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RESUMO

O monitoramento de estruturas € um importante campo de estudo da
engenharia, se tornando uma ferramenta essencial para a garantia dos requisitos
de seguranga e de desempenho de uma edificagdo. No Brasil € comum a
deterioragcdo precoce de estruturas, ou a permanéncia do servico mesmo apos
o final da vida util prevista em projeto. Um sistema de monitoramento pode
contribuir para que a infraestrutura do pais possa cumprir seu papel com
segurancga. Dentro de um sistema de monitoramento, os sensores possuem a
funcao de fornecer informacdes sobre a deformabilidade dos elementos que
compdéem a estrutura. Este trabalho propdem a elaboracdo de um sensor de
deformagédo utilizando nanotubos de carbono (NTC), material que apresenta
propriedade piezo-resistiva, que significa que ha uma relagao entre a resisténcia
elétrica do material e o estado de deformagao a que ele esta submetido. Para
isso foram utilizados corpos de prova de argamassa prismaticos com o sensor
de NTC aplicado em uma das faces e um extensémetro elétrico na face oposta.
Esforcos ciclicos de compressao foram aplicados nos corpos de prova e a
deformabilidade destes foram monitoradas pelo sensor de NTC e o
extensbmetro elétrico e registrados por um sistema de aquisicdo de dados
comercial. Com os resultados foi possivel obter a relacdo entre o sinal piezo-
resistivo do sensor de NTC e a deformacgao aplicada no corpo de prova, medida
pelo extensdmetro elétrico. A relacdo obtida € exponencial e se provou
reprodutivel. O método de fabricacdo do sensor de NTC foi considerado viavel,

porém, ainda ha necessidade de aprimoramentos.

Palavras-chave: nanotubos de carbono, sistema de monitoramento, sensor de

deformacao, piezo-resistividade, argamassa



ABSTRACT

To guarantee the safety of any building structure, a Structural Health Monitoring
(SHM) system is essential. In Brazil, a common situation is the deterioration of
infrastructure and/or continuous use of it after the end of the life span. A Structural
Health Monitoring system can help the country’s infrastructure fulfill its expected
performance with safety. In an SHM system, a sensor has the purpose of
providing information on the deformations of an element that is part of the
structure. This study aims to explore a strain gage using carbon nanotubes
(CNT). This fact is based on the CNT piezoresistivity property: the CNT electrical
resistance is related to its current strain state. Mechanical tests were performed
using prismatic mortar specimens, applying the CNT sensor at one face and an
electrical strain gage on the opposite face. Cyclic compressive stresses were
applied to the specimens and their corresponding strains monitored by the CNT
strain gage as well as by the electrical strain gage. These strains were acquired
by a commercial data acquisition system. With the results, it was possible to
establish a relationship between the strain measured by the strain gauge and the
piezoresistive response of the CNT sensor. This relation was exponential, and it
was proved reproducible. The method used to manufacture the CNT sensor was

considered viable, but it still requires improvements.

Keywords: carbon nanotubes, structural health monitoring, strain gage,

piezoresistivity, mortar.
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1 INTRODUCAO

1.1 Consideragoes Iniciais

No Brasil e no resto do mundo, o setor da construcao civil lida com a deterioragao
da infraestrutura dos paises, principalmente estruturas antigas ainda em servigo
mesmo apos o fim de sua vida util de projeto. Dados fornecidos pelo SINAENCO
(Sindicato Nacional das Empresas de Arquitetura e Engenharia Consultiva)
mostram que, em 2007, a cidade de Sao Paulo contava com 240 pontes e
viadutos, 75 passarelas e 700 pontilhdes, com valor total estimado em 7,8
bilhdes de reais. O total de despesas em manutencgao por ano dessas estruturas
era equivalente a 30 milhdes, representando 0,38% do patriménio de obras de
arte da cidade. O relatério da SINAENCO (2007) chama a atengcdo de que
estudos internacionais apontam que deve ser investido pelo menos 2% do PIB
para a manutencdo. Este fato revela um cenario complexo para um pais cujas
principais obras federais datam da década de 1960, de acordo com a institui¢ao.
No Brasil ha varios exemplos de obras degradadas com a agao do tempo e do

uso como consequéncia da inexisténcia de politicas de manutengao periodica.

Um caso notorio ocorreu em 15 de novembro de 2018 num viaduto da Marginal
Pinheiros em S&o Paulo, que cedeu cerca de dois metros, como mostra a figura
1.1. O viaduto foi interditado por quatro meses, prejudicando o sistema viario da
regido e gerando prejuizos incalculaveis para a cidade. Este acidente motivou a
execugao de vistorias emergenciais em 33 edificagdes, das quais 16 foram
identificadas em niveis alarmantes de degradacéao, de acordo com informagdes

fornecidas pela prefeitura de Sdo Paulo (2019).



Figura 1.1: Colapso em viaduto da Marginal Pinheiros, Sao Paulo. Fonte: Revista Veja,
noticia de 16/11/2018.

Esses acontecimentos indicam que a licdo nao foi aprendida, pois ainda é
recorrente a interdicdo de estruturas nas cidades brasileiras. Outro exemplo
desta realidade é a Ponte dos Remédios em S&o Paulo que teve acesso
bloqueado em junho de 1997 devido ao surgimento de uma fissura com abertura
de 15 cm, de acordo com Assis (2007). Em novembro de 2001 a mesma
estrutura foi interditada, dessa vez por conta do desabamento da mureta de

protecédo da ponte.

Neste contexto, o monitoramento de estruturas se torna ferramenta essencial
para garantir os requisitos de servico e seguranga de uma edificagdo. Em
oposigao a equivocada politica de remediagao de problemas, um programa de
monitoramento fornece informagdes para a detecgéo e prevencao de possiveis
patologias de uma edificagcéo. O investimento em monitoramento se justifica pelo
alto custo financeiro e social envolvido na recuperagao de estruturas apos a
deflagracédo de problemas mais graves como fissuras, trincas, deformagdes

excessivas e até mesmo colapso.



Um sistema de monitoramento € composto por sensores, equipamentos de
aquisigao e armazenamento de dados e um sistema de analise de dados. Este
conjunto sera capaz de fornecer informagdes com confiabilidade suficiente,
identificando anomalias no comportamento de uma estrutura. A partir das
informagdes fornecidas pelo sistema de monitoramento, pode-se tomar decisdes
em tempo habil para a recuperagao e reforgo estrutural no local em que foram
identificados danos. Os dados fornecidos podem identificar também situagcdes
alarmantes, permitindo a evacuagao de pessoas e equipamentos, evitando a

perda de valores e vidas.

Os sensores que compdem o sistema de monitoramento cumprem um papel
fundamental para a apuragdo do comportamento de uma edificacdo. Este
instrumento faz a leitura de uma ou mais caracteristicas de interesse de um
elemento da estrutura, como por exemplo temperatura, dimensdes geométricas,
movimentos relativos, estado de deformacéao e carga e ocorréncia de vibragdes.
Os dados fornecidos pelo agrupamento de sensores sado convertidos em

medidas fisicas, possibilitando um parecer sobre o desempenho da estrutura.

1.2 Justificativa

Levando em consideragao a importancia de um sensor para um sistema de
monitoramento, este trabalho propdem o desenvolvimento de um sensor de
deformagao utilizando nanotubos de carbono, visando sua aplicagdo em
sistemas de estruturas auto monitoradas. Esta tecnologia promete entregar um
sensor mais sensivel e versatil, comparado aos extensébmetros elétricos,

convencionalmente utilizados para a medida de deformagdes em engenharia.



A nanotecnologia se tornou um eminente campo de atuagéo nas ultimas décadas
em fungdo das propriedades excepcionais encontradas em nanomateriais,
permitindo o desenvolvimento de tecnologias inovadoras. A utilizacdo de
nanotubos de carbono (NTC) como sensor apresenta grande potencial e o
desenvolvimento de pesquisas com esta tematica sdo fundamentais para a

consolidacdo do conhecimento.

1.3  Estrutura da Dissertacao

Este trabalho é organizado em capitulos que seguem uma sequéncia légica de
forma a construir todo o conhecimento necessario para o assunto abordado. Os

conteudos apresentados em cada capitulo sao:

e Capitulo 2: Objetivos da pesquisa, divididos em objetivos gerais e

especificos.

e Capitulo 3: Revisao da literatura relevante ao assunto do trabalho. Aborda
as propriedades elétricas, mecanicas e de dispersdo dos nanotubos de
carbono. Trata sobre sistemas de monitoramento e o conceito de
materiais inteligentes. Apresenta uma revisdo sobre sensores de
deformagéo e a literatura relativa a sensores de deformacao utilizando
nanotubos de carbono (NTC) no formato de filme. Aborda também os

conceitos por tras dos ensaios de caracterizacdo empregados.

e Capitulo 4: Apresenta a metodologia desenvolvida, com informacdes
sobre os materiais utilizados, processos de producéo de corpos de prova
e fabricacao do sensor de NTC. Apresenta informacgdes sobre o sistema

de aquisicdo de dados e os procedimentos experimentais aplicados.



Capitulo 5: Exibe os resultados obtidos juntamente com uma discussao
sobre as informacdes produzidas, remetendo aos conceitos apresentados

na revisao bibliografica do capitulo 3.

Capitulo 6: Organiza as conclusdes obtidas a partir da interpretagéo dos

resultados.

Capitulo 7: Sugestdes para estudos futuros
Capitulo 8: Bibliografia utilizada no estudo.
Apéndice A: Historico de desenvolvimento do sensor de nanotubos de
carbono. Apresenta a experiéncia obtida ao longo das propostas de

prototipo.

Apéndice B: Dados brutos obtidos e os scripts utilizados nos ensaios

mecanicos.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O objetivo deste trabalho é desenvolver um sensor de deformagao utilizando
nanotubos de carbono para sistemas de monitoramento. A aplicacdo deste
sensor ocorre superficialmente sobre um componente de interesse da estrutura,

tal qual uma tinta, com propriedades piezo-resistivas.

2.2 Objetivos Especificos

Obter as seguintes caracterizacdes do sensor de nanotubos de carbono:

a) Reologia da tinta piezo-resistiva;

b) Comportamento piezo-resistivo do sensor a partir de ensaios mecanicos
de compressao ciclicos em corpos de prova argamassa, comparando a

resposta do sensor com um extensédmetro elétrico convencional;

c) Qualificagdo do ruido observado no sensor através de ensaios em
repouso e voltametria ciclica com a tinta piezo-resistiva e os

componentes que a constituem;

d) Morfologia da tinta aplicada como sensor através de Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV).



3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 Nanotubos de Carbono

A invencao dos nanotubos de carbono por lijima (1991) no final do sec. XX
revelou a comunidade cientifica um novo material com caracteristicas
excepcionais e que apresenta potencial para promover grandes revolugdes em
diversas areas da tecnologia de materiais, como exposto por Siddique e Mehta
(2014). O crescimento das atividades comerciais relacionadas a este material
ocorreu de forma substancial na ultima década. De 2006 a 2011, a capacidade
de produg¢ao mundial de nanotubos de carbono aumentou pelo menos dez vezes.
No final deste periodo, o numero de publicacbes anuais relacionadas a
nanotubos de carbono foi superior a 24 mil e se estimou uma producdo de
nanomateriais baseados em carbono acima de 4000 toneladas por ano, de
acordo com Volder (2013). No contexto internacional, varias companhias estao
investindo em nanotecnologia para diversas aplicagdes inovadoras, como
condutores transparentes, interfaces térmicas, tecidos antibalisticos e hélices

para turbinas edlicas.

Nanotubo de carbono pode ser considerado como uma ou mais folhas de grafeno
(camada monoatdémica e poliaromatica de atomos de carbono posicionados em
hexagonos) torcidas na forma de um cilindro, como demonstrado na figura 3.1.
Este material pode ser classificado como nanotubo de carbono de parede
simples (NTCPS) se for constituido por somente uma parede ou como nanotubo
de carbono de paredes multiplas (NTCPM) caso seja formado por mais de uma
folha de grafeno, conforme mostra a figura 3.2. E importante entender a diferenca
entre os tipos de nanotubo, para que se possa compreender suas diferentes

propriedades.



Folha de Grafeno NTCPS

Figura 3.1: Representacdo de um nanotubo de carbono de parede simples
(NTCPS).
Fonte: Adaptado de Parveen (2013).

Figura 3.2: Representagdo de um nanotubo de carbono de paredes multiplas
(NTCPM).
Fonte: Parveen (2013).

O didmetro de um nanotubo é da ordem de alguns nanémetros (10°m) e seu
comprimento longitudinal na faixa de micrémetros (10°m), o que confere a este
material uma combinacdo de propriedades moleculares com propriedades de
substratos solidos, conforme Souza (2015). O vinculo existente entre os atomos
de carbono que constituem uma parede é devido a ligagdes covalentes,
enquanto a interagdo entre nanotubos de carbono individuais ou dentro da
estrutura de NTCPM ocorre por forgas de van der Waals. O espagamento entre
as paredes de um nanotubo de carbono varia entre 0,34 e 0,39 nm, dependendo
do didmetro total. O didametro minimo tedrico que um NTC pode apresentar € na

ordem de 0,4 nm, pois com valores menores a curvatura da parede de grafeno



nao permite uma estabilidade termodinamica, de acordo com Sinnott e Andrews
(2001).

As propriedades de um NTCPM dependem mais da orientacdo e do grau de
perfeicdo das folhas de grafeno que o constituem do que outros fatores (como a
quiralidade das folhas), conforme Sinnott e Andrews (2001) e Bhushan (2003).
Segundo Bhushan, a orientagao das folhas pode ser tratada como uma questéo
de “textura”, que se relaciona com a descontinuidade do eixo longitudinal do
tubo. Este desvio pode ser nulo no caso de paredes completamente
concéntricas. Caso seja diferente de zero, ha a formacao de texturas do tipo
espinha de peixe (herring-bone) e do tipo bambu (bamboo), conforme mostram
as figuras 3.3 e 3.4. Ainda segundo o autor, o grau de perfeicdo ou a
“nanotextura” do grafeno, pode ser quantificada por microscopia por transmisséo
de elétrons, de acordo com o esquema da figura 3.5. Textura e nanotextura
dependem das condi¢cdes de sintese do nanotubo. Enquanto a textura € uma
caracteristica permanente e que s6 pode ser alterada por tratamentos severos
de degradagdo, a nanotextura pode ser modificada e até revertida por

tratamentos em temperaturas elevadas (2000 °C) ou tratamentos quimicos com

condigdes leves de oxidacao, conforme Bhushan (2003).

Figura 3.3: Morfologia do tipo Bambu-Herringbone. Microscopia por
transmissao de elétrons. Fonte: Bhushan (2003).

Figura 3.4: Morfologia do tipo Bambu concéntrico. Microscopia por
transmissao de elétrons. Fonte: Bhushan (2003).
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Lj f,]

L, — Comprimento sem distorgéo
L, —Comprimento distorcido

N — Numero de folhas de grafeno empilhadas no comprimento sem
distor¢ao

g - Angulo de distorcéo

Figura 3.5: Parametros que quantificam o grau de perfeicao de folhas de
grafeno.
Fonte: adaptado de Bhushan (2003).

Dependendo do processo de sintese, € comum encontrar imperfeicdes e
variagbes estruturais nos nanotubos. Varios tipos de defeitos podem ser
observados ao se analisar as jungdes e as pontas do NTC e existe uma influéncia
dessas imperfeicdes nas propriedades mecanicas e de transporte elétrico, de
acordo com Pan et al. (2000). Falhas e desvios na superficie dos NTC serao
responsaveis pelo surgimento de vinculos entre nanotubos individuais,
caracteristica importante em aplicagdes elétricas. Um dos defeitos possiveis é o
surgimento de anéis aromaticos em formato de pentagono e heptagono, também
chamado de defeitos 5-7, exemplificado na figura 3.6.

Figura 3.6: Defeitos 5-7 na superficie de um nanotubo devido ao surgimento de
pentagonos e heptagonos. Fonte: Pan et al. (2000).
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3.1.1 Propriedades elétricas

Pode-se dizer que a estrutura eletrébnica de um NTCPM depende tanto da
orientagdo quanto do raio de curvatura imposto as camadas de grafeno que o
compdem, de acordo com o exposto no item anterior. Esta relagao existe, pois,
o caminho pelo qual ocorre o transporte de elétrons esta sujeito as

caracteristicas morfoldgicas do nanotubo de carbono.

Segundo trabalho de Wang et al. (2017), cada carbono presente no grafeno
possui trés ligagdes tipo o originadas de orbitais hibridos sp?. O orbital p restante
de cada atomo de carbono é perpendicular ao plano e forma uma ligagéo tipo ©
ao longo de todo o grafeno. Os elétrons m possuem mobilidade e podem se
movimentar no plano, o que torna o grafeno um condutor com o6timas
propriedades elétricas. Ao formar um nanotubo, ocorre uma superposi¢cao de
nuvens de elétrons, gerando sub-bandas unidimensionais. Dependendo das
condigbes de contorno (quiralidade, curvatura da parede), o nanotubo tera
comportamento metalico ou de semicondutor com gap inversamente
proporcional ao diametro, como demonstrado por Sinnott e Andrews (2001),
Bhushan (2003) e Wang e Bao (2015). Isso significa que dentre os NTCPM
existem grandes variagbes da capacidade de condugdo, a medida em que a
curvatura das paredes diminui quando se aumenta a quantidade de camadas.
Outro fator relevante é a variagao das propriedades elétricas como consequéncia
de deformacdes aplicadas ao nanotubo, uma vez que ocorrem mudancas no
posicionamento das superposicoes de nuvens de elétrons, de acordo com
Bhushan (2003). Este fenbmeno promove uma piezo-resistividade intrinseca nos
nanotubos. Estudo de Tombler et al. (2000) apresenta as propriedades
eletromecanicas de um NTC sob aplicacdo de esforgo transversal ao seu
comprimento através da ponta de um microscépio de forga atdbmica (Afomic
Force Microscope — AFM). A deformacéo sofrida pelo NTC promove a distorgéo
de alguns vinculos sp? em suas paredes, os tornando do tipo sp3. Este fendmeno
diminui a densidade de elétrons =, reduzindo a condutividade do nanotubo de

carbono.
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3.1.2 Propriedades mecénicas

A hibridizag&o sp? dos orbitais atdmicos do grafeno em um estado curvo oferece
uma grande estabilidade a deformacédo para os nanotubos de carbono. Os
vinculos existentes sdo mais fortes do que no diamante, evidenciado pela
diferenga entre os comprimentos das ligagdes C-C nos dois materiais (0,142 nm
contra 0,154 nm para o grafeno e diamante respectivamente), conforme
Bhushan (2003). A resisténcia a tragao de NTCPS pode ser até vinte vezes maior
que a do aco e alguns estudos apontam valores acima de 100GPa, de acordo
com Parveen (2013) e Siddique e Mehta (2014). Se espera que NTCPM sem
defeitos também apresentem valores altos de resisténcia a tragdo, uma vez que
a combinagdo de tubos concéntricos ndo deve prejudicar o comportamento
mecanico, desde que as pontas dos nanotubos estejam fechadas, evitando o
deslocamento relativo entre as paredes. O trabalho de Yu et al. (2000) mostrou
resisténcias de até 63 GPa, avaliando tensdes aplicadas a um NTCPM em
microscoépio de varredura de elétrons, como demonstrado na figura 3.7. Por outro
lado, ensaios com NTCPM defeituosos apresentaram resisténcia a tragao

inferior, conforme trabalho de Gao et al. (2000).

Figura 3.7: Avaliagéo da resisténcia a tragdo de um NTCPM.
Fonte: adaptado de Yu et al. (2000).
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3.1.3 Disperséao

Para a grande maioria dos processos de integragdo ou fabricacdo de
nanocompostos, ha a necessidade de se obter uma suspensao de nanotubos de
carbono homogeneamente dispersa. Contudo, uma dispersao eficiente se torna
uma tarefa complicada para este material, uma vez que ocorre uma forte
interacdo atrativa entre os nanotubos de carbono, pelas forgas de van der Waals,
como exposto por Huang et al. (2006) e Piao et al. (2017). Estas forcas de
atragdo promovem uma tendéncia a aglomeragdo que pode reduzir

drasticamente a capacidade dos nanocompdsitos.

Para atingir uma boa dispersdo de nanotubos de carbono em uma suspensao,
alguns processos vém sendo utilizados. Os métodos de mistura fisica promovem
uma dispersdao através da aplicacdo de forgcas mecanicas externas, como
ultrasonicagado e moagem, que reduzem o tamanho dos aglomerados. De forma
complementar, os métodos quimicos induzem modificagcdes nas propriedades da
superficie do nanotubo, seja pela inclusao de grupos quimicos ou pela alteracéo

da carga superficial por adsorcao de moléculas, de acordo com Piao et al. (2017).

