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RESUMO

O estudo das ligas com memoria de forma (LMF) tem sido bastante difundido em centros de
pesgquisas, com potenciais aplicacdes em diversos setores da industria, biomedicina,
automotiva e aeroespacial. Suas caracteristicas peculiares as tornam atraentes para 0 Uso como
atuador. Para utilizalas de maneira adequada é necess&io conhecer as propriedades
envolvidas no processo de transformacéo de fase, onde este mecanismo é responsavel por
proporcionar a sua funcionalidade. Neste contexto, este trabalho propde um método para
determinar as temperaturas envolvidas nessa transformacéo de fase. No qual é utilizado a
técnica de impedancia el etromecéanica (EMI) em uma heteroestrutura PZT/LMF (NiTi), com o
piezoelétrico como elemento sensor. E apresentado uma caracterizagio térmica e elétrica
desses materiais. Para isto, uma maquina térmica foi devidamente elaborada para fornecer
calor as amostras de PZT/LMF. Este equipamento € formado por células termoel étricas com
um sistema de controle de temperatura e uma instrumentacdo el etronica funcional dentro dos
requisitos. Além disso, as medi¢cbes de impedancia elétrica foram efetuadas com um
analisador de impedancia comercial de alta precisdo. Uma interface gréfica em ambiente
LabVIEW™ também é apresentada, a qual foi desenvolvida para manipulacio dos dados e
facilitar 0 manuseio dos experimentos. Resultados das transformagdes de fases com a
heteroestrutura sdo apresentados, com diferencas entre 33% e 5%, sendo comparados com
outro método consolidado para este tipo de ensaio, o DSC (Differential Scanning
Calorimetry). Além disso, sGo apresentadas as respostas de atuacdo do controlador na

maguina térmica utilizada para esse trabal ho.

Palavras-Chave: Impedancia Eletromecénica, Heteroestrutura, Materiais Piezoelétricos,

Ligas com Memaria de Forma.



ABSTRACT

The study of Shape Memory Alloys (SMA) has been widespread in severa research centers,
and they have potential applications in areas of industry, biomedical, automotive and
aerospace. Their singular characteristics become them attractive for the use as actuator. It is
required to know the properties involved in the phase transformation process, where this
mechanism is responsible for their functionality. In this context, the present work shows a
method to determine the phase transformation temperatures present in this process. In which
the electromechanical impedance technique (EMI) is used with a PZT/NiTi heterostructure,
and a piezoelectric as sensor element. It is presented a thermal and electrical characterization
of these materials. For this, a therma machine was developed to provide heat to the
PZT/LMF specimens. This equipment contains thermoelectric cells with temperature control
system and an electronic instrumentation, functional within the requirements. Besides that, a
commercial impedance analyzer with high accuracy has been used to measure the electrical
impedance. A graphical interface at a LabVIEW™ environment is also shown, which was
devel oped to manipulate the data and produce an easy experimental handling. Resultados das
transformactes de fases com a heteroestrutura séo apresentados, com diferencas entre 33% e
5%, sendo comparados com outro método consolidado para este tipo de ensaio, 0 DSC
(Differential Scanning Calorimetry). Results of temperatures phase transformation with the
heterostructure are present, there are differences between 33% and 5%, when compared with
another consolidated method, the DSC (Differential Scanning Calorimetry). Moreover,

actuation responses of the thermal machine controller used in this work are shown.

Keywords. Electromechanical Impedance, Heterostructure, Piezoelectric Materias, Shape
Memory Alloys.



LISTA DE ILUSTRACOES

Figura 1 — Comportamento de tensdo versus deformagéo em diferentes condigdes térmicas . 13

Figura 2 — Comportamento da estrutura cristalina natransformacéo e deformagéo................. 14
Figura 3 — Curvatipicade um ensaio de DSC paraumaamostrade NiTi........ccccevevvvieeriennnnne 15
Figura4 — Ensaio de resistividade de uma amostrade NiTICU........c.coovverenerieieeienenesienens 15
Figura5— Ferramenta cirirgicaCom LIMF ... 16
Figura6 — M&o roboticaacionadapor LIMF............ooveeiieiice et 16
Figura 7 — Prot6tipo de asa adaptativa acionado por LMF...........cccoeeiieieicececse e 17
Figura 8 — Motor termoel étrico acionado por molasde LMF ... 17

Figura 9 — Estrutura cristalina de uma cer@mica piezoelétrica tradicional abaixo da
10 110 1= = LU = o (=X O =SSR SRR 19

Figura 10 — Relacdo entre deformacdo e tensdo elétrica de acordo com a polarizacdo do

0= = 1 = PSS 19
Figura 11 — Esquemético de um sensor (PZT) colado a uma estrutura para monitoramento
LSS N[0 = | SRS 21
Figura 12 — Fluxograma simplificado do procedimento experimental............ccccccoveveevveiiennnnne 25
Figura 13 — Amostras confeccionadas PAra ENSAI0. .......c..euereeeereereriesiesiesieseeeeee e seeas 26
Figura 14 — Esquematico da MaguiNatErMICa ........c.cereerereeiere e 27
Figura 15 — MOdulo Peltier COMEICIAl ........ccoirieeeerieeeese e 28
Figura 16 — Esquemético do circuito de acionamento das células Peltier............cccccevveinenen. 30
Figura 17 — Diagrama em blocos do SISteEmMatérmicCo ..........cccceeeevieiiecicse e 31
Figura 18 — Diagrama em blocos do PID implementado no ambiente LabVIEW™ ............... 32
Figura 19 — Interface graficano LabVIEW™ para aplicagdo do método de sintonia............. 34
Figura 20 — Visdo frontal do analisador deimpedancia Agilent 4294A ...........cccooveeeeveeveennnne 35
Figura 21 — Ponta de prova utilizadano analisador.............ccccuviiienieiiie e 35
Figura 22 — Esguematico simplificado da estrutura montada para ensaios...........cccceeevereneens 37
Figura23 — Interface para ensaio de iMPEdaNCIA.........ccovrereriereiesese e 38
Figura24 - Bancada eXperimental...........ccvoiieiiieiie et 38
Figura25 — DSC daamoStrabruta.............oocueeiieeiie s 39
Figura 26 — Resposta de temperatura da méaquina térmica para uma entrada em rampa. ......... 41
Figura27 — Amostrade NiTi com frequénciade (a) 40 Hz, (b) 1 kHz e (c) 50 kHz............... 41
Figura28 — Andlise deimpedancia da amostrade AGO .......cccevevererenenienesesieesee e 42

Figura29 — Andlise deimpedanciadaamostrade Cobre...........occoeerereierierenesiene e 43



Figura 30 — Analise de impedancia daamostrade Lat80............cccoeevreeirienenicienieenseenees 43

Figura 31 — Resposta da fase da amostrade NiTi com umafrequénciade 1 kHz ................... 44
Figura 32 — Resposta da temperatura em funcéo do tempo naamostrade NiTi alkHz ......... 44
Figura 33 — DSC daamostrade NiTi ap0s ciclagem e tratamento t&rmicCo .........cccccevverveennne 45

Figura 34 — Resposta de impedancia da amostra de NiTi com frequéncia de 1 kHz e retas



Tabelal-
Tabela2 -
Tabela3 -
Tabelad -
Tabela5 -

LISTA DE TABELAS

Especificagdes do modulo TEC1-12706 29
Calculo dos parametros do controlador pelo método de sintonia Ziegler-Nichols 32
Comandos utilizados para configuracéo dos parametros do analisador 4294A 36
Parametros dos controladores obtidos pela sintonia 40
Parémetros dos controladores apos g ustes 40

Tabela 6 — Comparacéo das temperaturas de transformacdo pelo método proposto (EMI) e

pelo DSC

46



SUMARIO

1 INTRODUGAO ...ttt eee et enas s 11
1.1. LIGASCOM MEMORIA DE FORMA .....cooivuieeieenresesesseseeseesssssssssssssesssssessnsnenns 12
1.2. MATERIAISPIEZOELETRICOS.........coeeueeeeeieeseeeseseesessessessesessssssssssssssessessnseneans 18
1.3, ACOPLAMENTO ESTRUTURAL ....oviieieietietseeseesee st ees s sese s, 20
1.4, OBJIETIVO GERAL ..ottt eeees e ee s sse st tane s 23

