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RESUMO

Os fluidos magnetoreoldgicos (FMR) sdo materiais inteligentes que quando submetidos
a influéncia de um campo magnético apresentam uma resposta nas suas propriedades
reoldgicas. O presente trabalho apresenta o processo de preparo e caracterizagdo de um
fluido magnetoreoldgico contendo particulas de ferro carbonilo suspensas em uma matriz
de bleo poli (alfa-olefina), PAO, e diferentes tipos de argilas organomodificadas (OM)
como elemento estabilizante. A selecdo do gel tixotropico foi feita em um grupo de 15
géis distintos contendo diferentes argilas OM. Observou-se que argilas de filosilicatos
(OM) resultaram em gel fracamente viscoelastico (G’ ~ 100 a 300 Pa e G”~ 30 a 50 Pa)
na regiao viscoelastica linear (VEL), enquanto, argilas smectitas ou bentonitas OM
formaram géis viscoelasticos consistentes (G” ~ 1 a 5 kPa e G” ~ 70 a 250 Pa). A
formulagéo 6 (23,067 gde PAO, 1,234 g de argila, 0,436 g de ativador polar) selecionada
apresentou tensdo de escoamento 1y = (42,3 + 2,6) Pa, modulo de armazenamento G’ =
(2690 + 201) Pa, densidade de energia coesiva D.E.C. = 97,86 mJ/m?. Foram preparados
7 (A-G) fluidos magnetoreoldgicos estaveis e funcionais, utilizando particulas de ferro
carbonilo HS/PAO. Os resultados dos testes de tixotropia revelaram os valores de A
(147,6%), B (181,2%), C (118,3%), D (152,0%), E (145,8%), F (140,9%) e G (114,5%)
para a recuperacdo dos fluidos. As formulagbes A, B e C, apresentaram resultado de
redispersibilidade similar, ap6s 1 ano de preparacdo, forca normal até 0,6 N, porém, o
fluido C apresentou efeito magnetoreolégico superior de EMR = 2000x e G’off= 10000
Pa e redispersibilidade apds um ano Fn = 0,39 N e W =9,4 mJ. Os resultados dos testes
realizados permitiram concluir que o fluido MR fabricado com o dispersante C
apresentou melhor equilibrio entre as propriedades medidas: G’off, Ty, EMR e, sobretudo,

redispersibilidade ap6s 1 ano de preparacéo.

Palavras-chave: fluido magnetoreoldgico, argila organomodificada, reologia.



ABSTRACT

Magnetorheological Fluids (FMR) are smart materials that, when subjected to the
influence of a magnetic field, present a response in their rheological properties. This work
presents the process of preparing and characterizing a MRF containing carbonyl iron
particles dispersed in a matrix of polyalphaolefin (PAO) oil, and different types of
organoclays (OC) as a suspension stabilization element. The selection of the thixotropic
pre-gel was made in a group of 15 options prepared using different organoclays. It was
observed that phyllosilicate OC resulted in a gel with a weak viscoelastic behavior (G '~
100 to 300 Pa and G ”~ 30 to 50 Pa) in the linear viscoelastic region, while the smectite
or bentonites formed consistent viscoelastic gels (G '~ 1 to 5 kPa and G ”~ 70 to 250 Pa).
The formulation 6 (23.067 g of PAO, 1.234 g of clay, 0.436 g of polar activator) was
selected, it showed yield stress 1y = (42.3 + 2.6) Pa, storage module G '= (2690 + 201) Pa,
cohesive energy density = 97.86 mJ / m3. Seven (A-G) stable and functional MRF were
prepared using HS / PAO iron carbonyl particles. The result of the thixotropy tests
demonstrated the values for A (147.6%), B (181.2%), C (118.3%), D (152.0%), E
(145.8%), F (140.9%) and G (114.5%) regarding thixotropic recover. The formulations
A, B and C, showed similar redispersibility results after 1 year of preparation, the normal
strength measured was up to 0.6 N. However, the fluid C showed better MR effect =
2000x , G'off = 10000 Pa, and redispersibility after one year - FN =0.39 Nand W = 9.4
mJ. The test results performed allow to the conclusion the MR fluid manufactured with

dispersant C showed a better compromise between the measured properties: G’ off, Ty, MR

effect, and most importantly, the redispersibility after 1 year of preparation.

Keywords: Magnetorheological Fluids, organoclays, rheology.
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1. INTRODUCAO

Materiais inteligentes podem ser definidoscomo materiais que variam uma ou mais
de suas propriedades quando estes encontram-se submetidos a uma acdo externa. Os
fluidos magnetoreoldgicos (FMR) sdo materiais inteligentes que quando submetidos a
influéncia de um campo magnetico, formam estruturas ordenadas e, desta forma,
aumentam momentaneamente a viscosidade de 100 a 1000 vezes [1], [2]. [3]

Os fluidos MR foram primeiramente descritos por J. Rabinow em 1948 e, desde
entdo, estudos mostraram que a proporcéo e a natureza de cada componente dos fluidos
MR sdo determinantes para as propriedades resultantes como a relacdo viscosidade off
state, viscosidade on state, tensdo de cisalhamento e durabilidade.[4] [5] A maioria das
formulacgdes de fluidos MR sdo feitas utilizando-se 0s seguintes componentes: um po de
particulas magnéticas (geralmente ferro carbonil), um O6leo carreador (geralmente nédo
magnético e de baixa viscosidade) e aditivos que visam melhorar as propriedades. [6]

Nos Ultimos anos, diversos foram os estudos envolvendo diferentes areas para a
aplicacdo de fluidos magnetoreoldgicos. Segundo estudo levantado por Sanchez Alonso
e colaboradores (2020), encontram-se trabalhos envolvendo aplicacGes desde a indUstria
automotiva até aplicacbes no campo da medicina. [7]

Os principais defeitos que ocorrem em fluidos MR s&o relacionados a oxidacgéo das
particulas, separacdo fluido e particula, instabilidade da suspensdo, degradacdo quimica
do Oleo carreador, faixa de temperatura de trabalho restrita, sedimentacdo rapida e
agregacdo permanente das particulas.[8] Uma estratégia comumente utilizada para
corrigir ou diminuir estes defeitos € a utilizacdo de aditivos na formulacdo dos fluidos
MR, o que pode levar a uma deterioracdo das propriedades magnetoreoldgicas do fluido
MR que dependem do equilibrio dos seus componentes de maneira que a composi¢do
percentual e a eventual interacdo fisico-quimica entre eles resultem no material desejado
(LIM, 2005). [9]

Argilas organofilicas, resultado da associagdo de argilas minerais com surfactantes
e outros compostos organicos que mudam suas caracteristicas, tém sido investigadas em
diferentes &reas da industria, principalmente devido ao fato de que o empilhamento das
camadas propicia 0 uso de pequenas quantidadesde argila organica para a formacao de

uma estrutura dita reologica[10, 11].

Neste trabalho foram investigadas as propriedades reologicas de 15 géis

tixotropicos preparados a partir de diferentes argilas organomodificadas como candidatas
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a aditivos estabilizantes na formulagdo de um fluido MR. Finalmente, verificou-se a
influéncia de 7 dispersantes nas propriedades de um fluido MR fabricado com 6leo PAO
e particulas de ferro carbonilo HS, em ensaios variados de reometria: varredura em
amplitude (VA), varredura em frequéncia (VF), tixotropia, varredura de campo

magnético e redispersibilidade.
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2. OBJETIVOS
3. OBJETIVO GERAL

Sintese e caracterizacdo de fluido magnetoreol6gico contendo particulas de ferro
carbonilo HS suspensas em uma matriz de dleo poli (alfa-olefina), PAO, utilizando argila
organomodificada como elemento estabilizante e aditivos dispersantes de diferente

natureza.

4. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Investigacdo das propriedades reologicas de 15 géis produzidos a partir de argilas
organomodificadas de diferentes naturezas.

e Determinacdo do gel tixotropico, apos a preparacdo de 15 géis distintos, avaliou-
se a preparacdo que apresentasse caracteristicas necessarias para a aditivacéo de
particulas e estabilizante para producédo do FMR.

e Preparo de FMR a base de 6leo PAO, com particulas de ferro HS, aditivados com
o gel tixotropico escolhido e variando-se os dispersantes utilizados. A formulagédo
deve ser tal que:

o % em peso do ferro HS aproximadamente de 90%;

o % em volume dos solidos (argila + ferro) igual a 51%;
o % em volume dos liquidos (6leo + dispersante + ativador) igual a 49%.

e Ensaio de Varredura em Amplitude visando determinacdo do modulo de
armazenamento (G’), tensdo de cisalhamento (t) e tenséo de escoamento (ty).

e Ensaio de Varredura em Frequéncia visando determinacdo de do moédulo de
armazenamento (G’), do modulo de perda (G”) e viscosidade complexa (n*)."

e Ensaio de Varredura em Amplitude, variando-se a intensidade do campo
magnético (B), visando verificar a influéncia nas propriedades reolégicas.

e Ensaio de Mag Sweep visando analisar de maneira continua a influéncia do
aumento de B nos resultados de modulo de armazenamento.

e Ensaio de Tixotropia com 3 intervalos visando verificar a regeneracdo das
propriedades dos fluidos MR.

e Ensaio de Redispersibilidade visando verificar a degradacéo das propriedades

do fluido com o passar do tempo.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo serd apresentada uma breve revisdo bibliografica contextualizando
a importancia do estudo de fluidos magnetoreoldgicos, bem como as caracterizacdes

utilizadas para a realizagdo do estudo.

3.1. Materiais Inteligentes

O desenvolvimento da sociedade humana, desde 0 homem primitivo até o homem
moderno, sempre esteve intimamente relacionado com a capacidade humana de
manipulagdo dos materiais que encontrava na natureza. Historicamente, o
desenvolvimento de tecnologia de materiais despertou grande interesse da comunidade
cientifica e esteve relacionado a pontos de virada de eras tecnolégicas. O termo “Materiais
Inteligentes” foi utilizado primeiramente no final da década de 1980, e desde entéo
tornou-se recorrente nos periodicos, estando ainda presente em diversas areas da
inddstria. [12]

Materiais inteligentes podem ser definidoscomo materiais que variam uma ou mais
de suas propriedades quando estes encontram-se submetidos a uma acdo externa.
Atualmente s&o conhecidos diversos tipos de materiais que apresentam respostas a
diferentes tipos de estimulos, dos quais é possivel citar, musculos artificiais, um termo
genérico aplicado para materiais que desempenham agdes de contragdo, expanséo e/ou
rotacdo reversivelmente em resposta a um estimulo externo, fluidos eletro-reolégicos
(ER) e magnetoreoldgicos (MR), os quais apresentam mudancas em sua viscosidade
quando submetidos respectivamente a acdo de campos elétrico ou magnético, materiais
piezoelétricos, os quais possuem a capacidade de transformar estimulos mecénicos em
respostas elétricas, ligas com memdrias de forma, as quais conseguem retornar ao seu

estado original apos a retirada do estimulo, entre outros.[8], [13], [14]

Suspensdes magnéticas sdo fluidos que apresentam varia¢Ges significativas quando

se encontram na presenca de um campo magnético. Segundo Ashtiani (2015) podemos
dividir em dois grupos distintos: ferro fluidos (mistura coloidal) e fluidos MR. [13]
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3.2.  Fluidos magnetoreoldgicos

Fluidos magnetoreoldgicos foram apresentados pela primeira vez em 1948 por
Jacob Rabinow no US National Bureau of Standards. Sabe-se que os fluidos MR
representam um tipo de fluido inteligente, no qual uma parte liquida, geralmente
composta por 6leos, graxas , entre outros é responsavel por transportar particulas ditas
ferromagnéticas (micrométricas), que quando submetidas a influéncia de um campo
magnético, tendem a se reorganizar dentro do fluido por meio de sua polarizacéo,
ocasionando uma mudanca nas propriedades reoldgicas do material. Em outras palavras,
aplicacdo de um campo magnético externo ocasiona uma reorientacdo das particulas por
meio da indugdo de um dipolo magnético resultando em interagfes muito fortes entre as
particulas. [8], [13], [15], [16]

A Figura 1 apresenta de maneira simplificada a reorganizacdo das particulas
magneéticas dentro do fluido quando este encontra-se submetido a aplicagdo deum campo
magnético. Nota-se que se trata de um processo reversivel, onde ao retirarmos 0 campo

as particulas tendem a retornar ao estado inicial.

N
® o0 © o ° Reversivel
S, .'. O A=)
® o [ J
S

Sem Campo Campo Magnético

Figura 1 — Esquema simplificado da atuacdo de um campo magnéticoem um fluido MR.
Fonte: Adaptado de Kumar (2016). [17]

Na auséncia de um campo magnético aplicado, os fluidos MR possuem
comportamento aproximado ao de liquidos newtonianos. Kumar e Ratol (2016) ressalta
que para a maioria das aplicagdes de engenharia, um modelo simples de plastico de
Bingham pode ser utilizado na descrigdo das caracteristicas essenciais de um fluido
dependente do campo.[17] Portanto, o fluido na auséncia de um campo pode ser analisado
utilizando a Equacao 1:
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T=WY Equagdo 1

Onde 7 representa a tensdo de cisalnamento (N/m?), u a viscosidade do fluido MR
sem a presenca de um campo magnético e ¥ pode ser definida como a taxa de

cisalhamento.

A tensdo de cisalhamento pode ser obtida por meio da Equacéo 2:
T=-— Equacéo 2

Onde F representa a forca de cisalhamento dadaem newtons e A representa a area
em metros quadrados. A unidade datensdo de cisalhamento é dadaem pascal (1 N/m? =
1 Pa).