Um dos grandes potenciais de aplicagao dos nanotubos de carbono ¢ através de
sua incorporacdo em materiais usuais de engenharia, adquirindo novas
funcionalidades. Este novo nanocomposto pode possuir uma ou mais
propriedades acentuadas em comparagdao com o material original. As areas de
aplicagao incluem nanocompdsitos poliméricos e cimenticios e aplicacdes

biologicas e eletronicas.
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3.2 Auto Monitoramento

Uma estrutura possui varios requisitos de seguranga, durabilidade e de
desempenho que devem ser efetivamente assegurados por um prazo extenso.
Ao longo do tempo, uma edificagdo pode se deteriorar, prejudicando seu
desempenho e durabilidade, ou sofrer danos severos por acidentes de servico,
cargas nao previstas e agdes naturais como vento, chuvas e terremotos. A
tecnologia de auto monitoramento fornece maneiras para se avaliar o estado de
uma estrutura no decorrer de sua vida util, para que se garanta o cumprimento
de suas expectativas de servico e a sustentabilidade do projeto, conforme
Jinping e Hui (2010). Em se tratando de estruturas de grandes dimensdes, um
colapso pode significar perdas de recurso financeiro e até mesmo de vidas, o

que justifica o monitoramento em tempo real das condigdes estruturais.

Estruturas e materiais inteligentes fazem parte do campo da tecnologia em que
se integra aplicagdes usuais com novas capacidades de sensoriamento e de
controle. Materiais inteligentes possuem uma ou mais propriedades que se
alteram conforme acbes externas como temperatura, umidade, pH, esforgo
mecanico, campos elétricos ou magnéticos. Ao serem adotados em um sistema
auto monitorado, possuem a habilidade de “sentir” seu ambiente, atuando de
forma semelhante a um organismo vivo, como sugere Mohamed (2017). Surge,
portanto, a oportunidade de empregar materiais inteligentes em infraestruturas
da construcao civil. Se trata de um campo de estudo emergente com diversas
possibilidades de aplicagbes que incluem monitoramento de patologias
construtivas, controle estrutural, verificagdo de dano e integridade. Entre os
potenciais beneficios dessa tecnologia pode-se citar o ganho de confiabilidade,
durabilidade e desempenho de estruturas e reducéo dos custos e operagdes que
envolvem o ciclo de vida de uma construgdo, com consequente reducao de

emissdes poluentes ao meio ambiente, conforme Han et al. (2015).
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De acordo com Assis (2007), o uso da monitoragdo desde a fase construtiva
também é recomendavel, pois permite a identificacdo de problemas ou danos
estruturais em estagios iniciais, o que garante a adog¢ao de solugdes em tempo
habil. Dessa forma se aumenta consideravelmente a vida util da edificacéo, o

que justifica o investimento em um sistema de monitoramento.

3.2.1 Materiais inteligentes

Considera-se um material inteligente aquele que a partir de uma configuracéo
inicial, se altera conforme um estimulo especifico, produzindo um sinal. Pode-se
distinguir um material inteligente de um convencional através de algumas

caracteristicas fundamentais, de acordo com Mohamed (2017):

- Reagao imediata: resposta em tempo real,

- Comportamento transiente: resposta em mais de um estado;
- Auto atuacgao: resposta interna ao material;

- Seletividade: resposta discreta e previsivel;

- Reacao local: resposta ocorre no local do estimulo externo.

Um material adquire sua “inteligéncia” através de métodos como alteragdes de
composi¢ao, processamentos especiais, introducado de defeitos e modificacdes
de microestrutura. Podem ser classificados em ativos, com capacidade de
converter um estimulo em forga mecanica (pode ser utilizado como atuador ou
transdutor) ou passivos, sem a capacidade de transducao de energia (pode ser
utilizado somente como sensor). Através da alteracao das propriedades por
estimulos externos, cria-se mecanismos de sensoriamento, atuagao e controle
no qual o material percebe o estimulo, reage de maneira previsivel e retorna a
um estado conhecido assim que o estimulo é removido. Entre as funcionalidades

exibidas por materiais inteligentes, estdo os fenbmenos de piezo-resistividade
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(variagdo de resisténcia elétrica em fungdo de deformagdo mecanica), piezo-
eletricidade (geracao de diferengca de potencial elétrico devido a um esforgo
mecanico aplicado e vice-versa), sensibilidade térmica, sensibilidade a pH e
cromogénia (mudanga de coloragdo em funcdo de alteragdes elétricas, dticas e

térmicas), de acordo com Kamila (2013).

3.2.2 Sistemas auto monitorados

Na ultima década, o desenvolvimento de estruturas monitoradas (Structural
health monitoring — SHM) aplicadas a construgdo civil atraiu interesse de
cientistas e engenheiros, com projetos bem-sucedidos apresentados na
literatura. O emprego desta tecnologia visou em sua grande maioria, edificagdes
de grande porte tais como estadios, tuneis, torres e pontes. Patrocinada pela
unido europeia, a instituicdo SAMCO (Structure assesment, monitoring and
controlling) publicou em 2006 um guia para estruturas auto monitoradas
(Guideline for Structural Health Monitoring), com objetivo de divulgar e promover
esta tecnologia. Nesta especificagdo, se definem os principais topicos para o
estabelecimento de um programa de monitoramento: procedimentos
preliminares, condicbes e equipamentos de medi¢cdo, caracteristicas de
sensores, parametros de desempenho e valores limites, aquisicido/analise de
sinais e tratamento dos dados. Outras normas e especificacbes podem ser
consultadas com instituicoes cientificas internacionais, como exposto por Li et al.
(2016).

Um sistema auto monitorado € composto por sensores, equipamentos de
aquisicado e transmissdo de dados, uma base de dados e um sistema de
diagndstico. A efetividade de um programa de monitoramento estd na
capacidade de revelar em tempo habil uma anomalia existente na estrutura. A
grande quantidade de dados coletados pelo sistema permite estimar o nivel de
seguranga e localizar o dano. A implementagdo de um sistema SHM visa

normalmente um ou mais objetivos, de acordo com Li et al. (2016):
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- Detectar cargas externas para predizer a seguranca de uma estrutura;

- Adquirir evidéncias para o planejamento, inspecgao, reabilitagéo,
manutengao e reparos, assim como avaliar a efetividade dessas
atividades.

- Adquirir dados in-situ para estudos posteriores de engenharia.

Ao se conceber um projeto de monitoramento, deve-se entender quais s&o os
parametros de interesse a serem medidos, questdo que ira definir o
dimensionamento geral: quantidade, tipo e layout dos sensores. O sistema deve
alcancar todas as estruturas sensiveis com o dispositivo adequado, para garantir
um monitoramento correto. Outro fator essencial é a estratégia de analise,
estabelecendo a qualidade dos dados medidos: amplitude de resolugao, taxa de
aquisicdo e ruido, por exemplo. E importante também prever a duragdo do
trabalho de monitoramento, o que reflete nos procedimentos de armazenamento

de dados, de acordo com Cigada et al. (2010).

3.2.3 Sensoriamento em estruturas auto monitoradas

Segundo Han et al. (2015), um sensor de deformagao pode ser aplicado em uma

estrutura de diversas maneiras, conforme mostra a figura 3.8:

e Incorporado (Bulk): O componente inteiro atua como sensor;

e Revestido (Coating): O sensor reveste superficialmente a area de
analise;

e Sanduiche (Sandwich): O componente € revestido em seu topo e
fundo;

e Vinculado (Bonded): O sensor se une ao componente por um outro
elemento;

e Embutido (Embbeded): O sensor atua penetrado no componente.
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Figura 3.8: Aplicacbes de sensoriamento (Cor vermelha) em um componente
estrutural.
Fonte: adaptado de Han et al. (2015).

3.3 Sensores de Deformacao

A engenharia trabalha com modelos matematicos que buscam descrever o
comportamento de estruturas, materiais e diversos sistemas mecanicos
complexos. Para que se possa validar uma teoria de engenharia é necessario
realizar analises experimentais em busca de confirmagdes sobre as hipdteses
propostas, garantindo seguranga, bom desempenho e confiabilidade. A medigéo
de deslocamentos e deformacgdes se torna, portanto, uma ferramenta essencial
para a engenharia. Experiéncia e experimentacdo irdo auxiliar a procura por
simplificacbes em modelos, para que se leve em consideracdo somente o0s

parametros relevantes, de acordo com Freddi et al. (2015).
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3.3.1 Extensbémetros

Para a determinacao experimental do estado de deformagédo de um componente
mecanico, alguns parametros sao normalmente medidos: deslocamentos
lineares, deslocamentos angulares, deformagdes, temperaturas, e forgas
provocadas por uma solicitagdo mecanica. Em particular, para a medi¢cao de
deformagbes sao utilizados sensores chamados de extensémetros, cujo
funcionamento pode ser baseado em diversos tipos de principios. Um

extensémetro mede deformacdes relativas (¢):

€= — (1)

A deformacgao (&) corresponde a variagdo de comprimento (AL) em relagao ao
inicial (L). Para corpos anisotropicos ou sob esfor¢os complexos, a deformagao
medida pelo extensédmetro pode nao representar o campo de deformacdes
presente no corpo. Por outro lado, caso haja uma distribuicdo de deformacgdes
constante ou linear, a deformacéo real sera proxima da medida, de acordo com
Oliveira Filho et al. (1980). Dentre os extensémetros, pode-se destacar os
elétricos como os mais utilizados, e entre os mais usuais estdo também os

extensdbmetros mecanicos, o6ticos, acusticos e os pneumaticos.

Um extensdmetro elétrico (strain gage) € um resistor elétrico composto por um
material condutor depositado sobre um isolante. O sensor é afixado sobre a
superficie a ser medida e qualquer deformagéo sofrida pelo objeto de analise
sera observada através da variacdo da resisténcia elétrica do extensémetro.
Esse tipo sensor se baseia na propriedade piezo-resistiva de um material, que
significa a variacdo da resisténcia elétrica quando se aplica um esforgo
mecanico. Para o caso de um fio condutor, a resisténcia elétrica R sera funcao
de seu comprimento L, da area da sec¢ao transversal A e da resistividade elétrica

p do seu material:
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A resisténcia elétrica de um strain gage € normalmente formada por uma malha
de fios metalicos dispostos na direcao em que ocorre a deformacao a ser

medida, conforme mostra a figura 3.9.

Largura da malha

-

Comprimento da malha

Comprimento da base

|- NN" |
Fios conectores

do extensdbmetro

Figura 3.9: Extensémetro elétrico linear (Strain Gage).
Fonte: Adaptado de catalogo KYOWA (Strain Gages for General Stress
Measurement). Site shamatec.com (acesso em 2019).

Ao ser submetido a um esforgco mecanico, ocorrerao variagdes dimensionais em
seu comprimento e em sua secéo transversal. Levando em consideracao a
malha de fios condutores, pode-se supor um incremento finito de resisténcia

elétrica, obtendo uma relacéo linear com a deformacéao do extensémetro:
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R_Kxe (3)

K é a sensibilidade do extensdmetro (gauge factor) que para este tipo de sensor
é influenciada pela geometria da malha, a resistividade e o coeficiente de
Poisson do material do condutor. Este valor pode ser encontrado através de
medigbes em equipamentos de calibragao, trabalhando-se com materiais com
comportamento conhecido. Os fabricantes de extensdbmetros possuem um
controle rigoroso de producdo e fornecem o gauge factor, sendo 2 um valor

comum de sensibilidade.

As dimensdes usuais deste tipo de sensor possibilitam apenas analises pontuais,
uma vez que componentes da construgdo civil possuem tamanho algumas
ordens de grandeza acima de extensdmetros convencionais. Para avaliar a
extensédo da distribuicdo de deformacgao de uma estrutura, se torna necessario a
utilizacao de varios extensdmetros, o que pode dificultar um projeto de

monitoramento por questdes praticas e de custos.

3.3.2 Sensores piezo-resistivos com nanotubos de carbono

O principio da piezo-resistividade, utilizado na extensédmetria de maneira geral,
pode ser aplicado também com outros materiais, ndo metalicos, em especial
nanoestruturas de carbono, que se beneficiam de suas caracteristicas elétricas
e mecanicas avangadas. Com a evolugao acelerada da nanotecnologia, novos
materiais surgem com a promessa do desenvolvimento de diversos tipos de
sensores eletromecanicos, de acordo com Avilés et al. (2018). O trabalho
apresentado no 3° Workshop Internacional em Monitoramento Estrutural por
Peng et al. (2000) introduz os nanotubos de carbono como um material com

grande potencial para utilizacdo em sensores mecanicos e de gases.



22

Aproximadamente uma década apos a invencao dos nanotubos de carbono,
estudo de Li et al. (2004) investigou a aplicacdo de NTCPM como sensor de
deformacado. A primeira abordagem foi avaliar a variagdo de bandas na
espectroscopia Raman em funcao de cargas aplicadas a um filme de nanotubos
de carbono fixado em um corpo de prova. O estudo concluiu que existe uma
relacdo entre a deformacdao aplicada e o deslocamento de picos no
espectrograma Raman. Como a utilizagao de espectroscopia Raman em campo
nao é pratica, os autores propuseram realizar medi¢des de diferenca de potencial
elétrico no corpo de prova. O estudo mostrou que existe, também, uma relacéo
linear entre a deformacao aplicada e a variacdo de diferenca de potencial

(d. d. p.) medida, como exposto na figura 3.10.
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Figura 3.10: Relacao linear entre deformacéo e mudanca de diferenca de
potencial elétrico. Fonte: Adaptado de Li et al. (2004).

Apesar de sensores de nanotubos de carbono utilizarem o principio da piezo-
resistividade, o seu mecanismo de funcionamento é diferente dos extensdémetros
metalicos, uma vez que o material condutor nao percorre o sensor de forma

continua. No caso dos NTC, ocorre a soma de varios elementos discretos,
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gerando uma rede continua capaz de conduzir elétrons, como exemplificado pela
figura 3.11. Com o aumento da quantidade de NTC, existe a possibilidade de
que o agrupamento de nanotubos (cluster) intercepte fronteiras opostas,
permitindo o transporte de elétrons entre estes limites, conforme Balberg e
Binenbaum (1985). Este fenbmeno de transporte € denominado percolagao
elétrica, e a concentragao de nanotubos em que este comportamento se inicia
o limite de percolagdo. Uma vez que o limite de percolagdo € atingido, o
nanocomposto se torna condutivo e as mudancas de resisténcia elétrica podem
ser monitoradas para avaliar o estado de deformacéao e de dano de um corpo de
prova, conforme trabalho de Avilés et al. (2018). A maioria das aplicagcbes de
sensores nanoestruturados utiliza uma matriz ndo condutora, que serve como
suporte para a sustentacdo da rede de nanotubos. Neste sentido, existe a
possibilidade de materiais convencionais como polimeros e compostos
cimenticios, como estudado por Fernandes (2016), se tornarem auto-
monitorados, devido ao surgimento da propriedade piezo-resistiva fornecida

pelos nanotubos de carbono.

N

Figura 3.11: Nanotubos de carbono dispersos em uma matriz formando uma
rede de percolagdo. Fonte: Hu et al. (2008).

Em se tratando de sensores que utilizam matrizes nao condutivas, o mecanismo
de piezo-resistividade funciona principalmente através da reconfiguragdo da
rede de nanotubos, provocada pela aplicagdo de cargas mecanicas. Portanto, o
efeito piezo-resistivo neste caso ndo é devido a piezo-resistividade intrinseca do

NTC, mas uma consequéncia das alteragcbes da rede condutiva. Pode-se
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classificar estas alteracdes em trés fenbmenos, de acordo com Avilés et al.
(2018):

- Interrupgdes e criagbes de novos caminhos de condugédo de elétrons;
- Mudangas na resisténcia de contato entre nanotubos de carbono;

- Mudancas na distancia entre nanotubos de carbono.

A figura 3.12 demonstra a ocorréncia dos trés tipos de mudangas na estrutura
da rede de nanotubos, quando o sensor sofre uma deformacgido. Sob esforgo
mecanico, novos caminhos condutivos podem ser formados e outros
interrompidos, influenciando a resisténcia macroscoépica do sensor. O contato
entre NTC também ¢é alterado pois ha uma mudanga no numero de pontos de
contato, assim como a area de contato entre nanotubos. A distancia entre os
nanotubos também se torna um fator importante para a piezo-resistividade em
matrizes nanoestruturadas, pelo fendbmeno do tunelamento quantico, em que um
elétron é capaz de saltar pequenas barreiras fisicas. A resisténcia elétrica de
salto por tunelamento aumenta exponencialmente em funcao da distancia entre

nanotubos, de acordo com a equacgao 4, segundo Hu et al. (2008).
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Figura 3.12: Fendmenos de mudanca da rede de nanotubos que provocam o
efeito piezo-resistivo. Fonte: Adaptado de Avilés et al. (2018).

h2d amd
Rrynetamento = Aez—\/mexp (% V2mA) (4)

Em que:
h - Constante de Planck
d — Distancia entre nanotubos de carbono
A — Area da secéo transversal do tunel
e — Carga de um elétron
m — Massa do elétron

A — Altura da barreira

Em baixas concentragdes de NTC, pode-se observar relagdes nao lineares entre
deformacgao e variagado de resisténcia elétrica, indicando o papel dominante do
efeito de tunelamento nestas situacdes, de acordo com Hu et al. (2008).
Contudo, a condutividade total do sensor depende da quantidade de nanotubos

de carbono, pois em concentragdes elevadas ocorre um aumento do numero de
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pontos de contato, diminuindo a resisténcia elétrica, conforme Pham et al.
(2008).

Fatores como o limite percolagao, propriedades da matriz, grau de dispersao e
morfologia dos nanotubos sao essenciais para o desenvolvimento de um sensor
nanoestruturado. Alguns estudos indicam que a sensibilidade do sensor
aumenta quando a concentracido de nanotubos esta proxima do limite de
percolagdo, de acordo com trabalhos de Pham et al. (2008), Hu et al. (2008),
Avilés et al. (2018) e Avilés et al. (2019). Isso ocorre devido a quantidade menor
de caminhos provaveis para a condugao de elétrons. Como consequéncia,
qualquer perturbacao na estrutura ird promover grandes altera¢des no transporte
elétrico. A figura 3.13 ilustra este efeito: na situagédo “A”, somente um caminho é
possivel para o transporte de elétrons e uma interrup¢do provocara uma
mudanca brusca de condutividade. Na situacao “B”, ao deformar, algumas linhas
de fluxo podem se interromper, mas outras permanecerao e a variacdo de
resisténcia elétrica sera menor. Na situacdo “C”, existem tantos caminhos de
fluxo de elétrons que alteragdes na estrutura ndo provocam uma mudanga
significativa na condutividade. A partir deste raciocinio, existe a possibilidade de
ajustar a sensibilidade do sensor a partir da concentragdo de NTC, conforme
estudo de Pham et al. (2008).

AR = oo AR>>>0 AR>0

Figura 3.13: Influéncia da concentracao de nanotubos de carbono na
sensibilidade do sensor piezo-resistivo.

Fluxo de elétrons



27

Notadamente, sensores com nanotubos de carbono podem apresentar um
gauge factor superior aos extensémetros convencionais, de acordo com os
trabalhos dos autores citados no paragrafo anterior. Este tipo de sensor também
apresenta uma grande vantagem pela pequena concentragdo de NTC
necessaria para o surgimento do efeito piezo-resistivo, menor que 1% em massa,
enquanto outros sensores piezo-resistivos que utilizam fillers condutores
necessitam de concentragdes maiores, como por exemplo o Carbon-Black, que
requer 20% de concentragdo em massa, de acordo com Bautista-Quijano et al.
(2013).

Este tipo de sensor pode ser capaz de perceber danos instantdneos ou
acumulados com respostas nao lineares, refletindo fendbmenos como fluéncia e
fissuragao. O surgimento de histerese em curvas ciclicas pode ser acompanhado
pela resposta piezo-resistiva do sensor. Segundo uma reviséo da literatura
realizada por Avilés et al. (2018), a maioria dos estudos publicados nesta area
sdo sobre compodsitos de NTCPM integrados em epdxi, além de um grande
numero de trabalhos utilizando matrizes termoplasticas e elastdmeros, tais como

poliuretanos termoplasticos.