141  ODjetivVOS SPECITICOS.....uiiiiitieiiceseese e 23

2 MATERIAISE METODOS......ooiiieiieieeeeseeseeeesessessessessesses s ss s ses s sssssessasses s 24
21 PREPARACAO DASAMOSTRAS ......coooietieeetietesssessssesses s assaessssessassss s 25
2.2 MAQUINA TERMICA w..ooeoeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee ettt s et et s et en s s sn s s enen s 27

221 CHUIASAE EfQITO PEILIEN ..ot 28
2.2.2  Circuito para aCioNa@mENTO .........ccerueruerrereeeeeeree et sre e s 29
223  ControledetemMpPer atUra........ccceeceeieeieecieceeseesieeee e e e e e eee e 30
23  ANALISADOR DE IMPEDANCIA ......oooooeeeeieeeeeieeesssesessseessesaeseessssssssessssensnsanes 34
24 INSTRUMENTACAO E SISTEMA DE AQUISICAO DE DADOS............coo....... 37

3 RESULTADOSE DISCUSSOES......ccooiiietieeseeeereseestsssesssssestessssessssesesssssnesssssnessens 39

4 CONCLUSOESE RECOMENDAGOES........ooiocieeeeeteeeetseeeeeteseesee s assessessssnannens 47

REFERENCIASBIBLIOGRAFICAS .....oooeeeeeeeeeeeteeeeeets s sesesss s sesssesss s esnanas 48

APENDICE A - DIAGRAMA DE BLOCOS DA ROTINA IMPLEMENTADA EM

LabVIEW™ PARA SINTONIA PELO METODO DA CURVA DE REACAO............. 51

APENDICE B — DIAGRAMA DE BLOCOS DA ROTINA IMPLEMENTADA EM

LabVIEW™ PARA REALIZACAO DOSENSAIOSDE IMPEDANCIA...........cco...... 52

APENDICE C - DIAGRAMA DE BLOCOS DA ROTINA IMPLEMENTADA EM
LabVIEW™ PARA CONFIGURACAO DO ANALISADOR DE IMPEDANCIA VIA



11

1 INTRODUCAO

A competitividade nos setores industrial, médico, militar, aeroespacial, automotivo e
comercial tem proporcionado buscas por novas tecnologias, afim de atender as necessidades
encontradas. Os materiais so considerados como elementos essenciais para suprir esse tipo
de demanda. Dentre as classes existentes, os materiais inteligentes tém sido alvo de pesquisas
por possuirem caracteristicas peculiares. Quando integrados em estruturas mecéanicas para
desenvolver funcionalidades estruturais, do origem a sistemas inteligentes, com capacidades
de alterar 0 seu estado e a sua caracteristica, como posicdo erigidez (SUN, 2015).

Esse grupo de materiais é caracterizado por acoplar diretamente dois dominios fisicos
distintos com um grau mais elevado que os convencionais. Eles sdo geralmente muito
atraentes em aplicacdes de atuacado e sensoriamento, com o intuito de executar uma funcéo de
maneira predeterminada com um estimulo do ambiente. Essas interacbes podem ser de
natureza térmica, elétrica, quimica, mecanica, Gtica ou magnética (SUN, 2015; LEO, 2007).
Os sistemas inteligentes buscam compactar esses materiais a um circuito de controle em uma
Unica unidade, possibilitando a realizacéo de sistemas autdnomos. O escopo de atuacdo desses
dispositivos estende-se a problemas de engenharia, que em certas circunstancias ndo sao
soluciondveis com materiais comuns.

No campo do monitoramento estrutural, os materiais inteligentes sdo utilizados para
aumentar a eficiéncia do sistema através da reducdo da vibragdo mecanica, como em
equipamentos de ar condicionado, satélites, aeronaves, ou maguinas industriais. Alguns deles
ainda podem ser utilizados na biomédica, para substituicdo de musculos artificiais, na
ortodontia, para auxiliar nos tratamentos ortododnticos, ou até na substituicdo de ferramentas
para procedimentos cirdrgicos. Na &rea militar eles podem gudar a identificar o avo de
maneira eficiente, com areducdo do volume, que facilita o transporte. Em industrias nucleares
seu uso pode oferecer oportunidades para melhoria da seguranga, com a reducéo da exposicéo
humana nos ambientes de radiagdo (AHER et al., 2015).

Um dos principais materiais utilizados em aplicacbes de sistemas inteligentes sdo as
ligas com memdria de forma e as cerdmicas piezoel étricas, 0s quais possuem capacidades de
interacdo termomecani ca e el etromecanica, respectivamente. Em engenharia civil destaca-se o
uso de piezoelétricos como sensores em sistemas embarcados para medicdo de integridade
estrutural, e das ligas com memoria de forma para substituicdo de ligas usuais, buscando
otimizar as propriedades mecanicas da edificacdo (SINGH e SINGH, 2015). Diante da

relevancia desses materiais no atual cenario tecnoldgico e as constantes pesquisas no que diz
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respeito a novas formas de utiliz&los eficientemente, o0 presente trabalho apresenta uma
caracterizacd0 de parémetros térmicos através de medicdo de impedancia elétrica,

contribuindo nesse campo de pesquisa.
1.1. LIGAS COM MEMORIA DE FORMA

As ligas com memoéria de forma (LMF) s80 materiais que apresentam caracteristicas
ndo encontradas em ligas metdicas comuns, o que implica na possibilidade de utilizacdo em
diversas aplicactes. O comportamento tensdo-deformagdo dessas ligas € ndo linear, em certas
condi¢cdes, com dois efeitos distintos. pseudoelasticidade e memdria de forma. O efeto
memoria de forma (EMF) é caracterizado pela capacidade de recuperar grandes deformactes
(até 8%), que sdo aparentemente plésticas, através de aguecimento. Ja na pseudoel asticidade
ocorre a recuperacdo completa de grandes deformactes, sem a necessidade de aplicacédo de
caor a0 materia. No EMF a transformacdo de fase € induzida por temperatura, e na
pseudoel asti cidade por tensdo mecanica (LAGOUDAS, 2008).

Os materiais com meméria de forma mais utilizados sdo 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 aplicactes é inserido um terceiro elemento
(como o cobre na liga de Ti-45Ni-5Cu) para obter uma relacdo entre resisténcia elétrica e
temperatura mais linear, isto decorre da eliminacdo da fase intermediaria (fase R) (LIU et al.,
1997).

A habilidade da liga de NiTi recuperar completamente deformacbes deve-se a
mudanca de fase, que pode ser induzida por tensdo mecanica ou calor. Essas fases estéo
associadas a temperaturas especificas, a fase de temperatura mais ata é definida como
austenita e a fase de temperatura mais baixa como martensita. No processo de transformagao
de fase ha quatro temperaturas envolvidas: As, Af, Ms e Mf, austenita inicial, austenita final,
martensita inicial e martensita final, respectivamente. Cada uma destas fases possui
propriedades fisicas distintas (LEO, 2007).

O processo de transformagdo de fase ndo ocorre por difusdo atbmica, mas sim pela
deformacdo da estrutura por cisalhamento. Tal transformagdo é conhecida como martensitica.
Caso 0 material se encontre em uma temperatura acima da austenita final, em um estado livre
de tensdes, ao resfridlo até a uma temperatura abaixo da martensita final, ocorrera uma

transformacéo de fase completa e o material estard composto totalmente por fase martensita.
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De modo que, ao aquecé-lo novamente até uma temperatura acima da austenita final, ocorrera
uma transformagao de fase no sentido inverso. Esse tipo de comportamento é definido como
EMF, neste estado 0 material ao ser deformado até certo ponto, ele mantém uma deformacéo
residual até que uma aplicacdo de calor o faca retornar para fase austenita e seu formato
previamente definido sgja recuperado. Uma mudanca de forma macroscopica € observével
durante o processo de transformagéo (LAGOUDAS, 2008).

