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RESUMO

SILVESTRE, A. D. S. IMPEDANCIA ELETROMECANICA EM
HETEROESTRUTURAS PARA DETERMINACAO DE TRANSFORMACOES DE
FASES EM LIGAS DE MEMORIA DE FORMA 100 f. Relatério de Tese (Doutorado) —
Unidade Académica de Engenharia Mecanica, Universidade Federal da Paraiba, Jodo Pessoa,
2023.

Os materiais inteligentes evidenciam caracteristicas intrinsecas espetaculares quando
estimulados externamente podendo promover mudancgas expressivas em seu estado inicial. Em
particular as SMAs (Shape Memory Alloys), tem sido bastante abordada em trabalhos
cientificos e tecnoldgicos, pois suas caracteristicas peculiares de recuperar sua forma
previamente estabelecida quando sujeito a um procedimento termomecanico ou
eletromagnéticos, as tornam atraentes para 0s mais diversos usos e aplica¢fes. Contudo, para
utiliza-las de maneira adequada é necessario observar alguns aspectos envolvidos no processo
que define algumas de suas caracteristicas, como a transformacéo de fase. Logo, este trabalho
apresenta uma proposta de investigacdo a um método de principio operacional diferente,
denominado (EMIH) Impedéncia Eletromecanica em Heteroestrutura como ferramenta aliada
ao Differential Scanning Calorimetry (DSC) para medir temperaturas de transformacéo de fase
em ligas SMAs. O método utiliza uma juncdo de ceramica piezoelétrica - titanato de zirconato
de chumbo (PZT), com o metal SMA. Com isto, é proposto um equipamento capaz de fornecer
ciclagem térmica em forma de calor as amostras de PZT/ SMA (heteroestrutura) e sua
caracterizacdo. A investigacdo aborda amostras de: Ni-Ti (Niquel, titanio), para dois tipos de
tratamento térmico, Ni-Ti-Nb (Niquel, titdnio, Niobio), Co-Al-Ni (Cobre, Aluminio, Niquel),
além de aco, cobre e latdo foram analisados. O método proposto avaliou quantitativamente por
meio da magnitude da impedéncia e do angulo de fase com diferentes frequéncias fixas e
diferentes taxas de aquecimento e resfriamento, obtendo excelentes resultados quando

comparados ao método do DSC. Também foi avaliado a capacitancia de heteroesturtura.

Palavras-chave: Impedancia eletromecanica, Heteroestrutura, Ligas de memdria de forma.



ABSTRACT

SILVESTRE, A. D. S. IMPEDANCIA ELETROMECANICA EM
HETEROESTRUTURAS PARA DETERMINACAO DE TRANSFORMACOES DE
FASES EM LIGAS DE MMORIA DE FORMA 100 f. Relatorio de Tese (Doutorado) —
Unidade Académica de Engenharia Mecanica, Universidade Federal da Paraiba, Jodo Pessoa,
2023.

Smart materials show spectacular intrinsic characteristics when externally stimulated and can
promote significant changes in their initial state. In particular, SMAs (Shape Memory Alloys)
have been widely discussed in scientific and technological works, as their peculiar
characteristics of recovering their previously established shape when subjected to a
thermomechanical or electromagnetic procedure, make them attractive for the most diverse uses
and applications. However, to use them properly, it is necessary to understand the properties
involved in the process that defines its main characteristic, phase transformation. Therefore,
this work presents an investigation proposal for a method with a different operating principle,
called (EMIH) Electromechanical Impedance in Heterostructure as an alternative tool to
Differential Scanning Calorimetry (DSC) to measure phase transformation temperatures in
SMA: s alloys. The method uses a piezoelectric ceramic junction - lead zirconate titanate (PZT)
with SMA metal. With this, equipment capable of providing thermal cycling in the form of heat
to PZT/SMA samples (heterostructure) and its characterization is proposed. The investigation
addresses samples of: Ni-Ti (Nickel, titanium), for two types of heat treatment, Ni-Ti-Nb
(Nickel, titanium, Niobium), Co-Al-Ni (Copper, Aluminum, Nickel), in addition to steel,
copper, and brass were analyzed. The proposed method was evaluated quantitatively through
impedance magnitude and phase angle with different fixed frequencies and different heating
and cooling rates, obtaining excellent results when compared to the DSC method.
Heterostructure capacitance was also evaluated.

Keywords: Electromechanical impedance, Heterostructure, Shape memory alloys.
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Capitulo 1 - Introducéao

Materiais inteligentes tém caracteristicas peculiares que os tornam muito atraente pela
capacidade de mudar de estado em mais de um dominio fisico (SUN et al., 1995). Entre os
materiais incluidos nesta classe, ligas com memdria de forma e ceramicas piezoelétricas séo
particularmente importantes devido as propriedades termomecénicas e eletromecanicas e
capacidades de interacdo, respectivamente. Sob certas condi¢cdes, SMAs (Shape Memory
Alloys) exibem comportamentos ndo lineares com dois efeitos distintos: o efeito de memdria
de forma e pseudoelasticidade. O efeito de memdria de forma é caracterizado pela capacidade
de o material para recuperar grandes deformacdes, aparentemente plastico, mas reversivel
através da aplicacdo de calor. No entanto, a pseudoelasticidade € caracterizada pela recuperacao
completa de grandes deformagbes quando o material estiver a uma temperatura igual ou
superior a temperatura necessaria para completar a formacéo de austenita (LAGOUDAS, 2008).
Entre as propriedades das SMAs, temperaturas criticas onde as transformacdes de fase ocorrem
sdo de grande importancia. Em muitas aplicacGes, é necessario conhecer a austenita inicial e
final temperaturas (As; Af), bem como a martensita inicial e final (Ms; Mf) temperaturas para
0 uso adequado do material (LAGOUDAS, 2008). As ligas com memoria de forma encontraram
aplicacBes crescentes no campo da biomedicina devido a sua boa biocompatibilidade e
resisténcia a corrosao. A aplicacdo mais proeminente das SMAS é a implementacao de stents e
membros na area de reabilitacdo humana, bem como a sua utilizagdo em equipamentos e
ferramentas para cirurgias, como aparelhos de endoscopia (“E. Zanaboni”, 2008; SILVA,;
SILVA, 2018). Eles também atrairam a atencdo de pesquisadores que desenvolvem motores
termoelétricos e de a industria aeroespacial em geral (DA ROCHA SOUTO et al., 2014;
MANFREDI et al., 2017). Atualmente, um nimero crescente de estudos trata da caracterizagdo
e modelagem de MEMs (CORTEZ-VEGA et al., 2018). Ao serem deformados, os materiais
piezoelétricos produzem uma tensao elétrica proporcional a deformacéo; quando submetido a
um campo elétrico, ocorre o efeito inverso, gerando uma deformacao mecénica em sua estrutura
cristalina. Do ponto de vista microscopico, o efeito piezoelétrico é caracterizado pelo
deslocamento de dipolos elétricos na estrutura cristalina. Células unitarias de cerdmicas
piezoelétricas de titanato de zirconato de chumbo (PZT) a temperaturas abaixo do ponto Curie
exibe uma polarizacdo espontanea devido a uma assimetria na estrutura cristalina, que gera
momento dipolar permanente (CHINA; 2011). Ceramicas piezoelétricas sdo usadas em uma
variedade de dispositivos, incluindo geracdo de energia elétrica, atenuagdo de vibragdo

mecénica e aplicacGes par monitoramento de integridade estrutural (RANGEL et al., 2017).
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Eles também sdo usados em larga escala como campainhas em equipamentos eletrénicos.
Geralmente, ao unir cerdmica piezoelétrica a outras materiais, essas chamadas heteroestruturas,
combinam propriedades dos componentes piezoelétricos com outros recursos, até criando
novos efeitos. PZT/SMA (heteroestruturas) foram desenvolvidas para aplicacdes em
dispositivos de sistemas micro eletromecanicos (MEMS). Este tipo de aplicacdo é bastante
amplo, envolvendo microbombas e microplacas para uso em cirurgias minimamente invasivas,
para remocdo de tumores (CHOUDHARY; KAUR, 2010; CHOUDHARY; PHYSICAL;
2016,). As propriedades observaveis dos materiais piezoelétricos sdo modificadas quando
acopladas a outros materiais; no entanto, quando acopladas as SMAs, as caracteristicas de
transformacdo de fases destes ultimos sdo percebidas. Entdo, quando um SMA experimenta
uma transformacao de fase, a rigidez mecanica € modificada e 0 PZT / SMA (heteroestrutura)
responde com modificacdo em sua impedancia elétrica (DA ROCHA SOUTO et al., 2014). O
mecanismo de alteracdo da rigidez é governado por a variacdo de temperatura, onde a SMA
muda de um valor mais alto (fase austenita) a uma rigidez mais baixa (fase martensita) ou vice-
versa versa.

Por meio do monitoramento da variacdo da rigidez mecanica de um SMA, este projeto
apresenta uma proposta de contribuicdo na implementacdo pratica de um método aliado,
chamado de Método da Impedancia Eletromecéanica em heteroestruturas (EMIH). Este método
aplica a técnica de impedancia eletromecanica para a determinacdo de temperaturas de
transformacéo de fase de SMAs para um SMA/PZT (Heteroestrutura).

1.1.  Objetivos

Este trabalho de tese para doutorado tem como objetivo propor uma investigacao do
uso da técnica de impedancia eletromecénica (EMI) como ferramenta aliada para medir
temperaturas de transformacdo de fase das SMAs (Shape Memory Alloys) em uma
heteroestrutura formada por material piezoelétrico e material de liga com memoria de forma

(heteroestrutura). Como objetivos especificos, temos:

e Projetar, desenvolver e analisar um equipamento capaz de realizar ciclagem térmica
controlada em heteroestrutruras entre 100°C e -20°C,;

e Aplicar a técnica de EMIH nas ligas propostas

e Analisar o comportamento da técnica em multiplas frequéncias de excitacdo e a taxa de

variagao de tempo;
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e Analisar o comportamento da técnica em ligas variadas

e Propor método de andlise por Capacitancia;

e Comparar os resultados obtidos e consolidar a nova técnica como ferramenta aliada ao
Differential Scanning Calorimetry (DSC) para medir temperaturas de transformacéo de

fase em ligas SMA’s;

1.2.  Contribuicdo da Tese

Ao longo das Ultimas décadas foram desenvolvidos diversos trabalhos utilizando a
impedancia eletromecénica (EMI) como principal técnica para monitoramento de salde
estrutural, deteccéo de danos e rastreamento de trincas. Recentemente alguns pesquisadores tem
aplicado a mesma técnica para monitoramento de perda de massa e também monitorado
transformactes de fases em ligas de memdria de forma, através da resisténcia elétrica da
mesma. Desta feita, a contribuicdo desde trabalho de tese, trata-se da utilizacdo do método com
o principio operacional diferente, denominado Impedéncia Eletromecénica em Heteroestrutura
(EMIH) como ferramenta aliada ao Differential Scanning Calorimetry (DSC) para medir
temperaturas de transformacdo de fase em ligas SMAs. O método proposto também avalia

outras grandezas fisicas como a capacitancia e o angulo de fase

1.3.  Organizagdo do Trabalho

Levando em consideracdo também a introducdo, este trabalho se divide em seis
capitulos distintos, sendo composto pela introducdo, revisdo da literatura, fundamentagédo
tedrica, materiais e métodos, resultados e discussdes, consideracdes finais e referéncias
utilizadas. Todos contendo os seus respectivos subtdpicos.

No Capitulo 2, tem-se a revisao da literatura acerca dos trabalhos relevantes utilizando
impedancia eletromecanica para monitoramento de integridade estrutural.

No capitulo 3, apresenta-se a fundamentacéo tedrica utilizada para o embasamento da
pesquisa dividida em cinco bases. A primeira trata-se de um panorama geral sobre materiais
inteligentes, a segundo apresenta os conceitos fundamentais das Ligas de Memoria de Forma.

A terceira trata-se dos transdutores piezoeletricos e seu principio de funcionamento. A quarta
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apresenta o principio da impedéancia eletromecénica e por Gltimo, a cinco apresenta as métricas
para deteccdo de danos e de integridade estrutural.

No Capitulo 4, apresentam-se 0s materiais e 0s métodos que foram aplicados na
obtencdo dos resultados, atraves dos projetos, fabricacdes, circuitos, experimentos, tetes e
analises.

No Capitulo 5, apresentam-se o0s resultados experimentais e computacionais obtidos,
acrescentando-se discussdes, comparacgao ou justificativa se fizer necessaria.

No Capitulo 6, apresentam-se as consideracdes finais sobre os resultados obtidos e as

sugestOes para a continuagéo dos trabalhos.

Capitulo 2 - Reviséo da Literatura

A técnica de medicdo de impedancia eletromecénica (EMI) € um dos métodos mais
difundidos em Monitoramento de Saude Estrutural (SHM), com muitas aplicacfes importantes
em infraestruturas de engenharia civil (pontes, edificios, estradas, plataformas petroliferas,
etc.), as estruturas aeronauticas e aeroespaciais (avibes, helicopteros, satélites, estacOes
espaciais, etc.) e as grandes estruturas maritimas (submarinos e navios). O SHM ¢é definido na
literatura também como a aquisicdo, validacdo e analise de dados técnicos para facilitar as
decisbes de gestdo durante o ciclo de vida de uma estrutura (FARRAR; WORDEN, 2012).

Os sistemas de monitoramento de integridade estrutural tém a finalidade de detectar,
em tempo real ou ndo, danos estruturais. Segundo (RYTTER, 1993) em sistemas avancados ha
um processo de cinco passos a ser seguido:

(1) detectar a existéncia de dano;

(2) localizé-lo na estrutura;

(3) identificar o seu tipo;

(4) avaliar a sua extenséo;

(5) determinar o tempo restante de vida Gtil da estrutura. A motivacao é tanto cientifica
como econdmica.
Do ponto de vista cientifico, monitorar e detectar danos estruturais significa conquistar

um elevado grau de seguranca. Do ponto de vista econémico, sistemas com essa capacidade
permitem uma economia significativa em manutengdo. Um sistema de monitoramento baseado
na técnica da impedancia utiliza ambos os efeitos piezelétricos (direto e reverso),
simultaneamente, para obter uma assinatura de impedancia para a estrutura (PARK; INMAN,
2005).
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Varios testes experimentais foram feitos utilizando diferentes tipos e tamanhos de
estruturas tubulares e varios modelos de cerdmicas piezelétricas. Para a detec¢do de danos
nessas estruturas tubulares, utilizaram dois indices de falha métrica, 0 Root Mean Square
Deviation (RMSD) e o Correlation Coefficient Deviation Metric (CCDM). Nos trabalhos
citados, foi possivel identificar danos no corpo principal dos segmentos do tubo, onde é
demostrado que € viavel a deteccdo de danos em estruturas utilizando transdutores piezelétrico
de baixo custo (PITA; TURRA; VIEIRA FILHO, 2013). GAO et al, (2018), realizou estudos
em lajes de concreto inteligentes com transdutores piezoeletricos tubulares embutidos para
deteccdo de danos. Verificacdo de integridade estrutural em concreto também foi abordada por
(LIANG et al., 2016; SU et al., 2019).

A utilizacdo de sensores piezoelétricos integrados para monitoramento de integridade
estrutural (deteccdo de falhas, rigidez), em particular, tem se expandido na ultima década e
torna-se uma das principais linhas de pesquisa de importantes grupos de pesquisa dos EUA e
na Europa. Dentre as técnicas que utilizam esse tipo de material, existem aquelas que fornecem
informacBes globais da estrutura, baseadas na variacdo da resposta vibracional da pastilha
piezelétrica, como a frequéncia modal, e aquelas que fornecem informacdes locais, utilizando
altas frequéncias, como as técnicas de impedancia /admitancia (PARK et al., 2003; SUN et al.,
1995), as técnicas de ondas (LAW; LIAO; HUANG, 2006; PARK et al., 2006), os estudos de
técnicas em ambientes ruidosos (CAMPEIRO; DA SILVEIRA; BAPTISTA, 2018). Estudos
comparativos utilizando frequéncias e modos de vibracdo em métodos de identificacdo de dano
para estruturas tipo viga, podem ser encontrados em (KIM et al., 2003; MAIA et al., 2003;
OWOLABI; SWAMIDAS; SESHADRI, 2003; PALACZ, 2002), também foram realizados
estudos comparativos quanto as técnicas de medicdo e aquisicdo de dados com (BUDOYA,;
BAPTISTA, 2018). Estes estudos mostraram que as frequéncias e as respostas correspondentes
aos trés primeiros modos de vibragdo sdo suficientes para detectar a existéncia da falha.

