37]. Atat 1n faza
de vapori cat si in solutie, particulele sunt formate din atomi individuali.

Alternativ se pot obtine nanostructuri pe cale mecanica prin macinarea unor aliaje (in
stare bulk). Metodele chimice de producere a nanoparticulelor magnetice sunt preferate datorita
omogenitatii lor crescute la nivel molecular, eficientei costurilor de productie, controlului
dimensiunii particulelor si a distributiei granulometrice, a morfologiei si a marimii
conglomeratelor. De asemenea, modificarea suprafetei este usor de realizat, permitand
functionalizarea nanoparticulelor.

Turkevich a stabilit prima procedura standard reproductibild pentru prepararea
coloizilor metalici [38]. De asemenea el a propus un mecanism pentru formarea pas cu pas a
nanoclusterilor, pe baza nucleatiei, cresterii si aglomerarii [39,40]. Modelul sau a fost modificat
mai tarziu datoritd datelor aduse de tehnicile analitice moderne si rezultatelor obtinute din
studiile termodinamice si cinetice si este valabil si astazi (Figura 1).
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Conform acestui model, sarea metalicd este mai intai redusa pentru a da atomi metalici
cu valenta zero. Acesti atomi se ciocnesc in solutie pentru obtinerea unui nucleu stabil incipient,
a carui formare este ireversibila. Se presupune cd, pentru a initia nucleatia, concentratia atomilor
de metal in solutie trebuie sa fie indeajuns de mare pentru a ajunge la o concentratie specifica
numita ,,supersaturare” [41,42].

Monodisperse Colloid Growth (La Mer)

Ostwald Rpening  Saturation

............ 1...‘....‘A-;-¢A.A

200 400 6(!) 800 1000

wg e

Fig. 1. Ilustrarea schematica a modelului LaMer: etapele separate de nucleatie
si de crestere pentru sinteza nanoparticulelor monodisperse [43]

Concentration of Precursors
(arditracy units)

Totusi, LaMer si colaboratorii [43] au fost primii care au propus ideea conform careia
nucleatia din solutiile supersaturate apare exploziv. Punctul la care concentratia atomilor de
metal din solutie nu mai creste, si in cele din urma incepe s scada, este denumit punctul critic
de supersaturatie. In acest punct, nucleii stabili incep sa creasci. Cresterea urmeaza cinetica de
difuzie si maturare Ostwald (formarea de nuclei mari in detrimentul celor mai mici) [44].
Conform acestui model monodispersarea este o consecintd a separarii atente a celor doua etape:
etapa de nucleatie si respectiv etapa de crestere ulterioara (Figura 2).

Critical supersaturation

................................

iy Growth by Diffusion

Solubility of Cluster
n

Time
Fig. 2. Modelul cristalizarii LaMer. Modelul cristalizarii in trei pasi pentru o nucleatie omogena si
cresterea particulelor metalice: 1. Pre-nucleatie, II. Nucleatie si III. Crestere [43]

Pentru particulele metalice, nucleatia este rezultatul unor interactiuni complexe intre
factori precum conditiile de reactie si diferenta dintre potentialul de reducere al sarii metalice
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si agentului reducdtor. Conditiile de reactie includ viteza de aditie, viteza de indepartare,
temperatura de reactie, durata reactiei si chiar viteza de agitare.

Pentru a obtine un esantion monodispers, etapa de nucleatie trebuie sa fie completa
inainte ca etapa de crestere sd inceapd. De reguld, realizarea unor timpi scurti de nucleatie
reprezintd o conditie prealabild pentru formarea unor particule monodispersate [45, 46].

Ca rezultat al fortelor van der Waals si a tendintei sistemului de a minimiza energia
totala de suprafatd sau interfaciala, particulele nanostructurate se aglomereaza. Acest lucru se
poate intdmpla in timpul sintezei (in timpul procesului de uscare), la manevrare si/sau la post-
procesare. Pentru a Tmpiedica aglomerarea particulelor se folosesc surfactanti (orice substanta
care influenteaza tensiunea de suprafatd sau interfaciald a mediului in care este dizolvatd) [47]
pentru controlul dispersiei in timpul sintezei chimice, prin reducerea interactiunilor dintre
particule (printr-o crestere a fortelor de repulsie). De asemenea pot fi folositi agenti de
stabilizare, pentru a controla dimensiunea si forma particulelor. Figura 3 aratd tehnicile de
sinteza chimicad utilizate pentru formarea nanoparticulelor magnetice.

Organic  /
f
/  Aqueous

/

Fig. 3. Diagrama schematica a tehnicilor de sinteza chimica utilizate pentru sinteza nanoparticulelor
magnetice; incrucisarea campurilor indica combinatia tehnicilor de sinteza. [2,3]
Simboluri utilizate - PPC: precipitare; H: hidrotermal; HR: reducerea cu hidrura; M: microemulsie;
T(OM): termoliza— descompunerea compusilor organometalici; T(CO): termolizi— descompunerea compusilor
carbonilici; UV: fotoliza; S: sonoliza; SG: sol-gel; P: poliol; EC: electrochimic; ED: electrodepunere; MSP:
proces realizat printr-o multitudine de sinteze [43]

Unele tehnici sunt frecvent utilizate combinatorial sau printr-o serie de reactii, asa cum
se observa prin Incrucisarea campurilor din figurd. Linia Intrerupta indica demarcarea dintre
sintezele care folosesc solutii organice si respective solutii apoase. Meritd mentionat faptul ca,
in general, reactiile sol-gel si cele hidrotermale conduc la obtinerea unor nanoparticule de oxid.
Acest lucru se datoreaza faptului ca mediul de sintezd este o solutie apoasd, fard o sursd de
reducere.
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Pentru realizarea nanoparticulelor metalice se utilizeaza reactii care trebuie sa aiba loc
in conditii foarte blande (temperatura camerei sau temperaturi joase), cu evitarea formarii
sistemelor oxidice mixte si pentru care se poate realiza un control riguros al suprafetei.