A taxa de cisalhamento, por sua vez pode ser obtida utilizando a Equacéo 3:

¥ = Equacéo 3

v
h
Onde v representa a velocidade em metros por segundo e h representa o gap de

cisalhnamento em metros. A unidade dataxa de cisalhamento é dada 1/s = s.

O comportamento reologico de fluidos MR pode ser comparado a fluidos nao
newtonianos (ou seja, a tensdo de cisalhamento ndo € diretamente proporcional a taxa de
deformacao), os quais possuem tensdes de escoamento dependentes do campo magnético
aplicado, e essas caracteristicas podem ser controladas pela manipula¢do da intensidade
do campo. [7]

A propria existéncia tenséo de escoamento, definida como a tenséo a partir da qual
o fluido passaria a de fato escoar, é motivo de debate na literatura. Entretanto, em termos
pragmaticos e de aplicacdo fisica, a adogdo da existéncia da tensdo de escoamento nos
modelos matematicos € uma realidade. A partir do modelo de Bingham e da tensdo de
escoamento, foi proposta um modelo matematico para relacionar as propriedades do
fluido e alguns parametros de um freio MR do tipo disco simples. Nos fluidos MR,

quando o campo magnético € aplicado, o comportamento do fluido apresenta forca de
escoamento variavel.[18] A equagdo 1 é modificadade modo que resulta:

T= ¥+ Ty Equacdo 4
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Onde 7y representa a tensdo de escoamento, tendo valor dependente do campo

magnético B da bobina magnética e é desenvolvido em resposta a esse campo magnético
aplicado.

Outros modelos mais complexos, podem descrever com mais detalhes o
comportamento de um fluido MR. Geralmente, seguindo com uma variagdo do modelo
de Bingham e, portanto, mantendo a influéncia da tensdo de escoamento. Exemplos séo:
Herschel-Bulkley e Casson.[19]

Devido a rapidez da mudanca de estado fisico, a qual pode acontecer em cerca de
milissegundos, diversas sao as aplicacGes para fluidos magnetoreoldgicos, ressalta-se,
portanto, o uso deste tipo de material em freios magnetoreoldgicos, embreagens, entre
outros, tornando esta, uma area de elevado interesse para aplicacbes de engenharia. [20],
[21]

De maneira similar as andlises reolégicas em outros tipos de dispersoes, a reologia
de um fluido MR é determinada por meio da observacdo de sua microestrutura interna, a
qual é controlada pela fragdo de volume de particula e interagdes de particula.[22]

Em 2017, Lijesh e colaboradores desenvolveram fluidos MR objetivando alcangar
boa redispersibilidade e estabilidade na suspensdo de particulas de ferro carbonilo
(particulas ferromagnéticas), Oleo de silicone (fluido transportador), hidroxido de
tetrametil aménio (facilita a suspensdo das particulas) e &cido oleico (utilizado para
reduzir o atrito entre as particulas de ferro), visando o desenvolvimento de fluidos que
apresentassem alta tenséo de cisalhamento quando submetidos a um campo magnético e
baixa viscosidade quando em estado desligado (ou seja, sem aplicacdo de campo). Com
base nos resultados obtidos por monitoramento datensdo de cisalhamento em funcéo do
campo magnético, observacdo Optica do processo de sedimentacdo e analise do
desempenho dos fluidos sintetizados, foi possivel inferir que: i) na auséncia do acido
oleico os resultados foram imprevisiveis e aleatorios; ii) a estabilidade do fluido MR
aumentou a medida em que a porcentagem de hidroxido de tetrametil de amonio foi
aumentada; iii) os fluidos contendo 1% de hidroxido de tetrametil de aménio e 0,25% de
acido oleico apresentaram resultados mais adequados para aplicacdo em freios MR.[15]

Vezys e colaboradores (2017), objetivando determinar a sedimentacdo de cinco
diferentes tipos de fluidos magnetoreoldgicos (MRF-140CG e MRF- 122EG da
fabricante Lord, USA, MRHCCS4-Ae MRHCCS4-B daLiquids Research Company, UK

e MUDZH-3, fabricado em Luikov Heat and Mass Transfer Institute, Belarus) e a sua
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influéncia no momento de torque de um freio magnetoreol6gico, avaliaram por meio de
um redmetro a viscosidade dos fluidos quando submetidos a um campo magnético de 0-
1T. A sedimentacéo foi determinadautilizando dadosde resistividade elétrica dosfluidos
por meio de um modelo matematico proposto. Os autores concluiram que a sedimentacao
do fluido influenciou no momento de torque do freio com base nas medidas efetuadas ao
longo do tempo, foram utilizados piezo-atuadores a fim de possibilitar a redistribuicéo
das particulas do fluido, porém notou-se que apesar de misturarem, o fluido MR néo foi
capaz de reter suas condigdes iniciais, demonstrando, portanto, uma queda no torque em
funcgéo dataxa de sedimentacédo. [16]

Kumar e Ratol (2016) objetivando a preparacdo de fluidos MR para aplicagdo em
um freio magneto reol6égico desenvolveram um mecanismo por meio do emprego de
sensores de campo de magnético a fim de determinar a forca do campo magnético e torque
durante a frenagem. Em seu trabalho foram preparadas trés composi¢fes de fluidos
magneto reoldgicos dos quais, a maior porcentagem de particulas magnéticas (ferro
carbonilo) foi de 36% em peso foi utilizada para investigacdo do torque de frenagem em
velocidades de 350 rpm a 550 rpm com aplicacdo de correntes alternadas de 0 a 2,6 A.
Apesar dos diversos avancos na area os autores concluiram que o torque de transmissao
gerado no freio composto pelo fluido MR ainda era menor do que um freio hidraulico
convencional.[17]

Entretanto, apesar de apresentar caracteristicas interessantes para seu estudo e
aplicacdo, o uso de fluido magnetoreoldgicos apresenta um grave problema relacionado
a sedimentacdo de suas particulas ferromagnéticas, fendbmeno que se agrava quando o
fluido passa por longos periodos em repouso (sem que haja uma ativacdo por aplicacéo

de campo magnético).

3.2.1. Aplicacgdes de fluidos magnetoreologicos

Nos ultimos anos diversos foram os estudos envolvendo diferentes areas para a
aplicacdo de fluidos magnetoreoldgicos. Segundo estudo levantado por Sanchez Alonso
e colaboradores (2020), encontram-se trabalhos envolvendo aplicacGes desde a indUstria
automotiva até aplicagdes no campo da medicina conforme ilustrado no fluxograma da
Figura 2. [7]
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Figura 2 — Principais aplicacdes de fluidos magnetoreoldgicos adaptado de Sanchez — Alonso
etal. (2020).
Fonte: Adaptado de Sanches— Alonso (2020). [7]

Os fluidos MR foram inicialmente aplicados em amortecedores de veiculos, sendo
alguns destes ainda disponiveis no mercado. Na area da robotica, fluidos MR, vem sendo
empregados desde 2000, encontram-se publicados diferentes estudos sobre o

desenvolvimento de rob6s para as mais diferentes aplicacdes.[12]

Em 2018, um grupo de pesquisa liderado por Cha e colaboradores desenvolveram
um novo sistema haptico com seis graus de liberdade e dois atuadores magneto reol6gicos
visando aplicacdes na area biomédica. A cirurgia robotica apresenta uma limitacéo
significativa que frequentemente impede a sua aplicagdo, a qual é representada pela falta
de informacao sensorial, fato de extrema relevancia durante uma cirurgia, alguns estudos
ressaltam ainda, que a auséncia de informacéo sensorial pode ocasionar um aumento nas
lesBes intraoperatdrias. O uso de fluidos MR apresentam algumas vantagens na sua
aplicacdo em dispositivos que necessitam de continuidade do torque, fécil geracdo de
baixo nivel de torque, reversibilidade, entre outras. O aparato desenvolvido apresentou

um bom rastreamento ( sem a presenca de erros significativos) da forca repulsiva e do
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torque desejados, sugerindo portanto resultados promissores para posterior acoplamento

em robds cirurgides a serem utilizados em teleoperacéo.[23]
3.3. Componentesde fluidos de magnetoreolégicos

Dentre os principais componentes de um fluido MR é possivel ressaltar o 6leo
transportador ou fluido de base, sendo este geralmente um 6leo mineral ou sintético,
agentes de suspensdo (aditivos ou estabilizadores que evitam a aglomeracdo ou
sedimentacdo das particulas) e fracdo de volume das particulas magnetizaveis que se
encontram dispersas no fluido, estes componentes na auséncia de um campo magnéetico,
sdo o0s responsaveis pela viscosidade do material. A Figura 3 apresenta um esquema
simplificado dos principais componentes de um fluido magnetoreolégico. [7], [8], [13]

Fluidos MR
FASE DISPERSA FASE
] ) . ADITIVOS
Particulas CONTINUA Estabilizant
Magnetizaveis Fluido Base stabiiizantes
Particul: Utilizad
Cmudama Fluido de baixa Teduzira
viscosidade do viscosidade onde as instabilidade da
fluido quando na particulas suspensao e
encontram-se =
presenca de um R degradacio das
" dispersas. .
campo magnético. particulas

Figura 3 - Componentes de um fluido magnetoreoldgico adaptado de Sanchez-Alonso (2020).

Um dos grandes desafios no desenvolvimento de fluidos MR encontra-se na
estabilidade da resposta reoldgica e estabilidade quimica do fluido em funcdo da
aplicacdo de campo ao longo do tempo, portanto diversos estudos visam elucidar a
atuacdo de diferentes aditivos/estabilizadores e demais componentes de fluidos MR. [7]

3.3.1. Aditivos

Alguns fatores, inerentes a natureza fisica e quimica dos fluidos MR, influenciam
diretamente no desempenho e, consequentemente, na determinacdo e viabilidade de
aplicagcdes. Os principais defeitos que ocorrem em fluidos MR sdo relacionados a

oxidacdo das particulas, separacdo fluido e particula, instabilidade da suspenséo,
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degradacdo quimica do Oleo carreador, faixa de temperatura de trabalho restrita,

sedimentacdo rapida e agregacdo permanente das particulas.[8]

Uma estratégia comumente utilizada para corrigir ou diminuir estes defeitos é a
utilizacdo de aditivos na formulacdo dos fluidos MR. Entretanto, a adi¢cdo de materiais
ndo-magnéticos a composicdo dos fluidos MR, frequentemente, leva a uma deterioracdo
das propriedades magneto-reoldgicas, por exemplo, diminuindo os efeitos de aumento de
tensdo no estado ativado (on) e aumento do tempo de resposta; portanto, resultando em
uma indesejada queda de desempenho. Dessa forma, a formulagdo de um fluido MR com
propriedades especificas e planejadas é uma tarefa desafiadora que exige paciéncia,
experimentacdo e conhecimento para equilibrio dos componentes de maneira que a
composicao percentual e a eventual interacdo fisico-quimica entre eles resultem no

material desejado. [9]

Os principais aditivos em fluidos MR sdo aqueles relacionados a busca damelhora
da estabilidade da suspensdo. Tipicamente, aditivos estabilizantes para diminuir a
tendéncia de agregacao das particulas e aditivos tixotrépicos para retardar a sedimentacao
das particulas de ferro (maior densidade) [6]. Conforme demonstrado no trabalho de Lim
et al. (2005), a adicdo de argilas organofilicas na preparacdo de fluido MR resultou na
diminuicdo da sedimentacao e dos efeitos de aglomeracdo de particulas (floculagéo). Por

esta razdo os estudosda influéncia de adicéo deargilas e dispersantes no desempenho dos
fluidos MR tornou-se nos altimos anos objeto de estudo e interesse.[9]

Nos ultimos anos, conforme relatado por Sanches-Alonso et al. (2020), com o
objetivo de diminuir os efeitos de sedimentacdo seguida de agregacdo, uma estratégia
cadavez mais utilizada é o revestimento das particulas de ferro em suspensdo. A “casca”
ou recobrimento das particulas atua diminuindo interacdo entre elas levando a um
aumento na estabilidade contra agregacdo. Diversos materiais tém se mostrado solucbes
baratas e eficazes para revestimento de particulas magnéticas como por exemplo silica,
polissacarideos e &cido citrico ilustrado na Figura 4. (0 qual mostrou-se uma solugédo

barata e eficaz). [7]
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Figura 4 — Diagrama do recobrimento/revestimento de particulas de magnetita utilizando &cido
citrico.
Fonte: Adaptado de Divandari (2018). [24]

3.3.2. Argilasorganofilicas

Argilas organofilicas resultam da associacdo de argilas minerais (exemplos:
montmorilonita, saponita, hectorita e bentonita) com surfactantes e outros compostos
organicos que mudam suas caracteristicas. A insercdo de surfactantes dentro da estrutura
das argilas minerais, através de diferentes processos fisico-quimicos, resulta em um
material hibrido de estrutura laminar, hidrofébico e com grande area superficial [11]. No
caso dos fluidos MR, as argilas podem ser utilizadas para aumentar a estabilidade da
suspensdo de particulas de ferro ap6s o processo de gelificacao.