3.3.3 Sensor piezo-resistivo com NTC — Filmes

Uma das possibilidades de aplicacdo para sensores utilizando nanotubos de
carbono é através da producdo de filmes piezo-resistivos que podem ser
vinculados (bonded) a uma estrutura ou material de interesse para o
monitoramento de deformagdes. Considera-se como filme uma camada com
espessura algumas ordens de grandeza inferior as outras dimensdes. Este tipo
de sensor sera na maioria das vezes vinculado a superficie de analise através
de um outro elemento colante, como por exemplo cianoacrilato (Super Bonder).
A necessidade de vinculagao pode se tornar um problema pois caso nao haja

uma adesao perfeita entre o sensor e a superficie de analise, as medidas obtidas
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nao corresponderdo ao comportamento do corpo de prova, de acordo com
trabalho de Bautista-Quijanoa et al. (2010).

Na literatura cientifica ha uma grande variedade de sensores de NTC em filmes
produzidos para a medi¢cao de deformacdes e ndo ha, portanto, um padrao para
o design, nem para a fabricagdo deste tipo de sensor. Esta situacdo pode ser
justificada pelo fato do nanotubo de carbono ser um material recém inventado.
Os NTC utilizados nos diversos estudos s&o na maioria das vezes produzidos
industrialmente e comercializados por diferentes empresas, resultando em
nanotubos com morfologias (fator de aspecto) e tratamentos quimicos diferentes,
o que também diversifica as propriedades coletadas nestes estudos. Com isto
em mente, sera feita a seguir uma revisao sobre os parametros e resultados
obtidos para sensores baseados em nanotubos de carbono produzidos em filme,

objeto de estudo deste trabalho.

A fabricagéo de sensores de NTC em filme pode ser feita através da filtragem de
uma solucao dispersa de NTC por membranas e da descamacado do filme
depositado apos secagem, como demonstrado por estudos de Dharap et al.
(2004), Rein et al. (2011) e Slobodian et al. (2012). Outros processos de
fabricagao incluem a deposigédo da mistura NTC/polimero em moldes ou através
de deposicao por Layer-by-layer, exemplificado por Loh et al. (2008), ou por
meio de aplicagao por técnicas sprays com utilizacdo de ar comprimido, como
demonstrado por Gongalves et al. (2016) e Choi et al. (2016), além de técnicas
de deposicao de solugao por jato de tinta em impressoras industriais, de acordo
com Michelis et al. (2014). Alguns processos subsequentes podem ser
realizados para aprimorar a capacidade do sensor: secagens em vacuo ou
aplicagao de campo de elétrico para promover alinhamento dos NTC, como
demonstrado por Oliva-Avilés et al. (2011). As espessuras obtidas para os filmes
variam em uma ordem de grandeza. Pode-se citar os estudos de Dharap et al.
(2004) com filme de espessura 10 um, Kang et al. (2007) com 300 um, Bautista-
Quijanoa et al. (2010) com 150 um, Slobodian et al. (2012) com 35 um e Lozano-
Pérez et al. (2017) com 130 um.
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Entre os polimeros utilizados como matriz para a produgao de sensores estao o
PMMA (acrilico) - Kang et al. (2007), PEO (Polietilenoglicol) - Park et al. (2008),
epoxi - Yin et al. (2011) e Meeuw et al. (2016), Polisulfona - Oliva-Avilés et al.
(2011), Poliuretano - Bautista-Quijano et al. (2013). Recentemente foi relatado o
uso de polimeros elastdmeros-termoplasticos capazes de suportar grande
deformagdes, como o Estireno-Etileno/Buteno-Estireno (SEBS), um copolimero
obtido pela hidrogenagao de copolimeros Estireno-Buteno-Estireno (SBS) que
se torna biocompativel através deste processo, possibilitando a aplicagdo em

biomedicina, de acordo com Gongalves et al. (2016).

Outro aspecto importante que alguns estudos apontam, é a diferenga de
resposta em relacdo a solicitagdes de tracdo ou compressdo. De acordo com
estudo de Yin et al. (2011), quando submetido a tragdo, um sensor de NTC
possui maior sensibilidade do que quando sob esforgo de compressao, conforme
figura 3.14. Nesta figura pode-se tirar outra conclusdo importante: sob agéo
crescente de um esforgo de compressdo, a resposta do sensor atinge um
patamar constante. Isso ocorre pois existe um limite inferior para a distancia
entre os nanotubos de carbono, uma vez que apdés certo nivel de compresséo,
os NTC se compactam. Por outro lado, sob esfor¢co de tracdo continuo ndo ha
limite superior para o aumento da distéancia entre NTC, fazendo com que a

resposta do sensor seja ascendente.
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Figura 3.14: Respostas nao lineares e anti-simétricas para um sensor com
diversas concentragées de NTC (1 a 10 wt.%). Fonte: Adaptado de Yin et al. (2011).

A resposta aos esforcos mecanicos aplicados ao sensor possui, entre outros
fatores, uma grande dependéncia da quantidade de NTC presente no sistema.
Esta resposta pode ser linear ou nao linear em fungéao da concentracao de NTC.
Trabalho de Park et al. (2008) conclui que para obter uma resposta linear, deve-
se utilizar uma concentracdo de NTC acima do limite de percolacéo, ao passo
que em uma concentragao proxima ao limite de percolagao surgira uma resposta
nao linear. Os autores argumentam que este fendmeno é devido ao fato de que
em concentracdes proximas ao limite de percolacéo, o efeito da resisténcia por
tunelamento € mais pronunciado, de acordo com o exposto no item 3.3.2.
Estudos de Pham et al. (2008), Gongalves et al. (2016) e Bouhamed et al. (2017)

obtiveram resultados semelhantes.

No que diz respeito a sensibilidade, a maioria dos estudos revela que existe uma
relacdo inversamente proporcional a concentracdo de nanotubos de carbono,
conforme explicado no item 3.3.2. Estudo de Pham et al. (2008) demonstra este

fendmeno através de ensaios piezo-resistivo de amostras produzidas por dois
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processos distintos (Solugao, mistura seca) com diferentes concentracdes de
NTC (MWNT). Independente do processo de producao, todas as amostras
apresentaram a mesma tendéncia: maior sensibilidade para sensores com
menor concentracao de NTC, de acordo com a figura 3.15. A mesma relacao
pode ser obtida para a condutividade elétrica inicial do sensor, uma vez que esta
cresce quanto maior for a concentracdo de NTC, ou seja, para uma
condutividade inicial maior, a sensibilidade do sensor de NTC sera reduzida.
Trabalhos de Bautista-Quijano et al. (2013) e Meeuw et al. (2016) apresentaram

resultados semelhantes.
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Figura 3.15: Sensibilidade de fiimes com diversas concentracées de NTC.
Fonte: adaptado de Pham et al. (2008).

A realizacdo de ensaios ciclicos demonstrou a ocorréncia de histerese na
resposta do sensor ap6s o descarregamento do corpo de prova, mas de acordo
com estudos de Slobodian et al. (2012), Bautista-Quijano et al. (2013), Zhang et
al. (2013) e Goncgalves et al. (2016), ap6s alguns ciclos a resposta do sensor se
estabiliza. Estudo de Michelis et al. (2014) sugere que existe uma relacao entre
as propriedades mecanicas do sensor baseado em NTC e temperatura
ambiente, propondo que esta relacao pode ser utilizada para corrigir eventuais
flutuacdes de sinais. Lozano-Pérez et al. (2016) sugerem que ao realizar ensaios

ciclicos, os primeiros ciclos serao responsaveis pela reorganizacao da rede de
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NTC por meio da quebra de elos existentes entre a matriz e os NTC. Esta
organizagdo se mantém aproximadamente coesa nos ciclos subsequentes,
mesmo com o descarregamento do corpo de prova, demonstrando a grande
influéncia dos vinculos formados entre matriz e NTC para o efeito de histerese
na resposta do sensor. Os autores também indicam que pode haver uma relacao

entre histerese mecanica e histerese piezo-resistiva.

Em relacédo a fenbmenos ambientais, apesar de poucos estudos abordarem esta
tematica, diversos autores relatam uma grande sensibilidade de sensores
baseados em NTC aos efeitos de temperatura e umidade. Bouhamed et al.
(2017) acompanharam a resposta de um sensor em filme de NTC em matriz de
epo6xi em fungcdo de variagbes de temperatura em um forno regulado
eletronicamente. A figura 3.16 demonstra o resultado obtido em fungdo de
algumas concentragbes de NTC, revelando que o aumento da temperatura
provoca a queda da resisténcia elétrica do sensor. De acordo com o autor, este
efeito pébde ser justificado pela diminuigdo da distancia entre NTC, devido ao
estreitamento nas cadeias do polimero, em fungdo do aumento da temperatura.
De forma semelhante, o aumento da umidade relativa no ambiente do sensor
também levou a diminuicdo de sua resisténcia elétrica, que neste caso é
justificada pela degradagao do epoxi, por reagcdes de hidrolise que provocam a

cisdo de cadeias poliméricas.
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Figura 3.16: Queda de resisténcia elétrica em fungcéo do aumento de temperatura no
ambiente. Fonte: Adaptado de Bouhamed et al. (2017)

Diversos autores apontam para o surgimento de um comportamento capacitivo
em sensores de NTC quando submetidos a uma diferenca de potencial. Este
efeito pode ser capaz de gerar flutuacdes na resposta do sensor, mesmo quando
descarregado mecanicamente. Kang et al. (2007) propuseram um modelo de
circuito R-C (Resistivo-capacitivo) em paralelo que descrevesse este fendmeno
de modo a corrigir eventuais flutuacdes na medida obtida pelo sensor. O trabalho
de Loh et al. (2008) sugere utilizar um filtro passa-banda para equalizar a
resposta do sensor ou estabelecer uma equacdo de correlagdo entre

comportamento capacitivo e a deformacao submetida ao sensor.

A obtencao de propriedades elétricas, para avaliacao da piezo-resistividade do
sensor ocorre através da aplicacdo de uma diferenca de potencial entre dois
polos e pela medida da corrente elétrica que surge entre dois pontos no sensor.
Quando a aplicacao da diferenga de potencial e a obtencao de corrente elétrica

sao realizados nos mesmos pontos, a medida € obtida através de um método
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em duas pontas. Alternativamente, pode-se medir a corrente elétrica em dois
pontos distintos da aplicagao de diferenga de potencial, neste caso a medida é
obtida por um método em quatro pontas. O método em quatro pontas apresenta
uma grande vantagem, pois ao medir a corrente elétrica em pontos diferentes da
aplicagao de diferenca de potencial, a resisténcia elétrica no contato das pontas
com o sensor pode ser desprezada, nao influenciando na medida obtida, de
acordo com Girotto e Santos (2002) . Este método é recomendado quando se
realiza medidas elétricas em situacbes em que o contato das pontas com o
material de analise apresenta alta resisténcia elétrica. Na maioria dos estudos
revisados nesse item, o método de duas pontas foi utilizado e alguns autores
justificam essa escolha pelo fato da resisténcia elétrica do contato ser pequena

o suficiente, como exemplificado por Zhang et al. (2007) e Loh et al. (2008).

O contato do sensor de NTC com o sistema de aquisicao de dados foi feito em
grande parte dos trabalhos revisados, através do uso de tinta de prata condutiva.
Este material é utilizado comumente para tornar superficies ndo condutoras em
eletricamente condutoras. O contato é feito pela “cimentagao” dos fios do aparato
de aquisicao diretamente sobre o sensor utilizando a tinta da prata, como pode
ser exemplificado pela figura 3.17 retirada do trabalho de Yin et al. (2011).
Apesar do uso generalizado deste material como contato, poucos autores
discutem a influéncia do uso da tinta de prata no comportamento elétrico e

mecanico do sensor de NTC.
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Figura 3.17: Conexao dos fios do sistema de aquisicdo com o sensor através

de tinta de prata condutora. Fonte: Adaptado de Yin et al. (2011)

A tabela 3.1 apresenta os diversos estudos discutidos anteriormente em ordem
cronoldgica. Os campos em branco indicam que a informagao nao foi fornecida
pelos autores. Na coluna “Concentragdo NTC”, estdo em negrito os valores que
sdo fornecidos em termos de volume, ao invés de serem em termos de massa.
Na coluna “Deformacdo maxima” estdo expostos valores maximos de
deformacgao aplicada e foi enfatizado em negrito os trabalhos em que este valor
€ calculado a partir do deslocamento do cabecgote da maquina de ensaios. Deve-
se tomar cuidado com este procedimento, uma vez que o deslocamento do
cabecote nao é necessariamente o mesmo deslocamento sofrido pelo corpo de

prova.

Na coluna “Resposta”, pode-se observar que para alguns estudos a medida
realizada pelo sensor € linear, enquanto para outros essa resposta é nao-linear.
Essa variagéo dos resultados pode ser atribuida principalmente a concentragao
de NTC utilizada para a formulagédo do sensor nos respectivos estudos, sendo
que em concentragdes proximas ao limite de percolacdo, a resposta do sensor
tende a ser nao-linear, enquanto em concentragées de NTC acima do limite de

percolagao, a resposta se aproxima de uma reta.



Espessura
filme (um)
10
300
127
140
05-1

150

70
150

35
200

190

300

Resisténcia
elétrica (Q)

750
(500 - 6) *
103
(1-100) *
103
400 * 10°

104

170

Tabela 3.1: Estudos sobre sensor de NTC em formato de filme.

Gauge Factor

5.5
15.32
50
0.5a1.8
0.73

0.8
22.4 tragao

7.1 compressao

69
2.78

224

Concentragao
NTC
(Porcentagem
em massa)

10%
1%
1.44%
(Volume)

0.80 mg/mL

1%
8.9% (Volume)

1%

0.30%
0.50%

1%

10%

Deformacgdo
maxima

400 a -300
um/mm
+- 1500 pm/mm
0.6 mm/mm
0.07 mm/mm

0.01 mm/mm
0.05 mm/mm
(CABECOTE)

0.006 mm/mm
+- 6000 pm/mm

4 mm/mm
0.035 mm/m

+- 6000 pm/mm

1 mm/mm
(CABECOTE)

Resposta

Linear

Linear
Linear/n3o linear
Linear/n3o linear

Linear/n3o linear

Linear
Linear anti-
simétrica
(compressao-
tracao)

Nao linear
Linear/n3o linear

Linear anti-
simétrica
(compressao-
tracao)
N3o linear

Contato

4 pontos
2 pontos
2 pontos
2 pontos
2 pontos

2 pontos

4 pontos
2 pontos

2 pontos
2 pontos

2 pontos

2 pontos
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3.3.4 Medidas de propriedades elétricas.

Considerando as grandezas envolvidas na resisténcia dos materiais, pode-se
observar que deformagdes sao usualmente pequenas. Consequentemente a
variacao de resisténcia elétrica exibida por sensores piezo-resistivos sera
também menor, normalmente abaixo de 1%, gerando a necessidade de
instrumentagédo com alta preciséo. A ponte de Wheatstone € um circuito simples,
preciso e econdémico capaz de medir pequenas variagdes de resisténcia elétrica.
Este tipo de circuito converte a variagao de resisténcia AR em variagao de tensao
AE que pode ser medida nos terminais da ponte. O esquema basico da ponte de
Wheatstone é apresentado na figura 3.18. O aparato é constituido por dois
“bragos” com dois resistores elétricos em cada, R, e R,, R, € R; adjacentes entre
si. Uma das resisténcias é substituida pelo sensor, cuja variagéo de resisténcia
elétrica é apontada em termos de variacao de diferenca de potencial elétrico e,,
gerando um sinal que pode ser tratado e aquisitado em um sistema

computacional.

A razao entre duas resisténcias de um mesmo bracgo, (R; e R,) é igual a razdo
entre as resisténcias do outro bragco (R, e R;). Com isso, se resistores
posicionados em um mesmo bragco sao submetidos a uma mesma variagao, a
ponte nado detectara nenhuma alteragdo. Esta caracteristica pode ser
aproveitada para compensar efeitos externos no sensor, como umidade e
temperatura. Esta configuracdo pode ser feita conectando um sensor ativo
(vinculado ao corpo em que serao realizada medi¢des) a R, € um sensor inativo

(em repouso) a R,, conforme Oliveira Filho et al. (1980).



Figura 3.18: Ponte de Wheatstone.
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Com uma tensao de excitagdo constante E, a tensdo de saida sera a diferenca

de tensao entre os pontos A e B:

E —E(l i ) 5
4T Ry + R ®)
E —E(1 R )

B R, +R, 6)

A tensao de saida e, sera, portanto:

=E,—E —E( Ry Ry ) 7)
¢0=BaT BB =5 \R +R, R.,+R,

3.3 Reologia

A reologia é a ciéncia que estuda o fluxo e deformacao dos materiais ao serem

solicitados mecanicamente, de acordo com Oliveira et al. (2000). Para fluidos, o

comportamento reolégico € usualmente descrito em termos de taxa de

cisalhamento e tensao de cisalhamento, controlando um desses parametros e

medindo o outro. Com os valores adquiridos & possivel obter propriedades
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reologicas do fluido, como viscosidade, tensdo de escoamento, comportamento

visco-elastico e dependéncia com o tempo.

Vem de Isaac Newton o primeiro modelo que descreve a taxa de deformacéao
que um liquido sofre ao receber uma tensdo externa. Newton propds que o
deslocamento pode ser descrito por um modelo de duas laminas paralelas que
contém o liquido, afastadas de uma distancia infinitesimal (dx) e que se
movimentam em velocidades diferentes, de acordo com a figura 3.19. A
diferenca de velocidade € mantida por uma forgca externa (F) aplicada em uma
das laminas, que cisalha o fluido. O gradiente de velocidade do liquido contido
entre as placas € chamado de taxa de cisalhamento (y) e descreve a taxa de
deformacao do fluido. A tensdo de cisalhamento () é a forga distribuida na area

da placa, conforme Oliveira et al. (2000).

)Y v,
N
N
dy '\
3
N\
A\ F—
— vy

Figura 3.19: Gradiente de velocidade de um fluido ao ser cisalhado por uma
placa.

Newton verificou que existem varios liquidos que apresentam uma relacao linear
entre a taxa de cisalhamento e a tensao de cisalhamento. Ao coeficiente de
proporcionalidade foi dado o nome de viscosidade (n), descrito pela equacgao 8.
Os fluidos que apresentam este comportamento, conforme grafico da figura 3.21,
sdo denominados newtonianos. Pode-se considerar a viscosidade como um
indicativo da coesao entre as moléculas que constituem o fluido. De modo geral,
quanto mais viscoso o liquido, mais coeso sera o estado interno do liquido,

comparando a agua ao mel por exemplo.

F .
=N*—=1N*y (8)

T =-—
a dx
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O comportamento linear newtoniano pode ser encontrado em fluidos
homogéneos (agua, acetona) e em suspensdes bem diluidas sem agregados,
conforme Stein (1985). A maioria dos liquidos usuais, porém, nao apresenta este
comportamento, exibindo relacdes mais complexas entre forgca aplicada e
escoamento. Existe uma necessidade em se conhecer melhor as propriedades
reoldgicas de suspensdes, devido a utilizagdo de diversos tipos de solugdes

heterogéneas em processos industriais € em nanotecnologia.

Uma suspensao pode ser definida como uma mistura do tipo sélido/liquido, em
que as particulas (fase discreta) estdo uniformemente distribuidas no fluido (fase
continua) sem que haja dissolugao do material sélido num dado intervalo de
tempo, conforme Oliveira et al. (2000). A adi¢ao de particulas em um liquido pode
promover mudangas drasticas na resposta reologica da solugdo, uma vez que o
sélido atua como uma barreira ao escoamento da fase continua, que € obrigada

a contornar a particula, conforme o modelo da figura 3.20.

Figura 3.20: Efeito da particula nas linhas de fluxo do liquido.

Para concentracdes de solidos acima de 5% do volume a frequéncia de colisbes
entre particulas é suficiente para que a viscosidade da solugao aumente. Nesta
situagdo a viscosidade passa a ser funcdo nao s6 da temperatura e das
caracteristicas do meio liquido, mas também das propriedades das particulas,
como distribuicdo granulométrica, densidade, area superficial, rugosidade e

carga eletroestatica superficial.
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Como resultado da adigao de particulas em um fluido, muitas vezes se observa
um comportamento reolégico nao linear e com isso, hovos modelos surgem para
explicar o fendmeno. Em termos reoldgicos, as suspensdes concentradas
podem ser classificadas como aquelas em que a viscosidade depende somente
da taxa de cisalhamento e aquelas em que a viscosidade depende também do
tempo. Dentre as suspensdes cuja viscosidade depende da taxa de
cisalhamento (ditas independentes do tempo) pode-se dividi-las, como mostra a

figura 3.21, em:

¢ Pseudoplastica

¢ Dilatante

¢ Pseudoplastica com tensao de escoamento
¢ Dilatante com tensao de escoamento

e Bingham

A Pseudopldstico com tensao de escoamento

Bingham
/ Dilatante com tensdo de escoamento

Pseudopldstico

Newtoniano
Taxa de cisalhamento (1/s)

Figura 3.21: Modelos reolégicos usuais.