Tinoco et al. (2019) prop6s uma avaliacdo de um sensor piezo-atuado para monitorar
variacoes elasticas de seu suporte com medidas baseadas em impedéncia eletromecéanica. A
estrutura base € monitorada através de uma interface de acoplamento conectada ao dispositivo
acionado por um piezoeléctrico. Duas interfaces de acoplamento foram consideradas (um cone
de aluminio e um dente humano) para os testes experimentais, conforme pode ser observado na

figura 1.

Figura 1 -(a) Configuracéo da plataforma experimental para medi¢des de impedéancia eletromecénica; (b)
Materiais e dimens@es da estrutura de monitoramento, incluindo interface de acoplamento; (c) Material para
experimento
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Trés materiais diferentes (aluminio, bronze e aco) foram preparados para simular as
mudancas elasticas no suporte, mantendo a geometria como parametro fixo. O dispositivo piezo
foi caracterizado a partir das fungdes de resposta em frequéncia da velocidade, a fim de entender
como 0s modos de vibracdo estimulam a resisténcia elétrica através dos picos de ressonancia
elétrica do sensor. Uma analise baseada em impedancia (1-20 kHz) foi realizada para
correlacionar variacOes elasticas com indices baseados no desvio médio quadratico da raiz
(RMSD) para duas janelas de observacédo (9,3a9,7 kHze 11,1 a 11,5 kHz). Os resultados desse
trabalho mostraram que variagOes elasticas impostas foram detectadas e quantificadas com as
medidas de resisténcia elétrica. Além disso, foi demonstrado que a sensibilidade do dispositivo
foi influenciada pelo tipo de interface de acoplamento, uma vez que o cone era mais sensivel
que o dente nas duas janelas de observacao.

Foi desenvolvido por Srivastava, et al (2019), um trabalho a qual aplica a técnica da
impedancia eletromecénica no monitoramento da rigidez em o0sso humano, na busca de

rachaduras e danos gerais, utilizando heteroestruturas (LMF/PZT). A técnica apresenta eficacia
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na comparacdo de danos no osso fémur sauddveis e com osteoporose (SRIVASTAVA;
BHALLA; MADAN, 2019).

Kim et al, (2019), apresenta 0 método de avaliacdo de desempenho para reparo de
trincas em concreto usando a técnica de impedancia eletromecénica baseada em PZT. As
rachaduras no concreto sdo consideradas um importante indicador de possiveis danos e
durabilidade e geralmente sdo monitoradas na manutencdo estrutural. Um método tipico de
reparo na pratica para rachaduras no concreto envolvendo problemas de durabilidade é usar
materiais alternativos para preencher as rachaduras. Como a qualidade da recuperacdo do reparo

é dificil de determinar, é necessaria uma abordagem de avaliagdo eficaz, conforme figura 2.

Figura 2 -Demonstracdo de Esquema da base estrutural do experimento de EMI

PZT sensor —l

Host structure

|

Crack Impedance analyzer Laptop
Fonte: (KIM et al., 2019)

O estudo desenvolvido, apresenta uma aplicabilidade da técnica EMI baseada em
PZT para a avaliacdo da qualidade do reparo de trincas no concreto. Para determinar uma
faixa de frequéncia ideal que reflita fortemente a condig&o estrutural, as tendéncias de quatro
indicadores de dano sdo investigadas com varias gravidades de dano em cada faixa de sub-
frequéncia. Posteriormente, o desempenho do material de reparo de trincas é avaliado usando
a faixa de frequéncia ideal predefinida com os indicadores de danos. A abordagem proposta
é mostrada para avaliar efetivamente a qualidade da recuperacdo do material de reparo de

trincas ao longo do tempo. (KIM et al., 2019)
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Figura 3 -Setup do Experimento
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Fig. 2. Experimental setup.

Table 1 N N
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Properties Values
N
Density [g/em’] 78 MAFPD = —l—, Z I[E() — Eg(D))/Ex(D)|
Relative permittivity in the polarization direction 2400 N
Dielectric loss factar 0.02
Piezoelectric charge coefficient [107'7 C/N] -210 L
Elastic stiffness coefficient [10'°N/m’] 10 Coy = T Z [E(i) = E}-[Ex(i) = Eql
Mechanical quality factor 100 el
Temperature coefficient [10 /K] [ o
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Fonte: (KIM et al., 2019)

A técnica EMI usada neste estudo é mais investigada em termos de duas questfes
importantes: (1) o efeito das camadas de ligacdo (cola) e (2) variacbes de temperatura. A
camada de ligacdo é uma interface entre o sensor PZT e a estrutura de destino, que normalmente
é representada como a espessura do adesivo usado. Como a rigidez da camada de ligacdo é
geralmente menor que a da estrutura e sensivel as condi¢es ambientais, uma pratica comum é
ter uma camada de ligagdo mais fina que um terco da espessura do PZT usados. Os resultados
experimentais deste estudo podem ser resumidos da seguinte forma: (1) As faixas de baixa
frequéncia, que incluem os picos dominantes, foram as mais sensiveis as mudancas estruturais.
Neste estudo, a faixa de frequéncia ideal foi determinada entre 50 e 99,9 kHz. O (2) A técnica
EMI mostrou que o material cimenticio exibia impedancia gradual e recuperacdo de admisséo
ao longo do tempo. Chegando a conclusdo que os indicadores de danos RMSD, MAPD e CCD
sdo efetivos aos objetivos propostos.

TINOCO et al, (2017) desenvolveu um trabalho onde trata-se de uma analise e
identificacdo de variacdes de rigidez em substancias de suporte de um dente canino humano
utilizando um sensor piezoelétrico de feixe de suporte e sua impedancia eletromecanica. Nesse
trabalho, um método experimental é descrito para identificar as variacdes de rigidez produzidas
por perfuracdes realizadas em diferentes substancias de suporte de um dente canino humano,
conforme figura 4. Para medir os parametros das substancias de suporte através de um canino,
foi desenvolvido um sistema sensor-atuador. O dispositivo sensor-atuador € composto por um
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suporte de aco inoxidavel ligado a um fio de aco acoplado a dois transdutores piezoelétricos,

com uma massa concentrada presa a extremidade do fio.

Figura 4 - Dimens6es do substrato de suporte (gesso verde) (b) Modificacdo da rigidez por etapas com duas

perfuracdes.
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Fonte: (TINOCO et al. (2017)

Para excitar o dispositivo, em alta frequéncia (entre 5 e 10 KHz) foi aplicada através
dos piezo-transdutores, que afetam o dente por meio da vibracdo do fio. As respostas mecéanicas
associadas a rigidez do suporte foram quantificadas com a impedancia elétrica dos piezo-
transdutores. O dispositivo foi acoplado a coroa de um dente canino, simulando uma condicéo
de fixacdo, pois no 0sso, o dente foi preso pela parte da raiz dentro da substancia de suporte.
Quatro substancias de suporte foram caracterizadas para os testes. Apds estabelecer os valores
base da rigidez de cada substancia de suporte, as varia¢oes de rigidez foram avaliadas em duas
etapas (duas perfuracgdes); estes foram feitos perpendicularmente ao eixo longitudinal do dente.
Os resultados do trabalho mostraram que é possivel avaliar as variacbes de rigidez com a
metodologia proposta, bem como quantificar as diferencas de rigidez, por meio de indices de
variacao.

Os experimentos realizados mostraram que as variacbes de rigidez podem ser
observadas através das frequéncias, bem como identificadas e quantificadas com as medidas.
Portanto, em um contexto clinico, percebemos uma oportunidade de estudar a densidade 0ssea
no 0sso alveolar, utilizando um método n&o invasivo e de baixo custo. No entanto, o autor
afirma que muitos aspectos experimentais devem ser aprimorados para diminuir 0s erros

induzidos nas experiéncias propostas.
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Figura 5 -(a) Estrutura de trabalho; (b) Dimensdes das estruturas de trabalho; (c) Setup Experimental.
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SAMANTARAY, (2018) propde o uso do método de impedéancia eletromecanica para
monitorar folgas incipientes em estruturas articuladas visando seguranca ferrovidria. No
sistema de via férrea, estdo disponiveis varias juntas mecanicamente presas, as quais estdo
sujeitas a tensdes de servico complexas e garantir a seguranca estrutural dessa junta € uma tarefa
vital. Apesar varias técnicas ndo destrutivas disponivel para manutencdo e monitoramento, mas
a maior parte dessa intervencdo humana com decisdo subjetiva. Este artigo apresenta uma
abordagem de monitoramento de saude estrutural (SHM) com o conversor de impedancia
AD5933 usando a técnica de impedéancia eletromecanica (EMI) para monitorar a articulacédo
fixada mecanicamente. Nesta investigacdo, sao realizadas experiéncias em tira de material de
estanho, uma superficie de diafragma circular piezoelétrico ligada a estrutura para deteccéo de
danos com base no método EMI. Os resultados experimentais relatam que a técnica mede com
sucesso 0 sinal de impedancia da junta parafusada com uma boa repetibilidade. Essas
experiéncias baseiam a técnica de impedancia eletromecénica aplicada em aplicagdes de

seguranca ferroviaria
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Figura 6 -Dispositivo Piezoeletrico utilizado; (b) Piezoeletrico instalado na Estrutura
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Fonte: (SAMANTARAY, 2018)

O painel de avaliacdo AD5933 mostra um alto nivel de repetibilidade, em condi¢des
danificadas e em boas condi¢des. O AD5933 pode ser facilmente utilizado com uma matriz de
sensores para monitorar a junta dos fixadores mecanicos no sistema de trilhos ferroviarios. O
efeito da temperatura e da tensdo de excitagdo foram considerados em o sinal de entrada de
eletricidade; portanto, a engenharia préatica deve considerar o fator de temperatura do sensor
piezoelétrico e a ligacdo a estrutura nas analises posteriores.

LI et al. (2019) investiga e analiza corrosdo sob tensao (SCC) usando piezoeletricos e
impedancia eletromecéanica. Motivado pela perda de material induzida por corrosédo em
estruturas metélicas. A ideia basica do método de monitoramento de corrosao é que a perda de
espessura do SCC induzida por corrosdo leva a variagdo nas assinaturas EMI. O sistema em
SCC foi fabricado ligando um adesivo PZT a uma amostra para corrosdo. As assinaturas EMI
do SCC sob diferentes quantidades de corrosdo foram adquiridas e analisadas. Os resultados
mostraram que 0s picos nas assinaturas de condutancia apresentam deslocamento para a
esquerda e as frequéncias de pico diminuem linearmente com o aumento da quantidade de

corrosao.
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Figura 7 - (a) Amostras de SCC Utilizadas; (b) Aceleracdo da Corrosdo em SCC; (c) Setup de medidas de
Impedancia Eletromecénica
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(b) Fig. 3, Accelerated corrosion test on SCC, (C) Fig. 4. EMI measurement setup.

Fonte: LI et al. (2019)

Para obter mais informacgdes sobre o sistema eletromecanico do CEC, também foram
realizadas analises de elementos finitos para estudar a resposta EMI e as caracteristicas modais.
Os resultados da simulacao concordaram bem com os resultados experimentais. E verificou-se
gue os modos de flexdo acoplados sdo muito sensiveis a perda de espessura induzida por
corrosdao. Os autores afirmam que o método de corrosdo inteligente proposto é econémico,
capaz de determinar quantitativamente a quantidade de corroséo e possui potencial de aplicacdo
promissor. As assinaturas EMI do SCC sob diferentes quantidades de corrosdo foram adquiridas
usando o analisador de impedancia. Seis picos principais nas assinaturas de condutancia foram
analisados. Verificou-se que os picos mostram um deslocamento para a esquerda e as
frequéncias de pico diminuem linearmente com o aumento da quantidade de corrosdo. A
resposta EMI se mostrou boa concordancia com os resultados experimentais. Os resultados da
analise modal mostraram que os modos acoplados do sistema eletromecénico do SCC sdo muito
sensiveis a perda de espessura induzida pela corrosdo. Os autores também afirmam que, as
frequéncias modais de todos os modos de flexdo diminuem com o aumento da quantidade de
corrosdo, o que pode ser explicado pela reducéo da rigidez da placa. No entanto, os modos de

extensdo no plano ndo sdo sensiveis a perda de corrosdo. O sistema de corrosdo inteligente
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proposto tem as vantagens da determinagdo quantitativa e econdmica de corroséo quantidade e
capacidade de monitoramento on-line e remoto.

Pierre, (2010) apresentou o desenvolvimento de um equipamento de analise térmica
cuja técnica termoanalitica utilizada é a termoeletrometria. O equipamento desenvolvido é
direcionado a caracterizacdo das temperaturas de transformacéo de fase e histerese térmica de
Ligas com Memoria de Forma (LMF) através da resistividade elétrica da liga, levantando assim,
uma curva resisténcia temperatura. Os resultados obtidos nesse trabalho concluiram que os
modulos termoelétricos de Peltier é perfeitamente aplicavel na caracterizacao térmica de ligas
com memoria de forma. Silva, (2012) também apresenta um trabalho que traz o projeto,
montagem e avaliagdo de um protétipo termoelétrico idealizado para congelamento
unidirecional por contato direto de amostras consistentes em placa Peltier. O protétipo
termoelétrico foi testado como ferramenta de estudos térmicos, evidenciando-se a possibilidade
de seu uso para determinacdo da regido de transicdo vitrea de congelamento. A utilizacdo desse
aparato para analises térmicas viabiliza e torna mais eficiente o0 processo comparativamente aos
métodos tradicionalmente empregados como o DSC, pois, trata-se de um equipamento simples,
de baixo custo de montagem, facilidade de operacao e que opera a partir do principio basico da
termoeletricidade (SILVA, 2012).

Silva et al, (2020) aplica a técnica de impedancia eletromecénica no monitoramento
de fragilizagdo da fase sigma em aco inoxidavel duplex. O trabalho investiga, o efeito do
tratamento isotérmico de envelhecimento a 800°C (temperatura na qual a fase ¢ pode ser
formada) na degradacdo das propriedades mecéanicas do UNS S31803 DSS foi investigado. Os
resultados mostraram que a precipitacdo da fase ¢ ocorreu regularmente e por decomposicao
eutetdide. O efeito da fase sigma nas propriedades mecanicas foi analisado pelos testes de
microdureza e testes de impacto. A avaliacdo do DSS também inclui um método alternativo de
monitoramento da fragilizagdo da fase o com base na impedancia eletromecénica (EMI),
usando sensores piezoelétricos. A ideia basica do monitoramento da fase ¢ € a observacao da
fragilizacdo e que o0 aumento da dureza e a diminuigdo da tenacidade. Essa mudanca vai levar
a variagdo nas assinaturas EMI, modificando a rigidez estrutural. A metodologia proposta pelos
autores do trabalho é avaliada através do modulo de impedancia (|Z|), resisténcia (R), reatancia
(X) e pelos indices estatisticos: Variacdo Relativo de Frequéncias Naturais (RVNF) e Desvio
Quadratico Médio (RMSD). Este método é considerado um teste ndo destrutivo, apresenta
resultados precisos com alta sensibilidade e confiabilidade proporcionando capacidade de

determinar a fragilizagdo da fase sigma.
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Figura 8 - (a) Amostras com PZTs; (b) Sistema para analise em EMI; (c) Frequéncia natural de vibracdo da
amostra solubilizada e amostras envelhecidas termicamente e os parametros EMI com PZTs modulos de
Impedancia, resisténcia e reatncia
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Fonte: (SILVA et al., 2020).