O processo de gelificacdo é um fendmeno complexo que ocorre como resultado de
diferentes mecanismos. De maneira simplificada pode ser entendido conforme as etapas
mostradas na Figura 5. Inicialmente, a argila que € um material com estruturas em lamelas
ou “folhas” (como um baralho de cartas) ¢ inchada (camadas se separam) por absorGao de
um meio liquido. Entéo, faz-se a dispersdo dessas camadas por aplicacdo de cisalhamento.
Este processo € otimizado pela utilizacdo de um ativador polar (e.g.: carbonato de
propileno). O resultado é um gel tixotrdpico resultado do estabelecimento de ligacbes de
hidrogénio entre as bordas adjacentes de cada placa ou camada, lembrando a organizagédo
de um castelo de cartas. A estrutura do material obtido, bem como as propriedades
reolégicas, depende do processo de sintese especialmente da etapa de cisalhamento e

natureza quimica do ativador [25].
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Figura 5 - Mecanismo de Gelificagdo de uma Argila Organofilica e a analogia de cada etapa com
um baralho de cartas.
Fonte: Adaptado de Divandari (2018). [24]

Os filossilicatos sdo materiais que possuem estruturas de planos contendo silica,
superpostos em forma de camadas. As argilas organicas sdo silicatos laminares
modificados organicamente, sdo 0s espessantes inorganicos mais amplamente utilizados
e tém encontrado muitas aplicacbes na industria de tintas e revestimentos. Na década de
30, em estudos acerca do comportamento reoldgico de alguns tipos de argilas foram
descobertas que as ditas argilas smectitas, ou argilas esmectiticas, quando submetidas a
forcas de cisalhamento em condicbes controladas de pH, apresentaram uma estrutura
similar a um gel. [26]

A smectita é formada basicamente por trés camadas compostas por silicatos, a
camada interna possui uma estrutura octaédrica de trioxido de di-aluminio (Al20O3)
cercada de estruturas de 6xido de silicio (SiO2) tetraédrico. A montmorillonita e hectorita
sdo argilas smectitas que apresentam diferenca na camada central entre suas lamelas.

A montmorillonita é um  silicato laminar de  aluminio,
[(Al3,34Mgo,66)SisO20(OH)s]Naoes, Nnas camadas centrais, a cada seis ions de aluminio
(APR*) sdo substituidos isomorficamente por fons de magnésio (Mg?*). Ressalta-se,
porém, que é quase impossivel encontrar montmorillonita pura na natureza, sendo
encontrado, portanto, frequente ions de célcio e sodio, por exemplo, em sua estrutura. Os

silicatos laminares com teor elevado de montmorillonita sdo as bentonitas. [26]
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A hectorita é um silicato laminar de magnésio, [(Als,34L1io,66)SisO20F]Nao,es, Nas
camadas octaédrica de 6xido de magnésio, a cada nove fons de magnésio (Mg?*) séo
substituidos isomorficamente por ions de litio (Li*). A compensagdo de carga se da pela
presenca de ions de sodio (Na*). Segundo Bieleman (2000) o Unico depdsito viavel do
material encontra-se préximo a cidade de Hector na Califérnia, EUA. Devido a
quantidade de impurezas, esse tipo de argila € usualmente passado por um processo de
purificacdo e/ou modificacdo, visando melhorar suas propriedades para aplicacdes

comerciais.

Pds de argila organomodificados sdo utilizados em diferentes areas da industria e
despertam grande interesse da comunidade cientifica, principalmente devido ao fato de
que o empilhamento das camadas propicia o0 uso de pequenas quantidades de argila OM

para a formacdo de uma estrutura dita reoldgica.

Segundo Aruna (2020), a utilizagdo de aditivos a base de argila no projeto de
dispositivos magnetoreoldgicos (exemplo: amortecedores MR) mostrou-se uma boa
alternativa para prevengédo de um processo acelerado de sedimentagéo e deterioragdo do
fluido MR, sem comprometer o desejado efeito MR. Processos alternativos, como
revestimento das particulas de ferro com polimeros, sdo geralmente métodos caros e

complexos para controle de estabilidade do fluido MR em comparacédo a adicdo. [10]

3.4. Caracterizactes de fluidos MR

A reologia, segundo Phan-Thien (2017), € a ciéncia que estuda a deformacéo e o
fluxo (escoamento) dos materiais. Esta definicdo remonta da fundacdo, por Binghan,
Scott-Blair e Reinier em 1929, da Sociedade de Reologia cujo slogan € o ditado de
Heréclito “Tudo escoa”, uma referéncia a ideia de que uma vez que seja dado tempo
suficiente de observacdo todo e qualquer material (até uma montanha) pode
fluir/escoar.[27]

Em termos mais praticos, a reologia é importante na caraterizacdo de materiais,
desde a fase inicial de desenvolvimento até a producdo em escala, em diversas indUstrias
como de alimentos, cosméticos, tintas e energia. E, ainda, uma ferramenta importante na
ciéncia para estudo do comportamento de materiais mais complexos pela determinacao
de importantes propriedades como: densidade, viscosidade, tensdo de cisalhamento, taxa

de deformacédo, modulo de relaxacdo, recuperacao, tixotropia. [28]
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3.4.1. Ensaios oscilatdrios

Reologicamente é possivel descrever todos os tipos de materiais de maneira a
utilizarmos dois extremos de comportamento quando estes encontram-se submetidos a
uma taxa de cisalhamento. Estes extremos sdo os liquidos viscosos ideais e solidos
elasticos ideais. Portanto os comportamentos viscoso e elastico podem ser exemplificados
por 6leos minerais de baixa viscosidade e esferas de aco rigidas, respectivamente. [28]

A Figura 6 apresenta um grafico onde é possivel observar o comportamento de
diferentestipos defluidos; fluidos viscosos ideais tem comportamento semelhante a curva
do fluido newtoniano, onde um aumento na taxa de cisalhamento é diretamente
proporcional ao aumento natenséo de cisalhamento. Nota-se, portanto, uma relacéo linear

entre a taxa e a tensdo de cisalhamento em fluidos idealmente viscosos.

Figura 6 — Curvas de fluxo de diferentes tipos de fluidos.
Fonte: Adaptado de Mezger (2014).[28]

Sabe-se, porém, que a maioria dos materiais apresentam uma combinacdo da porcao
viscosa e elastica, ou seja, podem exibir uma mistura entre 0 comportamento Vviscoso e 0

elastico quando submetidos ao cisalhamento, este tipo de resposta € denominado
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comportamento viscoelastico. Alguns fatores podem influenciar no comportamento
reologico dos materiais, o que pode ser exemplificado pelo fato de que em temperaturas
mais baixas as redes moleculares podem ser menos suscetiveis a movimentacdo, 0s
materiais em temperaturas mais baixas podem, portanto, ter a tendéncia de serem menos
flexiveis e mais rigidos, quando comparados com temperaturas mais elevadas, as quais
propiciam a movimentacdo dentro das cadeias.

Segundo Mezger (2014), testes oscilatdrios sdo utilizados para analisar materiais
viscoelasticos. Utilizando instrumentos modernos o mecanismo de movimentacao
oscilatoria € controlado eletronicamente. Quando aplicados testes oscilatérios em fluidos

idealmente viscosos, aplica-se a lei de Newton.
T (t)=n*. %(t) Equacéo5

Onde n* representa a viscosidade complexa, para uso pratico a viscosidade
complexa pode ser considerada como a resisténcia viscoelastica ao fluxo de uma

determinada amostra. Amostras com comportamento idealmente viscoso apresentam um

atraso entre a curva T ¢ a curva y com angulo de deslocamento de fase de 6 = 90 °. [28].

Ao realizarmos testes oscilatorios em materiais elésticos ideais, tais como solidos
completamente inflexiveis e rigidos, as analises sdo regidas pela lei de Hooke, ou seja,
apos um ciclo de carga, um material idealmente elastico retorna completamente ao estado
inicial (Equagao 6).

_r®

= (D)’ Equacéo 6

Onde G representa 0 modulo de cisalhamento, para uso pratico o médulo de

cisalhamento pode ser considerado a rigidez do material a ser analisado, sendo, portanto,
a resisténcia a deformacao.

Ensaios rotacionais no rebmetro podem ser realizados de dois modos baseado no
controle dataxa de deformacédo na velocidade de rotacdo da ferramenta (y) ou da tenséo
de cisalhamento (t) ou torque aplicado pelo cabegote do redmetro. Varreduras de
amplitude s@o ensaios oscilatorios executados variando-se a amplitude da taxa de
deformacdo a uma frequéncia de oscilacdo fixa. Deste ensaio € possivel obter, por
exemplo, o limite viscoelastico linear, os modulos de perda e armazenamento, bem como

verificar a existéncia e determinar o valor da tensdo de escoamento [28]. Além destes,
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ressalta-se a possibilidade de célculo da densidade de energia de coesdo de um gel por

meio do ensaio de varredura de amplitude.

Em seu estudo acerca do uso de medidas viscoelasticas para o estudo da
estabilidade e floculag&o de dispersdes concentradas, Tadros (1990) apresentou a equagéo

7, onde, a partir de G” (médulo de armazenamento na regido viscoelastica linear) e da
deformacdo critica, y,,., é possivel obter a densidade de energia coesiva (D.E.C.) em J/m?.

[29]-[31]
Ec= [/"o.dy = [ Gy, dy = % G' (Ver)? Equacdo7

A densidade de energia coesiva (D.E.C.), portanto, pode ser obtida por meio de
ensaios de reometria oscilatoria, representa um método alternativo para medir a
estabilidade por meio do monitoramento da variacdo dadensidade de energia coesiva da
emulsdo em funcdo dotempo. AD.E.C. é um importante parametro quantitativo que pode

ser utilizado na caracterizacdo da resisténcia da estrutura de uma emulsédo. [30], [31]

Varreduras de frequéncia, também chamado de oscilacdo dinamica, sdo testes
oscilatérios executados variando a frequéncia angular aplicada a amostra enquanto
mantido um valor fixo de amplitude de deformacdo. Considerando que a frequéncia é
uma grandeza inversamente proporcional ao tempo, as VF sédo testes utilizados para
estudar o comportamento da amostra frente ao tempo: resposta rapida (curto espaco de
tempo - segundos) ou lenta (grande espaco de tempo — dias ou anos). [28]

3.4.2. Tixotropia

Muitas substancias apresentam um comportamento reolégico que néo é facilmente
descrito por modelos matematicos simples. Nestes casos, a viscosidade aparente ndo é
funcdo apenas da taxa de deformacdo ou da tensdo de cisalhamento, mas também da
duracdo a que essas substancias sdo submetidas a um cisalhamento, ou seja, da sua
historia reologica. Dependendo da resposta reoldgica do material frente a passagem do
tempo, as substancias podem ser divididas em dois grupos: tixotrépicos e reopédicos (ou
antitixotropicos).[32], [33] O termo “tixotropia” reologicamente pode ser definido como
a capacidade de mudanca estrutural ou transicdo devido a influéncia de cargas mecanicas

com o tempo. [28]
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A tixotropia é um fendmeno que pode ser usualmente definido como a caracteristica
exibida por certos tipos de materiais, 0s quais apresentam diminuicdo da viscosidade
quando submetidos a temperatura e taxa de cisalhamento constantes, no entanto, ao cessar
o fluxo, ocorre uma recuperacéo parcial ou total da viscosidade. Portanto, materiais ditos
tixotrépicos podem ser interpretados como materiais onde hd uma competicdo entre o
acumulo e a destruicdo das microestruturas do material quando estes encontram-se
submetidos ao cisalhamento.[34]

A tixotropia é responsavel portanto pela mudanca reversivel da viscosidade
dependente no tempo, sendo relacionada a formacdo e destruicdo de estruturas internas
microscopicas durante o fluxo em fluidos MR. [34] N&o podendo, entretanto, ser
confundida com o processo de mudanca de viscosidade que ocorre com 0S materiais
dilatantes e pseudoplasticos. De fato, na literatura, ha trabalhos que tratam a tixotropia
como um dos fendmenos ndo-lineares de viscoelasticidade. Entretanto, em materiais que
apresentam alguma néo-linearidade viscoelastica como relaxacdo de tensdo, verifica-se
que sdo pouco ou ndo tixotropico. Ainda, os modelos matematicos de viscoelasticidade
ndo-linear, quando aplicados ao comportamento de materiais tixotropicos como
polimeros fundidos, ndo sdo capazes de descrever o aumento de viscosidade apos a
passagem do tempo da deformacdo. [19], [35]

Os testes de tixotropia portanto sdo necessarios para o estudo da regeneracdo das
propriedades dos fluidos MR. O comportamento tixotropico de um material é definido
em funcdo do tempo. Quando um material ndo retorna a suas condigdes iniciais 0s
resultados sdo expressos em porcentagem da “regeneragdo parcial” da viscosidade inicial.
[28]. A determinacdo da tixotropia pode ser feita, dentre outras maneiras, por meio da
avaliagdo da tensdo de cisalhamento com o aumento e diminuicdo da taxa de
cisalhamento, a chamada histerese na curva de fluxo do material. Tipicamente, um
material tixotrépico tem um loop de histerese no sentido horério. Outra forma de
determinar a tixotropia do material € através do ensaio de tixotropia a trés intervalos.
Onde inicialmente, faz-se o material é submetido a uma baixa taxa de cisalhamento
(intervalo 1). Entdo, no segundo intervalo (de alto cisalhamento) o material é submetido
a um alto grau de deformacédo. Finalmente, observa-se a viscosidade no intervalo 3
(também de baixo cisalhamento). Um material tixotropico, apresenta uma queda na
viscosidade durante o intervalo de alto cisalhamento, mas com a passagem do tempo a
viscosidade tende a retornar ao patamar inicial no intervalo 3, a chamada recuperacéao
tixotropica.[28], [35]
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3.4.3. Redispersibilidade

De acordo com Sousa et al (2019) o ensaio de redispersibilidade é uma variacdo do
ensaio de penetracdo ASTM D869 — 85. Para andlise da estabilidade de fluidos MR com
0 passar do tempo, o ensaio de redispersibilidade é um ensaio importante e Util
consistindo, demaneira geral, em medir a for¢a normal enquanto uma ferramenta anexada
ao cabecote do redbmetro penetra a amostra a uma velocidade constante. Deste teste é
possivel retirar a curva de Forca vs. Profundidade e comparar as curvas para diferentes
idades do fluido, por exemplo: ap6s 1 semana e 1 ano da preparacdo. Um aumento na
forca normal com o passar do tempo pode indicar a tendéncia do fluido de ocorrer
aglomeracdo das particulas de ferro e, portanto, a formacao de sedimentos duros que nao
sdo facilmente dispersos por agitacdo. Finalmente, uma vez que a curva de
redispersibilidade é uma curva de Forga vs. Distancia, a integral desta curva resulta no
trabalho executado na descida da ferramenta durante a penetracdo no material. Na Figura
7 é mostrado um diagrama esquematico do aparato de teste para a execucdo do ensaio de
redispersibilidade.[36]

[

Figura 7 — Imagem esquematica de uma lamina usada no teste de redispersibilidade de uma
amostra de fluido MR: a - lamina fixada ao cabecote do rebmetro. b — interfacear e 6leo, ¢ —
interface 6leo e sedimento, d — fundo do tubo.