Precipitarea

Una dintre cele mai vechi tehnici pentru sinteza particulelor este precipitarea produsilor
din solutie. Din punct de vedere cinetic, precursorii sunt dizolvati intr-un solvent (in mod
normal apa) si un agent de precipitare este addugat pentru a forma particule insolubile. in
majoritatea cazurilor, este nevoie de o etapa de reducere, fie n solutie dupa sinteza (reducerea
cu borohidrurd) sau in precipitatul colectat (tratament termic in hidrogen gazos) asa cum se
poate observa in Figura 4.

Multe nanoparticule magnetice pot fi sintetizate folosind aceste reactii de precipitare in
solutii apoase. Aceste reactii pot genera o gama larga de materiale magnetice, inclusiv ferite cu
structura spinel sau perovskit, metale si respectiv aliaje metalice. Precipitarea permite obtinerea
unor cantitati mari de particule, Tnsa distributia dimensiunii acestora este de obicei mare.

®e

Reduction Tl Reoxidation

g
®!

“ |

®)| Nucleat

¢

®|

v

Stable Nucleus
(irreversible)

Nanostructured metal colloid
(TEM Micrograph)

Fig.4. Sinteza chimica pe cale umeda a particulelor coloidale metalice [30]
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Figura 5 arata particule magnetice de FePt cu diametru de 6 nm, sintetizate prin
precipitare 1n solutie de hexan/octan.

2

~

Fig. 5. Imagini TEM pentru nanoparticule magnetice de FePt (6nm)

Totusi existd doud motive principale pentru utilizarea altor solventi: necesitatea unei
energii de activare mai mari si afinitatea metalelor pentru oxigenul dizolvat in apa.

Reducerea sarurilor metalice

Reducerea sarurilor metalelor tranzitionale este cea mai veche, cea mai usoara si totusi
cea mai utilizatd metoda pentru prepararea nanoparticulelor metalice.

Cei mai folositi agenti reducatori sunt derivatii borohidrurilor, studiati intens de
Klabunde si colaboratorii. Aceastd metoda furnizeaza o cale usoard de sintezd pentru
nanoparticulele de Fe, Co si Ni, la fel de bine ca si pentru aliajul Fe/Pd, insa prezinta
dezavantajul inglobarii borului in particulele care suferd o modificare a proprietatilor
magnetice. De exemplu, particulele de Co au fost obtinute prin metoda microemulsiei intr-un
sistem binar, ca de exemplu DDAB (bromura de didodecildimetilamoniu) /in toluen prin
reducerea CoCl, cu NaBHa. Dimensiunea medie a particulelor din mostrele preparate poate fi
modificata de la 1,8 —4,4 nm prin controlul concentratiei CoCl; in solutia de DDAB in toluen.

Studiile TEM au aratat ca aceste particule sunt uniform si bine izolate.

Coercitivitatea particulelor la 10K creste de la 640 la 1250 Oe in timp ce dimensiunea
particulelor creste de la 1,8 la 4,4 nm. Temperatura de blocare a particulelor creste de la 19 la
50K pentru acelasi interval de granulatie.

Magnetizarea de saturatie la 2K creste cu descresterea dimensiunii particulei si atinge o
valoare de aproximativ 200 emu/g cu 20% mai mare decat valoarea obtinuta in masa cristalina,
pentru particulele cu dimensiunea medie de 1,8 nm, deci implica o crestere a momentului
magnetic pe atom in sistemul de nanoparticule. Cresterea temperaturii a condus la formarea
clusterilor care prezinta o temperatura de blocare mai mare.
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O metoda similard poate fi folositd pentru prepararea particulelor de Fe protejate
impotriva oxidarii prin pasivarea cu un strat de fluorura. De asemenea au fost obtinute aliaje
Fe/Co si Fe/Pd. In literatura de specialitate se cunosc cateva studii fizice referitoare la aceste
particule. Bonnemann [48] a dezvoltat metoda reducerii, derivatd din procedeul anterior, dar
implicAnd amandoi agentii reducatori si stabilizatori pentru cresterea particulelor (borohidruri
de alchil amoniu). Pileni a sintetizat nanoparticule de cobalt prin reducerea CoCl; cu NaBHs in
prezenta [bis(2etilhexil) sulfosuccinat)] de sodiu [49]. Particulele s-au asamblat spontan in
supra-structuri planare si au putut fi procesate in supra-retele spatiale.

Metoda termolizei compusilor organo - metalici

Reactiile de descompunere (termoliza) la temperaturi joase se pot realiza pornind de la
precursori de tip compusi organo-metalici [50].

Intre acestia, rezultate foarte bune se pot realiza cu metal carbonili sau cu compusi
metal-olefinici continand un ligand olefinic sau poliolefinic capabil sa fie hidrogenat pentru a
da un atom metalic singular, care ar putea condensa in mediul de reactie.

Metal carbonilii sunt precursori usor de obtinut, utilizati de o lunga perioada de timp
pentru sinteza coloizilor magnetici de Co si Fe. Descopunerea complecsilor metal-carbonili prin
termolizd conduce la obtinerea de nanopulberi, materiale nanostructurate si nanoparticule in
solutie, a caror dimensiune si forma poate fi controlata de mediul de reactie. Aceastd metoda
implica reactii in solutii organice care contin carbonilii metalelor: Fe, Co, Ni, Pt, compusi care
se descompun la temperaturi joase. Reducerea chimica pana la metal este completd dupa o
agitare puternica a solutiei. Solutia coloidald formata precipita la racire.

Parametrii care influenteaza procesul sunt: temperatura de descompunere; dilutia solutiei;
reactivul de precipitare folosit; temperatura de precipitare; prezenta in sistemele considerate a
unul sau doua metale; prezenta unor surfactanti sau liganzi.