A analise de microscopia optica provou que a fase ¢ precipitou tanto regularmente
qguanto por eutetdide de composicdo da ferrita, gerando a sigma e as fases secundérias da
austenita (0« — o + 7y2). Foi verificado por meio de ensaios mecanicos convencionais
(destrutivos) de microdureza Vickers e tenacidade ao impacto que a presenca da fase sigma
ocasionou um aumento na dureza por 19% e consequente perda de tenacidade em 92% na
amostra envelhecida para 180 min em compara¢cdo com a amostra solubilizada. Ambos os
resultados para 0 médulo de impedancia, resisténcia e reatancia elétrica, bem como os indices
RVNF e RMSD comprovaram a influéncia da fase sigma na variacéo das frequéncias naturais
nos espécimes, modificando a rigidez estrutural causada pela fragilizacdo do aco inoxidavel

duplex. Com base nesses resultados, correlacdes lineares com valores de R? de 0,94 foram
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encontrados entre os dados de frequéncia natural para ambos os PZTs e microdureza (SILVA
et al., 2020).

Cunha et al, (2019) aplicou o método de medicdo de Impedancia Eletromecanica
(EMI) para determinar as temperaturas de transformacéo de fases em Ligas com Memdria de
Forma (LMF). A técnica foi empregada em uma Heteroestrutura composta por piezoelétrico de
Zirconato Titanato de Chumbo (PZT) e LMF.

Figura 9 - (a) Amostras confeccionadas para ensaio; (b) Setup Experimental; (¢) DSC da amostra de Ni-Ti ap6s
ciclagem e tratamento térmico; (d) Resposta da EMI da amostra de Ni-Ti em 1 kHz.
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S&o apresentados resultados experimentais da determinacdo das temperaturas de
transformacéo de fases da LMF pelo EMIH entre 100C° e 20°C, e comparados com resultados
do método tradicional Differential Scanning Calorimetry (DSC). Além desses, os autores
mostram em seu trabalho resultados comparativos do comportamento da LMF com o cobre,
aco e latdo. A analise da impedancia elétrica utilizada nesta pesquisa foi realizada por um
analisador de impedéancia comercial de alta exatiddo, modelo Agilent 4294A. Este equipamento
possibilita ajustar o nivel de tensdo de oscilacdo de 5 mV a 1 V ou 200 pA a 20 mA, e a
frequéncia de trabalho de 40 Hz a 110 MHz.

Os resultados apresentam os desvios de impedancia em fungdo da temperatura que
podem ser quantificados pelo calculo do RMSD, tanto para temperatura quanto para fase.
Utilizando o valor de referéncia como sendo o parametro na temperatura ambiente é verificado
a variacdo devido a ciclagem térmica promovida pelo EMIH. Sdo mostradas as histereses
devido a transformacao martensitica austenita pelo calculo do RMSD. Nas curvas apresentadas
no trabalho existem as mudancas nas inflexdes da curva, que séo devidas ao comportamento da
transformacdo de fases na LMF na faixa de temperatura. A técnica EMIH proposta nesta
pesquisa possibilitou a obtencdo das temperaturas de transformacéo de fases em materiais com
de diferentes geometrias, se tornando assim uma excelente aliada na determinacdo de

temperaturas em LMF ao DSC.



34

Capitulo 3 - Fundamentacéo Teorica

3.1. Materiais Inteligentes

Com o desenvolvimento acelerado da eletroeletronica e com o surgimento de
tecnologias cada vez mais avancadas, a procura e as pesquisas por materiais e processos que
acompanhem essa evolucdo tem crescido de forma exponencial. Na tentativa de suprir essa
necessidade, foi desenvolvido o conceito de materiais funcionais ou inteligentes, que podem
ser definidos como materiais que exibem acoplamento entre varios dominios fisicos (LEO,
2008), podendo desempenhar diversas func@es, inclusive estrutural, ou seja, quando
estimulados podem gerar forca, movimento ou pulsos elétricos. A figura 10 mostra uma

representacdo do acoplamento entre alguns dos dominios fisicos.

Figura 10 - Esquema funcional da operacionalidade do acoplamento entre os dominios fisicos.
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Fonte: Adaptado de Leo (2007).

Ao aplicar um material inteligente em uma estrutura, pode considera-la tal como uma
estrutura inteligente. Dessa forma, uma estrutura inteligente tem a habilidade de detectar
qualquer alteragcdo no ambiente ou no sistema, localizar problemas em locais criticos, armazenar
e processar dados, comandar a agdo apropriada para melhorar o seu desempenho e preservar a

integridade estrutural, seguranca e facilidade de manutencdo do sistema (CHENG; JIANG;
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LOU, 2008). Logo, uma estrutura inteligente compare-se a um sistema mecatronico complexo,
incorporando tecnologias e caracteristicas dos materiais conforme sua funcéo e fim desejado,
onde se aplica: controle de vibracgéo, controle de posicao, controle de forma, monitoramento da
integridade estrutural, geracdo de energia elétrica e outros.

Temos inumeros tipos e configuragdes de materiais inteligentes, dentre os mais

utilizados os principais tipos podem ser classificados em:

Tabela 1 - Configuracdes de Materiais Inteligentes

Terminologia Conceito Bésico
Materiais Piezoelétricos: Polimeros e ceramicas que reagem a aplicacdo de
diferencas de potencial e/ou deformacdes impostas;
Ligas com Memdria de Forma Polimeros e ligas metalicas que reagem a
(LMF): temperatura e/ou tensdo mecanica;
Polimeros Eletroativos (EAP): Polimeros sensiveis a aplicacdo de tensdo elétrica;
Fluidos Eletro-Reoldgicos: Materiais compdsitos que reagem ao campo elétrico

aplicado, alterando sua reologia;

Fluidos Magneto-Reoldgicos: Materiais compo0sitos que reagem ao campo
magnético aplicado, alterando sua reologia.

Fonte: Adaptado Gongalves et al. (2021)

Tais materiais j& estdo sendo aplicados em larga escala na indlstria e no
desenvolvimento de novas pecas e equipamentos, substituindo na maioria das vezes, sistemas
de alto custo, maior peso e de grande complexidade. Utilizados também como alternativa para
sistemas convencionais, alterando a concepcdo de componentes, potencializando o seu
funcionamento e seu poder de atuacdo (GONCALVES et al., 2021).

3.2. Ligas com Memoria de forma

As Shape Memory Alloys (SMAs) ou Ligas com Memoria de Forma (LMF)
constituem um grupo de materiais metélicos que possuem a habilidade de recuperar uma forma
previamente estabelecida quando sujeito a um procedimento termomecanico ou
eletromagnéticos, manifestando deformacdes residuais nulas ou quase nulas (LAGOUDAS,
2008). Esta caracteristica estd associada ao mecanismo de transformacéo de fase reversiveis
particular desses materiais. Os materiais com memoria de forma mais utilizados sao as ligas
formadas por Niquel e Titanio (NiTi), como consequéncia de maiores deformacdes e maior
estabilidade serem atingidas com esta composicdo. Eles foram inicialmente observados no
Naval Ordnance Laboratory (NOL), o que levou a serem denominados de Nitinol

(LAGOUDAS, 2008). Apesar da popularidade dessas ligas, em algumas aplicagdes € inserido
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um terceiro elemento (como o cobre na liga de Ti-45Ni-5Cu) para obter uma relagdo entre
resisténcia elétrica e temperatura mais linear, isto decorre da eliminacgéo da fase intermediaria
(fase R) (LIU et al., 1997).

As transformacdes de fase de LMFs podem seguir dois caminhos contrapostos, por
vez denominados: transformacdo direta e transformacdo inversa (ou reversa). Para a
transformacéo direta, vé-se a transformacao da fase austenita para a martensita (A—M), isto €,
qguando se resfria a LMF dentro de uma determinada faixa de temperatura, podendo varia
conforme a formacdo da liga. Para a transformacdo inversa (ou reversa), vé-se o caminho
oposto, marcado pelo aquecimento sofrido pela LMF, ou seja, a transformacao inicia-se na fase
martensitica em direcdo a fase austenitica (M—A).

Pode -se afirmar que a Austenita (A) € a fase mais organizada em nivel microscopico,
em equilibrio a temperaturas mais altas e baixas tensdes, possui uma estrutura cristalina de alta
simetria geralmente na forma cubica, chamada de B2 para as ligas Ni—Ti. Essa fase tende a ser
mais rigida e com menor amortecimento em relacdo a fase martensitica. A martensita (M), fase
de menor simetria, permite a acomodacdo de sua rede cristalina de diversas formas quando
deformada, desta maneira apresenta maiores niveis de ductilidade e amortecimento. A literatura
apresenta a martensita como induzida por temperatura ou por tensdo, quando induzida por
temperatura exibe uma estrutura cristalina maclada (twinned martensite) estavel a baixas
tensdes e temperaturas. Quando submetida a uma tensdo, produz uma estrutura ndo-maclada ou
demaclada (detwinned martensite) estavel a altas tensdes. Existe uma fase intermediaria
chamada de fase-R com estrutura cristalina romboédrica, sua presenca estd associada a
composi¢do quimica da liga, sendo favorecida pela participacdo de aluminio ou ferro, porém
ela normalmente desaparece com tratamentos térmicos a elevadas temperaturas.

No momento onde a qual transformacéo reversa é alcancada por aguecimento gradual,
surge uma varidvel de estado importante, proposta pela letra grega &, a fragdo de martensita.
Considerando a natureza ndo difusiva da transformacdo martensitica, a lei cinética para
mudanca de fase, define a fragdo martensitica & (0 <& < 1) em fungéo da temperatura, como a
porcentagem de estrutura martensitica em relacdo ao total do material, ou seja, valores de £ =0
e & = 1 representam uma liga puramente austenitica e integralmente martensitica,
respectivamente.

Pode ser visto na figura 11 uma representacdo do comportamento da transformagéo
martensitica em funcdo da temperatura. E possivel verificar quatro temperaturas bem
especificas com relacdo as transformacgdes de fase. As terminologias empregadas foram

definidas por Otsuka e Wayman e inserida na norma ASTM F 2005-5. Logo, durante o
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resfriamento, ao se reduzir até uma determinada temperatura sem aplicacdo de esforgo
mecanico, a fase austenitica comeca a se transformar em martensita, essa temperatura recebe a
denominacdo Ms (Martensite start). No decurso da transformacao atinge-se a temperatura M
(Martensite finish) a qual o material se torna 100% martensitico. No procedimento reverso,
quando a temperatura aumenta, uma liga previamente martensitica inicia a conversdo em
austenita a temperatura, As (Austenite start), concluindo este processo a temperatura At
(Austenite finish).

Figura 11 - Evolugéo da fragdo de martensita (§) com a temperatura em LMF
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Fonte — Adaptado de Teh (2008)

O efeito memoria de forma (EMF) é observado quando uma LMF sofre uma
deformacéo extensa no estado martensitico e ao cessar a carga, grande parte desta deformacéo
se mantém, como uma deformacéo plastica convencional. No entanto, ao submeter a LMF a
um aumento de temperatura para valores superiores ao da temperatura Af, o material sofre
transformagdao de fase (M—A) e recupera esta deformacdo, que ¢ assim considerada
quasiplastica. Resfriando-a novamente a LMF para abaixo da temperatura Mf, nenhuma
deformacéo ocorre e a LMF tera simplesmente retornado ao seu estado martensitico original
devido a ocorréncia da transformacdo direta (A—M). A Figura 12 mostra um ciclo
termomecénico de tensdo / deformacdo / temperatura que descreve o EMF, destacando também
as estruturas cristalograficas relacionados a cada etapa do ciclo e as condicdes criticas de

transformacéo de fase (temperatura e tenséo).
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Figura 12 - Ciclo de carregamento termomecénico representando as transformagdes da LMF e seu
comportamento de memoria de forma
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Fonte — Adaptado Czechowicz e Langbein (2015)

Uma das ocorréncias visiveis de materiais que possuem memoria de forma mais
pertinentes é conhecida como superelasticidade ou pseudoelasticidade. A superelasticidade
(SE) é uma propriedade acoplada ao EMF, ou seja, as LMF apresentam ambos os efeitos. A SE
estd intrinsecamente conectada com o EMF. A priori, ambos sdo perceptiveis na mesma
amostra, dependendo da temperatura em que se percebe a deformacdo e o tratamento
termomecanico anterior. Conforme a figura 13 ilustra, 0 EMF ocorre ap6s uma deformagéo em
temperatura abaixo de My, seguido de aquecimento acima de Af, enquanto SE ocorre acima de
As e abaixo de Mgy. Na faixa intermediaria, entre Mse As, o EMF e SE “disputam” entre si e
podem ocorrer parcialmente, dependendo da estrutura inicial do material e da condigdo térmica
experimentada.

Em LMF o mecanismo de cisalhamento mais comum € a maclagem. Assim, quando o

material se encontra na fase martensita e é deformado, os planos de maclas sdo deslocados
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provocando um movimento relativo entre os atomos, porém, as ligacGes atdmicas séo
mantidas.
Figura 13 - Relacdo tridimensional da tenséo, deformacéo e temperatura para 0 comportamento mecénico das
LMF.
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Este processo permite a reversibilidade da estrutura cristalografica quando aquecido
para a fase austenita. Geralmente essa fase tem estrutura cristalina cubica (B2), ja a estrutura
da martensita € muito dependente da composicéo. Para uma liga equiatbmica de NiTi a mais
comum é a monoclinica (B19”) (LAGOUDAS, 2008).
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Figura 14 - Diagrama esquematico do EMF criado a partir da reversdo da martensita induzida por tenséo
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Contemporaneamente observa-se uma intensificacdo das LMF como uma importante
classe de material em Engenharia. Na tabela 2, (MEHTA; GUPTA, 2019) resumem as
principais familias de LMF.

Tabela 2 - Composicdo das Principais Familias de LMF esquemético do LMF

Ligas
Ferro Cobre Niquel Altas temperaturas | Magnéticas
Ti—-Ni—Pd
Ti—Ni—Pt Ni-Mn-Ga
o Ni—Ti—Hf Fe—Pd
Ni—Ti
o Ni-Ti—Zr Ni—-Mn-Al
Ni—Ti—Cu
Cu—Zn-Al Zr—Rh Fe—Pt
_ Ni-Ti—Pd
] Cu—AIl-Ni o Zr—Cu Dy
Fe—Mn-Si Ni—Ti—Fe
Cu—Al-Ni—Mn Zr—Cu—-Ni—Co Tb
Ni—-Ti—-Nb
Cu-Sn Zr—Cu—Ni—Co-Ti LaSrCuO
Ni—-Fe—-Ga
Ti—-Mo Re—-Cu
Ni-Ti—Co
Ti-Nb Ni—Mn—In
Ti-Ta Co—Ni—-Ga
Ti—Au
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Unb
Ta—Ru
Nb-Ru

Fe—Mn-Si

Fonte — Mehta e Gupta (2019)

3.3. Transdutores Piezoelétricos

Os materiais piezoelétricos sdo cerdmicas que se classificam como materiais
inteligentes. Um material piezoelétrico € um transdutor eletromecanico e devido a essa
caracteristica o material é muito eficiente para o uso em aplicacdes dinamicas envolvendo
supressao de vibracOes, impacto mecanico e sensoriamento. Estes foram descobertos através
irmdos Curie, por volta de 1880, enquanto observavam alguns cristais de quartzo que
apresentavam uma polarizacéo elétrica quando submetidos a uma tensao mecanica, o efeito que
rege 0s materiais piezoelétricos € denominado de piezo eletricidade, que significa eletricidade
por pressdo (ERTURK, 2017).

Os materiais que constituem os transdutores piezoelétricos podem ser classificados em
diferentes grupos, sdo eles: cristais de quartzo, cristais hidrossoliveis, monocristais
piezoelétricos, semicondutores piezoelétricos, ceramicas piezoelétricas, polimeros
piezoelétricos e compdsitos piezoelétricos. Dentre 0s grupos apresentados, 0s que mais se
destacam sdo as ceramicas e 0s polimeros piezoelétricos. As ceramicas se sobressaem por
apresentarem uma maior variedade de formas e de propriedades, em parte devido ao seu
processo de fabricacdo que é a sinterizacdo, e as mais utilizadas sdo as ceramicas a base de
Titanato Zirconato de Chumbo (PZT) e de Titanato de Béario. Os polimeros também sdo muito
utilizados, principalmente em aplicacbes que envolvam grandes deformacgdes ou haja a
necessidade de um material flexivel, e 0 mais comum é o Polifluoreto de Vinilideno (PVDF)
(Venet e Pereira, 2004-2).