Fonte: Adaptado de Souza (2019). [36]
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4. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Nesta secdo serdo apresentadas a metodologia para obtengdo das suspensdes
magnetoreoldgicas e analises de caracterizacdo do fluido realizadas no Laboratério de

Reologia pertencente a Universidade Federal de Itajuba — campus Itajubd/MG.

4.1. Materiais e equipamentos
Materiais:

e Fase ativa: Po de ferro carbonilo HS de granulometria entre 2 ~ 3um.

e Matriz: 6leo poli-alfa-olefina (PAO), densidade igual a 0,796 g/cm3 e viscosidade
a temperatura ambiente ~6,4mPa.s.

e Ativador polar: carbonato de propileno (CP) densidade de 1,204 g/cm3.

¢ Argilas organomodificadas em pd. Foram utilizadas 15 argilas, organizadas em
4 grupos comerciais, de diferentes naturezas: filossilicatos, bentonita,
montmorillonita e hectorita.

e Dispersantes: Foram utilizados 7 dispersantes, nomeados de A-G, de diferentes
naturezas ou grupos funcionais: alcoois, aminas, fosfatos, fosfatideos e fosfatidil

colina.
Equipamentos e instrumentos:

e Rebdmetro Anton Par Physica MCR 301

e Balanca analitica BioPrecisa FA2104N

e Dispersor Ultra Turrax IKA T18 Basic

e Gaussimetro Magnet Physik Dr. Steingroever GmbH FH 54
e Ultrassom

e Pipetas manuais e automaticas

e Picndmetro de vidro

4.2. Metodologia
42.1. Géis Tixotrépicos

Para obtencéo dos géis tixotropicos, foram executadas as seguintes etapas, variando

a argila utilizada. Na balanca analitica, ap6s a tara de do recipiente, fez-se a adi¢do da
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massa da matriz de 6leo PAO. Ent&o, foi adicionada a massa de argila correspondente a
5% p/p da massa do Gleo. A seguir, a mistura foi levada ao dispersador Turrax para
homogeneizagéo a 6000 rpm por 30 s. Utilizando-se uma pipeta, foram adicionadas gotas
do ativador polar (CP) a mistura, em uma razdo de 1/3 entre massa do ativador e massa
da argila. Finalmente, entdo, a mistura foi vigorosamente agitada (cisalhada) no Turrax
por 60s a 20000 rpm para homogeneizacao final. Durante esta etapa, verificou-se por
observacdo macroscopica a ocorréncia ou ndo da gelificacdo; ou seja, se a mistura final
de dleo, argila e ativador resultou um gel. Todas as amostras foram devidamente
etiquetadas e reservadas para ensaio de varredura em amplitude (VA) no redbmetro. A

Figura 8, a seguir, resume o processo de preparacao dos géis a partir das argilas.

I. Pesagem do 2. Adigdo da argila
6160 PAO (nlargila = 5%. lnéleo)

{

3. Homogeneizagao
no Turrax por30sa |
(m

6000 RPM ativador

4. Adicao do ativador
= 33.3%. my4,)

v

5. Homogeneizagao
no Turrax por60sa |-

20000 RPM

6. Testes no
Redmetro

Figura 8 — Fluxograma das etapas de preparacdo dos géis tixotropicos a partir dos 15 diferentes
tipos de argila.
Fonte: Dados do Autor.
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As amostras que, ap0s as etapas descritas, formaram um gel foram levadas ao

redbmetro para ensaio de varredura em amplitude, para determinacdo da Tensdo de

Cisalhamento (ty) e Modulo de Armazenamento (G’). A amostra com maior valor de G’e

1ty foi a selecionada como aditivo dos fluidos magneto reoldgicos sintetizados.

Adicionalmente, foi realizado o ensaio oscilatério de varredura em frequéncia para

analise da viscosidade complexa (n*) e comparacdo entre modulos de armazenamento
(G”) e perda (G”).

4.2.2. Fluidos Magnetoreolégicos

A primeira etapa na fabricacdo dos fluidos MR, foi a determinacdo experimental da

densidade do p6 de ferro carbonilo HS. Esta determinacéo de densidade foi feita através

da picnometria conforme as seguintes etapas.

1
2
3.
4

10.
11.

12.

13.

14.

Verificacdo da massa do picndmetro vazio - mpy.
Enchimento do picnédmetro com isopropanol.
Insercdo datampa e remocao (secagem) dovolume deliquido que extravasou.
Pesagem do picnémetro. Verificacdo da:

e massa do picnémetro cheio - mpc

e temperatura do liquido — Tiso
Descarte e secagem do picnémetro.
Adicdo de aproximadamente 8g de pd de ferro carbonilo HS e verificacdo da
massa da amostra — ms.
Enchimento do picnémetro com isopropanol.
Agitacdo em ultrassom por 5 minutos.
Decantacdo forcada das particulas de ferro com ima no fundo do picnémetro.
Insercdo datampa do picndmetro e remoc¢édo do liquido que extravasou.
Verificacdo da massa total do picnémetro com isopropanol e ferro HS —
Miso+HS.
Determinacdo da massa de isopropanol deslocado - md:

® Mg = (MHs + Mpc) - Miso+Hs
Determinacdo do volume deslocado de isopropanol, sabendo-se o valor de
densidade (piso) a temperatura do teste (Tiso):

e Vi=md/piso

Determinagdo dadensidade do ferro HS, considerando que V4 = Vhs:
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® pHs=MHs/VHs=Mus/ Vd

O processo foi repetido 3 vezes para determinacdo da média e desvio padrdo da
densidade do ferro carbonilo HS. Em cada rodada de testes, foi utilizada acetona e ar
comprimido nas etapas de secagem e lavagem das vidrarias para garantir a completa

remoc¢do dos materiais.

Uma vez determinada a densidade do ferro HS, bem como de todos os outros
materiais componentes do fluido, foram realizados os calculos de massa e volume para
fabricacdo dos fluidos objetivando-se que a composicdo final fosse de 49% vol/vol de
liquidos (PAO + CP + dispersante) para 51% de soélidos (argila + ferro HS). Ainda, a
relacdo em peso do ferro carbonilo HS deveria ser de aproximadamente 90% p/p. Entao,
para obtencdo dos fluidos magnetoreoldgicos, foram executadas as seguintes etapas,

variando o dispersante utilizado para preparacdo dos diferentes tipos de fluidos.

Foi observado que a ordem de adi¢do dos componentes influenciava nas propriedades
do fluido e, portanto, eles foram preparados na seguinte sequéncia. Na balanca analitica,
apos a tara do recipiente, fez-se a adicdo da massa da matriz de 6leo PAO. Entdo, o
volume objetivado do dispersante foi pipetado no recipiente, o volume de dispersante
adicionado foi correspondente a 0,8% p/p da massa do ferro. A seguir, foi adicionada a
massa de ferro HS calculada. Ent&o, a amostra foi levada para homogeneizag&o no Turrax
a 6000 rpm por aproximadamente 2-3 minutos. Apds, foi adicionada a massa de argila
correspondente a 1% vol/vol do fluido final, novamente fez-se a homogeneizagcdo no
Turrax por 30 s a 6000 rpm. Finalmente, utilizando-se uma micropipeta automatica foi
adicionado o volume do ativador, na proporcdo de 40% p/p damassa daargila. Entao, a
amostra foi submetida a agitacdo vigorosa e cisalhamento no Turrax por 60 s a 20000
rpm para gelificacdo da argila. As amostras foram devidamente etiquetadas (A-G) e
reservadas para ensaio no redmetro. A Figura 9, a seguir, resume 0 processo de

preparacdo dos géis a partir das argilas.
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1. Pesagem do
oleo PAO (mpegs = 90%. mygy)

2. Adigao do

4 3. Adi¢do do Fe HS
1spersante 3

(mygigp = 0,8%. Mpeps)

v
3. Homogeneizacio _— . 5. Homogeneizagio
no Turrax por 180sa —— 4. Adigéo Oda argila | no Turrax por 30 s a
6000 RPM (Vargila = 1%. Vtotal) 6000 RPM

4. Adigao do ativador
(Mypivagor = 40%0. Mypgii,) 20000 RPM - Tixotropia

6. Testes no Reometro
- Varredura de Amplitude

- Varredura magnética

5. Homogeneizagao
no Turrax por60sa |

- Redispersibilidade

Figura 9 — Fluxograma com as etapas de preparagdo dos fluidos magnetoreoldgicos utilizando 7
dispersantes diferentes.
Fonte: Dados do Autor.

4.2.3. Testes no rebmetro

Os testes de reometria foram realizados no equipamento da Anton Par Physica

modelo MCR 301 nas seguintes condices:

Varredura em Amplitude (VA): utilizando a ferramenta cone-placa de 25
mm de diametro, com espaco de teste (gap) d = 0,056 mm, frequéncia o = 10
rad/s, variando a deformagéo na faixa 0,001% < y < 100%, mantendo-se a
temperatura T = 25 °C.

Varredura em Frequéncia (VF) utilizando a ferramenta cone-placa de 25
mm de didmetro, espaco de teste (gap) d = 0,5 mm, deformagdo méxima y =
0,05% (dentro do regime linear), variando a frequéncia angular na faixa de
0,05 < ® <500 rad/s, mantendo-se a temperatura T = 25 °C.

Testes sob campo magnético foram realizadas VA utilizando o mdédulo
(célula) magnetoreoldgicas mostrado na Figura 10. Desta forma, pelo controle
da corrente aplicada (11=0, I.=1 e I3=2 A), foi possivel avaliar o
comportamento dos fluidos MR quando submetidos a trés condigcdes de
densidades de fluxo magnético de B1 = 0, B2 = 192 e B3 = 398 mT
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aproximadamente. A ferramenta (geometria) utilizada foi placa-placa de 20
mm de didmetro, espaco de teste (gap) d = 0,5 mm, frequéncia » = 10 rad/s,
variando a deformacdao na faixa 0,001% < y < 100%, mantendo-se a
temperatura T = 25 °C. Para cadaamostra e campo magnético foram realizadas
3 medidas (triplicata).

Figura 10 — Redmetro MCR 301 utilizado para avaliacdo das propriedades reologicas das
amostras de suspensfes magnetoreoldgicas.
Fonte: Dados do Autor.

Varredura magnética (Mag Sweep) — foi realizado com 0s mesmos
acessorios mostrados anteriormente, mas desta vez a corrente variou
continuamente entre 0-3 A, a intensidade do campo foi medida com
gaussimetro, a frequéncia de teste foi o = 10 rad/s e a deformacdo y = 0,01 %.
Tixotropia — foi realizado o teste tradicional de tixotropia com 3 intervalos,
taxa de deformacéo igual y = 0,01 s1 no primeiro e terceiro intervalos e y =
100 st no segundo intervalo (de alta deformacéo), a ferramenta utilizada foi a

placa-placa com diametro igual a 20, mantendo-se um gap d =1 mm. Os dados
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de viscosidade antes e apos o intervalo de alta deformagdo foram utilizados
para calcular a recuperacéo (%).

Redispersibilidade — para o teste de redispersibilidade, uma amostra de cada
fluido MR foi vertidaem um tubo de ensaio. O teste consistiu em fixar o tubo
na base do redmetro e verificar a forca normal medida, enquanto a ferramenta
(haste com 4 palhetas finas) descia a uma velocidade constante (v = 1 mm/s)
penetrando no material. Finalmente, as curvas resultantes foram integradas
para determinar a area e, portanto, o trabalho realizado durante o teste em mJ.
Os testes foram repetidos para cada um dos fluidos, apés diferentes periodos

(idade) de preparacdo: 3 dias, 1 semana, 1 més e 1 ano.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1.  Géis Tixotropicos

A Tabela 1 a seguir mostra a composi¢ao de cada uma das 15 argilas organizadas em
4 grupos comerciais. A Ultima coluna mostra o resultado da observacdo macroscopica da
consisténcia do material resultante, ou seja, da verificagdo visual de formacg&o de gel logo
apos o processo de agitacdo vigorosa no Turrax. Era esperado que todas as argilas, em
presenca do ativador polar, formassem gel quando submetidas a cisalhamento intenso.
Entretanto, do grupo comercial 1, composto por argilas de natureza bentonita, apenas a
namero 1 gelificou. Todas as argilas do grupo 111, argilas de filossilicatos, resultaram em
um gel pouco viscoso, quase liquido. As argilas do grupo Il e IV, ja no inicio do
cisalhamento no Turrax, formaram um material consistente e firme. Nestes grupos estao
argilas bentonitas e smectitas (montmorilonita ou hectorita) organomodificadas

Tabela 1 — Composicao dos géis tixotrdpicos a partir dasargilas organomodificadas.