Termoliza C02(CO)sg in solutie, in prezenta oxidului de trioctilfosfina (TOPO) conduce
la obtinerea de nanoparticule de cobalt. Termoliza rapidi la temperaturi ridicatd (181°C) a
aceluiasi precursor in prezenta unor molecule organice continand lanturi alchilice lungi si
capabile sa serveasca drept surfactanti sau liganzi (acidul oleic, acidul trioctil fosforic sau
oxidul de trioctilfosfina TOPO) permite obtinerea nanocristalelor monodisperse sferice in
domeniul 3-17 nm.

Descompunerea Fe(CO)s prin termoliza conduce la obtinerea nanoparticulelor metalice,
a caror dimensiune si forma poate fi controlatd de mediul de reactie. Acest procedeu a fost
extins recent la prepararea unor nanoparticule bi- si chiar trimetalice.

Compusii metal-olefinici, prin descompunere in conditii blande, in hidrogen molecular,
conduc la nanoparticule metalice. Astfel, Co(CsH13)(CsH12) se descompune rapid la temperatura
camerei, in solutie la presiune joasd (3 bari), in prezentd de hidrogen molecular, obtinandu-se
nanoparticule de cobalt (4 nm).

Nanoparticule de nichel pot fi preparate in acelasi fel din Ni(CgH12)2. Particulele prezinta
o dimensiune de 4-5 nm si adopta structura cubica cu fete centrate a cristalului de nichel.
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Metoda depunerii chimice in faza de vapori a compusilor organo—metalici (MOCVD)

MOCVD este 0 metoda ieftina si versatila, ea functionand fara echipament de vacuum
scump in comparatie cu metodele fizice. Tehnicile conventionale ale metodet MOCVD necesita
molecule cu volatilitate si presiune de vapori constant [51].

Precursorii volatili cu o stabilitate termica suficienta in timpul procesului de evaporare
sunt ceruti sa functioneze ca un mesager pentru materialul care va fi depus. Fiind nereactiv cu
orice altceva in faza de vapori, acesta este un supliment necesar pentru materialele
multimetalice.

Precursorii pentru CVD sunt de regula alcoxizi metalici, M(OR)n, B-dicetone, derivati
alchil sau ciclopentadienil, hidroxiamine volatile. Chimia moleculara ofera o mare flexibilitate
pentru alegerea liganzilor pentru a indeplini cerintele precursorilor MOCVD.

Tehnica microemulsiei

Metoda consta in obtinerea unei microemulsii de apa intr-un mediu nepolar (ex: eter de
petrol) cu ajutorul unui surfactant neionic (ex: poli-oxietilen-nonil fenol eter).

In ciuda faptului ca viteza de reactie este foarte mare, nu apar aglomeriri de particule
(in cazul in care agitarea continud mai multe ore pot sa apard fenomene de floculare dar
introducerea intr-o baie ultrasonica permite reducerea la dimensiunea originald).

Emulsiile sunt sisteme disperse formate din doua lichide insolubile unul in celalalt,
dintre care unul se afla in stare de dispersie inaintatd. Dispersia unui lichid in masa unui alt
lichid se poate efectua prin amestecare mecanica. Un sistem dispers lichid-lichid nu poate fi
denumit emulsie, decat dacd prezintd o anumitd solubilitate. La emulsionare, lucrul mecanic
cheltuit conduce la marirea energiei superficiale a sistemului. Cu cat energia inmagazinata este
mai mare, cu atat emulsia este mai nestabila, tinzand sd@ micsoreze suprafata sistemului prin
unirea picaturilor In momentul in care ele vin in contact datoritd miscarii browniene.

Micsorarea probabilitatii ciocnirilor se poate realiza prin scaderea energiei cinetice,
respectiv prin cresterea vascozitdtii /scdderea temperaturii si respectiv prin repulsia
electrostaticd a picaturilor, datorita adsorbtiei de substante polare sau de ioni.

Singura posibilitate este scaderea tensiunii interfaciale vy, care se realizeaza cu ajutorul
emulgatorilor. Emulgatorii cei mai folositi sunt agenti de suprafatd (tensioactivi), care
micsoreaza valoarea tensiunii interfaciale a lichidelor in contact [52].

Metoda poliol

Metoda poliol, in care un poliol (un alcool polihidric, fig. 6) actioneaza ca solvent, agent
reducdtor si agent tensioactiv, este o0 metoda adecvatd pentru obtinerea particulelor de marimi
nanometrice cu forme bine definite si cu dimensiuni controlate ale particulelor [53].
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D.1.4.3. Producerea nanoparticulelor, a pulberilor mixate si realizarea
miezurilor SMnC

Partenerul P1-ICPE-CA a implementat procedeele tehnologice necesare producerii de
nanopulberi din Fe, alfa-Fe, FeNi si FeCo, din care sa se realizeze miezuri compozite in diverse
concentratii. Totodata, pulberile obtinute au fost investigate experimental, in vederea verificarii
proprietatilor si a corectiei tehnologiei de realizare.

Sinteza in solutie ofera o serie de avantaje: conditii blande, control mai usor al
dimensiunii si compozitiei particulelor, diferite posibilitati de a modifica suprafata, in scopul
obtinerii unei dispersii stabile in diferite medii solide sau lichide.

Proprietatile  pulberilor nanometrice, materialelor nanostructurate si ale
nanoparticulelor in solutie sunt puternic dependente de marimea particulelor, de starea lor de
dispersie.

In urma analizei metodelor de sinteza a particulelor magnetice nanometrice prezentate
in literatura de specialitate s-a optat pentru efectuarea unor sinteze de laborator prin reactii in
faza lichida (reducerea sarurilor metalice tranzitionale).