Tens3o de cisalhamento (Pa)

v

A tensdo de escoamento &€ o esforco minimo necessario para que haja

escoamento. Em tensdes inferiores o liquido se comporta como sélido rigido.
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Esta tensdo minima surge devido a formagédo de uma estrutura espacial rigida
por toda a suspensdo. A rede ocorre principalmente pela atragdo entre as
particulas da suspensao e todos os fatores que contribuem neste aspecto (carga
superficial, area superficial) influenciam o valor de tensdo de escoamento,

conforme Oliveira et al. (2000).

O comportamento pseudoplastico é caracterizado por uma grande resisténcia ao
escoamento em baixas taxas de cisalhamento e pela sucessiva diminui¢cao da
viscosidade a medida em que se aplica taxas maiores. O surgimento deste
comportamento é devido principalmente as interagdes existentes na suspensao
quando em concentragdes significativas (superiores a 5%). A variagdo de
viscosidade em fluidos pseudoplasticos pode ser justificada pelo efeito da
organizagao de particulas quando se aplica taxas de cisalhamento elevadas,
reduzindo a viscosidade da solucdo, pois em taxas menores, prevalece a coesao
estabelecida entre particulas, que se opéem ao fluxo do liquido. Por outro lado,
o efeito dilatante observado em alguns tipos de liquidos ocorre devido a pequena
distancia entre particulas, ou particulas com acentuada rugosidade superficial. A
altas taxas de cisalhamento, o deslocamento do fluido entre as particulas é

dificultado, o que aumenta a viscosidade.

Para relagcdes nao lineares, a definicdo classica de viscosidade proposta por
Newton nao pode ser mais adotada, uma vez que novas interagdes tornam o
comportamento do fluido mais complexo. Para descrever a correspondéncia
entre escoamento e tensado aplicada surgem novas expressdes matematicas. A
viscosidade aparente (7,,), por exemplo, € calculada pela diviséo simples entre
tensdao de cisalhamento e taxa de cisalhamento. Diversos modelos que
descrevem os comportamentos reoldgicos também apresentam defini¢des

préprias de viscosidade.
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3.4.1 Solugbes de nanotubos de carbono.

A estabilidade de uma solucgao coloidal de nanotubos de carbono € influenciada
pelas interacdes eletroestaticas existentes no sistema, principalmente por forgas
atrativas de van der Waals, acentuadas pela grande area superficial
caracteristica deste tipo de nanoestrutura. A viscosidade da solugédo apresenta
uma correlagao direta com a microestrutura formada pela interconexdo de NTC,
em funcdo da distribuicdo espacial e a orientagcdo dos nanotubos. Assim, o
comportamento reoldgico € um indicativo da qualidade da dispersao da solugéo,
que neste contexto significa a desaglomeragcdo de NTC individuais ao longo do
fluido. Solucdes aquosas de nanotubos de carbono costumam apresentar um
comportamento pseudoplastico que pode ser descrito pela lei de poténcia (power
law) ou pelo modelo de Herschel-Bulkley e ambas contém um indice de
consisténcia (K), que corresponde a viscosidade da solu¢do, de acordo com
Garg et al. (2009).

Estudo de Fan e Advani (2007) explorou cinco aspectos que influenciam a
microestrutura de uma suspensdao de nanotubos de carbono e suas
consequéncias na reologia da solugdo: grau de disperséo, relagdo de aspecto,
concentracao, estrutura e orientacado da rede. O efeito de dispersdo comprovou
que nanotubos individuais em estado desaglomerado s&o capazes de formar
uma rede interconectada, aumentando a resisténcia ao escoamento.
Comparando solugbées com NTC de diferentes tamanhos, se observou que
nanotubos longos sdo capazes de promover uma microestrutura mais rigida. Os
resultados indicaram também a existéncia de um limite de concentracido em que
ocorre um salto na viscosidade da solugao (similar ao limite de percolacao para
a condutividade elétrica) como consequéncia da precipitagdo de uma forte rede
de interconexdes entre NTC. Ensaios de fluxo continuo promoveram o
alinhamento dos NTC, enfraquecendo as interagdes e exibindo comportamento
pseudoplastico. Os autores concluiram que suspensdes com boa dispersao,
fator de forma alto e concentragao elevada promovem uma rede de nanotubos

de carbono com fortes vinculos.
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4 MATERIAIS E METODOS

O sensor é uma peca fundamental para um sistema de monitoramento e seu
comportamento deve ser previsivel para que se tenha uma descri¢éo correta do
estado estrutural do objeto monitorado. De modo a obter confianga na aplicagéo
de um novo sensor, deve-se caracteriza-lo extensivamente, cobrindo os cenarios
e condi¢cdes ambientais possiveis, uma vez que sua aplicabilidade depende de
medi¢des confiaveis para garantir a segurangca de um material ou estrutura, com

diferentes niveis de responsabilidade.

Considerando estas questdes, se optou por testar o funcionamento do sensor de
nanotubos em corpos de prova de argamassa, uma vez que 0s materiais
cimenticios sdo os mais utilizados na construgdo civil, apresentando
propriedades e desafios uUnicos em sua caracterizacdo. Dessa forma serao
realizados testes piezo-resistivos com os corpos de prova de argamassa em
regime de compressao, ensaio habitual para materiais cimenticios. Na literatura
existem poucos estudos sobre a resposta piezo-resistiva de sensores de em
NTC sob regime de compressao e em formato de filme vinculados a corpos de
prova cimenticios. Portanto, neste aspecto pode-se considerar este trabalho

como inovador.

Este capitulo expbe os materiais e processos empregados na fabricagdo do
sensor. Sao apresentados também os métodos utilizados para qualificacdo do
prototipo, tendo em mente que nesta etapa de desenvolvimento do sensor
deseja-se avaliar principalmente a viabilidade de emprego da tecnologia. Os
resultados obtidos e a configuragao final empregada serao discutidos no capitulo
5. A configuragao do sensor empregada neste trabalho € discutida no item 4.2.3
e no Apéndice A é apresentado o histérico de desenvolvimento do sensor até a

configuracéo final utilizada.
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4.1 Materiais

Este item apresenta as caracteristicas dos materiais utilizados na composig¢ao
do sensor de nanotubos, da argamassa que compdem o corpo de prova e do

extensbmetro empregado para as medidas de deformacéo.

4.1.1 Tinta piezo-resistiva

A tinta piezo-resistiva € composta por uma solugcdo aquosa de nanotubos de
carbono, carboximetil-celulose e microcelulose. Os nanotubos de carbono
utilizados foram produzidos pelo Centro de Tecnologia em Nanomateriais e
Grafeno — CTNano/UFMG com didametros na faixa de 19 nm, comprimento na
ordem de 2 ym, funcionalizados através de tratamento acido com H,SO, / HNO 5

(3:1 em volume).

A imagem 4.1 apresenta imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV)
e de transmissdo (MET) dos nanotubos de carbono funcionalizados. As imagens

de MEV foram obtidas em um microscopio Quanta 200 - FEG/FEI com canhao

de emissao por efeito de campo e as imagens de MET em um microscépio FEI
TECNAI G2.

Figura 4.1: Imagens de (a) MEV e (b) MET dos nanotubos de carbono funcionalizados.
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A analise termogravimétrica (TG) dos nanotubos de carbono funcionalizados
revela um grau de funcionalizagdo em 9,0% em massa para os nanotubos,
avaliado entre 120°C e 400°C. A presenca de 6xidos metalicos € inferior a 3%, de
acordo com o residuo observado na curva em verde da figura 4.2. No mesmo
grafico observa-se também que o pico de maxima taxa de perda de massa ocorre
em 583 °C, de acordo com a curva em azul, que representa o resultado de

termogravimetria diferencial (DTG).

‘ m\b% 583°C

Perda de massa/ %
10:% [ 1p/wp-

Temperatura/ °C

Figura 4.2: Resultado de TG no eixo vertical a esquerda e DTG no eixo vertical a

direita.

A celulose € um polimero composto por mondmeros de glicose, sendo um dos
principais constituintes de paredes celulares das plantas e algas. E o polimero
organico mais abundante no planeta Terra. A polpa de celulose pode ser obtida
industrialmente dentro do processo de fabricacdo de papel. A microcelulose
utilizada na producgao do sensor foi cedida pela empresa Suzano, fabricante de

papel e comerciante de celulose.
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A carboximetil-celulose € um polimero derivado da celulose, hidrofilico, capaz de
formar solucdes ou géis estaveis. E utilizada como modificador de viscosidade,
espessante e estabilizante de emulsdes em diversos tipos de produtos, incluindo
industria alimenticia. A carboximetil-celulose utilizada neste trabalho foi fornecida

pela empresa Aldrich Chemistry.

A agua utilizada como solvente para a tinta € proveniente de processo de
destilacdo por osmose reversa, executada no laboratério de quimica do
CTNano/UFMG.

4.1.2 Argamassa

Para a producgéao de corpos de prova padronizados, foram utilizados materiais de
acordo com as recomendagdes da norma NBR 7215:1996 da ABNT. S&o eles:
areia fina lavada e peneirada da empresa “Pura Silica”, com granulometria
abaixo de 4,8mm, seca em estufa a 100 °C por 24 horas. Cimento tipo CPIIl da
empresa Intercement. Agua potavel fornecida pela COPASA MG. Aditivo

superplastificante MC-Powerflow 1108 fornecido pela empresa MC Bauchemie.

4.1.3 Extensdmetro

O extensémetro utilizado para a medigao de deformacéo no corpo de prova é
fabricado pela empresa KYOWA, modelo KFG-20-120, com comprimento de 20
mm. De acordo com o fabricante, o extensémetro possui gauge factor de 2,10 +

1% e resisténcia elétrica inicial de 120,2 + 0,2 Q.
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4.2 Métodos

Este item descreve os métodos utilizados para a preparagao dos corpos de prova
de argamassa e da tinta piezo-resistiva, utilizada para a fabricagcdo do sensor

utilizando nanotubos de carbono.

4.2.1 Preparagéao dos corpos de prova de argamassa

Os corpos de prova de argamassa padronizados foram produzidos com um fator
agua/cimento de 0.55 e relagao cimento/areia de 1:3. A quantidade utilizada de

material, para cada batelada foi:

e 624 g de cimento
e 1872 g de areia
e 350 gde agua

e 6 g de aditivo superplastificante

Cada batelada foi executada em um misturador mecanico com cuba de aco,
como ilustrado pela figura 4.3. Para a sequéncia de misturas dos materiais que
compdem a argamassa, seguiu-se o procedimento fornecido pela norma NBR

7215:1996, com pequenas adaptacoes:
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Figura 4.3: Cuba de aco utilizada na producéo de argamassa.

¢ Mistura mecanica (adaptado da NBR 7215:1996):

Executar a mistura mecénica, colocando inicialmente na cuba toda a
quantidade de agua e adicionando o cimento. A mistura destes materiais deve
ser feita com o misturador na velocidade baixa, durante 30 s. Apos este tempo,
e sem paralisar a operacao de mistura, iniciar a colocagdo da areia, com o
cuidado de que toda esta areia seja colocada gradualmente durante o tempo de
60 s. Imediatamente apdés o término da colocacdo da areia, mudar para a
velocidade alta, misturando-se os materiais nesta velocidade durante 30 s. Apds
este tempo, desligar o misturador durante 105 s. Nos primeiros 15 s, retirar, com
auxilio de uma espatula, a argamassa que ficou aderida as paredes da cuba e a
pa e que nao foi suficientemente misturada, colocando-a no interior da cuba.
Durante o tempo restante (75 s), a argamassa deve ficar em repouso na cuba,
coberta com pano limpo e umido. Imediatamente apds este intervalo, adicionar

o aditivo superplastificante e ligar o misturador na velocidade alta, por mais 60 s.
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A argamassa resultante foi compactada em moldes metalicos para a obtengao
de corpos de prova prismaticos, com dimensdes nominais de 16 x 4 x 4 cm?; os
corpos de prova foram curados nas primeiras 24 horas em camara umida
seguido da retirada da forma. Os corpos de prova foram imersos entdo em agua
com cal, dando sequéncia ao processo de cura, como demonstrado na figura
4.4. Foram produzidos 8 corpos de prova de argamassa, 3 para caracterizagao

da resisténcia a compressao do material e os 5 restantes foram utilizados em

ensaios piezo-resistivos.

| 4

Figura 4.4: Corpos de prova em processo de cura.
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A nomenclatura utilizada para denominacéao visa diferenciar os corpos de prova
direcionados para a determinagdo da resisténcia a compressao, daqueles
utilizados em ensaios piezo-resistivos. Dessa forma os corpos de prova CP01 a
CPO3 foram utilizados para a resisténcia a compressdo da argamassa e 0s
corpos de prova TP01 a TPO5 (Teste Piezo-resistivo) foram utilizados nos

ensaios piezo-resistivos.

4.2.2 Preparagéo da tinta piezo-resistiva

A solucéo utilizada na fabricagao do sensor era composta por 1% de nanotubos
de carbono em massa em relagdo a massa de solvente (agua destilada), 0,1%
em massa de carboximetil-celulose e 0,2% em massa de microcelulose. A
microcelulose fornecida se apresenta em formato de pasta, constituindo somente
4% em massa da pasta, deve-se descontar a massa de agua presente, portanto.
A produgéo da tinta piezo-resistiva foi realizada em bateladas de 200g, cada uma

com os seguintes quantitativos:

e 200 g de agua destilada
e 10 g da pasta de microcelulose (0,4g de microcelulose)
e 0,2 g de carboximetil-celulose

e 2 gde nanotubos de carbono

A dispersao dos materiais foi realizada utilizando um dispersor do tipo Turrax, da
empresa Ultra Stirrer (modelo D-500), mostrado na figura 4.5. Este equipamento
promove a dispersdo dos NTC, inicialmente em estado agregado, através de
forgas cisalhantes que desentrelagcam as particulas de NTC aglomeradas. O
processo dispersdo ocorre em dois intervalos de tempo: 5 minutos iniciais em
velocidade “B” equivalente a 7150 RPM seguidos de 5 minutos em velocidade
“D” equivalente a 14300 RPM
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Figura 4.5: Dispersor do tipo Turrax.

No processo subsequente, a solugcdo resultante é centrifugada, em uma
centrifuga modelo Centrifuge 5702 fabricada pela empresa Eppendorf, por 50
minutos em 3000 RPM, seguido da remog&o do material depositado no fundo;
aplicagao de mais 60 minutos em 4000 RPM e separagéao do sobrenadante para
utilizacdo como tinta piezo-resistiva. O principio por tras da solugdo NTC-
Polimero proposta é a possibilidade de aplicacao sobre qualquer superficie, tal

qual uma tinta. A figura 4.6 apresenta a consisténcia final do material.
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Figura 4.6: Consisténcia da tinta piezo-resistiva.

4.3 Configuragao do sensor de NTC

A configuracao utilizada neste trabalho é formada por duas fendas que recebem
os fios do sistema de aquisicdo e o filme é aplicado sobre este conjunto,
diretamente sobre a superficie do corpo de prova. A figura 4.7 apresenta o
esquema de montagem do sensor. Como 0 mecanismo de piezo-resistividade
ocorre através da medida de resisténcia elétrica, o elemento monitorado deve
ser isolante, caso contrario havera fluxo de elétrons do filme para o corpo de

prova, influenciando as medigdes.
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Sisterma de aquisicdo

de dados \

Fios de cobre

& Filme

Elemento monitorado

Figura 4.7: Configuragao do sensor.

Ao aplicar o filme direto sobre o corpo de prova, espera-se que 0 sensor
apresente medidas que descrevam com fidelidade o comportamento da
superficie do material. O contato proposto através do embutimento dos fios de
cobre sobre o corpo de prova visa proporcionar uma menor resisténcia elétrica
no contato, promovendo uma medida mais estavel, com menos ruido, de acordo
com a experiéncia obtida durante o desenvolvimento do sensor, como o exposto

no Apéndice A.

4.4 Fabricagao do sensor

As dimensbes de area escolhida para o filme sdo de 3 cm x 2 cm, valores
proximos de um extensémetro convencional para concreto, que possui em média
2,5 cm de comprimento e para que o efeito da deformagéo longitudinal seja
preferencial, uma vez que o sensor cobrira uma area com maior distribuicdo ao
longo do eixo longitudinal do corpo de prova. Com isso espera-se que o efeito
de Poisson tenha pouca influéncia na medida alvo do sensor, que sao as

deformacgdes longitudinais.
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As proximas figuras mostram a sequéncia da preparagao do corpo de prova para

o filme piezo-resistivo:

1. Lixamento da superficie do corpo de prova e abertura de fendas
por uma serra circular com profundidade de 3mm
aproximadamente, distanciadas em 3 cm na porgcado central do

corpo de prova. (figura 4.8)

2. Compactacao dos fios de cobre dentro das fendas com um martelo
e fixacéo através da amarragao do proprio fio por tras do corpo de

prova. (Figura 4.9)

3. Aplicagdo de uma mascara com fita crepe de dimensdes
3 cm x 2 cm, com a dimensao maior na diregéo longitudinal para a

deposigao do filme. (Figura 4.10)

4. Emenda dos fios do sistema de aquisicado de dados com os fios de

cobre. (Figura 4.11)

Figura 4.8: Abertura de fendas sobre o corpo de prova.



Figura 4.10: Mascara para aplicagao do filme.
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Figura 4.11: Emenda dos fios do sistema de aquisicdo com os fios de cobre.

O proximo passo para a fabricagdo do sensor é a aplicacdo do filme piezo-
resistivo sobre o corpo de prova. A formulagdo proposta pode ser depositada
através de técnicas de spray, como utilizacdo de ar comprimido ou outros gases
que por meio de pressao imponham uma velocidade no liquido de modo a
possibilitar a adeséo sobre a superficie. Outra possibilidade seria a utilizagao de
impressoras, 0 que permite obter um controle maior sobre a aplicagdo. Neste
estudo, a aplicagao da tinta foi realizada por meio de um aerdgrafo da empresa
Western (modelo AER-3) utilizando ar comprimido a uma pressao de 300 KPa.
A figura 4.12 apresenta o aerografo utilizado. A aplicagao da tinta deve ser feita
com o corpo de prova e aerografo dentro de uma estufa com exaustor e com
utilizagcao dos devidos EPls, para evitar o contato com NTC suspensos no ar

expelidos pelo aerdgrafo.
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Figura 4.12: Aerdgrafo para a aplicagéo da tinta piezo-resistiva.

Como o solvente utilizado na solugédo é agua, existe a necessidade de que se
esquente o corpo de prova para que a agua do sistema evapore ao tocar a sua
superficie, favorecendo a precipitagao do filme piezo-resistivo de NTC-polimero-
microcelulose, com NTC dispersos. E importante que esta evaporacédo ocorra de
forma quase instantanea, garantindo também que os NTC n&o se reaglomerem.
O aquecimento do corpo de prova é garantido através da fixagcdo de um soprador
térmico industrial apontado para a superficie onde sera aplicado o filme, de
acordo com a figura 4.13. A temperatura da superficie do corpo de prova é

monitorada por um termdémetro infravermelho portatil.
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Figura 4.13: Aquecimento da superficie do corpo de prova através de um

soprador industrial.

A aplicacao do filme se inicia com o corpo de prova aquecido a uma temperatura
de 100° C e procura-se manter este valor com no maximo 20% de diferenga ao
longo da pintura. A aplicagéo da solugao (que esta em temperatura ambiente)
resfria o corpo de prova, por isso deve-se aguardar um pequeno intervalo de
tempo para que a superficie do corpo de prova reaquega, apos a aplicagao de

uma camada de tinta.

De acordo com a revisao feita no capitulo 3.3.3, a sensibilidade do sensor piezo-
resistivo varia em fungdo de sua resisténcia elétrica inicial, que é resultado da

rede interconectada de nanotubos de carbono, que é capaz de percolar elétrons
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entre os polos do sensor. Para que se possa controlar a reprodutibilidade no
processo de fabricagdo dos sensores optou-se por fixar a resisténcia elétrica do
sensor ao final do processo de pintura do corpo de prova. Para isso, a resisténcia
elétrica foi monitorada através da conexdo dos fios do sensor com um
multimetro, como demonstrado na figura 4.14. De modo a padronizar a
fabricagdo do sensor, a aplicagao da tinta ocorre somente até o momento em
que o sensor atinge uma resisténcia elétrica de 400 Q a uma temperatura
de100°C. A escolha deste valor final de resisténcia elétrica tem dois motivos:
para que se trabalhe dentro da capacidade de medi¢ao do sistema de aquisigao
de dados, como sera visto nos proximos itens e para que a resposta do sensor
se aproxime de uma funcgao linear, de acordo com os trabalhos revisados no item
3.3.3.