No ambito microscépico o efeito piezelétrico tem sua origem decorrente do
deslocamento de cargas i6nicas dentro da estrutura cristalina. Na auséncia de uma tenséo
mecanica externa, a distribuicdo de cargas dentro do cristal é simétrica e 0 momento dipolo
resultante é nulo. Com a aplicacdo de uma tenséo externa, as cargas serdo deslocadas e sua

distribuicdo no interior do cristal ndo mais sera simétrica (JORDAN, 2001). A polarizagéo é
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espontanea nas células unitérias das ceramicas de PZT em temperaturas abaixo de Curie devido
a assimetria da estrutura cristalina, onde cada cristal possui momento de dipolo. Essa assimetria
¢ caracterizada pela estrutura tetragonal ortorrdombica, enquanto que acima da temperatura de
Curie a estrutura passa a ser cubica e 0 momento dipolo nulo fazendo com que o material perca

suas propriedades piezoelétricas (PEREIRA, 2005). Esse fendmeno pode ser observado na
Figura 15.

Figura 15 - Estrutura Perovskita simétrica e assimétrica.
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Fonte: Venet e Pereira (2004-1).

A existéncia desse dipolo faz com que a estrutura cristalina se deforme na presenca de
um campo elétrico e/ou gere um deslocamento elétrico quando submetido a uma deformacéo
mecanica.

Figura 16 - Representacéo dos efeitos direto e inverso em transdutores piezoelétricos.
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Fonte: Wing adaptado (2003).
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Essa caracteristica do material de apresentar uma diferenca de potencial em seus
terminais quando submetido a uma tensdo mecénica é chamado de efeito direto, onde o
contrario também ¢ verdadeiro. Ou seja, se aplicarmos uma diferenca de potencial em seus
terminais, o elemento piezoelétrico retornard com uma deformacdo mecénica, que
denominamos de efeito inverso. Ambos os efeitos podem ser demonstrados no esquema
apresentado na figura 16.

Porém, para que seja manifestada variaces macroscopicas se faz necessario uma
orientacdo preferencial do arranjo comum como a polarizacdo. Essa polarizagédo é obtida por
meio da aplicacdo de um elevado campo elétrico direcionado a ceramica, enquanto a mesma
esta sendo exposta a uma fonte de calor, a uma temperatura acima da temperatura de Curie do
material. Ao aplicar o calor, as moléculas podem movimentar - se com liberdade e as forcas
geradas pelo campo elétrico forcam os dipolos a alinharem - se de acordo com a dire¢do do
campo elétrico externo aplicado. Vale ressaltar, que a polarizagdo chega ao fim com o tempo e
uso, inutilizando o material, porém, esse processo pode levar muitos anos.

Calio et al. (2014) afirma que, em um monocristal os eixos de todos o0s portadores de
carga exibem uma caracteristica unidirecional, apresentando simetria mesmo se for dividido
em pedagos menores. Enquanto que uma cerdmica policristalina € caracterizada por diferentes
regides do material com diferentes eixos de direcdo. Ela é assimétrica, isso significa que se o
material for dividido em diferentes partes, as suas cargas nao estariam na mesma direcdo
resultante. Uma representacdo de uma estrutura ceramica monocristalina e uma policristalina
estdo mostradas na figura 17.

Para as ceramicas policristalina, a qual necessitam ser polarizadas, pelo método ja
apresentado anteriormente, para que os portadores de carga alinhem - se em uma direcéo
preferencial e possa exibir os efeitos piezoelétricos desejados. Os efeitos causados pela
polarizacdo de uma estrutura policristalina estdo demonstrados na figura 17. Para esse trabalho,
foi considerado a linearidade do comportamento dos materiais piezoeletricos baixos niveis de
tensdo/deformacdo mecanicas e baixos campos de tensdo elétrica. As propriedades
eletromecanicas desses materiais realmente se comportam de forma linear, porém eles podem
apresentar fortes ndo linearidades, como nos casos de campo elétrico elevado e se altos niveis
de tensdo mecanica forem aplicados. Portanto, como na maioria de suas aplicacdes,
consideraremos que os piezoelétricos estardo operando sobre baixos niveis de tensdo mecanica

e de campo elétrico.
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Figura 17 - Estrutura monocristal na e policristalina.

Fonte: Calio et al. (2014).

Para Moheimani (2006), as equacOes constitutivas que descrevem as propriedades
piezoelétricas do material sdo baseadas no pressuposto de que a deformacdo total no transdutor
¢ a soma da deformacdo mecanica induzida pela tensdao mecéanica e da deformacéo de atuacao
controlavel, causada pela diferenca de potencial aplicada. Para essas equagdes, 0S €ix0s
cartesianos séo identificados por numeros em vez de letras, como mostrado na Figura 18, junto
com o diagrama do piezoelétrico. Ao eixo 3 é atribuido a diregdo de polarizacdo inicial do

transdutor, onde 0s eixos 1 e 2 se encontram no plano perpendicular ao eixo 3.

Figura 18 - Representacdo do piezoelétrico e nomenclatura utilizada para os eixos
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Fonte: Moheimani e Fleming (2006).

As equacgdes que descrevem o comportamento eletromecanico para um material

piezoelétrico linear (IEEE Standard on Piezoelectricity, 1987) podem ser descritas na forma:

Dm = dmi'o-i + egc.Ek (2)
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Para os indices i,j =1,2,..,6 e m,k =1,2,3, se referem as diferentes direcoes
dentro do sistema de coordenadas do material. As Equagdes (3) e (4) para o transdutor utilizado

como sensor podem ser reescritas como:

& = SD.0; + gmi- Dm (3)

Em = 9mi-o; + ﬁgC'Dk (4)

Onde,

o = vetor de tensdo mecanica (N/m2);

¢ = vetor de deformacéo (m/m);

E = vetor de campo elétrico aplicado (V/m);

e = permissividade (F/m);

d = matriz das constantes de deformacéo piezoelétrica (m/V);
S = matriz dos coeficientes de complianca (m%/N);

D = vetor de deslocamento elétrico (C/m?);

g = matriz das constantes piezoelétricas (m%C);

S = componente de ndo permissividade (m/F);

Os sobrescritos D, E e o representam medicdes feitas com deslocamento elétrico
constante, campo elétrico constante e tensdo mecanica constante, respectivamente.

As Equacdes 1 e 3 representam o efeito piezoelétrico inverso, descrevendo o
comportamento do piezoelétrico quando utilizado como atuador. As Equagdes 2 e 4, por sua
vez, representam o efeito piezoelétrico direto, caso ao qual o transdutor esta sendo utilizado
como sensor. O efeito inverso é frequentemente utilizado para determinar os coeficientes
piezoelétricos. Essas equacOes também podem ser expressas de forma matricial. Assumindo
que o transdutor é polarizado ao longo do eixo 3, e tratando o material piezoelétrico como

isotropico ao longo de sua secéo transversal, podemos obter a forma matricial das equacgdes na

forma:
€1 5115128513 0 0 0 01 0 0ds3
&2 512511513 0 0 0 02 0 0ds|.p
€3] _ 513513533 0 0 0 93 (4] 0 0ds3 Ell (5)
€4 0 0 05440 0 T23 0diso0 EZ
€5 0 0 0 0Sy 0 Ta1| |dis 0 0| 2
& 000 0 02(5;—3S12)1l7T12 0 0 o
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D,
D, 000d150022+ 0e2 0 ||E, (6)
Dy d31dz1dzz 0 0 0 O 0 0 eszllEs

01
[0 00 0d150][02 el 0 01[E

Onde a constante de deformacédo piezoelétrica (d) é definida como a razéo entre a
deformacdo livre desenvolvida em relagdo ao capo elétrico aplicado. O subscrito d;; implica
que o campo elétrico é aplicado ou a carga elétrica é medida na direcdo i para um deslocamento
ou forga aplicada na direcao j.

Nessa etapa do trabalho é importante introduzirmos o conceito de Coeficiente de
Acoplamento Eletromecanico (k;;). O coeficiente piezoelétrico representa a habilidade do
material piezoceramico de transformar energia elétrica em energia mecéanica e vice-versa. O
indice ij indica que a tensdo ou a deformacéo estdo sendo aplicados na direcéo j, enquanto 0s
eletrodos encontram-se perpendiculares a direcéo i, que seria a direcdo de polarizagéo.

Existem diversas formas de mensurar a magnitude dessa constante. Uma possibilidade
é reescrever o coeficiente de acoplamento em funcdo de outras constantes piezoelétricas. Em
particular,

5

Onde Ep é 0 modulo de elasticidade do material piezoelétrico.
Quando uma forca é aplicada a um transdutor piezoelétrico, dependendo se o

dispositivo estd em circuito aberto ou fechado, esperamos observar diferentes valores de
rigidez. Em particular, se os eletrodos estdo em curto circuito, o dispositivo apresentard uma
menor rigidez. Isto se da, devido ao fato de que apds a aplicacdo de uma forca externa, as cargas
elétricas de polaridades opostas acumuladas nos eletrodos irdo se anular mutualmente. Portanto,
nenhuma energia elétrica sera armazenada no piezoelétrico.

Dessa forma, se denotarmos a rigidez de curto-circuito e a rigidez de circuito aberto

como sendo K- e Ky, respectivamente, pode-se provar que:

Koc/KSC — 1/1 g2 (8)
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Para mais detalhes sobre a obtencdo dessas equagdes, consultar Moheimani e
Fleming (2006), IEEE Standard on Piezoelectricity (1987), Imaoka (1999) e Vicente, Steffen e
Savi (2016).

3.4. Principio da Impedancia Eletromecéanica

A técnica de impedancia eletromecanica (EMI) permite detectar alteracdes estruturais
em altas frequéncia. As variacfes de impedancia mecanica (danos ou variagfes estruturais) da
estrutura hospedeira sdo determinadas através de uma correlagdo obtida por medicbes de
impedancia elétrica em piezo-transdutores (PZT). A quantificacdo de qualquer alteracdo é
realizada atraves de indices calculados entre uma condicéo estrutural saudavel e um estado de
monitoramento. Algumas aplicacbes mostraram a viabilidade da técnica em aplicacGes de bio-
monitoramento.

O monitoramento da integridade estrutural de sistemas mecanicos baseado no método
da Impedéancia Eletromecéanica utiliza pequenos transdutores piezelétricos acoplados na
estrutura a fim de monitorar mudancas de rigidez, amortecimento e/ou massa. As ceramicas
piezelétricas (PZTs) apresentam uma relacdo aproximadamente linear entre o campo elétrico e
a deformacéo (para baixas intensidades do campo elétrico). Sendo assim, grande parte das
aplicacdes praticas é restrita a leis lineares (JUNIOR, 2008). Uma configuracdo simplista do
método da impedancia EMI é demostrada na figura 19, em que é apresentado um transdutor

piezelétrico fixado a uma estrutura a ser monitorada.

Figura 19 - Configuracéo basica do método da impedéancia EMI.
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E(A) . ¢ Medigdo
Impedancia

Elétrica

Com o transdutor piezoeletrico fixado na estrutura, conforme pode ser observado na
fugura 1, o sistema de medicg&o excita o transdutor em uma frequéncia apropriada (f) enquanto,

simultaneamente, mede sua impedancia elétrica (Zz(f)). Os dispositivos transdutores mais
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utilizados no método da impedancia (EMI) sdo as ceramicas de PZT (Pb-Lead Zirconate
Titanate — Titanato Zirconato de Chumbo) (também conhecidas como sensores ativos de
pastilha piezelétrica (PWAS — Piezoelectric Wafer Active Sensor)), (GIURGIUTIU, 2010)
compositos de macro fibra (MFC — Macro Fiber Composite) (SHAHAB; ERTURK, 2017) e
diafragmas piezelétricos (DE FREITAS et al., 2017). A figura 20 abaixo mostra Modelo
eletromecénico que descreve o processo de medicdo da assinatura de impedancia. A figura 20
apresenta modelo eletromecanico que descreve o processo de medicdo da assinatura de

impedancia.

Figura 20 - Modelo eletromecénico que descreve o processo de medicdo da assinatura de impedéancia
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Esses transdutores sdo leves, pequenos e finos, permitindo, entdo, que varios
transdutores sejam fixados as estruturas a serem monitoradas, sem alterar significativamente as
propriedades mecénicas das mesmas. A relacdo entre a impedancia elétrica (Zg(f)) de um
transdutor piezelétrico e a impedancia mecanica (Zs(f)) de uma estrutura tem sido amplamente
estudada e, com base nas equacfes constitutivas do material piezelétrico (MEITZLER et al.,
1988), muitos pesquisadores tém proposto varios modelos eletromecanicos. Uma versao
simplificada de um dos modelos unidimensionais mais conhecidos e comumente utilizado na
literatura para mostrar a interacdo entre as propriedades elétricas e mecénicas no método da
impedancia EMI, utilizando-se uma ceramica de PZT, é dada por (LIANG; SUN; ROGERS,
1997).

4 -1
1 ds Zs(f)
Z(f)= 1-—22 . 9
=) J'Efrff[ sEsl, Zs(f)+Zp(f)J ©
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Onde (Zg(f)) é a impedancia elétrica do transdutor na frequéncia f; (Zp(f)) ¢ a
impedancia mecanica do transdutor; (Zs(f)) ¢ a impedancia mecanica da estrutura monitorada;
C ¢ a capacitancia estatica do transdutor; ds;, S5 e €L; sdo as constantes piezelétrica, de
elasticidade (compliance) e dielétrica, respectivamente, do material piezelétrico, onde o0s
sobrescritos T e E indicam tensdo mecénica constante e campo elétrico constante,
respectivamente, e os indices 1 e 3 representam os eixos do sistema de coordenadas naturais do
material piezelétrico para uma conjetura unidimensional; e j é a unidade imaginaria. De acordo
com a Equacdo (9), qualquer variagdo na impedancia mecénica (Zs(f)) da estrutura monitorada
causada por danos, resulta em uma variacdo correspondente na impedancia elétrica (Zg(f)) do
transdutor. Considerando a dificuldade em se obter a impedancia mecéanica da estrutura, no
método da Impedéancia Eletromecénica mede-se primeiramente a impedéancia elétrica do sensor
PZT.

Considerando que suas propriedades ndo variam ao longo do tempo, mudancas na
impedancia elétrica estardo relacionadas diretamente com alteracdes na impedancia mecanica,
que por sua vez ¢ afetada pela presenca de danos. A impedancia mecanica (Zm) e impedancia
elétrica do sensor PZT (Ze) sdo dadas pelas equacdes (10) e (11). Onde F(f) a forca e q(f) a
velocidade; V(f) e I(f) s@o a tensdo e a corrente elétrica, respectivamente; todas estas grandezas

aparecem em funcdo da frequéncia (f).

_E®H

“n = 0eh (10
_v®

=10 -

Portanto, danos estruturais podem ser detectados e quantificados comparando-se duas
assinaturas de impedancia elétrica por meio do calculo dos indices de danos. A impedéancia
elétrica é complexa, e a parte real geralmente é a utilizada para calcular os indices de danos,
uma vez que é mais sensivel ao dano e menos sensivel as variagdes de temperatura (FARRAR,;
WORDEN, 2012). Em geral, a variacao de temperatura altera a resposta dinamica do conjunto
PZT/Estrutura e, como consequéncia, modifica o valor da impedancia elétrica medida no
sensor/atuador PZT, muitas técnicas tém sido propostas para melhorar o desempenho de
sistemas SHM baseados na EMI (KOO et al., 2009)

Mas a técnica da EMI apresenta desvantagens, uma delas que podemos destacar, é a

variacdo de temperatura ambiente que afeta as propriedades da cerdmica piezelétrica e da
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estrutura, e dificultam as aplicagbes em estruturas reais. Dessa forma, as variagOes de
temperatura afetam a resposta dinamica de uma estrutura, provocando mudancas nos resultados
da medicéo da impedancia elétrica em um transdutor PZT acoplado a essa estrutura, podendo
levar a um falso dano (falso positivo), causado somente pelo efeito de temperatura.
(BAPTISTA; ON; 2009, 2009; KOO et al., 2009; SUN et al., 1995).