Grupo Argila Massa (g) Verificacdo %o p/p Gel?
Comercial N° Oleo  Argila Ativador Argila/Total Ativador/Argila
1 22,608 1,288 0,454 5,29% 35% Sim
2 23,114 1,223 0,412 4,94% 34% Né&o
! 3 23,013 1,222 0,414 4,96% 34% Né&o
4 23,105 1,227 0,385 4,92% 31% Né&o
5 23,112 1,230 0,404 4,96% 33% Sim
6 23,067 1,234 0,436 4,99% 35% Sim
! 7 23,014 1,234 0,404 5,01% 33% Sim
8 23,020 1,230 0,408 4,99% 33% Sim
9 23,060 1,247 0,410 5,05% 33% Pouco
- 10 23,014 1,231 0,404 4,99% 33% Pouco
11 23,004 1,250 0,416 5,07% 33% Pouco
12 23,113 1,236 0,408 4,99% 33% Pouco
13 23,016 1,244 0,427 5,04% 34% Sim
v 14 23,012 1,232 0,411 5,00% 33% Sim
15 23,075 1,237 0,421 5,00% 34% Sim

Todas as argilas que formaram gel, foram levadas ao rebmetro para ensaio de

varredura em amplitude. A Figura 11 mostra a curva de tensdo de cisalhamento (1) versus
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deformacao (y) em escala logaritmica para os 12 géis analisados. E possivel observar que
0 comportamento das curvas é parecido para todos os géis, apresentando um
comportamento linear até aproximadamente 3% de deformacéo. Entretanto, existem 4
patamares claros de valores de tensdo de cisalhamento, a 1% de deformacéo € possivel
verificar o gel #12 no primeiro patamar com t = 0,13 Pa, no segundo patamar estéo o0s
géis #9, 10 e 11 com tensdo aproximada t = 2,5 Pa, acima estdo os géis #1 e 15 com
valores de tensdo da ordem de 9,25 Pa e, finalmente, com aproximadamente T = 21 Pa
estdo os géis #5-8 e 14.
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Figura 11 — Tensdo de cisalhamento (t) versus deformagéo (y) para 0s12 géis.
Fonte: Dados do autor.
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Na Figura 12, é possivel comparar os resultados de modulo de armazenamento
(G’) versus deformagdo (y) em escala logaritmica. Mais uma vez, é possivel observar os
patamares verificados no grafico anterior. No regime linear, o gel #12 apresentou valores
de médulo de armazenamento G’= 14.3 Pa. Em comparagéo, o gel feito com a argila #6
apresentou valores de mddulo de armazenamento 300x maior quando comparado ao gel
#12, G’ = 4590 Pa. Os maiores valores de G’ foram observados para os géis preparados
com as argilas #5, 6, 7 e 14.
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Figura 12 — Mo6dulo de armazenamento (G”) versus deformacao (y) para os 12 géis.
Fonte: Dados do autor.
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A verificacdo da tensdo de escoamento pode ser feita por diversas técnicas ou
caminhos. Por exemplo, pela observacdo da curva de fluxo no ensaio de deformacéo
constante ou pela medicdo do overshoot (sobremedida) de viscosidade em curvas de
inicio de fluxo. Em ensaios oscilatdrios, pela observacdo do chamado ponto de
cruzamento dos modulos, quando hd uma inversdo da preponderancia do G’ e G*’. Neste
trabalho, a determinacdo da tensdo de escoamento, foi realizada a partir dos resultados
dos ensaios oscilatérios pela curva de Mddulo Elastico e Deformagdo. Para cada uma das
argilas, por meio da curva de G’ versus y determinou-se os valores de G’ médio e
deformacao critica (ycr). Desta maneira, pela equacdo 7, pode-se calcular os valores de
Densidade de Energia Coesiva (D.E.C.) para cada gel tixotrépico. A Figura 13 mostra as
etapas de determinacdo de D.E.C. para o gel #1. O valor de G’ =978,9 Pa foi determinado
como a média dos valores de modulo elastico no patamar linear, indicado pela reta azul.

A deformacdo critica (yer = 1,31%) foi determinada como a deformacéo correspondente
a uma variag¢do de 10% de G’ (G’ — 10%G’ = 880,965 Pa).

2000
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G'- 10%.G' = 880.965
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Figura 13 — Determinac¢do de G’ ¢ MOdulo de armazenamento (G’) versus deformacio (y) para
0s 12 géis.

Fonte: Dados do autor.
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Esse procedimento foi repetido para todas as argilas e os resultados de densidade
de energia coesiva estdo demonstrados na Tabela 2. Pode-se verificar que os maiores
valores de D.E.C. foram observados para os géis formados a partir das argilas #1, 5 e 6.
Enquanto, as argilas 10, 11 e 12 apresentaram os menores valores de D.E.C., 0 que sugere

que estas argilas podem néo ser adequadas como aditivo estabilizante, uma vez que maior
o valor de D.E.C indica maior estabilidade da suspenséo.

Tabela 2 — Densidade de Energia Coesiva para 0s geis tixotropicos.

Argilas N° G’ médio (Pa) Yer (%0) D.E.C (mJ/m?3)
1 978,9 1,31 83,99
5 2691,1 0,80 85,26
6 4632,5 0,65 97,86
7 1995,0 0,83 68,72
8 2058,9 0,57 33,45
9 1934 0,72 5,01
10 132,3 0,59 2,30
11 261,3 0,46 2,76
12 14,3 0,98 0,69
13 2710,0 0,75 76,22
14 3685,5 0,53 50,79

15 767,4 1,47 82,91
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Os géis foram preparados e avaliados quanto a sua reologia, com objetivo de ser
um aditivo estabilizante na composicdo dos fluidos magnetoreoldgicos e, portanto,
retardar os processos de sedimentacgdo e agregacdo das particulas de ferro. Dessa maneira,
a priori, os geis com maior valor de tensdo de escoamento (ty) € modulo de
armazenamento (G’) sdo 0s melhores candidatos a aditivos dos fluidos MR. A Figura 14
mostra no eixo vertical, em escala logaritmica, o modulo de armazenamento (G’ em Pa)
e no eixo horizontal, a tensdo de cisalhamento (t em Pa) também em escala logaritmica.
O valor medio de médulo de armazenamento foi determinado como o valor médio de G’
na fase linear, onde o moédulo de armazenamento é aproximadamente paralelo ao eixo das
abscissas. Em materiais com tensdo de escoamento, a curva G’ vs T apresenta uma queda
brusca do valor de G’. O valor de tensdo referente a este ponto é a chamada tensdo de
cisalhamento. Dentre os géis mostradas na figura, aquele fabricado a partir da argila #14

mostrou 0os maiores valores de médulo e tensdo de escoamento, conforme mostrado na
figura G’ = 3700 Pa e 1y = 42.5 Pa.
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Figura 14 — Médulo elastico (G’) versus tensdo de cisalhamento (t) paraos géis #1, 13, 14 e 15.
Fonte: Dados do autor.
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Conforme mostrado na Figura 15, os géis #5-8 apresentaram 0s maiores valores
de G’ e 1. Especificamente o gel #6 apresentou valores de modulo de armazenamento e

tensdo de escoamento iguais a 4650 Pa e 70 Pa para G’ e 1y, respectivamente.
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Figura 15 — Mddulo elastico (G”) versus tensdo de cisalhamento (t) para 0s géis #5, 6, 7 e 8.

Fonte: Dados do autor.
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Na Figura 16, é possivel observar que os géis resultantes das argilas #9-12,
entretanto, apresentaram 0s menores valores de G’ ¢ 1y. Para os géis #9, 10 e 11 o valor
de ty foi de aproximadamente 5,5 Pa; portanto, apenas 13% da tensdo de escoamento
verificada para o gel #14. O gel fabricado com a argila #12, apresentou 0s piores

resultados de G’ e 1y dentre todos.
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Figura 16 — Mddulo de armazenamento (G”) versus tensdo de cisalhamento (t) para os géis #9,

10,11e12.

Fonte: Dados do autor.
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Com base nestes resultados, em ordem de determinar o melhor aditivo para o
fluido MR, os testes de varredura de amplitude foram repetidos em rodada tripla para os
géis fabricadas a partir das argilas #5, 6 e 14. As Figuras 17 a 19, mostram os resultados
desta segundarodada de testes para cadaum dos géis.
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Figura 17 — Modulo de armazenamento (G’) versus tensdo de cisalhamento (1) para 0 gel #5.
Fonte: Dados do autor.
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Figura 18 — Mddulo de armazenamento (G’) versus tensao de cisalhamento (t) para 0 gel #6
Fonte: Dados do autor.
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Figura 19 — Modulo de armazenamento (G”) versus tensdo de cisalhamento (t) para 0 gel #14.
Fonte: Dados do autor.
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Na Figura 20 é possivel fazer uma comparacdo diretaentre os trés géis. A Tabela

3 resume os resultados de G’ e ty médios resultantes destes ensaios.
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Figura 20 — Modulo de armazenamento (G”) versus tensdo de cisalhamento (1) para 0S géis #5,

6¢e14.
Fonte: Dados do autor.

Tabela 3 — Resultados médios e erros para Tensdo de escoamento e Modulo de Armazenamento
para os géis fabricados a partir das argilas #5, 6 e 14.

) Valor Rodada o Desvio
Argila Meédia
(Pa) 1 2 3 Padréo
Ty 37,83 33,11 25,83 29,47 + 3,64
G’ 3312,2 2801,0 3053,9 3055,7 +208,7
7 53,03 35,58 38,42 42,34 +7,65
G’ 2958.,4 2637,0 2476,0 2690,5 +200,5
Ty 44,14 43,97 38,47 42,19 +2 ,63

G’ 2708,9 1950,7 2652,7 2437,4 +344,9
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Adicionalmente, foram realizados ensaios de varredura em frequéncia para os géis
fabricadas a partir das argilas #5, 6 e 14. A Figura 21 mostra, em escala logaritmica, no
eixo horizontal a frequéncia (®), no eixo vertical esquerdo a viscosidade complexa (n*)
e no eixo vertical direito os valores de moédulo de armazenamento (G”) e médulo deperda
(G”). E possivel verificar que a 0 G’ > G”’ confirmando o carater predominantemente

elastico do gel fabricado com a argila #5.
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Figura 21 — Resultado de varredura em frequéncia para o gel fabricado com a argila #5
mostrando: viscosidade complexa (n*) — circulo, médulo de armazenamento (G”) — quadrado e 0
modulo de perda (G’”)— tridngulo.

Fonte: Dados do autor.
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O resultadoda varredura em frequéncia para o gel #6 pode ser verificado na Figura
22. Novamente, os valores de médulo de armazenamento foram superiores ao médulo de
perda, resultado esperado diante da andlise de um material em gel. Ainda, a efeito do
comportamento verificado para o gel #5, o fator de amortecimento (tang. 8) ou seja a
razdo entre 0s modulos G” e G’ para o gel #6, € similar ao observado anteriormente tang.
5 =0,06.
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Figura 22 — Resultado de varredura em frequéncia para o gel fabricado com a argila #6
mostrando: viscosidade complexa (n*) — circulo, médulo de armazenamento (G’) — quadrado e 0
modulo de perda (G™) — triangulo.

Fonte: Dados do autor.
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Na Figura 23 é possivel observar um comportamento parecido da viscosidade
complexa do gel #14 em comparacdo ao gel fabricado com as argilas #5 e 6. Pode-se
observar, também, a predominancia do carater elastico (G’>G’’). A diferenca, porém,

entre os modulos de armazenamento e perda para o gel #14 é menor que a observada

anteriormente, G’ = 7 G’ para o gel #14, ou seja, o fator de amortecimento é tang. 6 =
0,06.
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Figura 23 — Resultado de varredura em frequéncia para o gel fabricado com a argila #14
mostrando: viscosidade complexa (n*) — circulo, médulo de armazenamento (G”) — quadrado e 0
modulo de perda (G”) — triangulo.

Fonte: Dados do autor.
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De maneira geral, pode-se afirmar que o comportamento das argilas #5, 6 e 14 em
teste oscilatorio de varredura em frequéncia foi bastante similar. Conforme demonstra a
Figura 24, a viscosidade complexa para 0s trés géis tixotropicos é aproximadamente igual

durante toda faixa de frequéncia.
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Figura 24 — Resultado de varredura em frequéncia mostrando viscosidade complexa (n*) para os
géis fabricados com as argilas #5 (em vermelho), 6 (em preto) e 14 (em azul).
Fonte: Dados do autor.

Diante da similaridade do comportamento dos géis nos testes de varredura em
frequéncia, os resultados da varredura em amplitude foram determinantes na escolha da
argila a ser usada na formulacdo dos fluidos magnetoreoldgicos finais. Conforme
destacado na Tabela 3, os maiores valores de tensdo de escoamento foram verificados
para as argilas #6 e #14 (ty = 42 Pa), cerca de 43% maior que o valor de tenséo de
escoamento verificado para a argila #5 (29,5 Pa).