Figura 4.14: Monitoramento da resisténcia elétrica do sensor através da leitura

em um multimetro.
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Recapitulando, a sequéncia para a aplicagao da tinta sobre o corpo de prova é:

1. Redisperséo da solucao aquosa NTC-polimero-microcelulose por
10 min em banho de ultrassom;

2. Aquecimento da superficie do corpo de prova até 100°C;

3. Inicio da aplicagdo da tinta por meio de aerdégrafo com ar
comprimido;

4. Monitoramento da temperatura, mantendo até 20% de diferenca de
100°C;

5. Monitoramento da resisténcia elétrica, aplicacdo da tinta até se

obter uma resisténcia de 400 2 com o corpo de prova aquecido.

4.5 Vinculagao do extens6metro ao corpo de prova

Para medir as deformacdes sofridas pelo corpo de prova, um extensémetro foi
vinculado a superficie oposta a que contém o sensor de nanotubos de carbono,
de acordo com a figura 4.15. Antes da vinculagao do extensémetro, é aplicado
uma fita adesiva sobre o sensor de NTC sem que haja contato da fita com a
superficie do filme. Dois pedacos de fio préximos aos polos do sensor mantém
a fita afastada do filme, de acordo com a figura 4.16. Este procedimento visa
proteger o sensor de NTC durante a vinculagdo do extensémetro no corpo de

prova.
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Figura 4.15: ExtensOmetro vinculado ao corpo de prova na face oposta ao sensor de
NTC.

Figura 4.16: (a) Sensor ao final da pintura. (b) aplicagao de fita adesiva para protegéao

da superficie do sensor.



63

O local de aplicacédo do extensémetro foi lixado com lixa n°® 100 e a superficie foi
regularizada através da utilizagdo de massa plastica, lixada por uma sequéncia
crescente de lixas, utilizadas alternadamente em dire¢des perpendiculares: n°s
80, 120, 180, 220 e 500. O extensbmetro foi vinculado ao corpo de prova por
cola cianoacrilato (SuperBonder) na dire¢ao longitudinal do corpo de prova e os
fios do extensbmetro foram soldados em fios condutores para conexdo ao
sistema de aquisi¢do de dados, como mostrado na figura 4.15 em que os fios

amarelo e verde estdo soldados aos polos do extensOémetro.

4.6 Sistema de aquisicao de dados - SAD

A aquisi¢ao dos sinais do extensdmetro e do sensor de nanotubos foi realizada
por um sistema de aquisicao de dados (SAD) comercializado pela empresa
brasileira LYNX, especializada neste tipo de equipamento. Por se tratar de um
equipamento comercial, convencionalmente utilizado para testes de deformacéao
em estruturas e materiais, se optou pela sua utilizagdo para que se prove a
facilidade de adesdo ao uso da tecnologia proposta por este trabalho sem a
necessidade de se desenvolver novos sistemas de aquisicdo de dados

dedicados ao sensor de nanotubos.

O SAD é constituido por uma placa de aquisicdo (Condicionador de sinais
ADS2000 com modulo Al-2161, Lynx Tecnologia Eletrénica Ltda.) e um
computador. A placa de aquisicdo de dados contém 16 canais em que se pode
conectar sensores a uma ponte de Wheatstone, mostrada na figura 3.18,
captando a diferenca de potencial e, através de um sinal analdgico que é

posteriormente tratado e digitalizado.

A utilizagdo deste equipamento traz algumas vantagens pois permite o
monitoramento de diversos sensores simultaneamente, além de apresentar os
dados digitais de forma organizada. Verificou-se também que este sistema

apresenta uma boa sincronizagdo com a medida de forca realizada pela maquina
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de carga. Obter uma boa sincronizagédo dos dados é fundamental, uma vez que
o SAD e a maquina de carga fornecem medi¢coes independentemente. Neste
trabalho, a sincronizagdo dos resultados foi feita a partir da medida de tempo

individual de cada equipamento.

Por se tratar de um sistema preparado para trabalhar com extensémetros
convencionais, com resisténcia iniciais de 120Q ou 350Q e variagdo de
resisténcia elétrica menor do que 1%, alguns limites sdo impostos ao se utilizar
um sensor piezo-resistivo ndo convencional neste sistema. Caso a tensao de
saida do canal esteja fora do intervalo +10 V, havera a saturagédo do sinal e o
sistema perde a informacéao fornecida pelo sensor. Deve-se garantir, portanto,
uma configuragdo de ponte de Wheatstone no canal, para que a tensao de saida

e, (figura 3.18) n&o ultrapasse o intervalo +10 V ao longo do ensaio.

Para os ensaios piezo-resistivos, foram utilizados dois canais do SAD: um para
o extensébmetro e outro para o sensor de NTC. O primeiro utiliza uma
configuracdo em um quarto de ponte de Wheatstone, padrao do equipamento e
o canal que recebe o sensor de NTC utiliza uma configuragdo em meia ponte de

Wheatstone. As figuras 4.17 e 4.18 apresentam as duas configuragoes:



Rextensémetro

Figura 4.17: Configuragdo de um quarto de ponte para o extensémetro.

Sendo:

Configuragao extensémetro — Figura 4.17

Ri1 = Rextensometro Brago que contém o
extensémetro elétrico

R, =1200Q

R; =120Q

R,=1200Q
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Figura 4.18: Configuracdo em meia ponte para o sensor de NTC.

Sendo:

Configuragao Sensor NTC - Figura 4.18

R, =1200Q

R, =1200

R3; = Syrc Brago que contém o sensor de NTC

R, = Ryixq Brago que contém a resisténcia fixa

O extensOmetro é posicionado em um quarto de ponte, com todos os outros
bracos apresentando uma resisténcia de valor inicial igual ao extensémetro:
120 Q. Somente o extensdmetro ira sofrer uma variagao de resisténcia elétrica
ao longo do ensaio, em fungao da carga mecanica aplicada ao corpo de prova.
Para que se possa converter o sinal de saida e, em medida de deformacao
(medida de engenharia), o sistema de aquisicdo de dados conta com um
mecanismo de “calibracdo por acoplamento” ou Shunt Calibration (no software

AqDados, utilizado para controle do sistema este mecanismo se apresenta como
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Shunt Cal.). Este mecanismo realiza uma simulagao de variagao de resisténcia
elétrica ao acoplar no local do extensémetro, uma resisténcia elétrica com valor

conhecido (R.), de acordo com a figura 4.19:

Figura 4.19: Acoplamento da resisténcia R, para calibragdo do sistema.

Lembrando que R,,; € a resisténcia inicial do extensémetro, antes do inicio do
ensaio. Quando o resistor R € acoplado a ponte de Wheatstone, a variagéo de

resisténcia elétrica AR observada neste brago sera:

__ Rext*Rc
AR = ——— Rext 9)
Rext+Rc
ou

Rext Rext+RC
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De acordo com a equagao 3, o primeiro termo da equagéao 10 é igual a uma
deformagéo ¢, (simulada pelo shunt calibration) multiplicada pelo gauge factor K

do extensémetro, cujo valor € 2.10 de acordo com o fabricante:

=K * & (11)

Juntando as equacgdes 11 e 10, temos:

£ = _Rext
C 7 K«(R, .+R()

(12)

ext

A partir da deformacao simulada ¢, obtém-se a resposta que o extensdmetro ira
fornecer ao sistema de aquisicdo de dados, uma vez que a relacdo entre
variacao de resisténcia elétrica e deformacao € linear, como pode ser visto na
equacao 3. De acordo com a empresa fabricante do sistema de aquisicao de
dados, o valor da resisténcia R, acoplada a ponte de Wheatstone € igual a

57494 Q, o valor de deformagéao simulado €, portanto:

_ ~120 0 _ .
€ = Jiorazontsraeny 0% *10 (13)

Com esta informacao, o sistema de aquisi¢cao de dados é capaz de fornecer o
valor de deformacéao real medida pelo extensdbmetro para qualquer variagao de
resisténcia elétrica ao longo de um ensaio mecanico, desde que a resposta do
extensbmetro seja linear. Para o valor obtido na equagao 13, a relagéo entre a
variagao de resisténcia elétrica e a deformagédo mecanica é regida pela seguinte

reta:
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Figura 4.20: Reta que converte o sinal do sensor em medida de engenharia.
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Para a configuragdo de ponte de Wheatstone utilizada com o sensor de NTC

(figura 4.18), nao é possivel executar a calibragao por Shunt Calibration, uma

vez que a resposta deste sensor ndo € linear. Neste caso, para se obter a

variacdo de resisténcia elétrica sofrida pelo sensor de NTC, deve-se extrair o

valor da resisténcia elétrica Syyc a partir das relagbes entre os resistores

localizados nos bragos da ponte. De acordo com a equacéao 7, substituindo os

valores apresentados na figura 4.18, obtém-se:

120 Q

Rfixa

eOZE(

120 Q+120 Q

Rfixa"'SNTC

)

(14)
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Desenvolvendo a equagéo 14 e isolando a resisténcia elétrica do sensor, Syr¢:

0.5+%/
SNTC = Rfixa * O.S—eo/z: (15)

Finalmente, para se obter os valores de variagao de resisténcia elétrica:

AR _ SnTc— Rfixa _ 05+%/p
Ro Rflxa Os_eO/E

1 (16)

Para que a relacéo descrita pela equagao 16 seja verdadeira, deve-se garantir
que a resisténcia fixa Rr;,, s€ja igual a resisténcia inicial Syr. do sensor de NTC,
antes do inicio do ensaio. A tensao de excitagao da ponte foi fixadaem E = 2.5V,
valor usual para testes de deformacdo com extensdbmetros e os valores de
tensado de saida e, s&o aquisitados pelo SAD durante o ensaio, em mV. O ganho
deste canal foi mantido no menor valor possivel, 1x, para diminuir a chance de

ocorréncia de saturacao da resposta do sensor de NTC.

4.7 Ensaios

Em uma etapa preliminar foram realizados testes reoldgicos com objetivo de se
obter uma solugao de nanotubos dispersa, maximizando assim a capacidade de
percolagao elétrica do nanocomposto. Para a caracterizagao piezo-resistiva do
sensor serao executados ensaios mecanicos para monitorar o comportamento e
desempenho do sensor utilizando nanotubos de carbono, comparando-o com um
extensbmetro elétrico convencional. Na ultima etapa, foram realizados ensaios
de microscopia por elétrons (MEV) para a caracterizagao morfologica da tinta

piezo-resistiva sobre o sensor de NTC.
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4.7.1 Reologia

A tinta piezo-resistiva foi ensaiada em um reémetro (Anton Paar MCR 502) com
geometria de cone e placa (CP50-1) com didmetro de 50 mm e angulo de 1°. O
controle do ensaio é feito pelo software Rheocompas. Para a amostra, se utilizou

1 mL de tinta, com distancia entre placas paralelas (gap) de 0,102 mm. A figura

4.21 apresenta o equipamento e a geometria utilizada.

Figura 4.21: A — Reémetro. B — Geometria de cone-placa.

Realizou-se ensaio de fluxo continuo, com controle por taxa de cisalhamento e
.\ . 1 , 1 1 P
sequéncia de valores de 0,1 - até 500 -e voltando a 0,1 -~ com escala logaritma.

Foram gerados 19 pontos para a sequéncia de ida e outros 19 pontos para a
sequéncia de volta, com intervalo de 1 segundo entre cada ponto. A temperatura
da amostra foi controlada por um sistema do tipo Peltier, sendo mantida em 25°C.
Foram realizados ensaios em 5 amostras da mesma tinta piezo-resistiva utilizada

na fabricacao do sensor de NTC.
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4.7.2 Ensaio de ruido

Conforme a revisao feita no item 3.3.3, diversos trabalhos apresentam sensores
piezo-resistivos de nanotubos de carbono com comportamento de capacitor,
gerando flutuagbes de sinal, ao avaliar as propriedades elétricas do sensor.
Existem também, relatos de influéncia da temperatura e umidade sobre a
resposta do sensor. Os ensaios de ruido pretendem demonstrar se algum desses

fatores pode provocar disturbios nos ensaios piezo-resistivos.

Para tal, foi permitido que o sistema de aquisi¢gao de dados recebesse os sinais
do sensor de NTC e do extensdbmetro com o corpo de prova em repouso,
avaliando a ocorréncia de efeitos que gerem ruido na medida de deformacéao.
Esta avaliagdo ocorreu em um periodo de 20 minutos. A medida ocorreu nas
mesmas condi¢oes ambientais em que foram feitos os ensaios piezo-resistivos,

sob temperatura ambiente em local fechado

4.7.3 Ensaios mecénicos

Para a aplicacdo da tinta piezo-resistiva como sensor de deformagao foram
utilizados corpos de prova de argamassa em regime de compressao. Os ensaios
mecanicos foram feitos numa maquina universal servo-controlada (EMIC - DL
20000) em modo de compressao axial, como mostra a figura 4.23. Para a
medicao da for¢a aplicada sobre o corpo de prova, se utilizou uma célula de
carga de 200 KN da empresa EMIC, que permite trabalhar com cargas até 80%

do valor maximo permito pela célula de carga, ou seja, 160 KN.



73

Figura 4.22: Maquina universal para aplicagao de esforgo de compressao no
corpo de prova.

Foram realizados ensaios monotdnicos para identificar a resisténcia a
compressao do material e ensaios ciclicos para estudar as caracteristicas piezo-
resistivas sobre o ponto de vista da repetitividade e reversibilidade do sensor ao
compara-lo com extensbmetros elétricos, convencionalmente utilizados para
medidas de deformagdes. O software da maquina de ensaios permite a
elaboragdo de scripts para a sequéncia de carga do ensaio, com opgdes de
controle por for¢a ou por deslocamento do cabecgote onde se localiza a célula de
carga. Se optou por realizar o controle de forga para os ensaios mecanicos, uma

vez que o deslocamento do cabegote ndo € o mesmo do corpo de prova.

Antes do inicio do ensaio, o corpo de prova foi totalmente apoiado entre as

placas da maquina, com uma forca de aproximadamente 100 N, para que nao



74

houvesse movimentos em falso durante a aplicagado de carga no inicio do ensaio.
A velocidade de carga foi a mesma para os ensaios monoténicos e para os
ciclicos: + 50 N/s.

A sequéncia de carga para os ensaios de caracterizacdo da resisténcia a
compressao do material ocorreu até a ruptura do corpo de prova, percebida
como uma queda de carga instantdnea maior do que 15% da carga atual
aplicada. O ensaio foi finalizado alternativamente caso o limite de carga da célula
de carga fosse atingido ou caso ocorresse o limite de curso do equipamento,
estabelecido antes do inicio do ensaio. O script deste ensaio pode ser consultado
no apéndice B. Todos os corpos de prova foram rompidos apés 56 dias da

moldagem.

De posse da resisténcia a compressdao do material, foram realizados ensaios
ciclicos para a caracterizagao piezo-resistiva do sensor. Os ensaios ciclicos
consistiram de trés sequéncias de ciclos para cada corpo de prova, para que
possa se obter a estabilidade de resposta do sensor com NTC. A primeira
sequéncia foi composta por quatorze ciclos com carga maxima de 5 KN, nesta
etapa nao foi realizada a aquisicdo de sinais, por se tratar de uma etapa de
acomodacao do sensor. Na segunda etapa, foram realizados sete ciclos com
carga maxima equivalente a 30% da resisténcia a compressao do material e foi
feita a aquisicdo do sinal do sensor com NTC e do extensdmetro, vinculados ao

corpo de prova.

A ultima sequéncia de ciclos consistiu em sete ciclos com uma carga maxima
que produza uma deformacao no corpo de prova equivalente a 1,0 %o, também
realizando a aquisicao dos sinais. Procurou-se essa deformagao por ser um valor
tipico de servico para materiais cimenticios. As trés sequéncias de ciclos podem
ser visualizadas nas figuras 4.24 a 4.26. A maquina de ensaio permite a

aplicacao de no maximo sete ciclos sequenciais e para a primeira sequéncia foi
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necessario, portanto, que se reiniciasse o ensaio apds as sete primeiras cargas,
como mostrado pela seta da figura 4.24. Os scripts utilizados para o controle dos

ensaios podem ser consultados no apéndice B.

Primeira Sequéncia de Carga

5000 A
4000 4
z
S 3000 A
[1+]
s
a
L5
[1+]
& 2000 A
[=]
L
1000 A
0 Reinicio da sequéncia sl
0 500 1000 1500 2000 2500
Tempo (segundos)
Figura 4.23: Primeira sequéncia de carga.
Segunda Sequéncia de Carga
30% da
Resisténcia -

a Compressao

Forga aplicada (N)

Figura 4.24: Segunda sequéncia de carga.
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Terceira Sequéncia de Carga

Forga equivalente a
deformacado
de 1.0 %o

Forca aplicada (N)

Figura 4.25: Terceira sequéncia de carga.

A aquisicao dos sinais dos sensores foi realizada pelo sistema de aquisi¢cao de
dados, de acordo com o que foi discutido no item 4.6. O sensor de NTC estava
conectado em uma configuragdo de meia ponte, uma vez que sua resisténcia é
maior que a de extensbmetros comerciais, que apresentam resisténcia elétrica
inicial de 120 Q ou 350 Q. Esta diferenga nao permitiu que a ponte se
equilibrasse em uma montagem de um quarto de ponte, usualmente utilizada
com extensdmetros. A figura 4.27 demonstra um diagrama da conexao do sensor

a placa de aquisi¢ao. Na montagem de meia ponte sdo conectados:

e Sensor afixado ao corpo de prova

e Resisténcia fixa com mesmo valor de resisténcia elétrica inicial do

Sensor.
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Figura 4.26: Conexao do sensor em meia ponte de Wheatstone com a placa de
aquisicao de dados.
Fonte: Manual de ajuda do modulo Al-2161 (LYNX)

Dessa forma a ponte se equilibrava, apresentando inicialmente um sinal nulo. A
medida em que o corpo de prova se deformava, a variacéo de resisténcia elétrica
do sensor com NTC era acusada por um sinal de diferenca de potencial elétrico
em milivolts, que era aquisitado e digitalizado pela placa e processado pelo

computador.

O diagrama de conexao do sensor de NTC foi seguido através da utilizacao de
um potenciémetro de 1000 Q ligado em série com uma resisténcia de 215 Q e a
respectiva conexao dos polos dos sensores em uma protoboard, de acordo com
a figura 4.28. O potencidémetro foi chaveado até que a resisténcia elétrica entre
os terminais “+” e “E” fosse igual entre os terminais “+” e “T”, possibilitando o
equilibrio da ponte. Os ensaios mecanicos foram realizados pelo menos um dia
apos a fabricagcao do sensor, garantindo que houvesse equilibrio térmico entre o

sensor e o ambiente do laboratério, cuja temperatura é de 25 °C + 1°C.
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Figura 4.27: Conexao do sensor ao SAD através de um protoboard.
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A tabela 4.1 apresenta a nomenclatura utilizada para a denominacgao das

amostras para cada ensaio, substituindo o numero da amostra pela letra ‘X’:

Tabela 4.1: Nomenclatura das amostras

Nomenclatura da amostra Ensaio

CPX Resisténcia a compressao

TPXa Ensaio de ruido

TPXb Ensaio piezo-resistivo, primeira sequéncia de carga
TPXc Ensaio piezo-resistivo, segunda sequéncia de carga
TPXd Ensaio piezo-resistivo, terceira sequéncia de carga

4.7.4 Microscopia eletronica de Varredura

As amostras foram preparadas a partir da escarificacdo da superficie da tinta
piezo-resistiva depositada sobre o sensor. Os fragmentos foram, entao,
depositados em porta amostras (stub) e ndo houve necessidade de aplicagao de

camada condutora, uma vez que a tinta piezo-resistiva conduz elétrons.

Os ensaios foram realizados em um microscopio eletrdnico de varredura Quanta
FEG 3D FEI, como demonstrado na figura 4.29. Este equipamento € um
microscopio dual com feixe idnico e eletrdnico, canhdo de elétrons de emissao
por efeito de campo, resolucdo 0,8 nm para o feixe eletrénico e 10 nm para o
feixe idnico, distancia focal de 3 a 99 nm, aumento de 24x a 800.000x em alto e
baixo vacuo. Opera com detectores de elétrons secundarios e detector de
elétrons retroespalhados. As imagens obtidas foram geradas a partir da

deteccao de elétrons secundarios.