Por outro lado, quando o material se encontra em uma temperatura acima da austenita
fina (Af), ele podera induzir a fase martensita atraves de carregamento mecanico. Sob estas
condi¢des, toda deformacdo pode ser recuperada quando ocorre 0 descarregamento. Isto
ocorre porque ainstabilidade das variantes de martensita em altas temperatura faz com que a
liga retorne para a fase austenita. Este efeito é denominado de pseudoelasticidade
(LAGOUDAS, 2008).

Além dos dois efeitos apresentados, as LMF podem se comportar como um material
comum se submetidas a temperaturas acima da austenitafinal, conhecida como Md. Esses trés
efeitos podem ser entendidos a partir da analise das curvas de tensdo/deformacdo em regides

térmicas distintas, como apresentado na Figura 1.

Figura 1 — Comportamento de tens8o versus deformacéo em diferentes condigdes térmicas
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Fonte: Adaptado de (ZANABONI, 2008)

Em LMF o mecanismo de cisalhamento mais comum é a maclagem. Assim, quando o
material se encontra na fase martensita e € deformado, os planos de maclas séo deslocados
provocando um movimento relativo entre os &omos, porém, as ligaches atdbmicas sdo
mantidas. Este processo permite areversibilidade da estrutura cristal ogréfica quando aquecido
para a fase austenita. Geralmente essa fase tem estrutura cristalina cubica (B2), ja a estrutura
da martensita € muito dependente da composi¢do. Para uma liga equiatdmica de NiTi a mais
comum ¢é a monoclinica (B19”) (LAGOUDAS, 2008). E ilustrado na Figura 2 como essas
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estruturas cristalinas se comportam guando ha mudanca de temperatura e carregamentos

mecani cos.

Figura 2 — Comportamento da estrutura cristalina na transformag&o e deformagéo

Austenita

Martensita orientada
Fonte: Adaptado de (ZANABONI, 2008)

Essas ligas constituem uma classe especifica de materiais com duas fases solidas bem
definidas. Dentre as propriedades mais importantes das LMF, as temperaturas criticas onde
ocorre a transformacado de fase sGo umas das mais importantes, , em um estado de tensdo nulo.
Em muitas aplicacdes é necessario conhecer esses quatro valores (As, Af, Ms e Mf) para fazer
0 uso adequado do material e conseguir aplica-lo para acancar resultados satisfatorios.

No processo de transformacéo de fase o materia libera e absorve calor latente. Diante
desse fato € que se fundamenta um dos métodos mais populares para determinacdo das
temperaturas de transformacdo de fase em ligas com memoria de forma, a calorimetria de
varredura diferencial (Differential Scanning Calorimetry — DSC). Com este método a taxa de
calor fornecida a uma amostra é medida, e a taxa de aguecimento ou resfriamento € mantida
constante. O dispositivo € chamado de diferencial porgué ele tem a habilidade de monitorar a
resposta de duas amostras e subtrair os resultados (LAGOUDAS, 2008).

A transformacdo martensitica em ligas de Nitinol € uma transicéo solido-solido de
primeira ordem, onde ndo ha dependéncia da taxa de aguecimento. Porém, a norma F2004
estabelece o valor padréo de 10 °C/min para ensaios de DSC com esse tipo de material.
Outros parametros da liga podem ser examinados com esse método como: efeito de ciclagem
térmica, envelhecimento da liga e a variagdo dos elementos da liga (INTERNATIONAL,
2005; SLOUGH, 2007).

Uma curva tipica obtida de um ensaio de DSC é apresentada na Figura 3. A reagéo
endotérmica durante o resfriamento € decorréncia da transicéo de austenita para martensita, e

a exotérmica ocorre no aguecimento, onde ha transformacéo da fase martensita para austenita.
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Para determinar os valores das quatro temperaturas envolvidas € comum utilizar o método das
retas tangentes, as intersegoes das retas nos picos de reacdo fornecem os valores aproximados
(ZANABONI, 2008). Uma desvantagem desta técnica é o fornecimento de resultados

inconclusivos em materiais parcialmente trabal hados afrio.

Figura 3 — Curvatipicade um ensaio de DSC para uma amostrade NiTi
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Outro método bastante utilizado para determinar as temperaturas de transformacéo €
com base no principio da medicdo da resistividade eétrica (RET). Este méodo € mais
sensivel que o DSC, com capacidade de detectar mudancgas microestruturais na rede cristaling,
rearranjo de defeitos, tensdes e deformagdes residuais (LIU et d., 1997). E apresentado na

Figura 4 uma curva classicade um ensaio RET para uma amostra de Ti-45Ni-5Cu.

Figura4 — Ensaio de resistividade de uma amostrade NiTiCu
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Fonte: Adaptado de (SOTO-PARRA et a., 2014)
Uma das principais aplicacfes das ligas com memoria de forma é no campo da
biomédica devido a biocompatibilidade desses materiais. Essas ligas conseguem se manter
inbcuas durante seu periodo funciona em um corpo vivo. As potenciais areas Sao:

odontologia e cardiovascular. O destaque recentemente € dado por stents, os quais tém a
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funcéo de manter o didmetro do vaso sanguineo sem alteragdes. Além disso, equipamentos e
ferramentas para cirurgias também tém-se utilizado, como aparelhos para endoscopia. No
trabalho de Zanaboni (2008) foi realizado um estudo de caracterizacéo de ligas de NiTi para

aplicacdo em umaferramentacirdrgica, aqual esta apresentada na Figura 5.

Figura5 — Ferramenta cirdrgicacom LMF

Fonte: (ZANABONI, 2008)

Na érea da reabilitagdo humana esses materiais também vém sendo alvo de estudos,
como o protétipo apresentado Figura 6. No trabalho desenvolvido por Basilio Sobrinho et .
(2016), atuadores de LMF foram utilizados para acionar uma mao robdtica com

deslocamentos angulares de até 80°.

Figura 6 — M&o robdtica acionada por LMF

Fonte: (BASILIO SOBRINHO et al., 2016)

Na industria aeroespacial ha também uma grande procura por esse tipo de liga. O
trabalho de Emiliavaca (2016) apresenta o desenvolvimento e caracterizagéo de um prot6tipo
de asa adaptativa ativada por micro molas de LMF.
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Figura 7 — Prot6tipo de asa adaptativa acionado por LMF
. 1 B

Fonte: (EMILIAVACA, 2016)

Outras alternativas com o objetivo de substituir motor elétricos também sdo fontes de
pesquisas. Na pesquisa de Basilio Sobrinho et a. (2017) foi desenvolvido um motor
termoel étrico utilizando molas ortodoénticas de LMF, o protétipo esta apresentado na Figura 8.
Esse dispositivo tem a capacidade de executar rotacdo continua em ambos os sentidos. Apesar
de suas limitacOes, esse motor tem uma densidade de energia relativamente elevada se

comparado com 0s convencionais, mostrando-se bastante promissor para algumas aplicagoes.

Figura 8 — Motor termoel étrico acionado por molas de LMF

3H.25 nat

T

Fonte: (BASILIO SOBRINHO et al., 2017)

Exo de mtacio
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1.2 MATERIAIS PIEZOELETRICOS

Por volta de 1880, os irmdos Curie observaram que alguns cristais naturais
apresentavam polarizacéo elétrica quando submetidos a uma tensdo mecanica. Esse efeito
denominado de piezoel etricidade (que significa eletricidade por pressdo), onde o efeito direto
é caracterizado pela obtencdo de uma diferenca de potencial entre as faces do material através
de uma entrada em forma de deformagdo mecanica. Alguns anos depois o efeito inverso foi
comprovado, a aplicacéo de campo e étrico provoca uma deformagdo no cristal. Como os dois
efeitos estdo presentes no elemento piezelétrico, o fato de ignorar o efeito inverso ao utiliza-lo
como gerador, a aplicacdo torna-se termodinamicamente inconsistente (ERTURK e INMAN,
2011).

Para aplicacbes em engenharia 0s materiais devem possuir elevado acoplamento
mecanico, 0 que se observa nas piezoceramicas de Zirconato Titanato de Chumbo (Lead
Zirconate Titanate - PZT), desenvolvidas pelo Instituto de Tecnologia de Tokyo nos anos
1950, tornando-as bastante utilizadas atualmente (ERTURK e INMAN, 2011). Esse tipo de
ceramica viabilizou 0 uso desse mecanismo em sistemas de geracdo de energia elétrica,
controle de vibracao e até mesmo monitoramento estrutural (PATEL, 2011).