Analisando os valores de modulo de armazenamento entre os géis #6 e #14, o gel
fabricado a partir da argila organomodificada #6 foi escolhido para fabricar o gel

tixotropico aditivo dos fluidos MR uma vez que apresentou os maiores valores medios de
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G’. Adicionalmente, conforme anteriormente mostrado na Tabela 2, o gel #6 (97,86 J/m?3)
apresentou valor de D.E.C. quase 2 vezes maior que para o gel #14 (50,79 mJ/m3).
Conforme explicado anteriormente, foi planejado fabricar  fluidos
magnetoreoldgicos com limitacdo de fase solida (argila+particulas) em 51% vol/vol.
Quanto maior o percentual de particulas de ferro, maior o efeito magnetoreoldgico sob
campo. Por esta razdo, foi verificado o efeito de menores concentracdes de argila nas
propriedades do gel tixotropico. A Figura 25 abaixo, demonstra a existéncia de uma
correlacdo direta entre o percentual em peso deargila nas propriedades do gel tixotrépico.
De fato, conforme comparagdo entre as curvas em preto e azul, a diminuicdo de 5x da
concentracdo de argila (de 5% para 1% p/p) significou uma reducédo de 30 vezes do valor
datensdo de escoamento. A diminuicéo de apenas 20% da concentracgdo de argila (de 5%
para 4% p/p) resultou na diminuigdo de 40% do valor de G’ (de 2900 Pa para 1180 Pa),

conforme comparacao entre as curvas azul e rosa abaixo.
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Figura 25 — Mddulo de armazenamento (G’) versus tenséo de cisalhamento (t) para o gel #6
variando-se a concentragdo em peso daargila entre 1-5%.
Fonte: Dados do autor.
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A Figura 26, mostra a influéncia do percentual de argila adicionado a composigdo
do gel na viscosidade complexa medida em ensaio de varredura em frequéncia (VF).
Conforme pode-se verificar, 0 comportamento geral da viscosidade é parecido em todos
0s casos, mas 0 aumento de percentual de argila adicionado desloca a curva de n* x T para
a direita e para cima; indicando que a formulacdo com 5% p/p de argila apresenta
melhores resultados sob a perspectiva de um aditivo estabilizante.
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Figura 26 — Viscosidade complexa versus Tensdo de Cisalhamento obtida em ensaio de varredura
em frequéncia para géis produzidos com a argila #6, variando-se o percentual em peso de 1-5%.
Fonte: Dados do autor.

Dessa forma, para fabricacdo dos fluidos magnetoreoldgicos foi escolhida o gel
tixotropico sintetizado a partir daargila organomodificada#6, com concentragcdo em peso
de 5% da argila.

5.2.  Fluidos Magnetoreoldgicos

A Tabela 4 a seguir mostra a composicdo de cada um dos 7 fluidos
magnetoreoldgicos. De acordo com a literatura, hd uma grande influéncia da composi¢éo

(massa de cada componente) nas propriedades do fluido MR; por esta razdo, a pesagem
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foi feita com extremo cuidado para garantir que todosos fluidos finais obtidos atenderiam

as restricdes planejadas:

e Massa do ativadorigual a 40% damassa da argila;

e Massa do dispersante igual a 0,8% da massa do ferro HS;

e No fluido final, percentual em peso do ferro HS aproximadamente de 90%;

e No fluido final, percentual em volume daargila de 1%;

e No fluido final, percentual em volume dos sélidos (argila + ferro) igual a 51%;
e No fluido final, percentual em volume dos liquidos (6leo + dispersante +

ativador) igual a 49%.

Tabela 4 — Composicgao dos fluidos magnetoreologicos fabricados com 7 dispersantes (A-G)

] A B C D E F G peso vol.
Fluido MR
Massa (g) % %
Oleo 5007 5011 5014 4988 5000 5001 5358 i 98 453
Ferro 45,154 45151 45,150 45,158 45151 45152 45150} 88,8 50,0
Dispersante { 0,361 0,365 0,365 0,365 0,369 0368 0363 : 0,7 31
Argila 0238 0240 0239 0237 0239 0238 0238 05 1,0
Ativador { 0,095 0,098 0,094 0,095 0,097 009 009 { 02 0,6

Foi observado que a melhor maneira de se garantir a uniformidade do fluido era
preparar conforme 0s passos descritos na se¢do 4.2.2 ao inves de, por exemplo, primeiro
fazer um pré-gel tixotropico para, posteriormente, mistura-lo ao fluido. Ao final da
preparacdo dos fluidos, apos a adicdo da argila #6 e do ativador polar, todos os fluidos
(A-G) formaram um material consistente, indicando que o cisalhamento no Turrax levou
a gelificacdo da argila no interior da mistura. Entdo, os fluidos foram levados para

varredura de amplitude no rebmetro em diferentes condiges:

1. sem corrente (l) e, portanto, sem densidade de campo (B);
2. corrente | = 1A (aplicada) que resultou em B = 185 mT (medido);
3. corrente | = 2A (aplicado) que resultou em B ~ 385 mT (medido);

Portanto, para cada um dos fluidos e condigdes (corrente igual a0 A, 1 Ae 2 A),
foram realizados 3 ensaios de VA. As curvas e erros resultantes para cada fluidos estao

mostradas nas Figuras 27 a 33 seguintes. Conforme esperado, a aplicacdo do campo
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magnético resulta em mudanga brusca das propriedades reoldgicas de todos os fluidos.
De fato, acontece um salto de aproximadamente duas ordens de grandeza para 0 modulo
de armazenamento ao aplicar quando sob corrente de 1A (ou B = 185mT). Ainda, quanto
maior o campo aplicado mais definida ficaa curva G’ vs. t € mais proeminente o patamar

de comportamento linear e o ponto de definicdo da tensdo de escoamento.

Na Figura 27 é possivel verificar uma diferenca da influéncia da intensidade do
campo nos resultados de G’ e t. Este comportamento acontece para todos os fluidos, mas
é especialmente visivel para o fluido D. Existe um aumento de G’ do estado ndo ativado
para o estado ativado 1 (I = 1 A) de 5400 Pa para 1420000 Pa, respectivamente.
Entretanto, a partir deste patamar, aumentar o campo néo significa um aumento de G’.
De fato, para campo B =385 mT (I =2 A), o valor de G’ é de aproximadamente igual a
1430000 Pa. Para a tenséo de escoamento, entretanto, existe uma diferenga significativa
entre os 3 estados (ativado, B = 185 mT e B =385 mT), igual a3 Pa (I =0 A), 4100 (I =
1A)e 34400 Pa(l =2 A).
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Figura 27 — Modulo de armazenamento (G”) versus Tensdo (t) parao fluido MR A: em pretoa

curva sem campo; em vermelho, a curva com B =185 mT; em azul a curva com B =395 mT.
Fonte: Dados do autor.
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Figura 28 — Modulo de armazenamento (G”) versus Tensdo (t) parao fluido MR B: em preto a
curva sem campo; em vermelho, a curva comB =185 mT; em azul a curva com B =395 mT.

Fonte: Dados do autor.
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Figura 29 — Mddulo de armazenamento (G”) versus Tensao (t) parao fluido MR C: em preto a
curva sem campo; em vermelho, a curva com B =185 mT; em azul a curva com B =395 mT.

Fonte: Dados do autor.
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Figura 30 — Mddulo de armazenamento (G”) versus Tensao (t) parao fluido MR D: em pretoa
curva sem campo; em vermelho, a curva comB =185 mT; em azul a curva com B =395 mT.
Fonte: Dados do autor.
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Figura 31 — Mddulo de armazenamento (G”) versus Tensao (t) parao fluido MR E: em preto a
curva sem campo; em vermelho, a curva comB =185 mT; em azul a curva com B =395 mT.
Fonte: Dados do autor.
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Figura 32 — Mddulo de armazenamento (G’) versus Tensdo (1) para o fluido MR F: em preto a

curva sem campo; em vermelho, a curva com B =185 mT; em azul a curva com B =395 mT.
Fonte: Dados do autor.
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Figura 33 — Modulo de armazenamento (G”) versus Tensdo (t) parao fluido MR G: em pretoa

curva sem campo; em vermelho, a curva com B =185 mT; em azul a curva com B =395 mT.
Fonte: Dados do autor.
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Por meio da Figura 34 ¢ possivel comparar diretamente os 7 fluidos quanto aos
resultados de G’ e t sem campo. O fluido G apresentou modulo de armazenamento e
tensdo de escoamento cerca de 2 ordens de grandeza (100x) menor que para o fluido F.
Os fluidos E e F apresentaram valores de ty proximos de aproximadamente 160 Pa, ao
passo que o valor de G’ para estes dois fluidos apresentou uma consideravel diferenca,
70400 Pa e 101600 Pa, para os fluidos E e F respectivamente. De maneira geral, sem
campo existe um comportamento especifico de cada fluido relacionado. Uma vez que a
argila, o ferro HS e o éleo utilizados, bem como a quantidade de cada componente, foram

0s mesmos para todos os fluidos, esta diferenca esta associada a influéncia do dispersante

no material.
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Figura 34 — Modulo de armazenamento (G”) versus Tensdo (t) paraos 7 fluidos MR (A-G) sem
aplicacdo de campo magnetico, portanto, estado desativado ou off.
Fonte: Dados do autor.

Uma vez que € aplicado campo magnético na amostra de fluido, a influéncia das
interacBes quimicas entre 0os componentes da suspensdo, € largamente superada pelo
efeito do campo magnético nas particulas de ferro HS. A réapida reorganizacdo das
particulas em cadeias no sentido das linhas de campo, muda as propriedades do fluido

MR ¢ fazem aumentar bruscamente os valores de G’ ¢ T em comparacdo ao estado nao
ativado.
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Uma vez que a influéncia do campo ocorre apenas nas particulas de ferro HS e a
quantidade percentual em peso destas particulas é aproximadamente igual para os 7
fluidos deste estudo, quanto maior o campo aplicado mais préximo deveria se tornar o
comportamento das curvas, independentemente do dispersante utilizado. De fato,
conforme ilustram as Figuras 35 e 36, a aplicacdo de um campo magnético nas amostras
de fluido, resultam em curvas de comportamento parecido para todos os fluidos, verifica-
se altos valores de G’ e T em comparacao ao estado inativado; um patamar de linearidade
maior e definido; menor diferenga entre os valores maximos de G’ e t entre fluidos
diferentes; além de uma inflexdo bem demarcada na curva G’ e 1, indicando com clareza
a presenca de valor datensdo de escoamento de cada fluido.
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Figura 35 — Mddulo de armazenamento (G”) versus Tensdo (t) paraos 7 fluidos MR (A-G)
com aplicagdode B=185mT (I=1 A).
Fonte: Dados do autor.
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Figura 36 — Mddulo de armazenamento (G”) versus Tensdo (1) paraos 7 fluidos MR (A-G)
com aplicagdode B=385mT (I1=2 A).
Fonte: Dados do autor.

Essa similaridade do comportamento dos fluidos, quando foi aplicada uma
corrente de 2 A e, consequentemente, medida a intensidade de campo magnético B = 385
mT, esté relacionada a aproximacdo do estado de saturacdo magnética das particulas de
ferro. Uma vez atingido o patamar de saturacdo, um aumento de campo magnético ja nao
resulta em mudanca consideravel das propriedades reoldgicas do fluido MR. Este efeito

pode ser visualizado nos resultados do ensaio de varredura magnética (Mag Sweep).
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A Figura 37 destaca os resultados de Mag Sweep realizados para os fluidos
fabricados com os dispersantes A e D. No eixo horizontal, estdo os valores de intensidade

de campo magnético (B) medidos com o Gaussimetro. No eixo vertical, os valores de

modulo de armazenamento (G”) em Pascal.

Para valores pequenos de B < 10 mT, regido inicial I, observou-se uma diferenca
consideravel entre as medidas de mddulo de armazenamento dos fluidos A e D, G’ =
16600 Pa e G” = 86600 Pa respectivamente. Quando a intensidade de campo magnético
ultrapassou 11 mT, os valores de G’ para ambos os fluidos comegaram a aumentar de
forma intensa. Nesta regido (I1), pequenos aumentos no campo resultaram em grande

elevacdo do valor de mddulo elastico. Os valores de G’ para 0s fluidos A e D se
aproximaram cada vez mais com o0 aumento progressivo do campo magnético.

Entretanto, conforme indicado na fase |11, uma vez que a intensidade de campo
ultrapassou 300 mT, os valores de médulo de armazenamento para os fluidos A e D

estabilizaram em aproximadamente 1840000 Pa, quando foi atingido o patamar de
saturacdo magnética.
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Figura 37 — Ensaio de Mag Sweep para os fluidos A (preto) e D (vermelho).
Fonte: Dados do autor.
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Para a maioria das aplicagdes de fluidos MR, o objetivo é um fluido que sem
campo apresente baixa viscosidade e, portanto, escoe com facilidade diminuindo a perda
de energia por apresentar menor atrito viscoso oferecido. Na presenca de campo
magnético, espera-se que a viscosidade aumente abruptamente para que as propriedades
de tensdo de cisalhamento e médulo de armazenamento sejam tais que o fluido suporte
os esforcos mecéanicos. A Tabela 5 mostra uma comparagio entre os valores de G’ na fase
linear dos 7 fluidos sem campo e com campo magnético aplicado (B = 385 mT).
Conforme pode ser observado, o fluido G apresentou um aumento de mais de 1300 vezes
do valor do médulo elastico; enquanto, este aumento foi de apenas 16 vezes para o fluido
F. Uma analise dos dados apresentados até o momento, indica que o dispersante G
apresenta uma vantagem quanto aos resultados com e sem campo magnético, em
comparagao aos outros 6 dispersantes utilizados.