Figura 4.28: Microscépio eletronico de varredura - Quanta FED 3D FEI.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Este capitulo apresenta os resultados obtidos nos ensaios, com o auxilio de
graficos e tabelas. No mesmo texto discute-se o significado dos resultados e as
consequéncias relevantes para o desenvolvimento do sensor de nanotubos de

carbono.

5.1 Reologia da tinta piezo-resistiva

Os valores obtidos no ensaio de reologia rotacional foram préximos para todas
as 5 amostras da tinta piezo-resistiva. Foi calculada, entdo, a média das curvas
reoldgicas, que pode ser visualizada na figura 5.1. Pode-se observar no grafico
que ha histerese entre a curva de incremento (Ida) e de decréscimo (Volta) de
taxa de cisalhamento, indicando que o cisalhamento aplicado na solugéo
promoveu a quebra de interacdes fisicas entre os nanotubos de carbono de
forma irreversivel, nas condigdes de ensaio. A curva de ida apresentou
comportamento pseudoplastico seguido de um comportamento newtoniano a

partir da taxa de cisalhamento de aproximadamente 60/s.
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Figura 5.1: Resultado do ensaio de reologia rotacional, média das 5 amostras.

Para a curva de volta, a solugao apresentou dois comportamentos no intervalo
de taxa de cisalhamento aplicado. Para valores entre 500 e 7/s de taxa de
cisalhamento, a tinta piezo-resistiva apresenta um comportamento newtoniano,
com a viscosidade permanecendo constante independente da taxa de
cisalhamento. Este fendmeno pode ser explicado pela ruptura dos agrupamentos
de nanotubos de carbono através da elevada taxa de cisalhamento, de forma
que as interagdes entre NTC sdo minimas e o comportamento reolégico da
solugdo se aproxima do solvente (agua), que € newtoniano. Para valores
inferiores a 7/s de taxa de cisalhamento, a tinta piezo-resistiva apresenta

comportamento pseudoplastico. De acordo com Garg et al. (2009), solu¢des
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aquosas de nanotubos de carbono tendem a exibir este comportamento como
consequéncia do alinhamento das particulas de NTC na direcdo do
cisalhamento, resultando em um fluxo com menor arraste, o que reduz a
viscosidade da solugdo. A figura 5.2 demonstra o efeito de organizagéo dos
nanotubos de carbono a partir da aplicacdo de cisalhamento no sistema, com as

linhas de fluxo sendo representadas pelas setas pretas.

Figura 5.2: Organizagéo dos nanotubos de carbono pela aplicagéo de cisalhamento.

Este resultado indica que ao se submeter a tinta a um cisalhamento, ocorrera a
organizagao das particulas presentes na solu¢do, promovendo a quebra do
estado aleatdrio da rede de nanotubos de carbono ao alinhar as particulas
alongadas, que neste caso configuram os NTC em escala nanométrica e a
microcelulose em escala micrométrica. Em fun¢ao da propriedade piezo-resistiva
da tinta, pode-se considerar como desejavel que a rede de nanotubos
permaneca integra durante a utilizagdo do sensor. Estudos posteriores poderao
definir melhor o efeito da organizagéo dos nanotubos de carbono na propriedade

piezo-resistiva do sensor.

5.2 Resisténcia a Compressao da Argamassa

Os resultados obtidos para o ensaio de resisténcia a compressao sao mostrados
na figura 5.3. Todos os corpos de prova foram levados ao colapso e a resisténcia
maxima (R,,.,) Observada foi registrada, em KN. Os respectivos valores podem
ser visualizados na legenda do grafico. Para se obter a resisténcia a compressao

da argamassa, deve-se calcular a tensdo no momento da ruptura através da
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carga maxima distribuida na area da segao transversal do corpo de prova,
equivalente a 16 cm?. Os valores de resisténcia a compresséo obtidos sdo
mostrados na tabela 5.1.

Resisténcia a Compressao

50 { —— CPO1Rma= 49.090 KN
CPO2R max= 49.972 KN /)
—— CPO3R = 47.370 KN
40 -
30
=
>
[1+]
g
(=]
Lo
20
10 1
D .
T T T T T T
0 200 400 600 800 1000
Tempo(s)

Figura 5.3: Resultado ensaio de compresséao.

Tabela 5.1: Resisténcia & compressao da argamassa

Corpo de prova Resisténcia a compresséo (MPa)
CPO1 30,7
CP02 31,2
CPO3 29,6
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Os corpos de prova apresentaram um comportamento de resisténcia a
compressao em regides préoximas e pbde-se definir, portanto, a carga de
resisténcia a compressao média (R,,.q) para os corpos de prova de argamassa
em 49 KN.

5.3 Resultados dos Ensaios de Ruido

Antes do inicio da aplicagédo de carga, o sistema de aquisi¢gdo de dados captou
as respostas do sensor de NTC e do extensémetro com o corpo de prova em

repouso, por um periodo de 20 min. As medidas obtidas sdo comparadas em

s e ‘o AR .
termos de variagao de resisténcia elétrica ( n ) que para o sensor de NTC é
o

calculada conforme descrito no item 4.6. Para o extensdbmetro, a variacdo de
resisténcia elétrica pode ser obtida a partir da equagdao 3, apresentada

novamente a seguir:

R _Kxe (3)

A deformagao ¢ é fornecida pelo Sistema de Aquisi¢do de Dados (SAD) e o

gauge factor K é informado pelo fabricante do extensémetro, igual a 2.10. Os
resultados obtidos sdo mostrados nas figuras 5.4 a 5.8. Os graficos apresentam
os valores de variacado de resisténcia elétrica para o sensor de NTC e para o

extensébmetro elétrico no eixo vertical em porcentagem.
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Figura 5.4: Resultado ensaio de ruido, corpo de prova TPO1.
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Figura 5.5: Resultado ensaio de ruido, corpo de prova TP02.
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Figura 5.6: Resultado ensaio de ruido, corpo de prova TP03.
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Figura 5.7: Resultado ensaio de ruido, corpo de prova TP04.
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Figura 5.8: Resultado ensaio de ruido, corpo de prova TP0S5.

A partir dos graficos, pode-se perceber que ha ocorréncia de flutuagdes de sinal,
mesmo com o corpo de prova em repouso. Esse fenbmeno pode estar
relacionado a reacgdes eletroquimicas, assim como a oxidagdo do cobre que
compdem os fios que fazem o contato. Outra possibilidade seria flutuagdes de
temperatura do ambiente, em fung¢ao do ciclo de funcionamento ar-condicionado

da sala em que os ensaios foram realizados.

Por se tratar de um material cimenticio, ha presenga de umidade nos poros da
argamassa que compdem o corpo de prova. Esta umidade contribui para a
cinética das diversas reacdes eletroquimicas responsaveis pelas flutuacdes
observadas nos resultados. Neste sentido, o processo de hidratacdo do cimento
se torna um fator importante para o controle do ruido e a aplicagao do sensor de
NTC deve ser realizada em materiais cujo processo de hidratacao ja esteja

avancado.



89

Caso haja necessidade da redugao do ruido do sensor de NTC, pode-se diminuir
a tensdo de excitacao aplicada ou realizar a troca dos fios de cobre por um
componente com potencial de oxidagao maior. Alternativamente pode-se utilizar
uma tensdo de excitacdo alternada, promovendo a redugdo de efeitos
capacitivos no sensor de NTC ou através da utilizagdo de uma configuragao de

meia ponte de Wheatstone, de acordo com o item 3.3.4.

Apesar da presenga de ruido, as flutuagdes percebidas neste ensaio
representam uma variagdo pequena, comparada a magnitude das medidas
realizadas nos ensaios mecanicos. De forma semelhante, pode-se notar que as
medicbes do extensbmetro comercial, convencionalmente utilizado para
medidas de deformacao, apresentam também flutuagcdes. Os graficos anteriores
apresentam as medidas maximas e minimas da flutuagdo observada para o
sensor de NTC e para o extensémetro, com o corpo de prova em repouso. Para
as medidas realizadas pelo sensor de NTC, o ruido representou valores de 3,0%
em relagao aos valores maximos de sinais obtidos nas medidas piezo-resistivas,
como sera visto no item 5.5.3. Com estes resultados, pode-se considerar que o
ruido existente no sensor de NTC n&o inviabiliza sua utilizacdo como sensor de
deformacdo nas condi¢cbes apresentadas neste trabalho. O extensémetro
elétrico também apresentou ruido com valores de 3,0% aproximadamente, em
relagdo aos valores maximos medidos durante o ensaio piezo-resistivo, de

acordo com o item 5.5.3.

5.4 Ensaios Piezo-Resistivos

5.4.1 Primeira sequéncia de aplicagdo de carga (5 KN)

A primeira sequéncia de carga foi aplicada ao corpo de prova, de acordo com o
exposto em 4.7.4. Neste ensaio, os sinais ndo foram aquisitados.
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5.4.2 Segunda sequéncia de aplicagdo de carga (até aproximadamente 30% da

resisténcia a compresséo)

De acordo com a resisténcia a compresséo obtida para o material que compdem
o corpo de prova, foram realizados ensaios piezo-resistivos para a segunda
sequéncia de carga, composta por sete ciclos com valor maximo correspondente
a aproximadamente 30% da resisténcia a compressao da argamassa produzida
(carga média R,,,.4, igual a 49 KN). A figura 5.9 apresenta a sequéncia de carga

aplicada nos corpos de provas.

Sequéncia de carga - EMIC

14 I I||| I I il M fl
12 1 it |

10 [ - [ I [ . [

Forga(KN)

T T T T
0 1000 2000 3000 4000
tempo(s)

Figura 5.9: Segunda sequéncia de aplicagédo de carga.

As proximas figuras contém as respostas obtidas pelo sensor de NTC e o
extensdmetro para todos os ciclos. Os dados foram sincronizados pela medida

de tempo, uma vez que o inicio da aquisicdo do SAD e da maquina de ensaios

L A D s A o AR N
€ simultdneo. A variagédo de resisténcia elétrica ( . ) do extensémetro e do
o

sensor de NTC s&o apresentadas no eixo vertical em porcentagem.
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Figura 5.10: Resultado segunda sequéncia de aplicagao carga: TP0O1.
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Figura 5.11: Resultado segunda sequéncia de aplicagao carga: TP02.
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Figura 5.12: Resultado segunda sequéncia de aplicagao carga: TP03
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Figura 5.13: Resultado segunda sequéncia de aplicagao carga: TP04
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O corpo de prova TPOS5 apresentou resultados discrepantes das demais
amostras, uma vez que a resposta do extensémetro vinculado gerou valores
positivos, indicando um esforgo de tragcao no corpo de prova. Esta anomalia pode
ter ocorrido devido a falhas no extensémetro, ou pela ma adesao na interface da
vinculagdo ou pelo surgimento de cisdes no contato dos fios do SAD com o

extensbmetro. Por este fato, o corpo de prova TPO05 foi eliminado da analise.

Observando o restante dos resultados demonstrados, ha uma resposta piezo-
resistiva proporcional aos esfor¢os aplicados sobre o corpo de prova, uma vez
que os picos de maxima e minima deformacdo medidos no extensémetro sao
acompanhados por um maximo e minimo correspondentes para o sinal do
sensor de NTC em cada ciclo. A relagao ruido/sinal permaneceu baixa, nao
apresentando dificuldades para a interpretagcdo da resposta do sensor. Este

comportamento péde ser observado para todas as amostras.

Pode-se observar que nos picos maximos a resposta do sensor de NTC é
instavel nos primeiros ciclos, mas atinge um maximo constante, nos ultimos 3 ou
4 ciclos da sequéncia de carga. Este fendbmeno foi relatado em trabalhos de
outros autores, como Slobodian et al. (2012), que atribui este efeito a alteragdes
nos vinculos entre os nanotubos de carbono e a matriz polimérica, como
delaminagdes, escorregamento e flambagem dos NTC. Zhao et al. (2013) por
outro lado atribui a histerese da resposta do sensor de NTC a efeitos de
reorganizagao da rede de nanotubos de carbono em fun¢do da deformacao
imposta, de forma analoga a um efeito pseudoplastico, como resultado do

comportamento viscoelastico do filme.

A histerese observada na resposta do sensor de NTC pode estar relacionada a
histerese mecanica, que pdde ser percebida na medida do extensémetro, como
demonstrado na figura 5.14, para o primeiro ciclo de carga no corpo de prova
TPO02, com a seta vermelha indicando o inicio da sequéncia de carga. A histerese

€ o fenbmeno em que o corpo de prova, ao ser descarregado, ndo apresenta a
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mesma trajetéria de deformagéo observada no carregamento, muitas vezes n&o
sendo capaz de recuperar seu estado inicial. Este efeito € comumente
relacionado ao surgimento de esforcos ndo elasticos como deformacgdes
plasticas, microfissuras e dissipacao de calor. Neste sentido, o sensor de NTC

também foi capaz de monitorar esses fenbmenos.

TPOZ2c - Primeiro ciclo

—— Extensometro
14 -

124

10 4

Forca (KN)

Z

0 100 200 300 400
Deformacao (mm/mm*10"-6)

Figura 5.14: Histerese mecénica observada pela medida do extensbmetro, para o

primeiro ciclo do corpo de prova TP02.
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5.4.3 Terceira sequéncia aplicagéo de carga (Deformagédo de 1 %o)

Para a definicdo da carga correspondente a uma deformagdo de 1 %o, foi
realizado previamente um ensaio de compressao monotdnico com a mesma
velocidade de carga dos ensaios ciclicos, 50 N/s, com um corpo de prova de
argamassa fabricado no mesmo padrao apresentado anteriormente. Os valores
de deformacéao foram medidos por um extensémetro elétrico, vinculado ao corpo
de prova. Como se desejava trabalhar em uma regido de valores de deformacéao
e ndo num valor exato, o que seria impossivel devido a grande heterogeneidade
dos materiais cimenticios, foi definido que um corpo de prova seria suficiente
para avaliacdo da carga equivalente a esta faixa de deformagao. A figura 5.15
apresenta o resultado obtido, demonstrando uma carga de 30KN
correspondente a uma deformagéo de 1 %o. Este valor foi definido como a carga

maxima para a terceira sequéncia de ciclos.

40
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35
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Deformagac (mm/mm#*10~-6)

Figura 5.15: Determinagao da carga correspondente a deformagao de 1 %o.



96

A figura 5.16 apresenta a terceira sequéncia de aplicagdo de carga. Nas
proximas analises serao tomados somente os ultimos trés ciclos de carga de
cada amostra, uma vez que a resposta do sensor de NTC se estabiliza apds os
quatro primeiros ciclos, como foi visto no item anterior. A seta vermelha na figura

5.16 aponta para o inicio do quinto ciclo.
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Figura 5.16: Terceira sequéncia de aplicacdo de carga. A seta vermelha aponta o

inicio do quinto ciclo de carga.

As figuras seguintes apresentam os resultados obtidos para os ultimos trés ciclos
de carga para as amostras TP01, TP02, TP03 e TP04. A linha cinza trastejada

representa a variagao de resisténcia elétrica nula.
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Figura 5.17: Resultado terceira sequéncia de aplicagdo de carga: TPO1.
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Figura 5.18: Resultado terceira sequéncia de aplicagdo de carga: TP02.
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Figura 5.19: Resultado terceira sequéncia de aplicagdo de carga: TP03.
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Figura 5.20: Resultado terceira sequéncia de aplicagdo de carga: TP04.
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O corpo de prova TPO3 apresentou resultados discrepantes das demais
amostras, com valores maiores de variacdo de resisténcia elétrica. Essa
diferenga fez com que o sinal da amostra saturasse, ao ultrapassar os limites de
tensao de saida (e,) que o sistema de aquisicdo é capaz de ler. A saturagao
pode ser percebida pelo patamar de sinal existente quando o corpo de prova se
aproxima do repouso (deformacdo nula). A diferenga deste resultado pode ser
atribuida ao processo de fabricagéo, cujo controle pode ainda ser melhorado de
modo a reduzir essas variagdes de resisténcia elétrica do sensor. Por conta

disso, o corpo de prova TP03 foi descartado para as proximas analises.

A partir dos graficos, pode-se concluir que para o regime de carga proposto
houve, novamente, uma resposta piezo-resistiva em fungdo dos esforgcos
aplicados sobre o corpo de prova. Em relagao a histerese da resposta do sensor
de NTC, de forma semelhante a segunda sequéncia de cargas, obteve-se a
estabilidade da medida nos picos maximos de deformacgéo a partir do quinto ciclo
de carga. Com as sequéncias de cargas executadas em curto intervalo de tempo,
a estabilidade da medida do sensor de NTC pdde ser controlada. Este resultado
demonstra a viabilidade de emprego desta tecnologia para medidas de cargas
em regime ciclico, tais como em ensaios de fadiga, para as condi¢cées de

velocidade de carga propostas.

A figura 5.21 apresenta a resposta piezo-resistiva das amostras TP01, TP02 e
TPO04, que serao utilizadas na proxima etapa da analise, para a mesma

sequéncia de aplicagao de carga.
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Figura 5.21: Resultado terceira sequéncia de aplicacdo de carga, corpos de prova
TPO1, TP02 e TPO4.

Na proxima etapa do estudo, sera avaliada a relagdo numérica entre a resposta
do sensor e a medida de deformagado obtida pelo extensédmetro. Para esta
analise, serdo tomados os valores aquisitados pelo sensor de NTC e o
extensbmetro nos ramos ascendentes dos ultimos trés ciclos de carga, do ponto
minimo ao maximo, como exemplificado na figura 5.22. As retas em amarelo

representam os trechos ascendentes que serao utilizados na proxima etapa.
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Figura 5.22: Retas ascendentes em amarelo serdo utilizadas para a préxima analise.

As figuras 5.23 a 5.25 apresentam a resposta do extensébmetro no ramo

ascendente dos ultimos trés ciclos, em fungéo da carga aplicada.
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Figura 5.23: Resposta do extensdmetro em fungéo da carga aplicada: TPO1.
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Figura 5.24: Resposta do extensédmetro em fungéo da carga aplicada: TP02.
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Figura 5.25: Resposta do extensémetro em fungdo da carga aplicada: TP04.
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Pode-se observar a partir dos graficos que a medida realizada pelo extensémetro
€ linearmente proporcional a carga aplicada sobre o corpo de prova. Para o
regime de carga proposto a variagdo de resisténcia elétrica é da ordem de
-0,16%, sendo que o sinal negativo indica uma deformagdo compressiva. O

extensdmetro apresentou comportamento semelhante para todas as amostras.

As figuras 5.26 a 5.28 apresentam a medida do sensor de NTC no ramo

ascendente dos ultimos trés ciclos, em fungao da carga aplicada.
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Figura 5.26: Resposta do sensor de NTC em fungdo da carga aplicada: TPO1.
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Figura 5.27: Resposta do sensor de NTC em fungdo da carga aplicada: TP02.
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Figura 5.28: Resposta do sensor de NTC em fungao da carga aplicada: TP04.

Os resultados demonstram que a relagcédo entre a carga aplicada e o sinal do

sensor de NTC nao € linear. A variagao de resisténcia elétrica observada foi na

ordem de -1,6%, uma ordem de grandeza acima do extensémetro. Isso significa
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que para uma mesma carga aplicada sobre o corpo de prova, o sensor de NTC
apresenta uma variagao de resisténcia elétrica aproximadamente 10 vezes maior

que o extensdmetro elétrico.

As figuras 5.29 a 5.31 apresentam a relagdo entre a medida de deformacgéo
realizada pelo extensémetro elétrico, obtida pelo SAD e o sinal do sensor de
NTC. A deformacéo é apresentada no eixo vertical em microns (10~ mm/mm) e

a resposta do sensor de NTC no eixo horizontal em porcentagem.
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Figura 5.29: Relagao entre a deformagao medida pelo extensdbmetro elétrico (eixo

vertical) e sinal do sensor de NTC (eixo horizontal): TPO1.
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Figura 5.30: Relagao entre a deformagao medida pelo extensémetro elétrico (eixo

vertical) e sinal do sensor de NTC (eixo horizontal): TP02.
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Figura 5.31: Relacao entre a deformagao medida pelo extensdbmetro elétrico (eixo

vertical) e sinal do sensor de NTC (eixo horizontal): TP04.

Os resultados demonstram que a relagao entre a deformagcdo medida pelo

extensdmetro e o sinal do sensor de NTC néao € linear e se assemelha a uma

funcao exponencial. Este comportamento foi observado experimentalmente por

Yin et al. (2011), que justifica este efeito em fungdo da prevaléncia do efeito de

tunelamento, cuja resisténcia elétrica obedece a uma fungao exponencial, de

acordo com equagao 4 apresentada no item 3.3.2. Hu et al. (2010) executaram

uma simulagdo numérica da resposta piezo-resistiva de uma rede aleatdria

nanotubos de carbono em uma matriz polimérica, utilizando a mesma funcao de
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resisténcia elétrica para o efeito de tunelamento apresentada na equacgao 4,

obtendo comportamento semelhante aos demonstrados nos graficos anteriores.