A. Sinteza nanoparticulelor de Fe

Nanoparticulele de Fe au fost obtinute in sistemul:
FeCl3.6H20 - NaBH4 - PEG

Pentru sinteza oxidului de zinc au fost utilizate urmatoarele materii prime:

- Clorura de fier hexahidrat Fe Clz .6H20 de puritate 98%, de provenienta FLUKA,

- Borohidrura de sodiu NaBH4 de puritate 99%, de provenienta Aldrich;

- Alcool etilic p.a. de provenienta Chemical Company;

- PolietilenglicolPEG de provenienta Fluka

Prepararea nanoparticulelor de Fe a fost realizata prin reducerea clorurii de fier
hexahidrat FeClz.6H2O si precipitarea directa a nanoparticulelor de Fe dintr-o solutie apoasa ce
contine un reducator - borohidrura de sodiu NaBH4 si un polimer PEG. Sinteza s-a desfasurat
intr-un balon cu trei gaturi (Fig. 1) conform reactiei:
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2FeCls + 6NaBHs + 18H,0 — 2Fe® + 6NaCl + 6B(OH)s + 21H>

si a cuprins mai multe etape:

dizolvarea a 27 g FeCls.6H20 intr-un amestec de 25 ml apa deionizata cu 75 ml alcool
etilic (intr-un pahar Berzelius);

adaugarea a 0,237 g PEG la solutia sarii de fier;

transferarea solutiei apoase intr-un balon rotund cu trei gaturi si agitarea magnetica a
solutiei cu o viteza de 900 RPM;

prepararea unei solutii 0,1 M de borohidrura de sodiu prin dizolvarea NaBH4 in apa
deionizata; solutia de NaBH4 a fost introdusa intr-o biureta si dozata picatura cu picatura
in solutia obtinuta anterior;

obtinerea unei solutii coloidale de nanoparticule de fier; reducerea chimica pana la Fe
este completa dupa o agitare puternica a solutiei (1200 RPM), la temperature camerei,
timp de 15 minute;

separarea prin centrifugare cu o viteza de 3000 RPM si purificare;

Nalildl,

Agitator
PEG

FeCl,

Fig. 1. Instalatie pentru sinteza nanoparticulelor metalice de Fe

Parametrii care influenteaza procesul au fost: concentratia sarii de fier, natura

solventului, timpul de reactie, concentratia de polimer ca agent de dispersie si protectie contra
oxidarii si prezenta in sistemele considerate a unul sau doua metale.

Nanoparticulele de Fe rezultate au fost caracterizate prin:

microscopie electronica cu baleiaj (SEM)

difractie de raze X (XRD)

spectrofluorimetrie dispersiva de raze X (EDX)

spectrometrie prin fluorescenta de raze X (XRF)

magnetometrie cu proba vibranta (VSM) la temperatura camerei.

Sinteza efectuata a condus la particule de fier, cu dimensiuni cuprinse intre 29 - 108 nm,

asa cum se observa din imaginea SEM (Fig. 2) si adopta structura cubica cu fete centrate a
cristalului de fier conforma analizei XRD (Fig. 3).
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In urma analizei XRD (Fig.3) realizate pe proba de nanoparticulele de Fe s-a constatat
prezenta picurilor caracteristice fierului si clorurii de sodiu NaCl, fapt confirmat si de analiza
XRF (Tabel 1). Clorura de sodiu rezulta ca produs secundar, in urma reactiei de reducere a
sarii metalice de fier (FeCls.6H20) si se datoreaza purificarii insuficiente a probei.

Mag=200.00 KX 100 nm WD = 40 mm EHT=10.00kV SignalA=InLens  Date :14 Nov 2017 Time :16:21:47 ﬁ
Operator = MV FIB Imaging=SEM  Noise Reduction = Pixel Avg. System Vacuum = 9.49¢-007 mbar|

Fig. 2. Imaginea SEM pentru nanoparticulele de Fe.
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Fig. 3. Difractograma de raze X a nanoparticulelor de Fe obtinute in sistemul:
F6C|3.6H20 - NaBH; - PEG
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Tabel 1. Rezultatele analizei XRF pentru nanoparticulele de Fe

Formula [Z |Concentration |Status Line 1 Net int. Calc. Stat. LLD
concentration  |error

Fe 26 |47,32% XRF1 |Fe KA1-HR-Tr |(342,8 47,32 0,306 % |96,3 PPM

Cl 17 139,30 % XRF1 |[CIKAL-HR-Tr |59,40 39,3 0,735% (84,2 PPM

Na 11 |13,38% XRF1 [NaKA1-HR-Tr (3,305 13,4 3,14% |215,0 PPM

Aceste nanoparticule au fost supuse unui proces suplimentar de purificare si au fost
analizate din nou prin: microscopie electronica cu baleiaj (SEM) (Fig. 4), analiza EDX (Fig.
5), analiza XRF (Tabel 2) si VSM (Fig. 7).

Mag=200.00 K X 100 nm
Operator = MV

WD= 7.6 mm

FIB Imaging = SEM

EHT=10.00kV Signal A= SESI
Noise Reduction = Pixel Avg.

Date :17 Nov 2017 Time :11:43:41
System Vacuum = 8.16e-007 mbar

Fig. 4. Imaginea SEM pentru nanoparticulele de Fe purificate suplimentar

Figura 5 prezinta spectrul EDX pentru nanoparticulele de Fe purificate suplimentar.

Analiza XRF a evidentiat o crestere a continutului de Fe in proba de la 47,32 % la 97,38
%. Continutul in elementele CI si Na a scazut semnificativ. Chiar daca concentratia in NaCl s-
a diminuat substantial, prezenta ei in proba ridica problema imbunatatirii procesului de
purificare pentru viitor.