3.5. Métricas para Detec¢do de Danos

Em termos gerais, a identificacdo de danos utilizando a técnica da EMI, é realizada
por meio da comparacdo da assinatura de impedancia elétrica no estado integro,condi¢éo inicial
sem danos, (baseline) e a assinatura em um estado desconhecido denominado assinatura de
monitoramento. Comparando as assinaturas de baseline e de monitoramento, através de indices
estatisticos de falha métrica, é possivel identificar o dano. Os indices mais utilizados na
literatura s@o o desvio da raiz média quadratica Root Mean Square Deviation (RMSD), e a
métrica do desvio do coeficiente de correlacdo Correlation Coefficient Deviation Metric
(CCDM). Geralmente, o indice CCDM é mais sensivel a mudanca no formato da assinatura de
impedancia e 0o RMSD ¢ mais sensivel as variacdes das amplitudes da assinatura de impedancia.
Quanto menores os valores das métricas, mais “proximas” sdo as assinaturas. O indice RMSD
é baseado na distancia Euclidiana entre as duas assinaturas (GIURGIUTIU, 2010; LIANG;
SUN; ROGERS, 1997), Esse indice sofreu varias adaptacdes e modificacbes por muitos

pesquisadores, um dos mais utilizados é o dado na equacéo abaixo:

2

N WZ -7 )
RMSD:Z M (12)

3

n Z B

in.h

Znh aimpedancia elétrica do transdutor com a estrutura integra
Z,d n aimpedancia apds a ocorréncia de um dano, ambas medidas na frequéncia n
N é o numero total de amostras

Ja o indice CCDM é obtido pela Equacéo abaixo:
CCDM =1-Cc (13)

Onde CC ¢ o coeficiente de correlagéo, dado pela Equagéo.
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Onde:
ZneZq saoas médias da impedancia na faixa de frequéncia considerada, obtidas antes e

depois do dano, respectivamente, dadas pela equacédo 15:
- 1 N - 1 N
Zy=—=2 L Z, :_,Zzn_ar (15)
N N <
Z nh € Z, dn podem ser tanto o modulo da impedéancia elétrica do transdutor como a

n

parte real (resisténcia) ou imaginaria (reatancia). Embora alguns pesquisadores recomendem o
uso da parte real, (BHALLA et al., 2018) ainda ndo ha um consenso na literatura de qual
componente da impedancia é mais adequada. Os indices RMSD e CCDM séo calculados para
uma faixa de frequéncia que contém as frequéncias naturais da estrutura, mais sensiveis ao
dano. Para selecionar essa faixa de frequéncia é utilizada uma metodologia observando os dados
obtidos em uma quantidade consideravel de testes. Vale salientar que as frequéncias dessa faixa
selecionada devem ser altas, o suficiente para que tenha um comprimento de onda menor que o
tamanho do dano que se deseja detectar (NOKES; MECHANICS; 1993, 2010). Frequéncias
elevadas, entretanto, limitam a regido de sensibilidade do transdutor, mas esse efeito pode ser
compensado para a localizacdo de dano em sistemas que utilizam rede de transdutores (PARK
et al., 2003).

Capitulo 4 - Materiais e Métodos

O método para indicar as temperaturas de transformacdo de fases em ligas de
SMA utilizado neste trabalho foi dado pela técnica de impedancia eletromecénica em
heteroestrutura (EMIH). Assim, a deteccdo desse fendmeno é realizada por um material
piezoelétrico funcionando como sensor acoplado a uma amostra de SMA. A impedancia elétrica
desse sensor é 0 parametro medido para examinar o0 comportamento em funcao da variacao da
temperatura da heteroestrutura (SMA acoplado ao PZT), e consequentemente extrair
informacdes de temperaturas de transformacéo de fase da liga em questdo. Apresenta-se neste
topico as seis (06) principais fases aplicadas na pesquisa conforme ilustrado no fluxograma da

Figura 21. O detalhamento das fases é descrito a seguir.
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Figura 21 - Fluxograma do Experimento
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O inicio da pesquisa se da com a justificativa e problematica descrito nesse texto
anteriormente e recolocada no fluxograma da figura 21. A fase um € uma pesquisa
informacional a respeito do tema, abarcando uma revisao de literatura e estado da arte. A fase
2, trata-se de um projeto conceitual a partir da definicdo do conceito de EMIH (impedancia
eletromecénica em heteroestruturas). Também aborta 0s objetivos especificos e como serdo
obtidos os resultados para alcangar essas metas. Na fase 3, se coloca quais aparatos e parametros
a serem utilizados na pesquisa. Projeto e concepcdo do aparato técnico instrumental para
obtencdo dos dados a serem analisados. A fase 4, coloca-se na obtencédo e preparo dos corpos
de prova das ligas propostas a serem analisados e parametros de ensaios. Também aborda a
escolha dos PZTs e preparacao das heteroestruturas. Na fase 5, é realizado os testes dindmicos
e coleta de dados em ensaios propostos. Por fim, na fase 6 é realizado analises e validacdo dos
resultados obtidos. Caso seja encontrado inconformidade, retorna se a fase 4, para rever a

preparacgéo das heteroestruturas e parametros de ensaios.

4.1 Projeto Detalhado

4.1.1 Projeto e Concepc¢ao da Maquina de Ciclagem Térmica

Conforme fase 3 da metodologia proposta, o dispositivo projetado e desenvolvido tem
como principal objetivo proporcionar uma ciclagem térmica controlada a Heteroestrutura, que
possui volumes relativamente pequenos se comparado a células de peltier utilizadas. Capaz de
fornecer conforme desejado, a maquina térmica é constituida por células termoelétricas de
efeito Peltier, radiador, bomba e trocador de calor para promover o controle de temperatura. Os
citados equipamentos formam o sistema de arrefecimento que possibilita o fluxo do fluido,
facilitando a troca de calor da face quente da célula termoelétrica com o0 ambiente. Dessa forma,
é possivel gerar o maximo de uniformidade na distribuicdo de temperatura na amostra, pois a
existéncia de gradientes de temperaturas pode gerar transformacfes de fases de forma
heterogenias, de modo que a troca de calor entre a carga e a célula termoelétrica ocorre por
conducdo. E possivel observar na figura 22 o comportamento de um possivel gradiente de

temperatura na superficie da pastilha termoelétrica com a amostra sob a mesma.
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Figura 22 - -(a) Representagcdo em CAD do gradiente de temperatura com amostra maior; (b) Representacdo em
CAD do gradiente de temperatura com amostra menor; (c) Representacdo da amostra na Peltier em escala.
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(@) (b)
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Na figura 23 pode ser observado o esquematico da montagem proposta para a maquina

de ciclagem térmica.

Figura 23 - (a) Configuracdo do equipamento com Célula Termoelétrica e carga térmica; (b) Disposicao da
amostra na célula termoelétrica; (c) Vista em perspectiva da maquina de Ciclagem térmica em CAD.
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(©

4.1.2 Controle, Instrumentacdo e Aquisicao de Dados

Foi implementado um sistema de controle capaz de atender os requisitos de
temperatura necessario para as heteroestruturas. Os pré-requisitos dessa aplicacao sdo: entrada
em rampa com taxa de 10 °C/min e erro em regime permanente nulo e a entrada em degrau
unitéario, com possibilidade de variar a taxa de crescimento em rampa. A constru¢do de um sinal
digital em rampa pode ser descrito como pequenos degraus em fungdo da constante de tempo
do sistema, considerando a linearidade. Tratando-se de um sistema SISO (Single-Input-Single-
Output), foi utilizado como um unico atuador as células termoelétricas. Logo, a tensdo de saida
analdgica da placa de aquisicdo (VM — varidvel manipulada), seré sinal de controle para o
maodulo termoelétrico, assim também sendo, a temperatura na carga (heteroestrutura), a (VC)
variavel controlada. Por ser considerada de primeira ordem com atraso de transporte, a funcdo
transferéncia pode ser descrito conforme a equacao 16, onde Vo, Ko e To S0 respectivamente,

0 polo, uma constante e o atraso de transporte.

KO e —S.Tg

Go(s) = Vo1 (16)

O diagrama de blocos de malha fechada, na figura 24, representa o sistema de controle
implementado. A temperatura de referéncia é representada por T(s), a temperatura na carga por
Te(s), a variavel manipulada por V(s), a funcéo transferéncia da planta (Modulo termoelétrico)

por Go(s) e a funcéo transferéncia do controlador é Ge(s).
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Figura 24 - Diagrama de Blocos do Sistema de Controle implementado.
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A implementacdo do controlador tornou- se simples, pelo fato de que os sistemas
térmicos convencionais sdo mais lentos, logo necessitando de uma frequéncia de amostragem
mais baixa. O controlador PID foi implementado no software LabView®© a qual o diagrama de
blocos pode ser visto na figura 25, onde Td é acdo derivativa, Ti é a acdo integral, ambos em
dados em minutos, e 0 Kc é o ganho proporcional. Para célculo dos parametros do controlador
foi utilizado a técnica de Ziegler-Nichols e 0 método da curva de reacdo. Nesse método, que é
muito utilizado em sistemas de primeira ordem, aplica-se um degrau na entrada e a partir da
resposta em malha aberta, € possivel obter os valores dos ganhos. A tabela 3 apresenta 0s
valores dos parametros em funcéo dos dados obtidos na curva de resposta. Para R=A/t, que

indica a variacdo de saida sobre a variacdo de entrada sobre a constante de tempo L.

Figura 25 - Diagrama de bloco do PID do LabView®©

e(s) | V(s)

sTd

sTd

PID

Tabela 3 - Sintonia de Controladores por Ziegle — Nichols

Kc 1,2/RL
Ti 2L
Td 0,5L

Fonte: Adaptado de (GOODWIN, GRAEBE e SALGADO, 2001)
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Ap0s encontrados os parametros, alguns pequenos ajustes sao realizados para alcancar
0 desempenho do controlador desejado, pelo fato do método ser empirico e a insercdo das
amostras na planta a ser controlada.

Para a interface de comunicacdo eletrbnica entre o computador e os modulos
termoelétricos foi utilizado uma ESP8266 para gerar o PWM e circuitos em ponte H, chamado
de IBT_2, a qual possui um chip BTS7960, compativel com correntes elevadas. A IBT_2 possui
um circuito eletrénico composto por quatro transistores acionados por um microcontrolador,
conforme representado na figura 26. O microcontrolador recebe dois sinais digitais de controle
modulados por largura de pulso (PWM, do inglés Pulse Width Modulation), cada um
representando um sentido de alimentacdo da carga. Conforme manual do fabricante, s6 deve
ser atribuido um sinal positivo ao sistema, enquanto o outro deve ser deixado em nivel baixo.
Desta forma, o microcontrolador aplica o sinal aos dois lados da ponte e controla o sentido da
corrente, a partir de quais transistores estdo ativos e quais estdo em corte, e a velocidade, através
do valor do sinal PWM recebido pelo microcontrolador.

Os modulos termoelétricos sdo conectados de forma associada com circuitos
independestes, acionados simultaneamente. Em alguns testes foram utilizados apenas um
maodulo termoelétrico. As tensdes de alimentacdo variam entre 0 a 4,5V, sendo provenientes da
placa de aquisi¢cdo com um conversor (digital-to-analog converter - DAC) integrado.

Figura 26 - (a) Placa IBT_2 com chip BTS7960; (b) Diagrama do circuito da placa IBT_2.

Microcontroller Voltage Regulator Reverse Polarity
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Para medicdo de temperatura, utilizamos termopares do tipo K, por sua faixa de
temperatura condizente com o trabalho, e possui baixa inercia térmica. Foi utilizado 6 pontos
de medida de temperatura na busca de verificar o comportamento da temperatura no plano da

célula termoelétrica de peltier. Conforme pode ser observado na figura 27(b), a distribuicdo dos
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termopares foi feita de forma que o primeiro monitore a temperatura no centro da amostra, o
segundo a superficie ao lado da amostra, o terceiro no canto inferior direito (P1), o quarto no
canto superior direito (P2), o quinto no canto superior esquerdo (P3) e o sexto no canto inferior
esquerdo (P4).

Figura 27 - (a) Representacdo em CAD da localizacéo da amostra; (b) Representacdo em CAD da localizacdo
dos termopares.
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A aquisicdo de temperatura foi realizada com uma placa da National Instruments (NI),
modelo 9213, com wuma interface serial USB para gerenciamento dos dados
via computador. Este equipamento é dedicado a uso com termopar, com o condicionamento
de sinal internamente, a uma resolucao de 24 bits. O field point possui 16 canais, modo de alta
resolucdo com 55 ms de tempo de conversdo, precisdo de até 0,02 °C e erro de medicdo em

torno de 1 °C, para termopares do tipo K.

Figura 28 - Representacdo do Sistema de Acionamento e Controle.
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O controlador desenvolvido para temperatura foi implementado no LabView®,
discretamente em computador, e as saidas de controle foram convertidas em sinais analdgicos
para o circuito através de uma placa da NI, modelo 9263. Essa placa possui 8 canais de saida
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com conversor de 16 bits, tensdo de saida entre +/-10 V e frequéncia de amostragem de 100
kS/s por canal. A interface para comunicacgédo foi dada via serial por uma porta USB, a um
tempo de amostragem foi de 300 ms. Este valor é adequado para o sistema de controle pela
natureza a resposta do processo termico analisado, com uma taxa de temperatura empregada de
10 °C/min. A figura 28, apresentam os esquematicos do sistema de controle de temperatura no
equipamento proposto.

A figura 29 apresenta parte da bancada experimental desenvolvida para analise das

heteroestruturas, com suas principais partes.

Figura 29 - Bancada experimental parcial no Equipamento proposto

"_.‘

O destaque de numero (1) trata-se do computador com software LabView. O (2) é o
analisador de impedancia utilizado, equipamento da keysigth de modelo 4294A. O (3)
corresponde ao sistema de controle de corrente na célula termoelétrica, munido do Drive TPS
7960 e microcontrolador ESP8266 para promover o PWM. O (4) ¢é a placa de aquisicdo de
dados da National Instruments. O (5) séo as fontes de alimentacdo. O (6) trata-se da célula de
peltier e porta amostra.

Foi desenvolvida uma interface grafica no software LabView® para gerenciamento

dos sistemas de controle, instrumentacdo e aquisi¢do de dados, que pode ser vista na figura 30.
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Figura 30 - Interface Grafica em LabView®
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4.2 Organizacdo das Amostras

O presente trabalho propde a concepcdo da heteroestrutura como corpos de prova para
as analises de impedancia elétrica nas proporcoes geométricas de 5 mm de didametro e 2 mm de
espessura, conforme descritas nas figuras 31 e 32. As dimensdes propostas sao dadas na busca
de uma menor carga térmica para 0 equipamento e menor exposi¢ao a gradiente de temperatura.
As ligas propostas sdo: 2 de 45Ni-55Ti (Niquel, titdnio) com tratamentos térmicos distintos,
48Ni-38Ti-14Nb (Niquel, titdnio, Niobio), 82,5Cu-13,5Al-4Ni (Cobre, Aluminio, Niquel),
todas com memdria de forma e outras trés para realizacdo de ensaios e verificacdo da resposta
térmica da impedancia elétrica em um material conhecido, sendo eles Cobre, Aco e Latdo.
Logo, 4 amostras com PZT-C64, 4 com PZT-PIC255 e 3 de materiais conhecidos, totalizando
11 amostras. Assim, podemos verificar que as caracteristicas de resposta da impedancia na
Heteroestrutura em funcdo da temperatura, realmente se deve a liga com memoria de forma e
ndo a outros fatores, como o PZT ou a Célula de Peltier. Logo, a comparacdo doa resultados
referentes a materiais convencionais com os apresentam memoria de forma, comprovarao a
validade do método, de modo que, 0 comportamento da impedancia em funcdo da temperatura
evidencia a transformacéo de fases na SMA. Isto ndo deve ser observado em outros materiais,
mantendo-se os parametros do ensaio sob mesmas condi¢fes. Para tanto, foram utilizadas duas
ceramicas piezoelétricas distintas: PZT-C64 e PZT-PIC255. Os parametros dos sensores

utilizados podem ser vistos na tabela 4.
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Tabela 4 - Propriedades dos sensores PZT: modelos C64 e PIC255

PZT parameters Ch4 PIC255
Electromechanical coupling factor K1y 0.35 0.35
Kia 0.73 0.69

Dielectrie constants £l e 1960 1650

4, fEa 1850 1750

Piezoelectric load constant { = 107" m/V) dy; -185 —180
day 435 400
dys 670 550
Young's modulus ( = 10'° N/m®) ¥E =1/85 5.9 6.2
¥E,=1/55, 5.1 4.8

Poisson coefficient v 0.34 0.34
Density (g/cm®) o 7.7 7.8
Mechanical quality factor Qm 80 80

As ceramicas piezoelétricas as quais deseja-se utilizar sdo dos tipos C64 e PIC255,
possuindo geometria de 4,5 mm de diametro e 0,4 mm de espessura. O método de fixacdo da
amostra com a ceramica piezoeletrica € dada por meio de cola (epoxy) KBR-10, normalmente
utilizada na colagem de extensdmetros. Seguindo o fabricante, ap6s utilizado a cola nas
superficies, as mesmas devem ser submetidas a tratamento térmico em forno por quatro horas
a 100°C, sob pressao. Apds o processo de cura, o fabricante declara que a cola suportara
variacOes de temperaturas entre -200°C a 300°C. Na figura 31, é apresentado o processo de

colagem.