Do ponto de vista microscopico o efeito piezelétrico € caracterizado pelo
deslocamento de cargas ibnicas na estrutura do cristal. As células unitéarias nas ceramicas de
PZT em temperaturas abaixo de Curie exibem polarizacdo espontanea devido a assimetria da
estrutura cristalina, onde cada cristal possui momento de dipolo, como € observado na Figura
9. Dipolos vizinhos formam regides de ainhamento local chamadas de dominios. O
alinhamento desses dominios da origem a uma rede de momentos de dipolo, e assm uma
polarizacéo da rede. O sentido do momento do dipolo na rede depende da polarizagdo no
processo de fabricacdo do material, definindo por consequéncia o sentido da deformacéo para
uma dada tensdo elétrica aplicada e vice-versa. A Figura 10 apresenta essa relagdo com as
indicagdes no voltimetro e por vetores indicando a direcéo e o sentido da deformacéo, dado ao
sentido do momento de dipolo definido pela polarizacdo remanescente no processo de
polarizagdo (poling) como mostrado na Figura 10(a). Quando o material € comprimido, uma
tensdo el étrica de mesma polaridade é gerada nos terminais do disco (Figura 10(b)), enquanto
gue no movimento de tragéo a polaridade da tensdo é invertida (Figura 10(c)). Na agdo como
atuador uma diferenca de potencial com mesmo sentido produz um movimento de tracéo
(Figura 10(d)) e de compressdo no disco quando a polaridade é oposta (Figura 10(g))
(PATEL, 2011).
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Figura 9 — Estrutura cristalina de uma ceramica piezoel étrica tradicional abaixo datemperatura de Curie
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/ /

estrutura tetragonal (ortorrémbica),
cristal com dipolo elétrico

Fonte: Adaptado de (PATEL, 2011)

Figura 10 — Relaco entre deformacao e tensdo elétrica de acordo com a polarizagdo do materia
—_— agngralr afo motor
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Fonte: Adaptado de (PATEL, 2011)

sentido de polarizacio

O comportamento dos materiais piezoelétricos pode ser descrito matematicamente
pela primeira lei da termodindmica (principio da conservacéo de energia), considerando-o

como um elemento linear, a Equacéo (1) descreve essarelacdo (ERTURK e INMAN, 2011).

U e ®
onde U é a densidade de energia armazenada no piezoelétrico, Ti; é o tensor de tensdo
mecanica, Sj € o tensor de deformacdo, E; € o tensor de campo elétrico, Di € o tensor de
deslocamento elétrico, e 0 ponto acima das variaveis indica a diferenciacdo em relagdo ao
tempo.

Uma forma alternativa de representar as equagdes constitutivas, e que € usuamente
utilizada para aproximacdes sob certas circunstancias limitadas, € apresentada nas Equactes

(2) e(3) (ERTURK e INMAN, 2011).
Sj = SjEkITkI +dkijEk (2

D, =dyT, ""9“(T =N 3
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onde dik € a constante do piezoelétrico de acoplamento eletromecanico, sjf € a constante de
complianga elastica, e ¢ é a constante de permissividade do material. Os subscritos E e T
representam os valores das constantes em condi¢des de campo elétrico constante e tenséo
mecani ca constante, respectivamente.

Diante disto, quando utilizados como geradores piezoel étricos ou como sensores para
monitoramento estrutural, eles sdo usualmente modelados por um circuito equivalente de
Thevénin, com uma fonte de tensdo em série com uma capacitancia, utilizando o modelo com
parametros concentrados, 0 que é aceitavel para o primeiro modo de vibracdo e operando na
regido linear. Por conta dessa caracteristica capacitiva material piezoelétrico, a impedancia
série € relativamente elevada em baixas frequéncias, onde valores mais elevados de
frequéncia sdo geralmente mais adequados para 0 uso como sensor (KEAWBOONCHUAY e
ENGEL, 2003).

13. ACOPLAMENTO ESTRUTURAL

Pelo fato do material piezoelétrico, quando deformado, produzir um nivel de tensdo
elétrica proporcional a sua deformacéo e quando aplicado um campo elétrico produzir uma
deformacdo mecénica, faz dele um elemento eletromecanico. 1sso comprova o acoplamento
mecanico e elétrico que esse material possui. Com a caracterizacdo apresentada neste trabalho
€ possivel obter os dados de temperatura de transformacéo de fase pelo método EMI, pois o
transdutor a0 ser acoplado a estrutura adquire propriedades mecanicas pelo efeito
piezoelétrico, e ao ocorrer uma mudanca de fase das LMF h& uma modificacdo na rigidez
mecanica da estrutura, com um valor mais alto para austenita (fase “dura” do material) e um
valor mais baixo para martensita (fase “mole” do material) fazendo com que o piezoelétrico
responda em suaimpedancia elétrica (SOUTO et a., 2014).

Esse acoplamento eletromecénico pode ser observado através da medicdo da
impedancia elétrica. A técnica de medicdo de impedancia eletromecanica ja é bastante
utilizada em andlises de monitoramento da integridade estrutura (Structural Health
Monitoring - SHM) para aplicacGes em pontes e aeronaves, de modo a aumentar a seguranca
e reduzir custos de manutenc3o da estrutura (OSTACHOWICZ e GUEMES, 2013). A técnica
de impedéancia eletromecéanica (EMI) é considerada uma das mais promissoras existentes para
SHM, porgue € muito simples de implementar e usa sensores piezoel étricos pequenos e de
baixo volume. Estes sensores consistem de fitas adesivas coladas a estrutura hospedeira. A
vantagem desta técnica é que a anadlise da impedancia mecéanica € monitorada através da
medic¢do daimpedancia elétrica do sensor piezoelétrico (BAPTISTA, 2014).
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Em referéncia a Figura 11, com o transdutor e a estrutura indicados, os eixos x, y e z,
sd0 indicados pelos subscritos 1, 2 e 3, respectivamente. Para um transdutor de espessura
muito pequena, comparado as demais dimensdes T3=0 (pode ser desprezada). Considerando a
propagacéo de onda apenas na direcdo X (T2=$=0) as equacdes basicas (BAPTISTA e
VIEIRA FILHO, 2010) do piezoelétrico para este caso podem ser escritas como (Equagdes
(4) e(9)):

D,=d,,-T,+&4-E; 4
S=8;T,+dyE ®)

onde D3 € a componente deslocamento elétrico, ds1 € a constante piezoelétrico, T1 é a
componente de tensdo mecanica, €33 € a permissividade em tensdo constante, Ez € a
componente de campo elétrico e si1 é a componente de complianga de campo elétrico
constante. Estas expressdes relacionam as varidveis mecanicas (F1, F2, Vi, V2) com as elétricas
(U, 1) (BAPTISTA e VIEIRA FILHO, 2010).

A impedancia medida para uma estrutura como a representada pela Figura 11 e os as
consideracOes feitas acima é dada pela Equacéo (6).

- 1 k-l 1 ZS
ZE(w)=m||JZT~[§~tan(7j_sin(k-|)+J'Z'ZJ .

onde Cp capacitancia estatica do transdutor, @ ¢ a frequéncia angular, Zt a impedancia
mecanica do transdutor, Zs é a impedancia mecanica da estrutura hospedeira (é o efeito do

meio de propagacdo), k € o nUmero de onda el alargura do transdutor.

Figura 11 — Esquematico de um sensor (PZT) colado a uma estrutura para monitoramento estrutural
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Fonte: Adaptado de (BAPTISTA e VIEIRA FILHO, 2010)
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Da Equacéo (6) tem-se que a impedancia elétrica lida do conjunto sensor/estrutura
depende diretamente da estrutura na qual 0 sensor estd4 acoplado. Esse tipo de interface
apresentada na estrutura da Figura 11, é referente ao método convenciona de instalacdo de
sensores, 0 qual apresenta sensibilidade mais alta em frequéncias mais baixas (DA SILVEIRA
et a., 2016).