Tabel 2. Rezultatele analizei XRF pentru nanoparticulele de Fe dupa purificarea avansata

Formula | Z | Concentration | Status Line 1 Net int. | Stat. error | LLD Analyzed
layer

Fe 26 | 97,38 % XRF1 | Fe KAL-HR-Tr | 467,5 0,262% 93,8 PPM | 30,0 um

Cl 17 | 1,57 % XRF1 | CIKAL-HR-Tr | 1,471 4,95% 81,2PPM | 2,72 um

Na 11 |1 0,88 % XRF1 | NaKA1-HR-Tr | 0,0853 | 19,4% 0,263 um
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2Nt Election mage |

Fe Ka1

O Ka1

C Ka1_2

Spectrum processing :
No peaks omitted
Processing  option
(Normalised)

Number of iterations = 5
Standard :

C CaCO3 1-Jun-1999 12:00 AM
O SiO2 15-Jul-2010 06:48 PM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM

All elements analyzed

Element | Weight% Atomic%
CK 11.14 23.96
OK 30.34 48.98

Fe K 58.52 27.06
Totals 100.00

ull Scale 163 cts Cursor: 4.515 (3 cts) ke

Fig. 5. Spectrul EDX pentru nanoparticulele de Fe purificate suplimentar
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Masuratorile magnetice pe nanoparticulele de Fe obtinute au fost realizate la
temperatura camerei. Figurile 6 si 7 prezinta curbele de histerezis ale nanoparticulelor de Fe
inainte si dupa purificare (dupa eliminarea clorurii de sodiu NaCl). Proba purificata are
comportare feromagnetica la temperatura camerei: Ms de 14.38 emu/g, Mr de 4.14 emu/g si
coercitivitatea Hc de 387.2 Oe. Se observa o imbunatatire a comportarii magnetice a probei de
nanoparticule de Fe dupa purificare (Tabelul 3).
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Fig. 6. Curba M(H) pentru nanoparticulele de Fe impurificate cu NaCl.
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Fig. 7. Curba M(H) pentru nanoparticulele de Fe dupa purificarea avansata.

Tabelul 3. Masuratori VSM pentru nanoparticulele de Fe inainte si dupa purificare

Nr. crt. | Codul probei M, (emu/g) Ms (emu/g) Hc (Oe)
1 Nanoparticule Fe 2.68 9.39 353.2
2 Nanoparticule Fe dupa purificare avansata 4.14 14.38 387.2

Din analiza rezultatelor magnetice s-a observat cresterea magnetizatiei specifice de
saturatie pentru nanoparticulele de Fe purificate avansat, de la 9.39 emu/g la 14.38 emu/g. De
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asemenea are loc o crestere a valorii campului coercitiv ceea ce se poate explica probabil prin
cresterea fortelor de interactie magnetica ca urmare a reducerii dimensiunii particulelor (24 —
47 nm), asa cum s-a observat din imaginea SEM (Fig.4).

B. Sinteza nanoparticulelor de aliaj Fe-Co

Nanoparticulele de aliaj fier-cobalt au fost obtinute in sistemul:

FeCl3.6H20 — Co(NO)..6H.O — NaBHs — PEG

Nanoparticule de aliaj fier-cobalt au fost preparate prin aceeasi metoda ca si
nanoparticulele de fier (metoda reducerii sarurilor metalice), din FeCls.6H20 si Co(NO)2.6H-0.

Nanoparticulele rezultate au fost caracterizate prin:

e microscopie electronica cu baleiaj (SEM)

o difractie de raze X (XRD)

o spectrofluorimetrie dispersiva de raze X (EDX)

e spectrometrie prin fluorescenta de raze X (XRF)

e magnetometrie cu proba vibranta (VSM) la temperatura camerei

Pentru obtinerea aliajului cobalt-fier s-a lucrat in raportul molar Fe-Co: 1:1, fapt
confirmat de analiza EDX (Fig.10) si XRF (Tabel 4).

Imaginea SEM evidentiaza formarea unor aglomerari de nanoparticule de forma sferica.
S-au obtinut dimensiuni ale particulelor cuprinse in intervalul 25 — 83 nm (imaginea SEM —
Fig. 8).

In figura 9 este prezentati difractograma de raze X a particulelor de aliaj Fe-Co obtinute
in sistemul FeCl3.6H20 — Co(NO3)2.6H20 - NaBH4-PEG. S-a constatat prezenta picurilor
caracteristice fierului si cobaltului; prezenta elementelor fiind confirmata si de analiza EDX
(Fig.8) si XRF (Tabel 4). Figura 10 prezinta spectrul EDX pentru nanoparticulele de Co-Fe.

Mag= 20000 K X 100 nm WD= 64 mm EHT=1000kV SignalA=inLens  Date :16 Nov 2017 Time :14.03:18 m
Operator = MV . FIB Imaging = SEM  Nolse Reduction = Pixel Avg System Vacuum = 1 19006 mba

Fig. 8. Imaginea SEM pentru nanoparticulele de aliaj Fe- Co
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Fig. 9. Difractograma de raze X a nanoparticulelor de aliaj Fe- Co obtinute in sistemul: FeCls.6H,0 —
Co(NOs3)2.6H20 - NaBH4-PEG
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Tabel 4. Rezultatele analizei XRF pentru nanoparticulele de Fe-Co

Formula | Z | Concentration | Status | Linel Net int. | Stat. LLD Analyzed
error layer

Co 27 | 50,51 % XRF1 | Co KAL-HR-Tr 478,8 0,259 % 186,0 PPM 33 um

Fe 26 | 49,49 % XRF1 | Fe KA1-HR-Tr 358,2 0,300% | 100,4PPM | 26,8 um

Masuratorile magnetice pe nanoparticulele de aliaj Fe-Co obtinute au fost realizate la
temperatura camerei. Figura 11 prezinta curbele de histerezis ale nanoparticulelor de aliaj Fe-
Co. Proba de nanoparticulele de aliaj Fe-Co are o comportare feromagnetica la temperatura
camerei: Ms de 44.26 emu/g, M, de 16.26 emu/qg si coercitivitatea Hc de 436.3 Oe (Tabelul 5).

Tabel 5. Masuratori VSM pentru nanoparticulele de aliaj Fe-Co
Codul probei M (emu/g) Ms (emu/g) Hc (Oe)
1 Nanoparticule aliaj Fe-Co 16.26 44.26 436.3

No crt

Probele de nanoparticule de Fe si respectiv Fe-Co sintetizate au fost analizate
comparativ cu o pulbere micronica de a Fe realizata pe cale metalurgica la Hoeganaes Europe
SA Buzau.