Figura 31 - (a) Amostra sob suporte; (b) Amostra e PZT colados sob presséo; (c) Forno a 100°C; (d) Amostra
sob pressdo no forno.
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Amostra sob
Pressdo no Forno

Na figura 32, é apresentado também a heteroestrutura ap0s processo de colagem,

cura, solda de cabos elétricos para medicéo e furo para inser¢éo do termopar.

Figura 32 - (2) Modelo CAD da heteroestrutura; (b) Heteroestrutura SMA/PZT-C64; (c) Heteroestrutura
SMA/PZT-PIC255
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Capitulo 5 - Resultados Preliminares e Discussoes

Conforme fase 5 e 6, descrito na metodologia, nesse capitulo iremos abordar os
resultados apresentados pelos testes dinamicos realizados. Inicialmente serdo apresentadas as
respostas dos testes de caracterizacdo da maquina térmica para as diferentes situacdes
empregadas no objetivo de determinar a faixa de temperatura e tempo de operagdo. Esse
equipamento foi submetido a degraus unitérios positivos e negativos, além de ciclagem térmica
controlada em rampa.

A figura 33 apresenta as respostas de temperatura em funcédo do tempo nos diferentes
pontos da superficie do mddulo termoelétrico e na heteroestrutura, em funcdo do tempo. A
figura 33(a), trata-se do comportamento da temperatura na superficie e na amostra quando
submetido a degraus variados positivos e negativos entre -20 e 100°C. Sendo possivel observar
a efetividade da acdo de controle implementada. Na figura 33(b) e (c) é observado o
comportamento da temperatura quando submetido ao degrau unitario positivo e negativo,
respectivamente e na figura 33(d) é apresentado o que o equipamento proposto alcanga de forma

satisfatoria a -20°C.

Figura 33 - (a) Degraus de temperatura positivos e negativos aleatorios; (b) Degrau unitario positivo; (c) Degrau
de temperatura negativo; (d) Resposta de excitacdo em degrau unitario na amostra a -20°C.
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A figura 34, apresenta a resposta do equipamento a ciclagem térmica de 3 ciclos a um
sinal de referéncia em forma triangular (rampa), com amostra, apresentando um gradiente de

temperatura com uma variacao de aproximadamente 15 °C.



66

Figura 34 - (a) Ciclagem térmica a um sinal de referéncia em forma triangular; (b) Comportamento gradiente de
temperatura positivo; (c) Comportamento do gradiente de temperatura negativo
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O ensaio foi realizado submetendo-0 a uma taxa de aquecimento e resfriamento de
10°C/min, iniciando a temperatura ambiente e variando entre 100°C a -20°C. Ainda pode ser
observado na mesma figura, o comportamento do sistema em temperaturas positivas e
negativas, pois mesmo havendo um gradiente consideravel na superficie do equipamento, a
temperatura no ponto onde foi depositada a amostra, permanece estavel.

Podemos observar que apesar da existéncia de gradiente de temperatura na superficie
da célula de Peltier, a temperatura na amostra continua estavel e com baixissimas variagdes.
Logo, apos identificar os pontos mais estaveis e com menos ruidos, é possivel submeter uma
amostra a ciclagem térmica de forma confiavel.

Nesta secdo, os resultados dos testes DSC, temperatura analises de resposta e
impedancia eletromecéanica da heteroestrutura (PZT/SMA). Os resultados foram obtidos para
as amostras de SMA propostos. Logo, pode ser analisado comparativamente os resultados de
DSC e 0 método EMIH ao qual pode determinar as temperaturas de transformacao de fase. As

temperaturas criticas das amostras do teste DSC, a uma taxa de 10°C/min, para NiTi 1, NiTi 2
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(tratamento térmico distinto), NiTiNb e CuAINi e uma massa de amostra de 510mg, 501mg,
5012mg e 506 mg, respectivamente, sdo mostrados na figura 35. O comportamento destas
curvas é tipico para um SMA quando apenas as fases Austenite e Martensite sdo presentes nas
transformacdes (sem fase R). Este fato é suportado por valores absolutos bastante préximos do
calor absorvido e liberado. As temperaturas de transformacéo de fase foram identificadas pelo
método das tangentes, que consiste em tracgar linhas tangenciais aos pontos de inflexdo das
curvas, coincidindo com os picos transformacdes.

Figura 35 - Resultados de DSC para todas as amostras
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Os resultados apresentados na figura 36 diz respeito a impedancia em funcdo da
temperatura para os materiais Ago, Cobre e Latédo, respectivamente. Os parametros utilizados
na analise foi uma frequéncia de excitacdo de 1kHz a uma taxa de 10°C/min.

Figura 36 - (a) Impedancia em funcéo da Temperatura do Aco; (b) Angulo de Fase em Funco da Temperatura

do Aco; (c) Impedancia em funcio da Temperatura do Cobre; (d) Angulo de Fase a Fungéo da Temperatura do
Cobre; (e) Impedancia em funcéo da Temperatura do Latéo.
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O comportamento da impedancia como uma reta crescente e decrescente a partir do
aquecimento e resfriamento, respectivamente, indicam que o material analisado nao possuli
transformacao de fase, como uma liga de memoria de forma, na faixa de temperatura analisada.
Logo ndo sdo SMA. Na figura 36(a) pode ser visto 0 comportamento da impedancia em fungédo
da temperatura para o0 aco. A figura 36(b), representa o angulo de fase em fun¢do da temperatura
para 0 aco. E representado na figura 36(c) e (d) a impedancia e o &ngulo de fase para o cobre,
respectivamente. A figura 36(e) e (f), apresenta a impedancia e angulo de fase do latéo.

A analise foi realizada com configuragbes pré-estabelecidas em fungdo das
temperaturas de transformacdes de fases das ligas de SMA propostas. A ciclagem térmica foi
implementada nas temperaturas de 20 °C a 100 °C, para as NiTi, 0°C a 100 °C para NiTiNb e
20 °C a 110 °C para CuAlINi. O controlador de temperatura implementado tem como objetivo
garantir a curva de aquecimento e resfriamento de maneira linear a uma taxa de tempo de

10°/min, sua sintonia garante uma resposta dinamica de menos de 2% de erro de regime
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estacionario e menos de 3% de overshoot, como pode ser visto na figura 37 (a e b). Logo,
também pode ser observado na mesma figura, o aquecimento e o resfriamento de maneira linear.
Esses parametros tem como objetivo garantir a total transformacéo de fases martensiticas para
austeniticas na analise.

Nas figuras 37 (c e d), podem ser observadas as respostas de magnitude de impedancia
em funcdo da temperatura, a uma frequéncia de excitacdo de 1 kHz, para os dois tipos de
piezoelétricos (PZTs) nas heteroestruturas, NiTi 2/PZT-C64 e o NiTi 2/PZT- PIC255,
respectivamente. As caracteristicas dos PZTs podem ser vistas na tabela 4.

Nas duas heteroestruturas propostas, ao submete-las ao processo de ciclagem térmica,
foi observado mudancas de inclinacdo com dois pontos de inflex&o da curva. As inclinagGes
ocorreram muito proximas aos valores de temperaturas criticas obtidos no DSC, sendo melhor
ainda comparadas quando visto nas derivadas da impedancia na figura 37 (e e f). Pode ser visto
também o comportamento do angulo de fase nas duas heteroestruturas analisadas, na figura 37
(g e h). A curva de angulo fase também apresenta picos visiveis de transformacao igualmente
a impedancia entre 75 e 95°C. Fica claro que o angulo fase da impedancia também sofre
influéncia nas transformacdes austeniticas e martensiticas da heteroestrutura (PZT/SMA), isso

ocorre devido as partes reais e imaginarias da impedancia se relacionam eletricamente.

Figura 37 - (a) Comportamento da temperatura controlada na heteroestutura; (b) variavel manipulada para
controle da temperatura; (c) Magnitude de impedancia em funcdo da temperatura no NiTi/PZT-C64; (d)
magnitude de impedancia em funcdo da temperatura no NiTi 2/PZT-PIC255; (e) Derivada da impedancia em
funcéo da temperatura NiTi 2/PZT-C64; (f) Derivada da impedancia em funcéo da temperatura NiTi 2 /PZT-
PIC255 ;(g) Curva de angulo de fase em NiTi 2/PZT-C64; (h) Curva de angulo de fase em NiTi 2/PZT-PIC255
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O método de deteccdo de transformacdo de fase por EMIH (eletromechanical

impedance in heteroestructures), mede por meio da variagédo da rigidez da estrutura, enquanto

0 RET (Resisténcia Elétrica em Funcdo da Temperatura), rastreia a variacdo de resistividade
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elétrica do material no aquecimento e resfriamento. JA no DSC sdo observados a quantidade de

calor que a amostra absorve. Ainda é observado que com o comportamento capacitivo do

transdutor piezoelétrico o angulo de fase (teta) se aproxima de 90°, onde a parte imaginaria é

negativa. E importante ressaltar que o comportamento da curva de magnitude de impedancia

em heteroestuturas PZT/Cobre, PZT/Aco, e PZT/Brass, sdo retas lineares, comprovando que a

histerese e 0 comportamento do loop por amostras de PZT/SMA s&o devidas a transformacéo
de fase em SMA (CUNHA et al., 2019).

A figura 38 apresenta 0 comportamento da magnitude de impedancia em variadas

frequéncias de excitacdo, para os dois tipos de heteroestrutura, SMA/PZT-C64 e SMA/PZT-
P1C255, utilizados na liga de NiTi 2. Mais especificamente em 100 Hz, 1 kHz, 10 kHz e 100

kHz a uma taxa de 10°C/min. Todos os ciclos apresentam mudancas de inclinacdo com dois

pontos de inflexdo, onde estdo dispostos na faixa de temperatura entre os valores obtidos no

DSC. E constado que em baixas frequéncias do PZT fornece valores de impedancia mais altos,

devido natureza capacitiva do mesmo, figura 38(a). Na frequéncia de 100Hz os picos sdo mais

discretos, porém a partir de 1kHz os picos tornam-se mais visiveis. Pode ser observado também

que apesar de PZTs diferentes, os resultados divergem pouco, porém sendo totalmente vidvel a

utilizacdo dos dois tipos propostos.

Figura 38 - (a) Curva de magnitude de impedancia da NiTi (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 100Hz, (b) Curva de
magnitude de impedancia da NiTi (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 1kHz, (c) Curva de magnitude de impedancia
da NiTi (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 100kHz.
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Para investigacdo da técnica, foi analisado o comportamento das temperaturas criticas
das ligas estudadas nas variadas frequéncias anteriormente discutidas (100Hz, 1kHz, 10kHz,
100kHz 1MHz). Para a heteroestrutura NiTi 2/PZT-C64 e NiTi 2/PZT-PIC255, a uma taxa de
10°C/min, pode ser observado a figura 39. O comportamento de As, Af, Ms e Mf apresenta
pequenas variagdes entre uma temperatura critica e outra, figura 39 (a), em funcéo da frequéncia
de excitacdo analisada. Na figura 39(b) as temperaturas criticas apresentam-se de maneira linear
em funcdo da frequéncia de excitacdo, mais especificamente entre 1kHz e 100kHz. Os
resultados da NiTi 2/PZT-PIC255, para a frequéncia de 100Hz mostrou-se inconclusivo e 0s
resultado de 1MHz apresentou pequena decréscimo de temperatura perante as outras
frequéncias.

Figura 39 - (a) Temperatura em funcéo da frequéncia para NiTi/PZT-C64 e (b) Temperatura em funcéo da
frequéncia para NiTi/PZT- PIC255
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Para as mesmas heteroestrutura NiTi/PZT-C64 e NiTi/PZT-PIC255, foi analisado a as
temperaturas criticas em funcdo da taxa de aquecimento e resfriamento. Foi realizado ensaios
com 2, 5, 10 e 15°C/min com o intuito de monitorar o comportamento das transformacfes em
funcdo do tempo. A figura 40 (a) demostra um comportamento linear com uma pequena
variagdo de temperatura em funco da taxa de variacdo do tempo. E notdrio que a 10 e 15°C/min
as temperaturas comporta-se de ainda mais maneira estavel.

Figura 40 - (a) Temperaturas de transformacéao de fase em funcdo da taxa de aquecimento resfriamento para NiTi

2/PZT-C64. (b) Temperaturas de transformacédo de fase em funcdo da taxa de aquecimento resfriamento para
NiTi 2/PZT-PIC255.
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Foi realizado um comparativo junto as temperaturas criticas das ligas estudas.
Comparamos os resultados obtidos pelo DSC, para NiTi 2, e aos resultados obtidos pela técnica
EMIH. Na tabela 5, visualizamos Mf, Ms, As e Af para as frequéncias e taxas de variacdo de
tempo propostas para analise. Também pode ser observado a diferenca entre a técnica de EMIH
e 0 DSC. Onde pode-se observar menores diferencas para as frequéncias de 1 e 10 kHz para os
dois PZTs propostos e uma leva variagéo para as taxas de aquecimento e resfriamento.



Frequency - 10°C/min

Time Rate - 1kHz

Tabela 5 - Analise das temperaturas criticas da NiTi/PZT-C64 e PIC255
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Transformation Mf Ms As Af
DSC 62°C 80°C 86°C 98°C
Cc64 73 11 81,0 1 91,0 5 99,0 1
100Hz PIC255 - - - - - - - }
1kHz Cc64 77 15 85,0 5 88,0 2 95,0 -3
P1C255 80 17 85,5 5,5 88,5 2,5 93,0 -5
10kHz C64 77 15 85,0 5 88,5 2,5 93,0 -5
PIC255 80 17 87,0 7 88,0 2 97,0 -1
100kHz C64 88 25 87,0 7 88,0 2 97,0 -1
P1C255 77 15 95,5 15 90,0 4 93,0 -5
1MHz Ccé64 77 15 83,0 3 85,5 -0,5 95,0 -3
P1C255 78 23 83,0 3 84,5 -1,5 90,0 -8
Transformation Mf Ms As Af
DSC 62°C 80°C 86°C 98°C
2°C/min Cco64 77,0 15 86,0 6 89,0 3 94,5 -3,5
PIC255 78,0 16 86,0 6 88,6 2,6 95,0 -3
5°C/min Co64 78,0 16 85,7 5,7 88,0 3 94,0 -4
PI1C255 78,0 16 85,7 5,7 88,5 2,5 94,0 -4
10°C/min Co64 77,0 15 85,0 5 89,0 3 94,0 -4
PI1C255 80,0 17 85,0 5 88,0 2 93,0 -5
15°C/min Cc64 76,0 14 84,0 4 89,0 3 94,0 -4
PIC255 80,0 17 85,0 5 88,4 2,4 93,0 -5

Ao investigar a diferenca das temperaturas criticas em relacdo ao DSC, em funcéo da

frequéncia, figura 41 (a e b) e do tempo (c e d), é notoério que a variacdo referente a Mf é maior,

haja vista que no final da transformagéo de fase martensita o material emite baixa energia,

ocasionando maior dificuldade para medidor de fluxo de calor, no DSC, tornando a curva com

uma inflexdo mais suave do que no inicio da transformacéo (austenita-martensita). Ja no método

apresentado esse problema de baixa energia emitida pelo material ndo afeta a medicéo,

conforme observado na derivada da impedancia. Portando justifica a maior diferenca na fase

martensitica.