Diante desse contexto, a proposta do presente trabalho € avaliar a modificagdo da
rigidez da LMF durante as transformaces de fase através do método EMI, sendo monitorada
pelaimpedancia elétrica.

A ciclagem térmica de uma heteroestrutra PZT/NiTi foi investigada no trabalho de
Souto et al. (2014), onde uma caracterizagdo mostrou a possibilidade obter os dados de
temperatura de transformacdo de fase. Nesta pesquisa foi utilizado um divisor resistivo para
medir a variacdo da tensdo no sensor piezoelétrico. Esta mudanca de tensdo com a
temperatura foi causada pelo acoplamento eletromecanico, com a mudanca da rigidez na
transformacéo de fase.

A técnica EMI é utilizada principalmente no campo da engenharia civil como
apresenta LIANG et al. (2016) na deteccdo de falhas causadas por escorregamentos devido a
colagem em uma estrutura de concreto revestido. Os testes foram conduzidos
experimentalmente e em seguida comparados com andises por elementos finitos. Outro
trabalho também mostra o uso de EMI em concreto, mas com o objetivo de realizar o
monitoramento online da estrutura hospedeira (SHIN e OH, 2009). Boukabache et al. (2012)
desenvolveram um sistema embarcado para monitoramento de falhas utilizando EMI em
partes de aeronaves de fibra de carbono, e toda eletronica foi integrada em um SoC (System
on Chip). Ambos os trabahos verificam a mudanca da rigidez da estrutura para detectar
fahas.

Heteroestruturas de PZT/LMF tém sido pesquisadas para aumentar a quantidade de
energia que pode ser absorvida de um ambiente vibratorio, com aplicagbes no controle de
vibragéo, como em dispositivos MEMS. Esse tipo de aplicacéo € bastante ampla desde micro
bombas a micro grampeadores para 0 uso em bombeamento em microescalas, ou também em
cirurgias minimamente invasivas para remocéo de tumores (CHOUDHARY e KAUR, 2016).
No trabaho de Choudhary e Kaur (2010) foi realizado uma caracterizagdo para
desenvolvimento desses materiais utilizando substrato de silicio (Si). Para essa heteroestrutura
a curva de resisténcia elétrica em funcdo da temperatura apresentou uma depedéncia da
memoéria de forma com a espessura de NiTi, sendo o valor minimo de 1,2 um para a estrutura

apresentar transformacoes de fase.
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14. OBJETIVO GERAL

Este trabalho teve como objetivo caracterizar uma heteroestrutura formada por

material piezoelétrico e materia de ligacom memaria de forma.
14.1 Obj etivos especificos

e Construir uma maquina térmica para produzir calor para heteroestruturas,

e Aplicar um sistema de controle de temperatura na maguinatérmica;

e Caracterizar outros materiais para comparacéo com a heteroestruturas,

e Determinar as temperaturas de transformacéo de fases pelo DSC e comparar
com o método proposto;

e Implementar uma interface em ambiente LabVIEW™ para automatizar e

facilitar o manuseio dos experimentos.
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2 MATERIAISE METODOS

O método para determinar as temperaturas de transformagéo de fases em materiais de
LMF proposto neste trabalho foi dado pela técnica de impedancia eletromecanica. Assim, a
deteccdo desse fendmeno foi realizada por um material piezoelétrico funcionando como
sensor acoplado a uma amostra de LMF. A impedancia elétrica desse sensor foi o parémetro
medido para verificar o comportamento em funcdo da variagdo da temperatura da
heteroestrutura (LMF acoplado a0 PZT), e consequentemente extrair informacbes de
temperaturas de transformacdo de fase da LMF. Os dois materiais foram conectados
utilizando um adesivo apropriado.

Existem varios métodos para medicéo de impedancia elétrica, porém este trabalho fez
0 uso de um analisador de impedancia comercial de ata precisdo. Essa escolha foi motivada
por esse tipo de equipamento fornecer niveis adequados de oscilacdo e frequéncia, além de
sua elevada confiabilidade.

Uma maquina térmica utilizando pastilhas termoelétricas foi utilizada para fornecer
caor a heteroestrutura. Esse dispositivo foi especificado para operar dentro da faixa de
temperatura de transformacéo de fases da LMF. Desta forma fez-se necessario determinar tais
valores de temperatura com o método convenciona (DSC), e entdo projetar a maguina para
operar nesta regido de interesse.

E mostrado na Figura 12 a metodologia para conducdo dos ensaios experimentais em
forma de fluxograma. Inicialmente um teste de DSC é realizado para conhecer os valores das
temperaturas de transformac&o e consequentemente a faixa de operacéo da maquina térmica
(temperaturas maxima e minima). Em seguida as heteroestruturas séo preparadas para serem
submetidas a ciclagens térmicas, com a temperatura e impedancia sendo monitoradas. Por
fim, o método € avaliado a partir dos valores de temperatura de transformacéo obtidos e
comparados com 0 ensaio de DSC. Vale ressaltar que o material utilizado para este DSC é
submetido as mesmas condic¢des de carregamentos térmicos que a heteroestruturas, neste caso
uma amostra de LMF de tamanho menor é colocada ao lado da amostra de PZT/LMF. Desse
modo, erros causados pelo aumento das temperaturas devido a ciclagem s&o minimizados

nesta etapa de avaliacéo.



25

Figura 12 — Fluxograma simplificado do procedimento experimental
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Fonte: Autoria prépria

21 PREPARACAODASAMOSTRAS

Para realizacdo dos ensaios de impedancia elétrica em funcdo da temperatura foi
necessario desenvolver a heteroestrutura (corpo de prova). A LMF utilizada foi de NiTi com
55 % de Ni, e com a geometria em formato de disco com 12,8 mm de diametro e 3,0 mm de
espessura de 3,0 mm. A cerémica piezoelétrica foi do tipo PZT C-64, e possui 0 mesmo
formato com 10,0 mm de diametro e 0,22 mm de espessura.

O critério para escolha das dimensfes fisicas dos corpos de prova foi dado
primeiramente na impossibilidade de fabricacdo do corpo de prova, e também na
compatibilidade das dimensBes da méquina térmica, além de facilitar o manuseio dos sensores
de temperatura e o acoplamento dos materiais. Corpos de prova de NiTi com dimensdes
menores foram fabricados para poder realizar ensaios de DSC.

Para a conexd@o entre o disco de LMF e o material piezoelétrico foi empregado o
adesivo epoxy, KBR-610. Este tipo de produto € indicado para aplicagdo em extensdmetros, o
gue o torna também adequado para esta aplicacdo (SENSORES, 2017). Esse tipo de adesivo
necessita gue os dois componentes sejam misturados e mantidos por um periodo de uma hora
para que ocorra a completa reacdo. Seguindo as recomendacdes do fabricante, o materia foi
submetido a um forno de tratamento térmico para o processo de cura por 4 horas a 100 °C,
sob pressdo. Apos este procedimento o adesivo resiste a temperaturas entre —200 °C e +300
°C. Levou-se em consideracdo também que esta temperatura utilizada no processo de cura néo
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comprometeria as propriedades do piezoelétrico e da LMF, pois o PZT possui uma
temperatura de Curie maior que 300 °C eaLMF tem uma A em torno de 100 °C.

Além de uma amostra de material com memoria de forma, outra amostra com material
de cobre comum foi desenvolvida com exatamente as mesmas dimensdes e preparada do
mesmo modo que a amostra de NiTi, para redlizacdo de ensaios e verificagdo da resposta
térmica da impedancia elétrica em um material conhecido, mostrando assim que a
caracteristica da resposta da impedancia do conjunto PZT/NiTi em funcéo da temperatura
realmente se deve a liga com memodria de forma e ndo a outros fatores, como o PZT ou a
Cédulade Pdltier.

Outras amostras também foram preparadas com materiais convencionais a fim de
comprovar a validade do método. Pois, se 0 comportamento da impedancia em funcdo da
temperatura evidenciar a transformacdo de fases na LMF, isto ndo deve ser observado em
outros materiais, mantendo-se os parametros do ensaio sob mesmas condic¢des. Paraisso, mais
trés corpos de prova foram produzidos com as cerémicas piezoelétricas do mesmo tipo com
aco, latdo e cobre, todos eles de mesma dimensdo que a heteroestrutura PZT/LMF. E
mostrado na Figura 13 duas das quatros heteroestruturas produzidas para redizacdo dos

ensaios experimentais.