Sob regime de compressao, a deformacédo € inicialmente responsavel por
aproximar os nanotubos de carbono: o efeito piezo-resistivo neste momento é
regido pelo mecanismo de tunelamento de elétrons. Apds certo nivel de
deformacgéao, os nanotubos de carbono se tocam e a conducéao de elétrons por
efeito tunelamento cessa: neste momento a percolagao elétrica ocorre somente
através dos nanotubos de carbono. No limite do estado de compresséo, a
distancia entre os nanotubos de carbono € minima e a resposta piezo-resistiva

do sensor permanece constante.

Caso a resposta piezo-resistiva do sensor de NTC seja nao-linear, ndo havera
perdas da capacidade de medi¢cdo. Deve-se somente obter a relagdo numeérica
que descreve as propriedades elétricas do sensor em funcdo da deformacéao
aplicada a ele. A utilizacdo do sensor ocorre a partir de uma equagao como a
equacao 3, porém neste caso o fator K ndo sera uma constante e sim uma

funcao.

Para se obter a relacdo numérica entre a medida do sensor de NTC e a
deformagao submetida ao corpo de prova, foram tomadas as trés ultimas curvas
ascendentes de carga para cada amostra. Obteve-se entdo a média das curvas

e foi feito o ajuste de uma fungéo exponencial do tipo:

«(AR
e=AxeP TR 4 ¢ (17)
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Sendo:
& — Medida de deformacéao calculada a partir do ajuste

A, B, C — Parametros a serem ajustados

AR/R — Variagao de resisténcia elétrica, calculada conforme item 4.6
]

O ajuste proposto foi realizado computacionalmente utilizando a biblioteca SciPy
da linguagem de programagéao Python 3, voltada para calculos matematicos em
ciéncia e engenharia. Esta biblioteca aplica o método dos minimos quadrados
nao lineares para a obtengdo dos parametros A4, B, C da fungdo de ajuste da
equacédo 17. O coeficiente de determinagdo R?, medida do ajustamento de um

modelo em relag&o aos valores observados foi calculado a partir de:

Rz =1 — ke (18)

SQtot
SQior = 2iea(yi — ¥)? (19)
SQres = Xie (i — ¥i)? (20)

Sendo:
R? — Coeficiente de determinacéo, varia entre 0 e 1.
SQ:,: — Soma total dos quadrados
5Q,.s — Soma dos quadrados dos residuos
y — Média das deformagdes medidas
y; — Valor obtido pela fungao ajustada na equagéo 17

y; — Valor de deformacao medido
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O resultado do ajuste é apresentado nas figuras 5.32 a 5.34. Os parametros e o
coeficiente de determinagdo R? sdo expostos nos respectivos graficos, assim
como as curvas de carga ascendente dos trés ultimos ciclos e a curva de ajuste
da fungao exponencial. A tabela 5.2 apresenta os valores numeéricos obtidos em

funcdo da amostra.
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Figura 5.32: Ajuste da fungao exponencial, TP0O1.
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Figura 5.33: Ajuste da fungao exponencial, TP02.
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Figura 5.34: Ajuste da fungao exponencial, TP04.
Tabela 5.2: Parametros do ajuste da funcédo exponencial
Amostra A B C R?
TPO1 -60.3 -1.5 22.5 0.988
TP02 -56.9 -2.4 28.3 0.995
TPO04 -96.5 -1.3 88.6 0.998
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Os valores de coeficiente de determinagdo R? mostram que as fungdes ajustadas
apresentaram  valores bem proximos das medidas observadas
experimentalmente, comprovando o comportamento exponencial da resposta
piezo-resistiva do sensor, sob o regime de deformagé&o proposto neste trabalho.
A possibilidade de se obter uma fungao que descreve a relagao entre a resposta
do sensor e o estado de deformacgdo a que esta sujeito € fundamental para a
viabilidade de uso desta tecnologia para o monitoramento de deformacdes e
neste aspecto, o sensor de nanotubos de carbono demonstrou previsibilidade de

comportamento.

Em relagdo aos parametros A,B e C, houve uma variabilidade nos valores
obtidos. Isso significa que nao foi possivel determinar uma funcdo com
parametros precisos que represente o comportamento do sensor de NTC
proposto. Esse fato pode ser explicado pelo processo de fabricagdo empregado
neste trabalho em que a deposigao do filme sobre o corpo de prova é feita a mao
com um aerografo. Naturalmente, a falta de controle ao se aplicar a tinta de forma

manual gerara variabilidade na sensibilidade do sensor.

Apesar da diferenca de resultados, os parametros obtidos para o ajuste da
funcdo exponencial foram préximos entre as amostras, como pode ser
visualizado na figura 5.35, que apresenta os ajustes da fungdo exponencial para
os corpos de prova TP01, TP02 e TP04.
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Comparativo
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Figura 5.35: Comparativo dos ajustes da fungao exponencial.

Em fungdo do nivel de exatiddo requerido para a aplicacdo, o processo de

fabricagdo proposto foi reprodutivel e se provou viavel. E possivel aprimorar a

metodologia através da aplicagdo do filme com um controle maior, como por

exemplo com a fixagdo do aerografo em um brago mecéanico, controle da

espessura da tinta ou através da utilizac&o de técnicas de impressao.

Para que se possa obter uma aproximagao do gauge factor, foi proposto um

ajuste linear do trecho inicial da curva de resposta do sensor de NTC. De acordo

com a equagado 3, este grafico deve ser construido com os valores de

deformacdo no eixo horizontal e a resposta piezo-resistiva do sensor no eixo
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vertical. As figuras 5.36 a 5.38 demonstram os valores de gauge factor

aproximado, para cada amostra.
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Figura 5.36: Gauge factor da amostra TPO1.



AR (o)

Ro

116

TPOZ2d

-1.8

Ajuste linear

Ciclon5s
16 - C!clo ne

Ciclon7
_1.4 .

AR _
R 2791 +*¢
_1.2 -
=1.0 1
o0 e
s 8257
s 2
I
—0.8 1 [ g "
o ¥
]
- ]
=
—0.6 1 .
e
.4
L4
-0.4 1 ‘/9’
} 4
0.0 T T T T T T
0 —100 —200 —300 —400 —500 —600

Defermacao (mm/mm*107™-6)

Figura 5.37: Gauge factor da amostra TP02.



117

TPO4d
-1.8
== = Ajuste linear
s Ciclons . ® .
= [ ]
16 - C!clonﬁ .® .
e Ciclan?7 ®
. soe?
[ ] o e @ .
-1.4 1 L] L ]
™ » b
L ] L ]
AR _ ® ®
R, = 4250%¢ o o
=13 L &
[ ] [ ]
™Y L]
™ L ]
-1.0 ., -
= *
g5 2 ]
ke ol °
—0.81 L] ‘
] /
®
—0.6 1 ®
. ,
o/
c. ,
—0.4 - .
LY 4
o/
4
-024 W
,l
0.0 T T T T T T T
0 —100 —200 —300 —400 —500 —600 =700

Defermacao (mm/mm*107™-6)

Figura 5.38: Gauge factor da amostra TP04.

Pode-se definir um valor de gauge factor médio para o sensor através da média
das amostras. O valor do gauge factor médio € igual a 37. Com isso é possivel
concluir que para a concentracao de nanotubos de carbono no sensor de NTC e
para o trecho de analise proposto, a resposta obtida € dezoito vezes mais
sensivel do que a medida realizada por extensdmetros elétricos. Este resultado
pode ser atribuido ao mecanismo piezo-resistivo atuante nos sensores de NTC,
em que pequenas reconfiguracbes da rede de nanotubos de carbono é

responsavel por alteracdes na resisténcia elétrica do sensor.
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5.5 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura permitem visualizar
a morfologia da tinta piezo-resistiva. A figura 5.39 mostra a superficie da tinta em
que se pode visualizar os nanotubos de carbono aglomerados. A figura 5.40
apresenta em detalhe a mesma regido, demonstrando o estado de aglomeragéao

dos nanotubos de carbono.

-~

PRI - ol # 3 R ]
HV  det spot WD |mag o |[tit HFW —" 10
5.00 kV ETD 4.5 9.8 mm |50 000 x|0 ° 5.97 pm Quanta 30 CM-UFMG

-

Figura 5.39: Imagem obtida por MEV: Morfologia da tinta piezo-resistiva.
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HV  det spotf WD | mag o ‘tilt HFW Pe— 500 nm
15.00 kV ETD 4.5 (9.8 mm 200 000 x 0 ° 1.49 ym Quanta 3D CM-UFMG

Figura 5.40: Detalhe dos nanotubos de carbono aglomerados.

Pela técnica de MEV é dificil visualizar os outros componentes da tinta piezo-
resistiva: carboxilmetil-celulose e microcelulose. A microcelulose € uma fibra
com didmetro proximo ao do nanotubo de carbono, mas com comprimento maior,
podendo estar recoberta por NTC. A figura 5.41 apresenta um destaque em
vermelho, o que seria uma fibra de microcelulose presente na tinta. A
carboximetil-celulose € um polimero que trabalha como matriz, podendo ser

observada como um filme ligante entre os NTC, como apontado na figura 5.42.
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.00 KVIETD| 4.5 19.8 mm|50 000 x/0 °|5.97 ym Quanta 3D CM-UFMG

Figura 5.41: Presenca de microcelulose.
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HV | det spot WD mag o tilt| HFW —— V111
15.00 kVIETD 4.5 |10.1 mm 100 000 x 0 °/2.98 um Quanta 3D CM-UFMG

Figura 5.42: Carboximetil-celulose ligando os NTC.

A figura 5.43 revela a interface entre a tinta piezo-resistiva e a argamassa, visto
de cima, sendo que a regido mais escura a esquerda é a camada de tinta piezo-
resistiva depositada sobre a argamassa, que esta a direita na regido mais clara.
A figura 5.44 apresenta um fragmento com a interface argamassa/NTC vista de
lado: nesta imagem pode-se observar que o fiime depositado é
aproximadamente plano e homogéneo, com uma boa adesdo a superficie

irregular da argamassa.
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~ Tinta piezo-resistiva

Tinta piezo-resistivaisg

.| HV |detispot WD mag o fit| HFW —10um— : det spot WD |[mag o |tit HFW ——2um
500KkVIETD| 4.5 10.1 mm 10000 x O °|29.8 ym Quanta 30 CM-UFMG 5.00 KV|ETD 4.5 10.1 mm|50 000 x 0 * 5.97 pm Quanta 3D CM-UFMG

ezo-resistiva

HV | det [spot WD |mag o tilt| HFW
5.00 kVIETD| 4.5 9.9 mm|1 000 x 0 ° 298 ym Quanta 3D CM-UFMG

Figura 5.44: Interface tinta/argamassa, vista de lado.
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A presencga de micro fissuras foi observada na superficie da tinta piezo-resistiva,
como demonstrado na figura 5.45. O surgimento de micro fissuras pode ser
resultado do processo de fabricagdo do sensor, devido ao transiente de
temperatura, que pode atingir 120°C. Deve-se controlar o surgimento de fissuras,
para que nao se perca em capacidade piezo-resistiva no sensor, uma vez que a

percolagao elétrica € interrompida com a ocorréncia de descontinuidades.

HV | det spot WD mag o [tilt HFW |
5.00 kV ETD 4.5 10.0 mm 1000 x/0 ° 298 pm Quanta 3D CM-UFMG

Figura 5.45: Microfissuras na superficie da tinta piezo-resistiva.
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A partir das imagens obtidas por MEV, foi possivel presumir a espessura da
camada de tinta piezo-resistiva, como mostrado na figura 5.46. Na imagem, a
espessura da camada pode ser considerada aproximadamente paralela ao plano

da varredura, permitindo obter-se o valor estimado de 7 um.

X

HV | det spot WD |mag o tilt| HFW — 20 um
5.00 KV ETD 4.5 9.6 mm|5 000 x 0 ° 59.7 um Quanta 3D CM-UFMG

Figura 5.46: Espessura da camada de tinta piezo-resistiva.
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6 CONCLUSOES

Os ensaios de ruido revelaram valores abaixo de 3% em relagcdo a resposta
maxima obtida nos ensaios piezo-resistivos. Esse mesmo percentual foi

observado nos extensdmetros elétricos de resisténcia.

A caracterizagao reologia da tinta piezo-resistiva revelou um comportamento

newtoniano, seguido de um comportamento pseudoplastico.

Os ensaios piezo-resistivos ciclicos demonstraram que existe uma relagao entre
o estado de deformacdo submetido ao corpo de prova, medido pelo
extensbmetro elétrico, e a resisténcia elétrica do sensor de NTC. Uma questao
que contribuiu para a facilidade de uso do sensor foi a possibilidade de utilizagcao
de um sistema de aquisicdo de dados (SAD) comercial, evitando assim a

necessidade de elaborar novos equipamentos dedicados ao sensor de NTC.

A relacao entre deformacao aplicada ao corpo de prova e a resposta piezo-
resistiva do sensor obedeceu a uma fungcao exponencial para todas as amostras.

Este comportamento pode ser justificado pelo efeito de tunelamento de elétrons.

Foi possivel obter os parametros de uma fungdo exponencial que se
aproximasse da relacao entre a deformacao medida e a resposta piezo-resistiva
do sensor de NTC. Para todas as amostras, o coeficiente de determinagao R?

apresentou valores proximos da unidade.

As imagens geradas por microscopia eletronica de varredura permitiram estimar
a espessura da camada de tinta em 7 uym. Foi possivel também visualizar os

elementos que constituem a tinta.
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7 SUGESTOES DE ESTUDOS FUTUROS

Com base nos resultados e experiéncia adquirida, algumas sugestdes de

estudos futuros podem ser recomendadas:

¢ Fixacao do aerégrafo para aplicagéo da tinta piezo-resistiva sobre o corpo
de prova, com objetivo de diminuir variagdes no processo de fabricagao
do sensor de NTC. Avaliar a influéncia da distancia de aplicagéo da tinta
na resposta piezo-resistiva;

e Avaliar a mudancga de solvente na composi¢cao da tinta, visando uma
aplicagdo sem a necessidade de alta temperatura para evaporacao do
solvente;

e Realizar ensaios piezo-resistivos ciclicos com cargas de tragao;

e Estudo do efeito da temperatura e umidade na resposta do sensor para
avaliagao da durabilidade do sensor de NTC;

e Avaliar a possibilidade de uso de um sensor inativo, de mesma resisténcia
elétrica do sensor ativo em uma configuragdo de meia ponte de
Wheatstone para compensacido de temperatura e umidade, de acordo

com o diagrama ilustrado na figura 6.1:
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Sensor inativo - ELINDAGERM

——-\_\_

Sensor ativo

Terminal T Terminal + Terminal E

Figura 6.1: Configuragdo de meia ponte de Wheatstone para compensacao de

temperatura, umidade e fluxo de elétrons no caso de corpos de prova condutores de

elétrons.

e Avaliar o sensor de NTC aplicado a corpos de prova de outros materiais,
como aco e polimeros. No caso do ago, devera ser feito um isolamento
entre a tinta e o corpo de prova, para que nao haja fluxo de elétrons entre
a tinta e o material estudado;

e Avaliar o uso de um sensor inativo em meia ponte de Wheatstone com um
sensor ativo, visando a compensagao do efeito de fluxo de elétrons para
o corpo de prova, no caso da utilizagdo de ago ou outros materiais
condutores de elétrons como corpo de prova, de acordo com o diagrama
da figura 6.1;
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Execucao de ensaios piezo-resistivos em ambiente externo, avaliando a
viabilidade de uso do sensor sob efeitos reais de intempéries e transientes
de temperatura e umidade;

Avaliar utilizagdo da tinta piezo-resistiva sobre superficies curvas;
Estudar a mudanca dos fios de cobre por um elemento com potencial de
oxidacdo mais elevado, avaliando a influéncia sobre o ruido observado
durante a aquisi¢ao de dados;

Avaliacao da resposta do sensor em ensaios de fadiga, ou seja, com alta

frequéncia de ciclos.
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APENDICE A: HISTORICO DE DESENVOLVIMENTO DO SENSOR DE
DEFORMAGAO UTILIZANDO NTC

Este apéndice apresenta um breve historico do desenvolvimento do sensor de
deformagéo utilizando NTC até a configuragao final utilizada neste trabalho. Este
capitulo foi formulado a parte, para que as seg¢des principais se concentrem
somente na configuracao final do sensor e para que se possa expor as opgdes
de design que dificultaram o funcionamento do protétipo. Os testes foram
realizados em corpos de prova de argamassa com composi¢cao desconhecida
localizados no laboratério de cimento do Centro de Tecnologia em

Nanomateriais e Grafeno — CTNano/UFMG.

O desenvolvimento do sensor utilizando nanotubos visa obter principalmente um
sinal que represente claramente o estado de deformacgdes atual a que um corpo
de prova esta submetido. Nas etapas iniciais deste desenvolvimento, a analise
foi feita através da interpretagédo grafica da relagdo entre a tensédo de saida do
sistema (e,) de aquisicdo de dados, de acordo com o item 3.3.4 e a carga
aplicada ao corpo de prova. A sincronizacao entre os dois sinais foi feita com a
medida do tempo fornecida pela maquina de ensaios mecanicos e pelo sistema

de aquisicdo de dados.

A.1 Primeira configuragao do sensor

A primeira configuragao do sensor foi feita a partir da deposig¢ao do filme piezo-
resistivo sobre uma superficie regularizada, no elemento de interesse. Nesta
configuracédo, o contato com o sistema de aquisicdo de dados foi realizado
através da fixagado de duas fitas de cobre entre os extremos do sensor e em
seguida, foi feita a soldagem da fiagdo do Sistema de Aquisi¢ao de Dados (SAD)
sobre a fita de cobre em cada polo do sensor. Nesta primeira proposicéao, foi feita
também a regularizacédo da superficie do corpo de prova através de uma massa
plastica, de acordo com o procedimento padrdo para aplicagdo de
extensbmetros, descrito no item 4.5. A figura A.1 mostra o modelo da



136

configuragédo do sensor e a figura A.2 algumas fotografias do sensor sobre um
corpo de prova de argamassa. A deposigcao do filme sobre o corpo de prova é

realizada como discutido no item 4.4.

Sistema de aquisicdo
de dados

|

Fita de cobre

Nanocomposto

Elemento monitorado

Figura A.1: Primeira configuracido do sensor.

Figura A.2: Filme aplicado sobre fitas de cobre (primeira configuragao).
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Os resultados obtidos para a primeira configuragao apresentaram uma resposta
proporcional a carga, evidenciando a propriedade piezo-resistiva do sensor de
NTC. Como pode-se observar na figura A.3, os pontos maximos de carga
aplicada no corpo de prova, igual a 9 KN, coincidem com uma regiao em que o
sinal do sensor (em azul) € um minimo e os pontos de carga minima aplicada no
corpo de prova (0.5 KN) coincidem com uma regiao maxima de sinal do sensor.

Este comportamento se repete nos seis ciclos de carga aplicadas ao corpo de

prova.
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<« \ f \ f \ / \ [ ‘
‘IJ' \‘. #.’ \ | \ / ‘-,‘ .‘f \ \
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tempo(s)

Figura A.3: Resposta do sensor de NTC (primeira configuragcao).

Apesar desta configuracdo ter fornecido uma resposta claramente piezo-
resistiva, o sinal obtido foi prejudicado pela ocorréncia excessiva de ruido, que
apresentou flutuacées de aproximadamente 30% da escala obtida entre o ponto
maximo e minimo da resposta do sensor. Este comportamento pode estar ligado
a interface entre filme/fita de cobre, em que ocorre um degrau, devido a
espessura da fita de cobre. Ao deformar, é provavel que o contato entre o filme
e a fita de cobre se torne mecanicamente fragilizado por conta deste desnivel.
Devido ao ruido, esta configuracao foi considerada como inviavel para uso como

sensor de deformacéo.
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A.2 Segunda configuragao do sensor de NTC

Na segunda proposta de configuracao, foi utilizada tinta de prata condutiva,
aplicada na interface fita de cobre/filme de NTC, com o objetivo de aprimorar o
contato elétrico do eletrodo, como mostra a figura A.4. A tinta de prata utilizada
foi fabricada pela empresa Ted Pella, em estado curado a temperatura ambiente.
O material necessitava, portanto, de diluicdo em acetona para atingir a
consisténcia de tinta para a aplicagao. Apos a cura, a superficie que continha a

tinta de prata se tornava condutiva.