30

Figura 41 - Analise das temperaturas criticas da NiTi/PZT-C64 e PIC255
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Os resultados apresentados na figura 42, diz respeito a liga de Niti 1. As
heteroestruturas montadas e analisadas de NiTi 1/PZT-C64 e o NiTi 1/PZT- PIC255,
submetidas a uma frequéncia de excitacdo de 1kHz a uma taxa de 10°C/min.

Nas duas heteroestruturas propostas, ao submete-las ao processo de ciclagem térmica,
também foi observado mudancas de inclinacdo com dois pontos de inflexdo da curva. Como
também visto na liga NiTi 2, figura 37. As inclinagBes ocorreram muito proximas aos valores
de temperaturas obtidos no DSC, apresentado na figura 42, porém com inclinacGes de
amplitudes menores que na liga de NiTi 2. Em 42 (e e f) podem ser vistas a derivada das
impedancias em funcdo da temperatura. Pode ser visto também o comportamento do angulo de
fase nas duas heteroestruturas analisadas, na figura 42 (g e h). Este, por sua vez, bem mais
perceptivel sua inclinacdo, formando picos muito claros de transformacéo de fase igualmente a
impedancia entre 75 e 90°C. Mais uma vez fica claro que o angulo fase da impedancia também

sofre influéncia nas transformagdes austeniticas e martensiticas da heteroestrutura (PZT/SMA).



76

Figura 42 - (a) e (b)Temperatura controlada na heteroestutura, (c) Magnitude de impedancia em NiTi 1/PZT-
C64, (d) magnitude de impedéncia em NiTi 1/PZT-PIC255; (g) Curva de &ngulo de fase em NiTi 1/PZT-C64 e
(h) Curva de angulo de fase em NiTi 1/PZT-PIC255.
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A figura 43 apresenta 0 comportamento da magnitude de impedancia em variadas
frequéncias de excitacdo, para os dois tipos de heteroestrutura, SMA/PZT-C64 e SMA/PZT-
PIC255, utilizados na liga de NiTi 1. Mais especificamente em 100Hz, 1kHz, 10kHz e 100kHz
a uma taxa de 10°C/min. Como observado na liga anterior, todos os ciclos apresentam curvas
com dois pontos de inflexdo, onde estdo dispostos na faixa de temperatura entre os valores
obtidos no DSC. E constado que em baixas frequéncias do PZT fornece valores de impedancia
mais altos, devido natureza capacitiva do mesmo, figura 43(a). Na frequéncia de 100Hz os picos
sdo mais discretos, porém a partir de 1kHz os picos tornam-se mais visiveis. Na frequéncia de

1MHz, torna-se quase inviavel detectar todas as temperaturas criticas.

Figura 43 - (a) Curva de magnitude de impedancia em NiTi 1 (PZT-C64 e PZT-PI1C255) em 100Hz, (b) Curva de

magnitude de impedancia em NiTi 1 (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 1kHz, (c) Curva de magnitude de impedéancia

em NiTi 1 (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 10kHz; (d) Curva de magnitude de impedancia em NiTi 1 (PZT-C64 e
PZT-PIC255) em 100kHz e Curva de magnitude de impedancia NiTi 1 (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 1MHz
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Ao vermos as temperaturas criticas isoladamente nos estudos da NiTi 1/PZT-C64 e
NiTi 1/PZT-PIC255, a uma taxa de 10°C/min, pode ser observado na figura 44. Para as
frequéncias de 100Hz, 1kHz, 10kHz, 100kHz 1MHz, o comportamento de As, Af, Ms e Mf
apresentam com pequenas variacdes entre 2 e 5°C. Para a heteroestrutura contendo o PZT-C64,
ndo foi possivel detectar as transformac@es nas frequéncias de 100Hz e 1Mhz. Na do PIC255
ndo foi possivel detectar as transformacgdes austeniticas de maneira precisa. Elas também
apresentam poucas variagdes com tendéncias de estabilidade em funcédo da frequéncia. Para as

figuras 44(c) e (d), apresenta um crescimento sutil de instabilidade nos ciclos de 15mim.
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Figura 44 - (a) Temperatura em funcdo da frequéncia para NiTi 1/PZT-C64; (b) Temperatura em funcéo da
frequéncia para NiTi/PZT- PIC255; (c) Temperaturas de transformagao de fase em fungdo da taxa de
aquecimento resfriamento para NiTi 2/PZT-C64; (d) Temperaturas de transformacdo de fase em fungéo da taxa
de aquecimento resfriamento para NiTi 2/PZT-P1C255
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Para essa liga (NiTi 1), também foi realizado um comparativo junto as temperaturas
criticas. Comparamos os resultados obtidos pelo DSC (figura 37), para NiTi 1, e aos resultados
obtidos pela técnica EMIH. Na tabela 6, visualizamos Mf, Ms, As e Af para as frequéncias e
taxas de variacdo de tempo propostas para analise. Ainda foi calculado a diferenca entre a
técnica de EMIH e o DSC.



Diferenca (°C)

Frequency - 10°C/min

Time Rate - 1kHz

Tabela 6 - Analise das temperaturas criticas da NiTi 1/PZT-C64 e PIC255

80

Transformation Ms As Af
DSC 58°C 80°C 82°C 101°C
100Hz c64 92,0 30 81,0 1 92,0 10 96,0 -5
PIC255 67,0 9 75,0 -5 88,0 6 89,0 12
1kHz C64 78,0 20 82,0 2 88,0 6 91,0 -10
PIC255 74,0 16 72,0 -8 86,0 4 89,0 -11
10kHz c64 78,0 20 82,0 2 89,0 7 91,0 -10
PIC255 73,0 15 79,0 -1 87,0 5 89,0 -11
100kHz C64 77,0 19 81,0 1 87,0 5 92,0 -9
PIC255 72,0 14 78,0 2 85,0 3 88,0 -12
c64 - - - - - - . -
IMHz PIC255 72,0 14 76,0 -4 83,0 1 85,0 -16
Transformation Ms As Af
DSC 58°C 80°C 82°C 101°C
° . ce4d 79,0 21 83,0 3 88,0 6 91,0 -10
2°C/min
PIC255 74,0 16 78,0 -2 85,0 3 89,0 -12
° . ce4 78,0 20 83,0 3 88,0 6 88,0 -13
5°C/min
PIC255 74,0 16 78,0 -2 85,0 3 89,0 -12
10°C/min ce4 78,0 20 82,0 4 88,0 6 91,0 -11
PIC255 74,0 16 78,0 -2 86,0 4 89,0 -12
15°C/min ce4d 75,0 15 81,0 1 87,0 5 92,0 -9
PIC255 71,0 13 75,0 -5 85,0 3 89,0 -12

Na figura 45, é apresentado a diferenca das temperaturas criticas com o DSC em
funcdo da frequéncia em, (a) NiTi 1/PZTC-64; (b) NiTi 1/PZT-PIC255 e erro em funcdo da
taxa de aquecimento e resfriamento em, (c) NiTi 1/PZTC-64 e (d) NiTi 1/PZT-PIC255.

Figura 45 - (a) Diferenca de temperatura em fungéo da frequéncia para NiTi 1/PZT-C64; (b Diferencga de
temperatura em funcédo da frequéncia para NiTi 1/PZT-PIC255; (c) Diferenca de temperatura em funcéo da taxa
de aquecimento e resfriamento para NiTi 1/PZT-C64; (d) Diferenca de temperatura em funcéo da taxa de
aquecimento e resfriamento para NiTi 1/PZT-PIC-255.
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Nas figuras 46, é apresentado as respostas de magnitude de impedancia em funcéo da
temperatura, a uma frequéncia de excitacdo de 1kHz, para os dois tipos de piezoelétricos (PZTs)
nas heteroestruturas, NiTiNb/PZT-C64 e o NiTiNb/PZT-PIC255, respectivamente.

Nas duas heteroestruturas propostas, ao submete-las ao processo de ciclagem térmica,
figura 46 (a) e (b), foi observado mudancas de inclinagdo com dois pontos de inflexdo da curva,
para impedéncia e fungdo da temperatura figura (c) e (d). As inclinagcbes ocorreram muito
préximas aos valores de temperaturas obtidos no DSC apresentado, senso ainda melhor
observar a derivada da impedancia em funcdo da temperatura na figura 46 (e e ). Pode ser visto
também o comportamento do angulo de fase nas duas heteroestruturas analisadas, na figura 4
(g e h). A curva de angulo fase também apresenta picos visiveis de transformacdo igualmente
a impedancia, entre 20 e 30°C para martensita e 40 e 50°C para austenita.

Figura 46 - (a) Comportamento da temperatura controlada na heteroestutura, (b) varidvel manipulada para
controle da temperatura, (c) Magnitude de impedancia em fungdo da temperatura no NiTiNb/PZT-C64, (d)
magnitude de impedancia em funcdo da temperatura no NiTiNb /PZT-PIC255, (e) Derivada da impedancia em
funcdo da temperatura NiTiNb/PZT-C64; (f) Derivada da impedancia em fungdo da temperatura NiTiNb /PZT-
P1C255; (g) Curva de angulo de fase em funcéo da temperatura no NiTiNb/PZT-C64 e (h) Curva de angulo de
fase em funcdo da temperatura no PZT- NiTiNb/PIC255.
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A figura 47 apresenta 0 comportamento da magnitude de impedancia em variadas
frequéncias de excitacdo, para os dois tipos de heteroestrutura, SMA/PZT-C64 e SMA/PZT-
PIC255, utilizados na liga de NiTiNb. Mais especificamente em 100Hz, 1kHz, 10kHz e 100kHz

a uma taxa de 10°C/min.

Figura 47 - (a) Curva de magnitude de impedancia em funcdo da temperatura NiTiNb (PZT-C64) em 100Hz, (b)
Curva de magnitude de impedancia em funcéo da temperatura NiTiNb (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 1kHz, (c)
Curva de magnitude de impedéncia em funcéo da temperatura NiTiNb (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 10kHz ; (d)
Curva de magnitude de impedancia em funcéo da temperatura NiTiNb (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 100kHz e
Curva de magnitude de impedancia em funcéo da temperatura NiTiNb (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 1MHz.
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Como observado nas ligas anteriores estudadas, todos os ciclos apresentam curvas com
dois pontos de inflex&o, onde estdo dispostos na faixa de temperatura entre os valores obtidos
no DSC. Como ja comentado, € constado que em baixas frequéncias do PZT fornece valores de
impedancia mais altos, devido natureza capacitiva do mesmo, figura 47 (a). Ainda nessa mesma
figura (a) é possivel detectar as transformacdes de fases, mesmos os picos sendo mais discretos.
A partir de 1kHz os picos tornam-se mais visiveis. Na frequéncia de 1MHz, apesar de destorcer
a atenuacdo e suavidade da curva, ainda € possivel detectar transformacéo.

Para NiTiNb/PZT-C64 e NiTiNb/PZT-PIC255, a uma taxa de 10°C/min, pode ser
observado na figura 48. Para as frequéncias de 100Hz, 1kHz, 10kHz, 100kHz 1MHz, o
comportamento de As, Af, Ms e Mf apresentam com pequenas variagoes entre 2 e 5°C. Para a
heteroestrutura contendo o PZT-C62, figura (a) e (b), ndo foi possivel detectar grandes
variacdes em funcédo da frequéncia. Na do PIC255 apresentou discrepancia maiores em 1MHz.

Figura 48 - (a) Temperatura em funcdo da frequéncia para NiTiNb/PZT-C64; (b) Temperatura em funcéo da
frequéncia para NiTiNb/PZT- PIC255; (c) Temperaturas de transformacdo de fase em fun¢do da taxa de

aquecimento resfriamento para NiTiNb/PZT-C64; (d) Temperatura de transformac&o de fase em funcéo da taxa
de aquecimento resfriamento para NiTiNb/PZT-PIC255.
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Elas também apresentam poucas variagdes com tendéncias de estabilidade em funcéo
da frequéncia. Para as figuras 48(c), apresenta um crescimento sutil de instabilidade nos ciclos
em 10min. Em (d), ndo pequenas variacdes em 10 e 15min.

Na tabela 7 é apresentado os dados coletados e tabulados para a heteroestrutura
NiTiNb/PZT-C64 e NiTiNb/PZT-PIC255 em comparativo com as temperaturas criticas das
ligas monitoradas via DSC. E possivel visualizar Mf, Ms, As e Af para as frequéncias e taxas
de variacdo de tempo propostas para analise. Ainda foi calculado a diferenca entre a técnica de

EMIH e 0 DSC.
Tabela 7 - Analise das temperaturas criticas da NiTiNb/PZT-C64 e PIC255

Transformation Ms As Af
DSC 7°C 30°C 48,5°C 61°C
ce64 13,0 6 20,5 -9,5 43,0 -5,5 51,0 -10
£ 100Hz PIC255
OD 1KHz ce64 23,0 16 27,0 -3 44,0 -4.5 48,0 -13
S PIC255 7,0 0 19,0 -11 44,0 -4,5 46,0 -15
é 10KHz ce64 20,0 13 27,0 -3 39,0 -9,5 42,0 -19
s PIC255 7,0 0 19,0 -11 44,0 -4.5 46,0 -15
> 100kHz Cc64 19,0 12 22,0 -8 39,0 -9,5 42,0 -19
2 PIC255 9,0 3 16,0 -14 39,0 9,5 47,0 -14
1MHz c64 18,0 18 21,0 -9 43,0 -5,5 52,0 -9
PIC255 11,0 4 15,0 -15 35,0 -135 45,0 -16
Transformation Ms As Af
DSC 7°C 30°C 48,5°C 61°C
T o . ce4 9,0 2 15,0 -15 41,0 -7,5 45,0 -16
~ 2°C/min
‘_.' PIC255 10,0 3 15,0 -15 23,0 -25,5 48,0 -13
9 o . ce4 9,0 2 15,0 -15 41,0 -7,5 45,0 -16
5 5°C/min
o PIC255 10,0 3 18,0 -13 25,0 -23,5 48,0 -13
_g 10°C/min ce4 10,0 3 19,0 -12 40,0 -8,5 46,0 -15
[ PIC255 7,0 0 19,0 -12 44,0 -4,5 46,0 -15
15°C/min ce4 11,0 4 16,0 -14 40,0 -8,5 43,0 -18
PIC255 8,0 -1 14,0 -16 45,0 -3,5 47,0 -14

Na figura 49, é apresentado a diferenca das temperaturas criticas com o DSC em
funcdo da frequéncia em, (a) NiTiNb/PZTC-64 e em (b)NiTiNb/PZT-PIC255. Também
apresenta a diferenca de tenmperatura em funcéo da taxa de aquecimento e resfriamento em,
(c) NiTiNb/PZTC-64 e (d) NiTi/NbPZT-PIC255.
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Figura 49 - (a) Diferenca de temperatura em funcéo da frequéncia para NiTi 1/PZT-C64; (b) Diferenca de
temperatura em funcédo da frequéncia para NiTi 1/PZT-PIC255; (c) Diferenca de temperatura em funcéo da taxa
de aquecimento e resfriamento para NiTi 1/PZT-C64; (d) Diferenca de temperatura em funcéo da taxa de
aquecimento e resfriamento para NiTi 1/PZT-PIC-255.
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Nas figuras 50, é apresentado as respostas de magnitude de impedancia em funcéao da
temperatura, a uma frequéncia de excitacdo de 1kHz, para os dois tipos de piezoelétricos (PZTs)
nas heteroestruturas, CUAINI/PZT-C64 e o CuAINI/PZT-PIC255, respectivamente.