103




VAR m_ OSSN 7
‘i\ LU Y .J‘:-M\'h‘-“-z:
N )‘-’W‘

Eloctron mage |

Co Ka1 0 kal

Spectrum processing :

Peaks possibly omitted : 1.469, 1.796, 2.630 keVV
Processing option : All elements analyzed
(Normalised)

Number of iterations = 3

Standard :

O SiO02 15-Jul-2010 06:48 PM

Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM

Co Co 1-Jun-1999 12:00 AM

Element | Weight% Atomic%

OK 12.97 34.84

1} 1 2 3 4 a3 & T [+

Fe K 41 76 32 14 ull Scale 61133 cts Cursar: 3681 (1637 ots) ke

CoK 45.28 33.02
Totals 100.00

Fig. 10. Spectrul EDX pentru nanoparticulele de Fe- Co
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Fig.11. Curba M functie de H pentru nanoparticulele de aliaj Fe-Co

C. Caracterizarea nanoparticulelor de a Fe

Particulele a Fe (provenienta Hoeganaes Europe SA Buzau) au fost caracterizate prin:
e microscopie electronica cu baleiaj SEM
o difractie de raze X (XRD)
e spectrofluorimetrie dispersiva de raze X (EDX)
e spectrometrie prin fluorescenta de raze X (XRF)
e magnetometrie cu proba vibranta (VSM) la temperatura camerei.
Particulele a Fe au fost caracterizate prin microscopie electronica de baleiaj SEM (Fig.
12). Aceasta imagine indica dimensiuni ale particulelor cuprinse in intervalul 21- 40 pm.

5 » . S
Mag= 1.00KX 10um WD= 40mm EHT=1000kV Signal A= SESI Date :14 Nov 2017 Time :16:05:45

——

Operator = MV FIB Imaging=SEM  Noise Reduction = Pixel Avg. System Vacuum = 9.66e-007 mbari

ZEISS

Fig. 12. Imaginea SEM pentru particulele de a Fe
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In figura 13 este prezentata difractograma de raze X a particulelor de o Fe. S-a constatat
prezenta picurilor caracteristice fierului, fapt confirmat si de analiza EDX (Fig.14) si XRF

(Tabel 6).
- » 1 Foalpha
g : :_x | Fe lron, syn PDF 00-005-0695
&3
0 ¥
o 3
8 =
: " S =
S* ~
nkmﬁMmM'me - : ‘L Mt vn " }.‘ ad .}l_‘_
10 20 30 40 50 6o 80 50 100 10
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Fig. 13. Difractograma de raze X a particulelor de o Fe
Dimensiunea de cristalit D=37 nm
Parametrul celulei elementare a=2.8696 A
Tabel 6. XRF pentru particulele de o Fe
Formula | Z Concentration | Status Line 1 Net int. | Stat. LLD Analyzed
error layer
Fe 26 99,62 % XRF1 | Fe KAL-HR-Tr 2220 0,120% | 95,1 PPM 30,0 um
Mn 25 0,18 % XRF 1 Mn KA1-HR-Tr 4,192 3,13% 45,1 PPM 23,9 um
Cu 29 0,17 % XRF1 | CuKAL-HR-Tr 0,4990 | 8,79 % 94,9 PPM 6,9 um
Cr 24 0,03 % XRF1 | Cr KAL-HR-Tr 0,9810 | 7,66 % 28,4 PPM 18,8 um

Masuratorile magnetice pe particulele de a-Fe obtinute au fost realizate la temperatura
camerei. Figura 15 prezinta curbele de histerezis ale particulelor de o Fe. Proba are o
comportare feromagnetica la temperatura camerei si prezinta: Ms de 255.87emu/g, M, de 17.79
emu/qg si coercitivitatea Hc de 281.10e (Tabelul 7).

Tabel 7. Masuratori VSM pentru nanoparticulele de a Fe

No crt

Codul probei

M; (emu/qg)

Ms (emu/g)

Hc (Og)

o Fe

17.79

255.87

281.1
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Comment: Alfa Fe

Mn ka1
Spectrum processing:
Peaks possibly omitted: 1.763, 7.465, 8.031
keV
Processing option: All elements analyzed
(Normalised)
Number of iterations = 1
Standard:
Mn Mn 1-Jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-Jun-1999 12:00 AM
Element | Weight% Atomic% e 1 2 3 4 & 9
Mn K 0.49 0.50 Ful Scale 31000 cts Cursor: 3.011 (1563 cts) ke

Fe K 99.51 99.50
Totals 100.00

Fig. 14. Spectrul EDX pentru particulele de a Fe
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Fig. 15. Curba M functie de H pentru particulele de o Fe

Concluzii

au fost sintetizate doua tipuri de nanoparticule metalice magnetice de Fe si Fe-Co prin
metoda de reducere a sarurilor metalice;

nanoparticulele de Fe si aliaj Fe-Co rezultate au fost caracterizate prin: microscopie
electronica cu baleiaj (SEM); difractie de raze X (XRD); spectrofluorimetrie dispersiva
de raze X (EDX); spectrometrie prin fluorescenta de raze X (XRF) si magnetometrie cu
proba vibranta (VSM) la temperatura camerei;

au fost obtinute particule de fier, cu dimensiuni cuprinse intre 29 - 108 nm, asa cum s-a
observat din imaginea SEM si adopta structura cubica cu fete centrate a cristalului de fier
conform analizei XRD;

analizele XRD si XRF au evidentiat prezenta clorurii de sodiu NaCl care este un produs
secundar rezultat in urma reactiei de reducere a sarii metalice de fier (FeClz.6H20) si se
datoreaza purificarii insuficiente a probei de nanoparticulele de Fe;

nanoparticulele de Fe au fost supuse unui proces suplimentar de purificare; analiza XRF
a evidentiat o crestere a continutului de Fe in proba de la 47,32 % la 97,38 %. Continutul
in elementele Clsi Naa scazut semnificativ. Chiar daca concentratia in NaCl s-a diminuat
substantial, prezenta ei in proba ridica problema imbunatatirii procesului de purificare
pentru viitor;