Figura 13 — Amostras confeccionadas para ensaio
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Fonte: Autoria propria
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22 MAQUINA TERMICA

A méguina térmica é constituida de células Peltier e um sistema para dissipagéo de
calor, formado por um radiador e uma bomba, também denominado como watercooler. O
objetivo do watercooler é manter a temperatura em uma das faces do Peltier
aproximadamente constante, proporcionando uma maior facilidade no controle de temperatura
daoutraface.

Como os volumes das amostras das heteroestruturas sdo relativamente reduzidos,
comparando-as com as células utilizadas, estrutura tem a capacidade de fornecer calor
para atingir as temperaturas desgjadas. Desse modo € possivel garantir uma uniformidade na
distribuicéo de temperatura ao longo de toda a amostra, sendo bastante desgjavel, pois caso
contrario a transformac&o poderia ocorrer em algumas areas e outras ndo. A troca de calor
entre a carga e a célula termoel étrica ocorre pelo mecanismo de condugdo, 0 que ocasiona em
um sistema de controle mais simples. Ainda assim, optou-se por utilizar uma associagdo com
duas células Peltier em série (termicamente) para aumentar o gradiente de temperatura. Com
esse arranjo é possivel alcancar uma diferenca de temperatura de mais de 100 °C (LEE,
2010).

O sistema de arrefecimento contém uma bomba para circular o fluido, e assim,
facilitar a troca de calor da face quente do Peltier com o ambiente. O fluido de trabalho flui
entre um bloco, 0 qua estd em contato com a célula, e um dissipador de calor de baixa
resisténcia térmica. Um isolante € adicionado acima da carga, onde a temperatura €
controlada, de modo que sgja possivel reduzir ainfluéncia da troca de calor por convecgdo. O
esquemético da maguina térmica esta apresentado na Figura 14, com 0s componentes
destacados.

Figura 14 — Esquemético da magquina térmica
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Fonte: Autoria propria
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221 Céulasdeefeito Peltier

As céulas que utilizam propriedades termoelétricas, ou sgja, conversdo de energia
elétrica em térmica (efeito Peltier) e térmica em elétrica (efeito Seebeck), sdo atuadores
bastante utilizados para fornecimento (ou absorcdo) de calor a um corpo. Elas séo
disponibilizadas comerciamente e bastante empregadas nos sistemas de controle de
temperatura. Comparando-as com sistemas termomecéanicos, hd uma série de vantagens,
dentre elas podemos destacar: ndo possui partes moveis, sdo silenciosas, ata confiabilidade,
bastante estaveis e ndo produzem algum maleficio ao meio ambiente.

O efeito Petier foi descoberto em 1834 por Jean C. A. Peltier, e o principio de
funcionamento € dado pela geracdo de um gradiente de temperatura quando uma juncédo de
dois materiais distintos é percorrida por uma corrente elétrica. Dentre os materiais utilizados
os semicondutores (jungbes P-N) apresentam uma melhor relacdo entre condutividade térmica
e elétrica, sendo esta uma figura de mérito para a eficiéncia deste efeito. E este efeito se eleva
através de conexdes entre vérias juncdes de semicondutores, de forma que estejam dispostas
eletricamente em série e termicamente em paralelo, formando os que séo conhecidos por
modul os Peltier, como apresentado na Figura 15 (NIELSEN, 1960; MAXIMILIAN, 2015).

Em uma face de um mdédulo Peltier o calor é rejeitado e naoutrao calor é absorvido, e
este processo é termicamente reversivel, isso provém do fato de que quando uma corrente
elétrica é percorrida pelo modulo, e atravessa uma juncdo, ha um ganho e perda de energia
cinética, onde ha uma maior dopagem em uma das faces e menor na outra. Essa taxa de
transferéncia de calor é proporcional a corrente elétrica, e a uma constante que depende do
material (MAXIMILIAN, 2015).

Os médulos Pdtier utilizados neste trabalho séo o TEC1-12706, o qual pode ser

encontrado comercialmente. As propriedades deste modul o estéo apresentadas na Tabela 1.

Figura 15— Médulo Peltier comercia

A Lado quente
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A (Calor absorvido)

Fonte: Adaptado de (MAXIMILIAN, 2015)
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Tabela 1 — Especificacdes do médulo TEC1-12706

Temperatura daface quente - Tw (°C) 25 50
Poténcia (Watts) 50 57

Delta Twax (°C) 66 75

Imax (A) 6,4 6,4

Vmax (V) 14,4 16,4

Fonte: Hebei I.T. (Shanghai) Co

O gradiente que o médulo consegue gerar depende fortemente da temperatura na face
quente, desta forma € importante que o sistema de resfriamento consiga manter essa
temperatura constante e a face fria sga controlavel adeguadamente. Caso contrario é
necessario um sistema de controle mais sofisticado para prever essa variacdo (SARMENTO,
2016). Com a estrutura montada foi possivel acancar uma temperatura em uma das faces
aproximadamente constante, sendo bastante desejavel, pois o projeto do controlador tornou-se

mais simplificado.
2.2.2  Circuito paraacionamento

Devido a0 modelo congtitutivo das células termoelétricas é possivel obter um
gradiente de temperatura tanto pela variagcdo da corrente elétrica quanto pela tensdo no
modulo (HUANG e DUANG, 2000). Deste modo, para o acionamento das células
termoelétricas optou-se por um circuito eetrénico em configuragdo de tensdo continua
varidvel. A topologia escolhida foi a push-pull, a qual fornece uma amplificacdo de corrente
com tensdo de saida controlavel, em nivels positivos e negativos. Foi adicionado a este
circuito, um estégio de ganho de tensdo para amplificar o sinal de controle proveniente da
placa de aquisi¢éo de dados.

Os dois modulos foram conectados em uma associacdo paralelo com dois circuitos
independentes, ou segja, 0 mesmo sinal de controle enviado as duas células simultaneamente.
Com esse conjunto foi possivel obter uma variagdo em torno de -15 e 100 °C para um
intervalo de tensdo de saida de +2,5 e -2,0 V. Estes valores de tensdo correspondem a sinais
analogicos fornecidos por uma placa de aquisicdo com um conversor (digital-to-analog
converter - DAC) integrado. O esquemético desse circuito de forma simplificada esta
apresentado na Figura 16. O médulo Pdtier € representado como uma resisténcia elétrica de

carga ha saida do circuito para facilitar a leitura do diagrama, e o circuito amplificador de
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corrente esté representado com uma fonte de tensdo variavel em um modelo equivalente ao
lado do esquemético.

Figura 16 — Esquemético do circuito de acionamento das células Peltier
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Fonte: Autoria prépria

2.2.3  Controledetemperatura

As células Peltier e a estrutura montada (dissipador, quantidade de células e etc.) neste
trabalho possuiam algumas caracteristicas que foram levadas em consideragdo para o projeto
do controlador de temperatura. Onde a mais importante delas € o comportamento néo linear
do transdutor, onde seu modelo dindmico contém derivadas parciais e parametros dependentes
da temperatura (HUANG e DUANG, 2000). Outro ponto a ser analisado € o fato de conter
duas células associadas em cascata.

Para implementacdo de um sistema de controle para esta planta seria necessario
considerar 0 acoplamento entre essas células, o que torna os controladores mais sofisticados.
Porém, € possivel redizar agumas simplificagdes e utilizar uma aproximacdo para atender
aos requisitos do controle de temperatura necess&rio para as heteroestruturas. As
especificacbes para essa aplicacdo sdo: entrada em rampa com taxa de 10 °C/min e erro em
regime permanente nulo. Esse tipo de entrada pode ser descrita por pequenas variagOes de
degraus, principamente devido a taxa de crescimento quando comparada a constante de
tempo do sistema, de modo que a linearidade pode ser considerada.