Nas duas heteroestruturas propostas, ao submete-las ao processo de ciclagem térmica,
figura 50 (a) e (b), foi observado uma histerese com mudancgas de inclinagdo na curva, para
impedancia e funcao da temperatura figura (c) e (d), entre 70 e 110°C. As inclinagdes ocorreram
muito préximas aos valores de temperaturas obtidos no DSC apresentado. Também na figura
50 (e e f), a derivada da impedancia em funcdo da temperatura. Pode ser visto 0 comportamento
do &ngulo de fase nas duas heteroestruturas analisadas, na figura 50 (g e h).
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Figura 50 - (a) Comportamento da temperatura controlada na heteroestutura, (b) varidvel manipulada para
controle da temperatura, (c) Magnitude de impedéancia em funcdo da temperatura no CuAINiI/PZT-C64, (d)
magnitude de impedéancia em funcdo da temperatura no CuAINi/PZT-PIC255, (e) Derivada da impedancia em
funcdo da temperatura CUAINI/PZT-C64; (f) Derivada da impedancia em funcéo da temperatura CUAINI/PZT-
PIC255; (g) Curva de angulo de fase em funcéo da temperatura no CuAINI/PZT-C64 e (h) Curva de angulo de

fase em funcdo da temperatura no PZT- CuAINi/P1C255.

CuAlINi
110 4,0
Setpoint Temp. === \/aridvel Manipulada]
100 Temp. na Amostra
/ 3,5
90
/’ \ 3,0
. 80
g.) / 2,5
< —
< / =
B 60 2 20
[} 1%2)
g l/ \ S 15
g 50 / \ 2 L / N\
e \
40 / ‘\ 1,0 / \
30 / )
/ 0,5 \\
20 T T T T T / \/
0 200 400 600 800 1000 00
0 200 400 600 800 1000
Tempo (s)
Tempo (s)
(@) (b)
250000 _
225000 = Resfriamento Resfriamento
24000 -
200000
175000 o 22000 +
S N\ 2
© 150000 ‘© 20000 -
o (5}
& 125000 \\ s \ \
kA \ \ S 18000
[N o
£ 100000 1 S
- \ \ ~ 16000
75000
\\ 14000
50000 \
25000 T T T T 12000 T
20 40 60 80 100 20 40 60 80 100
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
(c) (d)
Derivada da Impedancia em SMA/PZT-C64 Derivada da Impedanciaem SMA/PZT-PIC255
40 40 _
m— Aquecimento = Aquecimento
== Resfriamento = Resfriento /\
20 -
20 / \
o J \"' i i
s = W Vet :
N ksl i
’ © \\ Vi
-20 H i
-20 Mf = 84°C ! ;
Ms = 99°C : !
As= 92°C i :
a0 J Af= 108°C
-40 H H - 1
20 3 40 50 60 70 80 90 100 110 *
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

Temperatura (°C)

Temperatura (°C)



88

Angulo de fase SMA/PZT-C64 Angulo de fase SMA/PZT-PIC255
-1,35 0,9
Heat_ing m— Heating
/=== Cooling 1,0 Cooling f
-1,40
1,1
—~ ~ 12
C‘;’ -1,45 s /
g 2
e 8 13
) B} /4
-1,50 /‘( -1,4 y
15
%
-1,55 ;
20 40 60 80 100 1.6

. 20 40 60 80 100
Temperature (°C) Temperature (°C)
() Q]

Como observado nas ligas anteriores estudadas, todos os ciclos apresentam curvas com
dois pontos de inflex&o, onde estdo dispostos na faixa de temperatura entre os valores obtidos
no DSC. Como também ja comentado, é constado que em baixas frequéncias do PZT fornece
valores de impedancia mais altos, figura 51 (a). Ainda nessa mesma figura (a), ndo foi possivel
detectar as transformac6es de fases devido a baixa frequéncia, mesmos havendo inclinacao na
curva. A partir de 1kHz, figura (c) e (d), os picos tornam-se mais visiveis para os dois PZT’s,
sendo totalmente compativel as inclinacdes com as temperaturas criticas. Na frequéncia de
1MHz, apesar de distorcido a curva, ainda é possivel detectar as transformagdes com muita
clareza.

Figura 51 - (a) Curva de magnitude de impedancia em fun¢éo da temperatura CuAINi (PZT-C64) em 100Hz, (b)
Curva de magnitude de impedancia em funcdo da temperatura CuAINi (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 1kHz, (c)
Curva de magnitude de impedéncia em funcéo da temperatura CuAINi (PZT-C64 e PZT-PIC255) em 10kHz; (d)

Curva de magnitude de impedancia em func¢do da temperatura CuAINi (PZT-C64 e PZT-P1C255) em 100kHz e
Curva de magnitude de impedancia em funcéo da temperatura CuAINi (PZT-PIC255) em 1MHz
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Para CuAINi/PZT-C64 e CuAINi/PZT-PIC255, a uma taxa de 10°C/min, pode ser
observado na figura 52. Para as frequéncias de 100Hz, 1kHz, 10kHz, 100kHz 1MHz, o
comportamento de As, Af, Ms e Mf apresentam pequenas variagdes. Para a heteroestrutura
contendo o PZT-C, figura (a) e (b), ndo foi possivel detectar grandes variacdes em funcédo da
frequéncia, porém em 1Mhz houve maior discrepancia para outras frequéncias analisadas. Na
do PIC255 apresentou discrepancia maiores em 100hz e em 1MHz, onde maior estabilidade em
1khz, 10kHz e 100kHz. Para as figuras 52(c), ndo apresenta mudanc¢a em funcdo do tempo e
em (d), crescimento sutil de instabilidade para Ms em 10min/°C.
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Figura 52 - (a) Temperatura em funcdo da frequéncia para NiTiNb/PZT-C64; (b) Temperatura em funcéo da
frequéncia para CUAINI/PZT- PIC255; (c) Temperaturas de transformacéo de fase em funcéo da taxa de
aquecimento resfriamento para CuAINi/PZT-C64; (d) Temperaturas de transformacéo de fase em funcéao da taxa
de aquecimento resfriamento para NiTiNb/PZT-PIC255.
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Na tabela 8 é apresentado os dados coletados e tabulados para a heteroestrutura
CUAINI/PZT-C64 e CuAlNi /PZT-PIC255 em comparativo com as temperaturas criticas das
ligas monitoradas via DSC. E possivel visualizar Mf, Ms, As e Af para as frequéncias e taxas
de variacdo de tempo propostas para analise. Também pode ser observado a diferenca entre
EMIH e DSC.



Diferencga (°C)

Frequency - 10°C/min

Time Rate - 1kHz

Tabela 8 - Analise das temperaturas criticas da CUAINI/PZT-C64 e PI1C255.
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Transformation Ms As Af
DSC 70°C 99°C 89°C 109°C
c64 - - - -
100Hz PIC255 - - — - - - - —
1kHy c64 84,0 14 96,5 2,5 92,0 3 103,5 -5,5
PIC255 84,0 14 96,0 -3 91,0 2 105,0 -4
10kHz C64 81,0 11 98,0 -1 88,0 -1 103,0 -6
PIC255 80,0 10 98,0 -1 88,0 -1 104,0 -5
100kHz C64 84,0 14 96,0 -3 92,0 3 103,0 -6
PIC255 84,0 14 96,0 -3 91,0 2 105,0 -4
IMH2 c64 78,0 8 91,0 -8 94,0 5 107,0 2
PIC255 79,0 9 91,0 -8 93,5 4,5 107,0 -2
Transformation Ms As Af
DSC 70°C 99°C 89°C 109°C
2°C/mi ced 84,0 14 96,0 -3 92,0 3 103,0 -6
n PIC255 83,0 13 95,0 -4 91,0 2 103,0 -6
5°C/mi ce4 84,0 14 96,0 -3 92,0 3 103,0 -6
n PIC255 83,0 13 93,0 -6 91,0 2 103,0 -6
10°C/m ce4 84,0 14 96,5 -2,5 92,0 3 103,0 -6
in PIC255 83,0 13 96,5 -2,5 91,0 2 103,0 -6
15°C/m ce4 85,0 15 96,0 -3,0 92,0 3 104,0 -5
in PIC255 83,0 13 96,0 -3,0 91,0 2 104,0 -5

Na figura 53, € apresentado a diferenca das temperaturas criticas com o DSC, em
funcdo da frequéncia em, (a) NiTiNb/PZTC-64 e em (b)NiTi/PZT-PIC255. Também apresenta
0 erro em funcéo da taxa de aquecimento e resfriamento em, (c) NiTi/PZTC-64 e (d) NiTi/PZT-
PIC255.

Figura 53 - (a) Diferenca de temperatura em funcéo da frequéncia para CUAINI/PZT-C64; (b) Diferenga de
temperatura em funcdo da frequéncia para CuAINi /PZT-PIC255; (c) Diferenga de temperatura em fungéo da
taxa de aquecimento e resfriamento para CuAINi /PZT-C64; (d) Diferenca de temperatura em funcdo da taxa de
aquecimento e resfriamento para CuAINi /PZT-PIC-255.
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Nas analises realizadas foi possivel observar que a capacitancia se comporta de
maneira linear, diferentemente da resisténcia, na ceramica PZT-C64 e PIC255. Coletando a
resisténcia elétrica, a reatancia capacitiva e o angulo de fase, foi calculado a capacitancia. Foi
constatado também nas analises que a reatancia capacitiva e a impedancia séo similares, onde
essa mesma paridade acontece entre o0 angulo de fase e a resisténcia nas heteroestruturas,
apresentando mudangas de inclinagdo com dois pontos de inflexdo da curva, similar a
capacitancia, figura 54. Isso é analogo ao RET, porém, foi possivel observar que a resisténcia
apresenta variacdes que ndo sdo correlacionadas a transformacao, que podem ser atribuidas
tanto a irregularidade da resisténcia do piezoelétro, por ser uma ceramica, tanto ao proprio
comportamento do material de liga de memdria de forma poder apresentar irregularidades no
comportamento da sua resisténcia elétrica. Dessa forma, é possivel se ter uma ideia que existe
uma transformacéo de fase através da resisténcia, porém é um resultado inconclusivo.

A transformacdo de fase das amostras se torna evidente tanto na magnitude da
impedancia, como na capacitancia, esse efeito acontece, pois, a impedancias das
heteroestruturas é majoritariamente reativa. No entanto, a capacitancia da ceramica € o
parametro de natureza linear, logo este é o parametro ideal para analise, ja que a impedancia
incorpora tracos do comportamento da resisténcia elétrica. Sabendo que o material piezoelétrico
é um transdutor eletromecénico, a sua capacitancia, que representa sua parcela reativa, ira variar
quando o material sofre uma tensdo mecénica. Além disso, a transformacdo de fase de um
material com liga de memoria de forma é a transicdo de uma estrutura cristalogréfica para outra,
ou seja, existe uma movimentacdo mecanica interna ao material, essas mudancgas causa a
aplicacdo de tensbes na estrutura piezoelétrica, assim alterando a sua impedancia elétrica. Na

figura 54, foi derivada a curva de capacitancia do material em fungdo da temperatura, essa
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andlise permite através do comportamento da heteroestrutura e definir diretamente os pontos
em que estdo acontecendo as transformacdes de fase, devido a sua mudanca abrupta de sentido

de inclinacdo. As curvas sdo apresentadas abaixo.

Figura 54 - Capacitancia da liga Ni-Ti-NB(a) e sua Derivada (b)
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Capitulo 6 - Consideraces Finais

Neste capitulo final, € agrupada uma descricdo sucinta e concisa das etapas realizadas
ao longo desta Tese e as principais conclusdes. Também sdo apresentadas sugestdes para

trabalhos futuros, abarcando a mesma linha de pesquisa.

6.1. Conclusoes

Neste trabalho de pesquisa, a qual resulta a tese de doutorado, teve como objetivo
investigar o uso da técnica de impedancia eletromecanica (EMI) como ferramenta aliada para
medir temperaturas de transformacdo de fase das SMAs (Shape Memory Alloys) em uma
heteroestrutura formada por material piezoelétrico e material de liga com memoria de forma
(heteroestrutura).

Nessa perspectiva, foi projetado, desenvolvido e caracterizado um equipamento capaz
de realizar ciclagem térmica em heteroestrutruras entre 100°C e -20°C. Os resultados obtidos
nos permitem afirmar que modulos termoelétricos de Peltier sdo perfeitamente apliciveis na
caracterizacdo térmicas de ligas de memdria de forma. O equipamento proposto mostrou-se
satisfatorio, atingindo as temperaturas desejadas entre 100°C e -20°C, mesmo apresentando um
gradiente de temperatura consideravel em alguns pontos medidos. A taxa de variacdo de
temperatura medida apresentou-se em aproximadamente 15°C.

O tamanho da amostra utilizado também gera influéncia quanto a sua carga térmica no
equipamento, de modo que, enquanto maior suas dimensdes, maior trabalho deveréa ser aplicado
para atingir a baixa temperatura desejada. O gradiente de temperatura na superficie do Peltier
também pode gerar diferentes temperaturas na amostra de dimensGes maiores, podendo
ocasionar transformacdes indesejadas. Logo, conclui-se que 0 uso da amostra em pequenas
dimens0es, seja o ideal. Os termopares devidamente fixados sobre o prot6tipo termoelétrico
tiveram excelente desempenho de leitura com preciséo adequada (0,5°C).

A implementacdo do controlador PID digital, ocorreu de maneira satisfatoria, tendo
em vista sua resposta de regime transitério e permanente junto a variavel controlada, a
temperatura. A interface grafica do usuério desenvolvida no LabView®, possibilitou o
monitoramento, controle, ciclagem térmica a taxas variaveis de tempo e armazenamento das
grandezas fisicas analisadas em tempo real com alto nivel de precisao, apresentando bom nivel

de usabilidade do sistema e reprodutibilidade para ensaio futuros.
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Foi possivel determinar as curvas caracteristicas do comportamento da impedancia
eletromecénica em funcdo da temperatura da LMF. Os resultados demonstram claramente que
os loops de histerese por EMIH estdo relacionados com as mudancas de rigidez durante a
formacéo da fase, ocorrendo mais rapidamente do que o processo térmico visto por DSC. Com
a técnica de EMIH, é possivel extrair essas propriedades de heteroestruturas com diferentes
geometrias e tamanhos, ao contrario do DSC que possui limitacdo para o tamanho da amostra
analisada.

Outras métricas como a derivada da impedancia, angulo de fase, resisténcia,
capacitancia e derivada da capacitancia também foram examinadas a fim de descrever formas
alternativas para medir as temperaturas de transformacdo de SMAs. Todos eles confirmam o0s
resultados das curvas de magnitude de impedancia, uma vez que todas as formas de loop séo
similares. Vale ressaltar que PZT/Cobre, PZT/Ago, € os resultados de PZT/Latdo provam que
a histerese e o comportamento do loop por amostras de PZT/SMA séo devidas a transformacao
de fase em SMA.

Apesar do EMIH apresentar alguns inconvenientes, como a necessidade de acoplar um
sensor piezoelétrico para a amostra SMA, o método pode ser facilmente implementado com
qualquer sistema eletronico de medicdo de impedancia, tornando-se assim uma alternativa na
determinacdo de temperaturas de transformacdo de fase SMA. Este trabalho tem uma
contribuicdo cientifica relevante, uma vez que a tecnologia baseada em impedancia foi relatada
na literatura para este fim apenas uma vez de maneira embrionaria.

Algumas diferencas podem ser encontradas nas temperaturas criticas analisadas
quando comparadas ao DSC. Em grande parte essa diferenca esta na variacdo da efetividade do
transporte térmico e com a variabilidade da impedancia elétrica, da amostra em analise em
funcdo da temperatura.

Melhorias futuras na metodologia EMIH podem ser alcancadas por meio de testes de
diferentes composicOes de materiais, bem como diferentes formas geométricas. Além disso,
pequenos circuitos individuais poderiam substituir o analisador de impedancia, proporcionando

uma configuracdo laboratorial mais barata.
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6.2. Sugestdes e Trabalhos Futuros

O tema abordado nesta tese tem carater multidisciplinar e propicia uma linha de

estudos abrangente, uma vez que possui alto grau de complexidade com a prerrogativa de

progredir além da fronteira do conhecimento cientifico. Logo, proponho para trabalhos futuros:

>

Analisar ligas com composi¢cdes destintas e comparar com o0s resultados ja
obtidos;

Analisar ligas que possuam transformacdes de fases em mais de um estagio;
Analisar de maneira mais efetiva a influencia da geometria e dimensoes, da
amostra, e PZT utilizado;

Desenvolver circuitos mais simples, porém efetivos, para medicdo de
impedancia e capacitancia;

Inserir no dispositivo estudado uma analise de campo magnético para estudos

em LMF termomagnéticas.
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