proba de nanoparticule de Fe purificate prezinta o imbunatatire a comportarii magnetice:
Ms creste de la de la 9.39 emu/g la 14.38 emu/g si Hc creste ceea ce se poate explica
probabil prin cresterea fortelor de interactie magnetica ca urmare a reducerii dimensiunii
particulelor (24 — 47 nm);
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¢ au fost obtinute nanoparticule de aliaj fier-cobalt, de forma sferica cu dimensiuni cuprinse
intre 25 — 83 nm, asa cum s-a observat din imaginea SEM,;

e analiza XRD a constatat prezenta picurilor caracteristice fierului si cobaltului; prezenta
elementelor fiind confirmata si de analiza EDX si XRF;

e proba de nanoparticulele de aliaj Fe-Co are o comportare feromagnetica la temperatura
camerei si prezinta Ms de 44.26 emu/g, Mr de 16.26 emu/g si coercitivitatea Hc de
436.30k¢;

e probele de nanoparticule de Fe si respectiv Fe-Co sintetizate au fost analizate comparativ
cu o pulbere micronica de a Fe realizata pe cale metalurgica la Hoeganaes Europe SA
Buzau.

Pulberile realizate vor fi folosite pentru fabricarea a diferite miezuri compozite, prin
compactarea in diferite concentratii, cu ajutorul unei rasini polimerice. Matrita realizata
(prezentata in livrabilul D.1.3) a fost testata pentru un esantion din particule de Fe-alfa, urmand
ca primele masuratori din etapa Il a proiectului (2018) sa furnizeze informatii cu privire la
sortimentele de miezuri compozite pe care poate fi testata procedura de predeterminare a
pierderilor.

D.1.4.4. Masurarea parametrilor si curbelor de magnetizare cuasi-statice
pentru nanopulberi si esantioane din compozitele realizate

Partenerul ICPE-CA a produs pulberi de Fe-a (granulatie sub 40 um) si nanopulberi de
Fe, respectiv FeNi si FeCo, prezentate in capitolul precedent. Caracterizarea cuasi-statica a
esantioanelor din pulberi, respectiv esantioane compactizate a fost realizatd de catre
coordonatorul CO-UPB cu ajutorul unui magnetometru cu proba vibranta VSM-7304
LakeShore din dotarea Laboratorului de Magnetism Tehnic din Universitatea Politehnica din
Bucuresti. Curba de prima magnetizare si ciclul major de histerezis pentru pulberea de
nanoparticule din Fe (fig. 1) aratd un comportament atipic pentru nanoparticule, avand un ciclu
destul de pronuntat de histerezis (camp coercitiv de 130.2 Oe), datorat probabil degradarii in
timp a nanoparticulelor. Aceasta impune o procesare rapida a pulberii in vederea realizarii
nanocompozitului.

Aceleasi observatii sunt valabile si pentru nanopulberea de FeNi (fig. 2) ce prezinta un
camp coercitiv similar, de 180.6 Oe, dar o magnetizatie specifica la saturatie mult mai mare
(78,3 emu/g) fata de nanopulberea de Fe.

Pulberea de Fe-a (granulatie sub 40 um), folosita pe larg in miezurile SMnC clasice, are
proprietati mult mai bune (camp coercitiv de 6.65 Oe), prezentand o evazare a ciclului de
histerezis la cdmpuri peste 5 kOe (fig. 3). Aceleasi proprietati le prezinta si esantionul din
pulbere compactizata prin presare (fig. 4).

Masuratorile executate contin si cate o familie de cicluri de histerezis simetrice, de
diferite amplitudini, ce vor fi utilizate pentru verificarea preciziei demonstratorului in
furnizarea datelor experimentale folosite prin interpolare la identificarea pierderilor prin
histerezis (frecventa nuld) in miezurile nanocompozite respective.
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Fig. 2. Curbe de magnetizare pentru pulbere din nanoparticule de FeNi.
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Fig. 4. Curbe de magnetizare pentru pulbere din Fe-a compactata
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D.L5. DISEMINAREA REZULTATELOR PRIVIND CONCEPTIA SI
REALIZAREA DEMONSTRATORULUI EXPERIMENTAL
(Raport de diseminare, CO+P1)

Raportul contine rezultatele activitatii A.1.7 din Planul de realizare:
A.1.7. Diseminarea rezultatelor
CO - Elaborarea unor lucrari stiintifice propuse pentru prezentarea la conferinte
internationale si/sau spre publicare in reviste de specialitate, actualizarea paginii WEB
a proiectului.
P1 - Elaborarea unor lucrari stiintifice propuse spre publicare in reviste de specialitate.

La activitati au participat cei doi parteneri:
CO. Universitatea Politehnica din Bucuresti
Pl. Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Inginerie Electricd ICPE - CA
Bucuresti

In cadrul proiectului, membrii echipelor de cercetare au participat la 5 conferinte
internationale de prestigiu, prezentdnd 8 lucriri cu rezultatele obtinute, la fiecare fiind
precizat suportul (acknowledgment) prezentului contract de finantare. Dintre acestea, 3 lucrari
au obtinut indexare ISI, alte 3 articole fiind incluse in BDI IEEE, urmand a fi indexate ISI.
Lucrarea prezentatd la HMM 2017 a fost acceptata pentru extindere si propusa pentru
publicare in revista ISI “Physica B — Condensed Matter ”. Au fost efectuate corecturile cerute
la recenzare, asteptandu-se decizia revistei. Lucrarea prezentata la ISEF 2017 a fost propusa
pentru recenzare in vederea publicarii in revista ISI “COMPEL - The international journal
for computation and mathematics in electrical and electronic engineering”.

Totodata, a fost elaborat un articol trimis spre publicare la Revista ISI “Revista de
Chimie”.