Uma outra simplificagdo é a consideracdo do sistema como sendo de Unica entrada e
Unica saida (Sngle-Input-Single-Output - SISO), ou sgja, as células sdo representadas como
um unico atuador. Assim, a tensdo de saida analdgica da placa de aquisicdo € a variavel
manipulada (VM), em comum para ambos Peltier, e a temperatura na carga (heteroestruturas)

éavariave controlada (VC).
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Devido a estas consideragOes a funcéo de transferéncia para esse tipo de planta pode
ser simplificado como de primeira ordem com um atraso de transporte, assim como descrito

na Equacéo (7).
Gy ()= ™
v,s+1

onde vo € 0 polo, Ko € uma constante ¢ 1o € 0 atraso de transporte.

Um controlador que pode ser empregado neste tipo sistema é o classico PID, devido a
sua simplicidade e conseguir acancar resultados satisfatérios (GOODWIN, GRAEBE e
SALGADO, 2001). O diagrama em blocos que descreve o sistema de controle em malha

fechada desenvolvido para esta planta esta representado na Figura 17.

Figura 17 — Diagrama em blocos do sistema térmico
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Fonte: Autoria propria

onde Tr(s) é a temperatura de referéncia e Tc(s) é a temperatura na carga, V(s) é o sinal da
variavel manipulada, Go(s) € a funcéo de transferéncia da planta (modulo Peltier) e G¢(s) € a
func&o de transferéncia do controlador.

Como em sistemas térmicos convencionais, e neste também, a reposta é relativamente
lenta (com constante de tempo da ordem de dezenas de segundos), a implementacdo do
controlador em um sistema digital tornou-se mais simplificada, ou sgja, sem a necessidade de
frequéncia de amostragem elevada. No entanto, o PID foi elaborado no ambiente
LabVIEW™. Este software dispde de algoritmos j& implementados no formato de blocos que
realizam a funcdo PID. A forma utilizada € PID academic, e 0 seu diagrama em blocos esta4

representado na Figura 18.
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Figura 18 — Diagrama em blocos do PID implementado no ambiente LabVIEW™
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Fonte: Autoriaprépria

onde Td é o tempo da acéo derivativa, Ti € 0 da acdo integral, ambos expressos em minuto, e
Kc o ganho proporcional. Como este controlador € implementado discretamente, para isto €
utilizado a aproximagdo bilinear, e ainda é adicionado um termo para controlar o nivel de
ruido provocado pela acdo derivativa.

A complexidade para a obtencéo dos parametros desse sistema nos motivou a calcular
0s parametros do controlador utilizando a técnica de sintonia Ziegler-Nichols, principalmente
pela mudanca das constantes da planta em fungdo do ponto de operacdo. O método utilizado
foi 0 da curva de reacdo. Neste método aplica-se um degrau na entrada e a partir da resposta
em malha aberta é possivel obter os valores dos ganhos. Este método € bastante utilizado em
model os como o apresentado na Equacdo (7) (GOODWIN, GRAEBE e SALGADO, 2001). E
apresentado na Tabela 2 os valores dos parametros em funcédo dos dados obtidos na curva de

resposta.

Tabela 2 — Célculo dos parametros do controlador pelo método de sintonia Ziegler-Nichols

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

Fonte: Adaptado de (GOODWIN, GRAEBE e SALGADO, 2001)

onde R=A/t indica a taxa de reagdo, ou seja, a variacdo da saida sobre a varia¢do da entrada,
sobre a constante de tempo e L € o atraso de transporte.

Como este método é empirico, na maioria das vezes os valores encontrados sdo apenas
um ponta pé inicial, de modo que gjustes sdo realizados para a cancar o desempenho desejado.
Testes foram realizados com os diferentes materiais para verificar como o ganho poderia
variar em funcdo da carga sem alterar as especificactes do sistema de controle.

Um recurso interessante no ambiente LabVIEW™ ¢é um algoritmo que executa o

método de sintonia descrito acima iterativamente. Uma rotina foi utilizada neste trabalho, o
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que facilitou bastante na extragdo das constantes para 0s quatro materiais. A partir do
momento em que os valores sdo obtidos, eles ja sdo avaliados e as modificacbes para a cancgar
os requisitos de desempenho sdo realizadas em seguida. A interface para manipulacdo da
sintonia esta apresentada na Figura 19. O diagrama de blocos com a rotina esta apresentado

no apéndice.



Figura 19 — Interface gréfica no LabVIEW™ para aplicacio do método de sintonia
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Fonte: Autoria prépria

2.3  ANALISADOR DE IMPEDANCIA

A andlise da impedancia elétrica empregada nesta pesquisa foi realizada por um
analisador de impedancia comercial de ata precisdo, modelo Agilent 4294A. Este
equipamento possibilita gustar o nivel de tensdo de oscilagdo, 5mV alVrmsou 200 pA a 20
mArms, e a frequéncia de trabalho desgjada, de 40 Hz até 110 MHz. Ele utiliza a técnica de
ponte auto balanceada para medicdo de impedancia elétrica, dém de fornecer diversos
model os de circuito de acordo com a aplicacdo. A precisdo deste analisador chega até 0,08 %
(TECHNOLOGIES, 2017).

Andlises de varreduras de frequéncia e de bias (nivel DC) podem ser realizadas no
limite permitido da ponta de prova. O nivel de bias € gustéavel até 40 V ou 100 mA. Para
realizacdo de experimentos é necessario calibrar a ponta de prova antes de usar para evitar
erros de medicdo, e assim aumentar a qualidade da medicdo (TECHNOLOGIES, 2017). A
foto do equipamento com vistafrontal € apresentada na Figura 20.

A varredura utilizada foi por bias sem variagéo (0 a0 V) e frequéncia central fixa, pois
0s testes precisavam de frequéncia constante. A quantidade de pontos para média foi de 50

com nivel de oscilagdo de 500 mV de amplitude para evitar deslocamento mecanico na
estrutura
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Figura 20 — Visdo frontal do analisador de impedancia Agilent 4294A
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Fonte: (TECHNOLOGIES, 2017)

Pela simplicidade e evitar erros devido ao modelo do circuito escolhido, foi utilizado o
modelo de impedancia série, ou sgja, Z = R + jX (resisténcia e reaténcia) para as medicoes. E
pelos valores de impedancia das heteroestruturas utilizadas serem de valor médio (algumas
dezenas de kOhm) e os contatos por meio de fios, a ponta de prova 16047E foi adequada para
essa aplicacdo. Antes dos ensaios foram realizadas calibragbes para eliminar a impedancia
residual dos contatos, esta ponteira é apresentada na Figura 21. A faixa de frequéncia que
pode ser utilizada € de 0 a 110 MHz, porém, devido alimitacdo do equipamento apenas testes

acima de 40 Hz foram efetuados.
Figura 21 — Ponta de prova utilizada no analisador
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Fonte: (TECHNOL OGIES, 2003)

Para aquisicdo de dados do analisador fez-se uso da interface seriadl GPIB (General
Purpose Interface Bus). Esse tipo de interface estd em conformidade com as normas |EEE
488.1, IEC-625, IEEE 488.2 e JIS-C1901, e é amplamente empregada para comunicagdo entre
computadores e equipamentos de laboratério. Desta forma é possivel enviar comandos e
instrucbes do computador para 0 4294A e receber dados. O controlador do sistema GPIB
neste caso € o proprio computador (TECHNOLOGIES, 2012).

A sintaxe da mensagem é definida pela norma IEEE 488.2 e pelo proprio

equipamento, que fornece fungdes especificas de medicdo, e pode ser encontrado em
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(TECHNOLOGIES, 2012). O endereco do equipamento pode escolhido de forma arbitréria,
mas, nesse caso, foi escolhido o padréo, 17. Nas fungdes utilizadas estédo o algoritmo para
comunicagdo que foi implementado no ambiente LabVIEW™. Um exemplo de um comando
enviado € a configuracdo da frequéncia central, que deve ser da forma “CWFREQ1000”,
neste caso o vaor escolhido € de 1 kHz. J4 a medicdo dos dados mostrados na tela do
equipamento, neste caso € a impedancia na forma série, pode ser obtida pelo comando
“OUTPDATA?”.