Tabela 5 — Comparagio entre os valores de G’ para os 7 fluidos frente & variagdo da intensidade
de campo magnético aplicada.

Médulo de Armazenamento G’ (1000 x Pa)

Fluido
A B C D E F G
I=0A
27,0 50,4 8,2 5,2 70,4 100,9 1,3
B=0mT
I1=2A
1820 1780 1670 1430 1460 1650 1800
B=385mT
G (24)
—— (X) 67 35 204 275 21 16 1385

G'(0 4)
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A Figura 38 mostra os resultados do ensaio de Tixotropia de 3 intervalos para 0s
fluidos A, B, D e E. No eixo vertical, em escala logaritmica, estdo os valores de
viscosidade (n) em Pa.s. No eixo horizontal, em escala linear, esti representada a
passagem do tempo em segundos. E possivel observar que os 4 fluidos apresentaram
comportamento parecido; ou seja, foi observada uma queda acentuada da viscosidade no
intervalo de deformacéo brusca e uma rapida recuperacéo apos retirada do cisalhamento.

10000 T T T T T T T T T T " T " {1 . FluidoA
] {—— Fluido B
1—=— Fluido D
1—»— Fluido E
1000 - e et 3
| ..0““"”“
100 . o T Te—

n [Pa.s]

01 T T T T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Tempo [s]

Figura 38 — Curvade Tixotropiaparaos fluidosA, B, D e E.
Fonte: Dados do autor.
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A Figura 39 mostra o resultado de Tixotropia dos fluidos restantes C, F e G.
Verificou-se também a existéncia de uma pequena recuperacao para os trés fluidos. Os
resultados de recuperacdo, ou seja, comparagdo da viscosidade entre o terceiro e 0
primeiro intervalo de teste, estdo resumidos na Tabela 6, sendo 11 0 valor da viscosidade
ao final do intervalo 1 e m3 a viscosidade média calculada no intervalo 3, entre o tempo
150-250 segundos.

10000 T

j|—a— Fluido C
1= Fluido F

m— ] Fluido G

1000

ﬂ«“
100_; A‘*-...“_m ‘\_—-————
0]

n [Pa.s]

01 T T I T T T I T I T I T I T I T
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Tempo [s]

Figura 39 — Curvade Tixotropiaparaos fluidosC, Fe E.
Fonte: Dados do autor.

Tabela 6 — Resumo do teste de tixotropiaa 3 intervalos, mostrando o resultado de recuperagéo.

Fluidos A B C D E F G
n (Pa.s) 109,0 259,0 112,0 22,7 1120,0  1480,0 23,5
n3 (Pa.s) 160,4 468,7 132,5 34,5 1633,1 2084,7 26,9
100% . :—j 147,6 181,2 118,3 152,0 145,8 140,9 1145

Os resultados dos testes de tixotropia a trés intervalos mostraram que todos 0s
fluidos MR deste estudo, em menor ou maior grau, tem um comportamento tixotropico.

Sendo importante ressaltar, entretanto, que os altos valores de recuperacdo observados
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sugerem que outros fatores podem estar envolvidos na variagdo da viscosidade no
observada no ultimo de intervalo do teste. Isto pode ser resultado da complexidade dos
fluidos ou até mesmo da ocorréncia de algum fendmeno extra de ndo lineariedade
viscoelastica durante o intervalo de cisalhamento intenso. De qualquer maneira, para
efeito de comparagdo da influéncia dos dispersantes, ressaltando que as formulagdes
mantiveram a mesma natureza e quantidade de argila, 6leo base e as particulas de ferro
utilizados, o resultado de tixotropia permite comparar os fluidos entre si. Sendo assim, a
recuperacdo daviscosidade foi menor para o fluido G (114,5%) e maior para o fluido B
(181,2%).

Para o teste de redispersibilidade, parte do volume de cada fluido preparado foi
reservado e acondicionado em tubos de ensaio conforme foto da Figura 40. Apds 3 dias
da preparacdo dos fluidos, realizou-se a primeira rodada de testes de redispersibilidade.

Esse teste foi repetido apds 1 semana, 1 més e 1 ano contando da formulagédo dos fluidos
MR.

E
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Figura 40 — Foto das amostras dos fluidos A-G utilizadas nos testes de redispersibilidade.
Fonte: Dados do autor.
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A Figura 41 apresenta o resultado do teste de redispersibilidade para os 7 fluidos
apos 3 dias de preparacdo. No eixo das ordenadas esta, em escala logaritmica, a forca
normal (N) medida pelo redbmetro durante a descida e penetragcdo da ferramenta no
material. No eixo das abscissas, em escala linear, estd representado a profundidade de
penetracdo em milimetros. Durante a descida da ferramenta, devido a grande
sensibilidade do redmetro, antes mesmo da haste entrar em contato com o material (no
ar) e na fase inicial de contato com o sobrenadante (6leo), sdo detectados ruidos na
medicdo da forca normal. A curva de redispersibilidade (3 dias) mostra que 0os maiores

valores de forca foram verificados para os fluidos E e F, enquanto os menores valores de
forca medidos foram para os fluidos D e G.
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Figura 41 — Curvas de redispersibilidade para os 7 fluidos (A-G) ap6és 3 dias de preparagao.
Fonte: Dados do autor.
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Apds uma semana de preparacdo das amostras, ndo foi observado alteracdo
significativa do comportamento da curva de redispersibilidade das amostras conforme

Figura 42. Assim como na curva de 3 dias, as maiores forgas foram verificadas
respectivamente para os fluidos magnetoreolégicos E, F, C,B A,DeG.
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Figura 42 — Curvas de redispersibilidade para os 7 fluidos (A-G) apés 7 dias de preparagao.
Fonte: Dados do autor.
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Passados 30 dias da formulacdo dos fluidos, foi possivel observar uma alteracéo
de comportamento da curva de redispersibilidade conforme Figura 43. Apesar dos
maiores valores de forca normal ainda serem verificados para os fluidos fabricados com
os dispersantes E e F; por outro lado, a curva de Forca vs. Profundidade do fluido G que
antes registrava os menores valores de forca, apresentou uma inclinagdo maior e leituras
acima inclusive da amostra A, o que sugere um possivel processo de segregacao de
particulados duros. Uma tendéncia de aumento de forca normal também foi observada
para o fluido D. Ainda assim, os maiores valores de forca normal registrados nédo
ultrapassaram 0,5 N. Com 1 més de idade, as maiores forgas foram verificadas
respectivamente para os fluidos magnetoreolodgicos E, F, D,B, C, G e A.
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Figura 43 — Curvas de redispersibilidade para os 7 fluidos (A-G) apds 30 dias de preparagéo.
Fonte: Dados do autor.
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Finalmente, ap6s 1 ano de preparacdo dasamostras, o teste de redispersibilidade
foi novamente executado e os resultados sdo mostrados no grafico da Figura 44. Os
fluidos A, B, C e F, mesmo apds 1 ano, apresentaram curvas parecidas com as respectivas
curvas de 1 més ou menos, apresentando valores maximos de forca normal menores que
0,5 N. O fluido E também manteve o tipo de curva parecido com as anteriores, porém
apresentou um aumento da forca maxima registrada de 0,5 N para 1,3 N. Ja o fluido D,
que apds 3 dias apresentava leituras baixas de forca normal, teve picos de forca
ultrapassando 10 Newtons na redispersibilidade ap6s 1 ano. Da mesma forma, o fluido G
que havia sido o fluido com menores valores de forca na redispersibilidade apés 3 dias,

passou a ser o fluido para o qual foram registrados os maiores valores de for¢a normal no
ensaio de 1 ano, na ordem de 20 N.
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Figura 44 — Curvas de redispersibilidade para os 7 fluidos (A-G) apés 1 ano de preparacao.
Fonte: Dados do autor.
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Portanto, no ensaio de redispersibilidade foi possivel observar que alguns fluidos
mesmo ap6s 1 ano da data de preparacdo, mantiveram bons resultados de
redispersibilidade como, por exemplo, o fluido C — forga normal igual 0,23 N; enquanto
outros, a exemplo do fluido G houve uma deterioracdo dos resultados de
redispersibilidade com o passar do tempo — forca normal igual a 24,40 N. Na Figura 45 é
possivel observar as 4 curvas do fluido C, o formato das curvas se mantém e, 0 mais
importante, mesmo apds 1 ano, os valores maximos de forga normal néo extrapolaram
0,4 N.
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Figura 45 — Curvas de redispersibilidade para o fluido MR com dispersante C: em cinza curva
de 3 dias, em vermelho curva de 1 semana, emazul curva de 1 mése em verdea curva de 1 ano.

Fonte: Dados do autor.
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Na Figura 46 é possivel observar as 4 curvas do fluido MR fabricado com o
dispersante G. A aproximadamente 70 mm de profundidade, ha um aumento abrupto da
forgca normal na curva de 1 ano, fato que ndo aconteceu nos ensaios de redispersibilidade

anteriores. A forca maxima e o trabalho verificados, ap6s 1 ano da preparacdo inicial,
foram de 24,40 N e 414,5 mJ.
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Figura 46 — Curvas de redispersibilidade parao fluido MR com dispersante G: em cinza curva

de 3 dias, em vermelho curva de 1 semana, em azul curva de 1 mése em verde a curva de 1 ano.
Fonte: Dados do autor.
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As curvas de redispersibilidade (Forca vs distancia) anteriormente apresentadas,
podem ser utilizadas para calculo do trabalho realizado durante a descida da ferramenta.
Pela integracdo da curva de redispersibilidade é possivel obter a éarea e, portanto, o
trabalho em mJ realizado pela ferramenta durante a descida e penetracdo no material do
tubo de ensaio. O grafico da Figura 47, mostra a evolugdo do trabalho realizado, para
cada fluido em cada um dos 4 ensaios de redispersibilidade executados ap6s 3, 7, 30 e
365 dias da formulacdo. Quanto maior a inclinacdo na reta que liga os pontos de 30 e
365 dias, maior a diferenca entre o trabalho realizado na descida da ferramenta e,
portanto, maior a indicacdo de piora dos resultados de redispersibilidade e indicagéo da

formacdo sedimentacdo e aglomeracdo de particulas. As maiores inclinacdes sdo
verificadas para os fluidos G e D.
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Figura 47 —Trabalhocalculadopelaintegracdodascurvas deredispersibilidade para os 7 fluidos.
Fonte: Dados do autor.
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A Tabela 7, resume os resultados dos ensaios de redispersibilidade para os 7
fluidos MR formulados, mostrando os valores maximos de forca normal (Fn) medidas
bem como os valores de trabalho (W) calculados pelas curvas Forca vs. Profundidade.
Apobs 1 ano, os menores valores de trabalho e forca normal foram verificados para o fluido
AW=34mle Fn=0,33 N.

Tabela 7 — Resumo dos resultados dos ensaios de redispersibilidade.

3 dias 1 semana 1 més 1ano
Fludo Fv(N) W@mJ) Fv(N) W@mMJ) Fv(N) W(mJ) Fn(N) W (mJ)
A 0,17 5,0 0,19 51 0,17 2,79 0,33 3,4
B 0,21 57 0,23 55 0,23 4,33 0,57 12,0
C 0,22 7,0 0,23 71 0,23 6,37 0,39 9,4
D 0,09 3,2 0,11 2,6 0,25 5,43 19,00 27,6
E 0,46 17,8 0,41 15,1 0,41 15,14 1,27 38,4
F 0,39 11,1 0,40 9,0 0,36 8,40 7,61 7,6
G 0,07 2,8 0,05 1,1 0,18 3,42 24,40 4145

As propriedades reoldgicas dos FMR preparados, no estado ativado, dependem
basicamente da saturacdo magnética do po e da fracdo volumétrica. Como estes
pardmetros se mantiveram constantes em todas as preparacfes, a diferenca do efeito
magnetoreoldgico representado na Tabela 8 pode ser atribuida aos tipos de aditivos

utilizados no preparo das suspensées MR. O efeito MR foi calculado como a razdo entre
os valores de tensdo de cisalhamento no estado off e ativado.

Tabela 8 — Propriedades exibidas pelas suspensdes magnetoreologicas.

Amostra Efeito MR (x) G’oir (Pa) Fn (N) (1 ano) W (mJ) (1 ano)
A 1000 30000 0,33 34
B 400 50000 0,57 12
C 2000 10000 0,39 9,4
D 10000 5000 19,00 27,6
E 130 60000 1,27 38,4
F 130 90000 7,61 7,6
G 10000 1000 24,40 414,5

E possivel observar ainda, que os diferentes aditivos influenciaram nos valores de
G’ com auséncia de campo, sabe-Se que quanto maior o valor de G’ (sem campo) maior

¢ 0 “atraso” na sedimentacdo das particulas, podendo comprometer o comportamento
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magnetoreologico. As amostras D e G apresentaram os menores valores de G’ e em
contrapartida os maiores valores de for¢a normal (Fn) e trabalho (W) ap6s um ano. Desta
maneira, as amostras D e G foram descartadas pois apesar alto valor de efeito
magnetoreologico estes apresentam baixo valor de G’, ndo apresentando bons valores de

redispersibilidade.