Lista lucrarilor stiintifice de diseminare a rezultatelor proiectului ELIDEF, cu
acknowledgment, este prezentata in continuare, iar lucrarile detaliate pot fi consultate in Anexa.

10-th International Symposium on Advanced Topics in Electrical
Engineering  (ATEE’2017), 23-25  martie 2017, Bucuresti.
A1 E (http://atee.upb.ro/atee2017/ )

1. V. lonita, E. Cazacu, L. Petrescu — Remarks about the magnetic characterization of magnetite
nanopowders, Proc. of 10-th Int. Symp. on Advanced Topics in Electrical Engineering
(ATEE’2017), Bucharest, March 2017, ISBN 978-1-5090-5160-1, ISSN: 1843-8571, pp. 369-
372, https://doi.org/10.1109/ATEE.2017.7905176, WOS:000403399400072.

2. E. Cazacu, V. lonita, L. Petrescu — An efficient method for investigating the ferroresonance of
single-phase iron core devices, Proc. of 10-th Int. Symp. on Advanced Topics in Electrical
Engineering (ATEE’2017), Bucharest, March 2017, ISSN: 1843-8571, ISBN 978-1-5090-
5160-1, pp. 363-368, https://doi.org/10.1109/ATEE.2017.7905167, WOS:000403399400071.
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https://doi.org/10.1109/ATEE.2017.7905176
https://doi.org/10.1109/ATEE.2017.7905167

3. A. Bordianu — Losses analysis for a soft magnetic composite material, Proc. of 10-th Int. Symp.
on Advanced Topics in Electrical Engineering (ATEE’2017), Bucharest, March 2017, ISSN:
1843-8571, ISBN 978-1-5090-5160-1, pp. 382-385,
https://doi.org/10.1109/ATEE.2017.7905064, WOS:000403399400075.

@ 2017 7th International Conference on Modern Power Systems (MPS 2017), 06-
09 June 2017, Cluj-Napoca (http://www.et.utcluj.ro/mps/ )

4. V. lonita, L. Petrescu, E. Cazacu, E.-A. Patroi, E. Manta - Improved prediction of hysteresis
losses in electrical machine cores, 7th International Conference on Modern Power Systems
(MPS 2017), 06-09 June 2017, Cluj-Napoca, Romania, pp. 1-4, IEEE Catalog Number
CFP17MPR-USB, ISBN: 978-1-5090-6564-6, https://doi.org/10.1109/MPS.2017.7974403

5. E. Cazacu, V. lonita, L.Petrescu - Flux-current description of some particular iron core devices,
7th International Conference on Modern Power Systems (MPS 2017), 06-09 June 2017, Cluj-
Napoca, Romania, pp. 1-4, IEEE Catalog Number CFP17MPR-USB, ISBN: 978-1-5090-6564-
6, https://doi.org/10.1109/MPS.2017.7974373

'%\ International Conference on Optimization of Electrical and Electronic

Equipment (OPTIM) & 2017 Intl Aegean Conference on Electrical

QT_IKM Machines and Power Electronics (ACEMP), Brasov, Romania, 25 - 27 Mai
’ 2017 (http://www.info-optim.ro/index.php )

6. L. Petrescu, V. lonita, E. Cazacu, C. Petrescu — Steinmetz’ parameters fitting procedure for the
power losses estimation in soft magnetic materials, Proceedings of the 2017 International
Conference on Optimization of Electrical and Electronic Equipment (OPTIM) & 2017 Intl
Aegean Conference on Electrical Machines and Power Electronics (ACEMP), Brasov,
Romania, 25 May - 27 May 2017, pp. 208-213, IEEE Catalog Number: CFP1722D-USB,
ISBN: 978-1-5090-4488-7, https://doi.org/10.1109/OPTIM.2017.7974972

ISEF 2017 18th International Symposium on Electromagnetic Fields in

ﬁ Mechatronics, Electrical and Electronic Engineering
=
v

14-16 September 2017, Lodz, Poland (https://isef2017.jordan.pl/ )

Lédz, Poland 7. V. lonita, L.Petrescu, E. Cazacu - Improved losses estimation in soft magnetic
cores for non-sinusoidal voltages, 18th International Symposium on
Electromagnetic Fields in Mechatronics, Electrical and Electronic Engineering
(ISEF 2017), Lodz (Polonia), sept. 2017.

- in evaluare la COMPEL - The international journal for computation and
mathematics in electrical and electronic engineering (ISSN 0332-1649, factor de
impact ISI-WQOS 0.487).
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https://doi.org/10.1109/MPS.2017.7974373
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https://doi.org/10.1109/OPTIM.2017.7974953
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11th Symposium on Hysteresis Modeling and Micromagnetics (HMM
2017), 29-31 mai 2017, Barcelona (Spania).
(https://sites.google.com/site/hmmbcn2017/ )

8. V. Ionitd, M. Codescu, E. Chitanu, L. Petrescu, E. Cazacu - Preisach model

PRYSIEA accuracy for soft magnetic nanopowders, 11th Symposium on Hysteresis Modeling

— and Micromagnetics (HMM 2017), Barcelona (Spania), mai 2017, Book of
Abstracts, pag. 106.

- in evaluare la Physica B — Condensed Matter (ISSN 0921-4526, factor de
impact ISI-WQOS 1.386), article PHYSB-S-17-01392

REVISTA DE CHIMIE

- Revista de Chimie (ISSN 0034-7752, factor de impact I1SI-WQOS 1.232)

9. T Milaeru, E.-A. Pitroi, V. Marinescu, O. Oprea, D. Patroi, C Morari, G.
Georgescu - Preparation and characterization of Fe;O4 magnetic nanofluid in
vegetable oil,

- in evaluare la Revista de Chimie (ISSN 0034-7752, factor de impact ISI-WOS
1.232).

A fost proiectata si realizata pagina WEB a proiectului (http://elidef.elth.pub.ro ), avand
interfata prezentatd in fig. 1. Continutul este permanent actualizat pe durata desfasurarii
proiectului ELIDEF.
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