Com a aplicagao da tinta de prata condutiva sobre toda a interface era esperado
uma melhora da conexao entre o filme piezo-resistivo e o eletrodo responsavel
pelo transporte de sinal para o sistema de aquisicido de dados, uma vez que a
tinta de prata aumentava a espessura de conducido elétrica na interface,
diminuindo a resisténcia elétrica no contato do filme com o eletrodo. A utilizagcao
de tinta de prata como contato no sensor piezo-resistivo de nanotubos foi

relatada em diversos estudos, de acordo com a revisao realizado no item 3.3.3.

Figura A.4: Utilizagao de tinta de prata condutiva para aprimorar contato filme-
fita de cobre (segunda configuragéo).
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Mesmo com este procedimento, ndo foi observada nenhuma melhorar na
resposta do sensor, como pode ser visto na figura A.5. O sinal ainda apresentava
ruido excessivo apesar da resposta piezo-resistiva. Este comportamento pode
ser justificado pelo possivel surgimento de fissuras na tinta de prata em
consequéncia da deformagao imposta. Outra justificativa seria a ocorréncia de
fendmenos eletroquimicos que promovem a variacdo de resisténcia elétrica
devido ao surgimento de pontos de oxidagdo da prata. De fato, a tensédo de
excitacao aplicada sobre os contatos era alta (2.5 V/, de acordo com o item 4.6),

0 que poderia promover a ocorréncia de reacdes eletroquimicas.

8000+

6000 +

4000 +

2000+

—— "Sens NTC"

Corpo de prova - 14b (tinta prata)

[
/ \

T
2000
tempo(s)

T T T
500 1000 1500

Figura A.5: Resposta Sensor NTC (segunda configuragao)

Foi constatado, portanto, que a utilizacido da fita de cobre como eletrodo para o
contato do sensor com o sistema de aquisicao de dados prejudicou a resposta
obtida, independentemente da aplicagdo de tinta de prata para a melhora do
contato. O fato da fita de cobre apresentar uma espessura relativamente maior
em comparagao ao filme de NTC prejudicou sua utilizagdo. A proxima solugéo
proposta foi a utilizagdo de um contato que fosse embutido no corpo de prova,
de modo que haja uma transigao direta entre a regidao do filme de NTC para os
fios do sistema de aquisicdo de dados. A proxima solucéo foi a utilizada no

restante do trabalho.

ddp(v)
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APENDICE B

B.1 Scripts dos ensaios mecanicos

B.1.1 Ensaio de resisténcia a compressao

>>>>> Programa Tesc - Esbogo de Script

>>>>> M¢étodo Compressdo_Direta IncForga

>>>>> Data: 28/01/20

— = 0 00 NN N AW~

0
1

12

### VARIAVEIS DE ENTRADA

## Seccdo e comprimento base:

Diam ->"Diametro", 1600.00 mm, Ent, Edi

ComprBase ->"Compr. Base", 10.00 cm, Ent, Edi

## Utilizadas nos comandos

Cmd_VE ->"Velocidade de ensaio", 50.00 N/s, Const
Cmd_VR ->"Velocidade de retorno", 100.000 mm/min, Const
Cmd LF ->"Limite de for¢a", 180.000 kN, Const

Cmd LD ->"Limite de deformagdo”, 50.000 mm, Const

Cmd CC ->"Critério de colapso", 15.0 %, Const

### VARIAVEIS ATRIBUIVEIS 13

##Resultados desejados:

14
15

16
17
18
19

20
21
22
23
25
26
27
28

29
30

32
33

34
35
36
37
38

F1 ->"Forg¢a->@Forca Max.", kN, Res, Rel

##t# EVENTOS
## Eventos correspondentes aos resultados desejados:
@Forga Max. ->"", Vis

### ATRIBUICOES
## Seccdo e comprimento base:
SIS AREA = AREA_CIRC( Diam )
SIS COMPR_BASE = COPIA( ComprBase ) 24  ## Resultados desejados:
SIS AREA = COPIA( SIS _AREA )
@Forga Max. = @FORCA MAX( )
F1 = FORCA( @For¢a Max. )

### MENSAGENS
Msgl -> Ensaio finalizado por agdo de fim de cur... 31 Msg2 -> Ensaio finalizado por

limite de forga.

Msg3 -> Ensaio finalizado por limite de deformag...

### COMANDOS
SALVAR_POSICAO_INICIAL( )
ATIVAR _LIMITE_FORCA( Cmd _LF)
ATIVAR _LIMITE_DEFORM( Cmd _LD)
ATIVAR DET COLAPSO(Cmd_CC)



39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
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MOV ATE A (Cmd LF;Cmd VE)
AGUARDAR_CHEGADA( )

BIP(-2.000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msgl; 0.0000 s )
FINALIZAR_ENSAIO( )

## Na ocorréncia de limite de forca:
EM_LIMITE _FORCA( )

PARAR ABRUPTAMENTE( )

BIP(-1.000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg2; 0.0000 s )
FINALIZAR ENSAIO( )

## Na ocorréncia de limite de deformacgao:
EM_LIMITE DEFORM( )

PARAR ABRUPTAMENTE( )

BIP(-1.000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg3; 0.0000 s )
FINALIZAR ENSAIO( )

## Na ocorréncia de ruptura ou colapso:
EM_RUPTURA/COLAPSO( )

RETORNAR POSICAO INICIAL( Cmd VR)
FINALIZAR ENSAIO( )

B.1.2 Ensaios piezo-resistivos

B.1.2.1 Primeira sequéncia de ciclos

>>>>> Programa Tesc - Esbogo de Script

>>>>> M¢todo Teste Lucas - 7 ciclos (sem patamar)

>>>>> Data: 28/01/20

03N N AW~

—_ = — — O
A W= O

e e ey
O 00 3 N W

NN
— O

### VARIAVEIS DE ENTRADA

## Utilizadas nos comandos

Pré -> "Pré-carga", 500.00 N, Ent, Edi

porcentagem ->"% da carga da ruptura”, 30 %, Ent, Rel, Edi
Carga Rupt ->"Carga de Ruptura", 17.00 kN, Ent, Rel, Edi
Temp ->"Tempo", 60.00 min, Const

Cmd_VE ->"Velocidade de ensaio", 0.500 mm/min, Const
Cmd_VC ->"Velocidade de carga", 50 N/s, Ent, Edi
Cmd_VR ->"Velocidade de retorno", 20.000 mm/min, Const
Cmd LF ->"Limite de forga", 16.000 kN

Cmd LD ->"Limite de deformacgao", 30.000 mm, Const
Temp_Ciclo ->"T carga constante por ciclo", 240 s, Ent, Edi
Temp.Pré ->"Tempo de Pré Carga (s)", 10 s, Ent, Edi

### VARIAVEIS ATRIBUIVEIS

IncFor ->"Incremento ->Forg¢a", N/min
Carga % ->"% Carga de ruptura”, N, Res, Rel
F1 ->"For¢a->Maxima", N, Res, Rel

### EVENTOS
## Eventos correspondentes aos resultados desejados:



22
23

24
25
26
27
28
29
30

31
32

34
35
36
37
38
39
40
41

42

43
44
45
46
47
48

49
50

51
52
53
54
55
56
57

58
59
60

61
62
63
64
65
66
67
68
69
70

@Forga Max. ->"", Vis

### ATRIBUICOES

## Resultados desejados:

@Forca Max. = @FORCA MAX( )

F1 = FORCA( @For¢a Max. )

IncFor = COPIA_ADIMENSIONAL( Pré)
Carga % = AX+B( Carga_ Rupt; porcentagem; *** )

### MENSAGENS

Msgl -> Ensaio finalizado por ag@o de fim de cur... 33 Msg2 -> Ensaio finalizado
por limite de forga.

Msg3 -> Ensaio finalizado por limite de deformag...

Msg4 -> Equipamento mantendo Pré-carga.

MsgS -> Mantendo carga constante no ciclo.

Msg6 -> Primeira parte do ensaio concluida, par...

Msg8 -> Inicio do ciclo

Msg9 -> Ensaio finalizado por colapso do corpo ...

Msg7 -> Comegou o ensaio!

### COMANDOS
SALVAR_POSICAO_INICIAL( )
ATIVAR _LIMITE FORCA(Cmd LF)
ATIVAR _LIMITE DEFORM( Cmd LD )
DISPARAR_MENSAGEM( Msg7; 5.000 s )

#Comandos de Pré Carga

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

BIP( 0.0000 )

DISPARAR_MENSAGEM( Msg4; Temp.Pré )
AGUARDAR( Temp.Pré )

#Comandos de Ciclo

>>> Primeiro ciclo

>>>>>>Carregamento

BIP( 0.0000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg8; 10.00 s )
MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
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72

73
74
75
76
77
78
79
80

81
82
83

84
85
86
87
88
89
90
91

92
93

94
95
96
97
98
99
100
101

102
103
104

105
106
107
108
109
110
111
112

113

114
115
116

>>> Segundo ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento
MOV_ATE___A__ (PréCmd _VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Terceiro ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

>>> Quarto ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

>>> Quinto ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Sexto ciclo
>>>>>>Carregamento
MOV _ATE A (Carga %;Cmd VC)
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118
119
120
121

122
123
124
125
126

127
128
129
130
131
132
133
134
135
136

137
138
139

140
141
142
143
144
145
146
147
148
149
150
151
152
153
154
155
156
157
158
159

AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Ultimo ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR _CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (100.0N;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

BIP(-2.000 )

FINALIZAR ENSAIO( )

## Na ocorréncia de limite de forca:
EM_LIMITE_FORCA( )
PARAR_ABRUPTAMENTE( )

BIP(-1.000 )

DISPARAR_MENSAGEM( Msg2; 0.0000 s )
FINALIZAR _ENSAIO( )

## Na ocorréncia de limite de deformacgdo:
EM_LIMITE _DEFORM( )

PARAR _ABRUPTAMENTE( )

BIP(-1.000 )

DISPARAR _MENSAGEM( Msg3; 0.0000 s )
FINALIZAR_ENSAIO( )

## Na ocorréncia de ruptura ou colapso:
EM_RUPTURA/COLAPSO( )
PARAR_ABRUPTAMENTE( )

BIP( 0.0000 )

DISPARAR _MENSAGEM( Msg9; 0.0000 s )
RETORNAR_POSICAO INICIAL( Cmd_VR)
AGUARDAR_CHEGADA( )

FINALIZAR _ENSAIO( )
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B.1.2.2 Segunda sequéncia de ciclos

>>>>> Programa Tesc - Esbogo de Script

>>>>> Meétodo Teste Lucas - 7 ciclos (sem patamar)

>>>>> Data: 28/01/20

03NN AW~

—_— e = = = \©
B WO~ O

15
16
17
18
19

20
21
22
23

24
25
26
27
28
29
30

31
32

34
35
36
37
38
39
40
41

42

### VARIAVEIS DE ENTRADA

## Utilizadas nos comandos

Pré ->"Pré-carga", 500.00 N, Ent, Edi

porcentagem ->"% da carga da ruptura”, 30 %, Ent, Rel, Edi
Carga Rupt ->"Carga de Ruptura", 50.00 kN, Ent, Rel, Edi
Temp ->"Tempo", 60.00 min, Const

Cmd_VE ->"Velocidade de ensaio", 0.500 mm/min, Const
Cmd_VC ->"Velocidade de carga", 50 N/s, Ent, Edi
Cmd_VR ->"Velocidade de retorno", 20.000 mm/min, Const
Cmd LF ->"Limite de forga", 16.000 kN

Cmd LD ->"Limite de deformagéo”, 30.000 mm, Const
Temp_Ciclo ->"T carga constante por ciclo", 240 s, Ent, Edi
Temp.Pré ->"Tempo de Pré Carga (s)", 240 s, Ent, Edi

### VARIAVEIS ATRIBUIVEIS

IncFor ->"Incremento ->Forg¢a", N/min
Carga % ->"% Carga de ruptura", N, Res, Rel
F1 ->"For¢a->Maxima", N, Res, Rel

### EVENTOS
## Eventos correspondentes aos resultados desejados:
@Forga Max. ->"", Vis

### ATRIBUICOES

## Resultados desejados:

@For¢a Max. = @FORCA _MAX( )

F1 = FORCA( @For¢a Max. )

IncFor = COPIA_ADIMENSIONAL( Pré )
Carga % = AX+B( Carga Rupt; porcentagem; *** )

### MENSAGENS

Msgl -> Ensaio finalizado por ac¢do de fim de cur... 33 Msg2 -> Ensaio finalizado por limite
de forga.

Msg3 -> Ensaio finalizado por limite de deformag...

Msg4 -> Equipamento mantendo Pré-carga.

Msg5 -> Mantendo carga constante no ciclo.

Msg6 -> Primeira parte do ensaio concluida, par...

Msg8 -> Inicio do ciclo

Msg9 -> Ensaio finalizado por colapso do corpo ...

Msg7 -> Comegou o ensaio!



43
44
45
46
47
48

49
50

51
52
53
54
55
56
57

58
59
60

61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71

72

73
74
75
76
77
78
79
80

81
82
83

84
85
86
87
88
89
90

### COMANDOS

SALVAR POSICAO INICIAL( )
ATIVAR LIMITE FORCA(Cmd _LF)
ATIVAR LIMITE DEFORM( Cmd LD)
DISPARAR MENSAGEM( Msg7; 5.000 s )

#Comandos de Pré Carga

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

BIP( 0.0000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg4; Temp.Pré )
AGUARDAR( Temp.Pré)

#Comandos de Ciclo

>>> Primeiro ciclo

>>>>>>Carregamento

BIP( 0.0000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg8; 10.00 s )
MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

>>> Segundo ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Terceiro ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR _CHEGADA( )
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92
93

94
95
96
97
98
99
100
101

102
103
104

105
106
107
108
109
110
111
112

113

114
115
116
117
118
119
120
121

122
123
124
125
126

127
128
129
130
131
132
133
134
135
136

>>> Quarto ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Quinto ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Sexto ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

>>> Ultimo ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR _CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

AGUARDAR( Temp.Pré)

BIP(-2.000 )

FINALIZAR ENSAIO( )
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138
139
140

141
142
143
144
145
146
147
148
149
150
151
152
153
154
155
156
157
158
159
160

## Na ocorréncia de limite de forca:
EM_LIMITE_FORCA( )
PARAR_ABRUPTAMENTE( )

BIP(-1.000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg2; 0.0000 s )
FINALIZAR_ENSAIO( )

## Na ocorréncia de limite de deformagéo:
EM_LIMITE DEFORM( )

PARAR ABRUPTAMENTE( )

BIP(-1.000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg3; 0.0000 s )
FINALIZAR _ENSAIO( )

## Na ocorréncia de ruptura ou colapso:
EM_RUPTURA/COLAPSO( )
PARAR_ABRUPTAMENTE( )

BIP( 0.0000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg9; 0.0000 s )
RETORNAR POSICAO INICIAL( Cmd VR)
AGUARDAR_CHEGADA( )

FINALIZAR _ENSAIO( )

B.1.2.3 Terceira sequéncia de ciclos

>>>>> Programa Tesc - Esbogo de Script

>>>>> Me¢todo Teste Lucas - 7 ciclos (sem patamar)

>>>>> Data: 28/01/20

14

15
16
17
18

##H# VARIAVEIS DE ENTRADA
## Utilizadas nos comandos
Pré -> "Pré-carga", 500.00 N, Ent, Edi

Temp ->"Tempo", 60.00 min, Const

0N N kAW~

Cmd VC ->"Velocidade de carga", 50 N/s, Ent, Edi

9 Cmd_VR ->"Velocidade de retorno", 20.000 mm/min, Const

10 Cmd _LF ->"Limite de for¢a", 160.000 kN

11 Cmd LD ->"Limite de deformagao", 30.000 mm, Const
12 Temp Ciclo ->"T carga constante por ciclo", 240 s, Ent, Edi

13 Temp.Pré ->"Tempo de Pré Carga (s)", 240 s, Ent, Edi

### VARIAVEIS ATRIBUIVEIS

IncFor ->"Incremento ->Forg¢a", N/min
Carga % ->"% Carga de ruptura", N, Res, Rel
F1 ->"For¢a->Maxima", N, Res, Rel

porcentagem ->"% da carga da ruptura”, 30 %, Ent, Rel, Edi
Carga Rupt ->"Carga de Ruptura", 100.00 kN, Ent, Rel, Edi

Cmd_VE ->"Velocidade de ensaio", 0.500 mm/min, Const
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23

30

41
42

48
49
50

57
58
59
60

43
44
45
46
47

31
32

20 ### EVENTOS
21 ## Eventos correspondentes aos resultados desejados:
22 @Forca Max. ->"", Vis

24 ### ATRIBUICOES

25 ## Resultados desejados:

26 @Forca Max. = @FORCA MAX( )

27F1 = FORCA( @Forca Max. )

28 IncFor = COPIA_ ADIMENSIONAL( Pré )

29 Carga % = AX+B( Carga_Rupt; porcentagem; ***)

### MENSAGENS

Msgl -> Ensaio finalizado por agdo de fim de cur... 33 Msg2 -> Ensaio

finalizado por limite de forga.

34 Msg3 -> Ensaio finalizado por limite de deformag...
35 Msg4 -> Equipamento mantendo Pré-carga.

36 Msg5 -> Mantendo carga constante no ciclo.

37 Msg6 -> Primeira parte do ensaio concluida, par...
38 Msg8 -> Inicio do ciclo

39 Msg9 -> Ensaio finalizado por colapso do corpo ...
40 Msg7 -> 656173 74 65 72 20 65 67 67 21

##t# COMANDOS

SALVAR_POSICAO_INICIAL( )
ATIVAR_LIMITE_FORCA( Cmd_LF )
ATIVAR_LIMITE_DEFORM( Cmd _LD)
DISPARAR._ MENSAGEM( Msg7; 5.000 s )

51
52
53
54
55
56

61
62
63
64
65
66

#Comandos de Pré Carga

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

BIP( 0.0000 )

DISPARAR MENSAGEM( Msg4; Temp.Pré )
AGUARDAR( Temp.Pré )

#Comandos de Ciclo

>>> Primeiro ciclo

>>>>>>Carregamento

BIP( 0.0000 )

DISPARAR _MENSAGEM( Msg8; 10.00 s )
MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
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71
72

80
81
82
83

84
85
86
87
88
89
90
91

92
93

94
95
96
97
98
99

101
102
103
104

67
68
69
70

73
74
75
76
77
78
79

AGUARDAR _CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Segundo ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR_CHEGADA( )

>>> Terceiro ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

>>> Quarto ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)

100 AGUARDAR CHEGADA( )

105 >>> Quinto ciclo

106 >>>>>>Carregamento
107MOV_ATE A (Carga %;Cmd VC)
108 AGUARDAR CHEGADA( )

109 >>>>>>>>Descarregamento

110 MOV ATE A (Pré;Cmd VC)

111 AGUARDAR CHEGADA( )

112

113
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114 >>> Sexto ciclo

115 >>>>>>Carregamento

116 MOV ATE A (Carga %; Cmd VC)
117 AGUARDAR CHEGADA( )

118 >>>>>>>>Descarregamento

119 MOV ATE A (Pré;Cmd VC)

120 AGUARDAR CHEGADA( )

121

122

123

124

125

126
127
128
129
130
131
132
133
134
135
136

137

138

139

140

>>> ltimo ciclo

>>>>>>Carregamento

MOV ATE A (Carga %;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )
>>>>>>>>Descarregamento

MOV ATE A (Pré;Cmd VC)
AGUARDAR CHEGADA( )

AGUARDAR( Temp.Pré )

BIP(-2.000 )

FINALIZAR ENSAIO( )

141 ## Na ocorréncia de limite de forga:

142 EM_LIMITE_FORCA( )

143 PARAR_ABRUPTAMENTE( )

144 BIP( -1.000 )

145 DISPARAR_MENSAGEM( Msg2; 0.0000 s )
146 FINALIZAR _ENSAIO( )

147 ## Na ocorréncia de limite de deformacéo:
148 EM_LIMITE _DEFORM( )

149 PARAR_ABRUPTAMENTE( )

150 BIP( -1.000 )

151 DISPARAR_MENSAGEM( Msg3; 0.0000 s )
152 FINALIZAR _ENSAIO( )

153 ## Na ocorréncia de ruptura ou colapso:

154 EM_RUPTURA/COLAPSO( )

155 PARAR_ABRUPTAMENTE( )

156 BIP( 0.0000 )

157 DISPARAR_MENSAGEM( Msg9; 0.0000 s )
158 RETORNAR_POSICAO INICIAL( Cmd VR)
159 AGUARDAR_CHEGADA( )

160 FINALIZAR _ENSAIO( )
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