As amostras E e F apresentaram baixos valores de efeito magnetoreoldgico (130x)
e, em termos de redispersibilidade, valores intermediarios de forca e trabalho. Os fluidos
MR preparados com os dispersantes A, B e C apresentaram resultados similares no ensaio
de redispersibilidade ap6s 1 ano. Entretanto, o aditivo C apresenta um efeito

magnetoreoldgico de 2000x, em comparacao ao efeito MR 1000x (A) e 400x (B), sendo
mais vantajoso nestes aspectos.

Portanto, os resultados de todas as propriedades verificadas neste estudo,
conforme descrito na Tabela 8, demonstraram que a amostra de fluido MR fabricada com
0 dispersante C, apresentou a melhor combinacdo e compromisso entre as efeito
magnetoreoldgico (EMR = 2000x e G’off = 10000 Pa) e redispersibilidade ap6s um ano
(Fn=10,39 N eW =9,4 mJ). Por esta razdo, a utilizacdo do dispersante C, juntamente com
o gel tixotropico feito com a argila #6, resultou em um fluido MR funcional e estavel com
periodo de validade de um ano.



78

6. CONCLUSOES

Com relacdo aos géis viscoelasticos de argila:

Dentre as 15 argilas organomodificadas (OM) no escopo deste trabalho, apenas 3
ndo formaram gel quando misturadas ao oleo poli-alfa-olefinas. Dentre as 12
restantes que gelificaram, os resultados de reometria apontaram as argilas #5, 6 e
14 como boas candidatas a aditivo tixotropico para preparo de suspensoes
coloidais de particulas. A argila escolhida foia #6 por apresentar:
1. maior valor de tensdo de escoamento ty = (42,3 + 2,6) Pa,
2. maior modulo de armazenamento G’ = (2690 + 201) Pa.
3. maior valor de D.E.C = 97,86 mJ/m3.
Argilas de filosilicatos organomodificados (OM) resultaram em gel fracamente
viscoelastico:
o G’~100a300 Pa;
o G”~30ab50 Pana regido viscoelastica linear (VEL).
o Argilas smectitas ou bentonitas OM formaram géis viscoelasticos
consistentes:
o G’~1abkPa;
o G”~70a250Pa.
A viscosidade complexa daargila utilizada nas formulagdes MR aumenta com a

% peso, como seria de se esperar.

Com relagéo aos fluidos MR:

Utilizando-se a argila #6, foi possivel fabricar 7 fluidos magnetoreol6gicos
estaveis e funcionais, dispersando particulas deferro carbonilo HS em uma matriz
de 6leo PAO, com as composicdes inicialmente planejadas:

e Percentual em peso do ferro HS de aproximadamente de 90%;

e Percentual em volume dossolidos (argila + ferro) igual a 51%;

e Percentual em volume dos liquidos (6leo + dispersante + ativador) igual a

49%.
e Massa do ativadorigual a 40% da massa daargila;
e Massa do dispersante igual a 0,8% da massa do ferro HS;

e Percentual em volume daargila de 1%.
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O ensaio de varredura em amplitude com aplicagdo de campo magnético permitiu
verificar a abrupta mudanca das propriedades reologicas para todos os fluidos A-G. Os

maiores valores de efeito MR (10000x) foram verificados para os fluidos fluido D e G.
Os fluidos E e F, apresentaram os menores valores de efeito MR (130x).

Os resultados dos testes de tixotropia a trés intervalos mostraram que todos os
fluidos MR deste estudo, em menor ou maior grau, tem um comportamento tixotropico.
A recuperacao da viscosidade foi menor para o fluido G (114,5%) e maior para o fluido
B (181,2%). Valores intermediérios de recuperacdo foram registrados para 0s outros
fluidos: A (147,6%), C (118,3%), D (152,0%), E (145,8%) e F (140,9%).

O ensaio de redispersibilidade mostrou que para os fluidos D e G houve uma
grande deterioracdo da estabilidade da suspensdo apds 1 ano de preparacdo, conforme
evidenciado pelos altos valores de for¢a normal e trabalho mecanico registrados no ensaio
de redispersibilidade: Fn=19,00 N e W= 27,6 mJ para o fluido D e Fn=24,40 N e W=
4145 mJ para o fluido G. Ja as formulacdes A e C, apresentaram 0Otimo resultado de
redispersibilidade; mesmo ap0s 1 ano de preparacao, os resultados de forca normal foram
menores que 0,6 N. Para o fluido C, especialmente, os valores de forca normal e trabalho
apos 1 ano foram 0,39 N e 9,4 mJ, respectivamente.

Os resultados dos testes realizados permitem concluir que o fluido MR fabricado
com o dispersante C apresentou melhor equilibrio entre as propriedades medidas: G’off,
1y, efeito MR e, sobretudo, redispersibilidade apds 1 ano de preparagdo. A utilizacdo do
dispersante C, juntamente com o gel tixotrépico #6, resultou em um fluido MR funcional

e estavel pelo menos com periodo de validade de um ano.
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/. TRABALHOS FUTUROS

e Avaliar a influéncia daexposi¢éo a variagdes de temperatura para estabilidade
dos fluidos MR com os diversos dispersantes utilizados;

e Avaliar o efeito e a aplicabilidade de outras argilas organomodificadas como
base para sintetizacdo de géis tixotropicos;

e Repetir os estudos, mantendo-se o dispersante C, mas variando o gel tixotropico
usado na formulacéo.

e Aplicar o fluido MR C em um dispositivo (por exemplo, freio MR) e comparar a
performance com outros fluidos comerciais.



81

8. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[1]

[2]

3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

[10]

S. R. Patil and S. M. Sawant, “Experimental Studies on Magnetorheological Brake for
Automotive Application,” Africa’s potential Ecol. Intensif. Agric.,vol.15,n0.1, pp.
4893-4908, 2018.

S. R. Patil and R. A. Lohar, “Experimental investigations and characterization of shear
and squeeze mode magnetorheological brake,” J. Brazilian Soc. Mech. Sci. Eng., vol. 40,
no. 11, pp.1-15, 2018.

K. P. Lijesh, D. Kumar, and K. V. Gangadharan, “Design of magneto-rheological brake

for optimum dimension,” J. Brazilian Soc. Mech. Sci. Eng., vol. 40, no. 3, 2018.

M. T. Avraam, “MR-fluid brake design and its application to a portable muscular
rehabilitation device,” Eng. Sci., no. November, p. 152, 2009.

B. K. Kumbhar, S. R. Patil, and S. M. Sawant, “Synthesis and characterization of
magneto-rheological (MR) fluids for MR brake application,” Eng. Sci. Technol. an Int.
J.,vol. 18, no. 3, pp. 432-438, 2015.

A.J. F. BOMBARD, “Suspensdes Magneto-Reoldgicas de p6s de ferro carbonilo: um
estudo da influéncia das propriedades magnéticas e do tamanho das particulas,”

Universidade Estadual de Campinas, 2005.

M. A. Sanchez-Alonso, J. E. Camporredondo-Saucedo, L. G. Castruita-Avila, F.
Equihua-Guillén, A. M. Garcia-Lara, and A. A. Mufioz-Zertuche, “Magnetorheological
fluids: synthesis, properties and applications,” Respuestas, vol. 25,n0.1, pp. 184-194,
2020.

J. S. Kumar, P. S. Paul, G. Raghunathan, and D. G. Alex, “Areview of challenges and
solutions in the preparation and use of magnetorheological fluids,” Int. J. Mech. Mater.
Eng., vol. 14, no. 1, 2019.

S. T. LIM, M. S. CHO, and H. J. CHOI, “Magnetorheological characterization of
organoclay added carbonyl-iron suspensions,” Int. J. Mod. Phys. B, vol. 19, pp. 1142—
1148, 2005.

M. . N.; ARUNA, M. R.. RAHMAN, S. Joladarashi, and H. Kumar, “Investigation of
sedimentation, rheological , and damping force characteristics of carbonyl iron
magnetorheological fluid with / without additives,” J. Brazilian Soc. Mech. Sci. Eng.,
vol. 42, no.5, pp. 1-13, 2020.



[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

82

R. Guégan, “Organoclay applications and limits in the environment,” Comptes Rendus
Chim., vol. 22,n0.2-3, pp. 132-141, 2019.

J. W. Sohn, G. Kim, and S. Choi, “A State-of-the-Art Review on Robots and Medical
Devices Using Smart Fluids and Shape Memory Alloys,” Appl. Sci., vol. 8, no. 10, p.
1928, 2018.

M. Ashtiani, S. H. Hashemabadi, and A. Ghaffari, “A review on the magnetorheological
fluid preparation and stabilization,” J. Magn. Magn. Mater., vol. 374, pp. 716—730,
2015.

S. M. Mirvakili, A. Rafie, I. W. Hunter, C. S. Haines, and N. Li, “Simple and strong :
Twisted silver painted nylon artificial muscle actuated by Joule heating,” Electroact.
Polym. Actuators Devices, vol. 9056, p. 905601, 2014.

K. P. Lijesh, D. KUMAR, and H. Hirani, “Synthesis and field dependent shear stress

evaluation of stable MR fluid for brake application,” Ind. Lubr. Tribol.,vol. 69, no.5,
pp. 655-665, 2017.

J. Vézys, D. Mazeika, R. Kandrotaité-Janutiené, E. Dragasius, A. Kilikevi¢ius, and E. V.
Korobko, “Sedimentation Influence on Magnetorheological Brake Torque Moment,”

Strength Mater., vol. 50, no. 2, pp. 357-367, 2018.

R. Kumar and J. S. Ratol, “To Investigate the Braking Torque of Magnetorheological
Fluid Brake with Synthetic Magnetorheological Fluid,” Int. J. Eng. Res., vol. V5, no. 04,
pp. 211-217, 2016.

A.Z.bin Zainordin, K. Hudha, H. Jamaluddin, and N. R. bin M. Nuri, “Design and
characterisation of magnetorheological brake system,” Int. J. Eng. Syst. Model. Simul.,
vol. 7, no. 1, pp. 62-70, 2015.

J. F. Steffe and C. R. Daubert, Bioprocessing Pipelines : Rheology and Analysis.
Freeman Press, 2006.

R. M. Andrade, A. B. Filho, C. B. S. Vimieiro, and M. Pinotti, “Optimal design and
torque control of an active magnetorheological prosthetic knee,” Smart Mater. Struct.,
vol. 27, no. 10, p. 105031, 2018.

H. Sayyaadi and S. H. Zareh, “Intelligent control of an MR prosthesis knee using of a

hybrid self-organizing fuzzy controller and multidimensional wavelet NN 1,” J. Mech.
Sci. Technol., vol. 31, no. 7, pp. 3509-3518, 2017.

J. R. Morillas and J. De Vicente, “Physics of Magnetorheological Fluids,” Encycl. Smart



[23]

[24]

[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

83

Mater., no. Physics of Magnetorheological Fluids, p. 9, 2020.

S. W. Cha, S. R. Kang, Y. H. Hwang, S. B. Choi, Y. S. Lee, and M. S. Han, “Design and
control of a parallel mechanism haptic master for robot surgery using magneto -
rheological clutches and brakes,” J. Intell. Mater. Syst. Struct., vol. 29, no. 19, pp. 3829—
3844, 2018.

H. Divandari, A. Hemmati-sarapardeh, M. Schaffie, and M. Ranjbar, “Integrating
synthesized citric acid-coated magnetite nanoparticles with magnetic fields for enhanced

oil recovery: Experimental study and mechanistic understanding,” J. Pet. Sci. Eng.,
2018.

M. I. Faraz, “Rheology of Organoclay Dispersions and Modeling of Gelation Behavior
and Finding Overlap Concentration,” Arab. J. Sci. Eng., vol. 44, no. 12, pp. 10117—
10126, 2019.

J. H. Bieleman, Thickeners. Weinheim: Wiley -VCH, 2000.

N. Phan-Thienand N. Mai-Duy, Understanding viscoelasticity: an introduction to
rheology, 32 Springer International Publishing, 2017.

T. G. Mezger, The Rheology Handbook, 42. Vincentz Network, 2014.

T. F. Tadros and A. Hopkinson, “Use of viscoelastic measurements forinvestigating the
stability/flocculation of concentrated dispersions,” Faraday Discuss. Chem. Soc., vol.
90, pp. 41-55,1990.

J. Miras, S. Vilchez, C. Solans, T. Tadros, and J. Esquena, “Kinetics of chitosan
hydrogel formation in high internal phase oil-in-water emulsions (HIPES) using
viscoelastic measurements,” Soft Matter, vol. 9, no. 36, pp. 8678-8686, 2013.

J. A. Silva, “Reologia de pastas cimenticias com cinza de casca de arroz,” Universidade
Federal de Itajubéd, 2020.

A. Deshpande, M. J. Krishnan,and P. B. S. Kumar, Rheology of Complex Fluids.
London: Springer, 2010.

H. A. Barnes, J. F. Hutton, and K. F. R. S. Walters, An introduction to rheology, vol. 1.
Elsevier, 1989.

C.Yang, Z. Liu, M. Yu, and X. Bian, “The influence of thixotropy on the
magnetorheological property of oil-based ferrofluid,” J. Mol. Liq., vol. 320, p. 114425,
2020.



[35]

[36]

84

J. Mewis and N. J. Wagner, Colloidal Suspension Rheology. Cambridge University
Press, 2012.

S.R. G. DE SOUSA, “MAGNETO REOLOGIA : CARACTERIZACAO DE FLUIDOS
E GEIS,” Universidade Federal de Itajuba, 2019.