Na rotina implementada a configuracdo do equipamento foi definida com os valores
dos parémetros da andlise e a aquisicdo ficou dentro de um bloco iterativa para
armazenamento dos dados de impedancia. Os parametros configurados estéo apresentados na

Tabela 3. O diagrama de blocos da rotina encontra-se no apéndice.

Tabela3 — Comandos utilizados para configuracio dos parémetros do analisador 4294A

Parémetro Vaor Comando
Endereco 17
Freguéncia central (Hz) 1000 CWFREQ
Parametro de varredura (Frequéncia/bias) DCB SWPP
Modo bias (tensdo/corrente) VOLT DCMOD
NUmero de pontos (até 201) 50 POIN
Modo de oscilacéo (tensdo/corrente) VOLT POWMOD
Nivel de oscilacdo 0,5 POWE
Valor deinicio 0 START
Valor de parada 0 STOP
Medicéo (Magnitude/fase) IMPH MEAS
Trago ativo (A/B) A TRAC
Dados do trago ativo OUTDATA

Fonte: Autoria propria
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2.4 INSTRUMENTACAO E SISTEMA DE AQUISICAO DE DADOS

As faixas de temperatura utilizadas nos experimentos de andlise de impedancia foram
escolhidas a partir das temperaturas de transformacéo obtidas pelo ensaio de DSC da amostra
apos o processo de cura. Ensaios com diferentes frequéncias foram realizados para verificar se
0 comportamento da curva, e por consequéncia a deteccdo da transformacéo de fase poderia
ser afetada por esse parametro.

Na Figura 22 esta apresentado 0 esquemético de todos os componentes do sistema de
aquisicdo de dados. Um sensor de temperatura foi inserido no centro do disco da amostra sob
teste através de um furo, garantindo que a temperatura lida est4 internamente ao material.
Outro sensor foi colocado na superficie da célula Peltier para comparar se o vaor lido esta
proximo do valor na carga. Esse sensor foi utilizado para monitorar possiveis falhas do

sistema de controle, e assim o agoritmo pudesse tomar alguma decisao.

Figura 22 — Esquemético simplificado da estrutura montada para ensaios
PZT NiTi
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Fonte: Autoria propria

Para medicdo de temperatura foram utilizados dois termopares do tipo K. Esse tipo de
sensor tem a vantagem de ser fabricado em volumes reduzidos e operar em uma ampla faixa
de temperatura. Essa caracteristica € interessante para o sistema de controle, pois henhuma
dindmica é inserida na planta devido a baixa inércia térmica, ou sgja, 0 sensor responde
rapidamente. A aguisicdo de temperatura foi realizada com uma placa da National
Instruments (NI), modelo 9213, com uma interface serial USB para gerenciamento dos dados
via computador. Este equipamento é dedicado a uso com termopar, com o condicionamento
de sinal internamente. Podemos ressaltar as suas principais caracteristicas como: resolucéo de
24 bits, 16 canais, modo de ata resolugdo com 55 ms de tempo de conversdo, precisdo de até
0,02 °C e erro de medi¢éo em torno de 1 °C, paratermopares do tipo K.

O controlador de temperatura foi implementado discretamente em computador, e as
saidas de controle foram convertidas em sinais anal0gicos para o circuito através de uma

placa da NI, modelo 9263. Essa placa possui 4 canais de saida com conversor de 16 bhits,
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tensdo de saida entre +/-10 V e frequéncia de amostragem de 100 kS/s por canal. A interface
para comunicacdo também foi dada via serial por uma porta USB.

O tempo de amostragem utilizado para a aquisi¢céo de dados foi de 300 ms. Este valor
€ adequado para o0 sistema de controle pela natureza do processo térmico. E também para a
reposta do fendmeno que est sendo analisado, a taxa de temperatura empregada é de 10
°C/min. Uma interface gréfica foi desenvolvida no ambiente LabVIEW™ para facilitar o
gerenciamento dos dados, a qual esta apresentada na Figura 23.

Figura 23 — Interface para ensaio de impedancia
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Fonte: Autoria propria

A bancada de trabalho onde os experimentos foram efetuados estéd mostrada na Figura
24, com a disposi¢do dos equipamentos e um detal he da méquina, como a amostra esta fixada.

Figura 24 - Bancada experimental
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Fonte: Autoria propria
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3 RESULTADOSE DISCUSSOES

As temperaturas de transformacdo de fase sdo ligeiramente modificadas com
tratamentos e ciclagem térmica. Portanto a faixa de temperatura entre Af e Mf pode ser
observada na amostra antes do tratamento (bruta) para fornecer os limites de atuacéo da
maguina térmica. O ensaio de DSC apresenta esse resultado na Figura 25, com uma taxa de
10 °C/min e massa de 406 mg. O comportamento desta curva € tipico de um ensaio em LMF
de NiTi com apenas as fases austenita e martensita presentes na transformagdo, que pode ser
comprovado pela quantidade de energia absorvida e liberada serem préximas.

As temperaturas foram calculadas utilizando o método das tangentes, que significa
colocar retas tangenciais aos pontos de inflexdo da curva, coincidindo com os picos das
transformagdes. Durante o resfriamento tem-se a absorgéo de calor com martensita inicial de
Ms = 70 °C e fina de Mf = 48,7 °C. Ja no aquecimento h4 uma liberagdo de calor com
austenita inicial de As = 80,3 °C efina de Af = 92,9 °C. A partir desses valores a maguina

térmica ficou especificada para operar entre 20 e 100 °C.

Figura 25 — DSC da amostra bruta
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Fonte: Autoria propria

Com as curvas de resposta de reacdo em malha aberta com a entrada em degrau de -
1,0 V os valores obtidos com a rotina para calculo dos parametros, para 0s quatro materiais,
estdo apresentados na Tabela 4. Verifica-se que ha uma pequena diferenca, principalmente no
ganho proporcional, de uma carga para outra em funcédo apenas das propriedades. Embora
esses val ores fornegam uma resposta aceitavel em algumas aplicagdes, isso ndo foi observado

na avaliagcéo paraum sina de entrada em rampa.



Tabela4 — Parémetros dos controladores obtidos pela sintonia

Material NiTi Latdo Cobre Aco

Kc 0,912 1,478 1,14 1,643
Ti (min) 0,033 0,022 0,025 0,020
Td (min) 0,006 0,004 0,005 0,004

Fonte: Autoria prépria
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Sendo assim, um gjuste foi realizado para atender as especificagdes e os valores estéo

apresentados na Tabela 5. Dessa forma o erro de regime permanente aproximadamente nulo e

baixo sobre valor percentual foram obtidos.

Tabela5 — Pardmetros dos controladores apds g ustes

Material NiTi Latdo Cobre Aco
Kc 15 15 15 15

Ti (min) 0,06 0,06 0,06 0,06

Td (min) 0,01 0,01 0,01 0,01

Fonte: Autoria propria

A resposta da planta para uma entrada em rampa, sendo a amostra de NiTi a carga,

estd apresentada na Figura 26. Esta rampa tem uma inclinacdo de 10 °C/min, assim como no

ensaio de DSC, de modo a garantir o mesmo padréo dos ensaios.

A temperatura na carga e a referéncia estdo sobrepostas na curva juntamente com um

eixo de erro relativo. Durante o regime permanente o erro € proximo de 0%, e natransicéo de

inclinacdo esse valor é elevado em funcdo do transitério. Os niveis de erro mais atos estéo

durante a mudanca de resfriamento para aguecimento devido a diferente dindmica da planta

nessas circunstancias, e o controlador se mantém inalterado em todo o processo. Contudo,

essas variagdes ndo afetaram a resposta do sistema. Os outros materiais também apresentaram

resultados semel hantes para este teste.
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Figura 26 — Resposta de temperatura da maguina térmica para uma entrada em rampa
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Fonte: Autoria prépria

E apresentado na Figura 27 as respostas da magnitude da impedancia em funcéo da
temperatura para diferentes valores de frequéncia de excitagdo, de 40, 1.000 e 50.000 Hz. O
objetivo nesta andlise é determinar um valor a ser seguido nos demais ensaios. Em todas as
trés curvas é possivel observar um comportamento de mudanca inclinacdo, com dois picos na
regido proxima aos valores de temperatura obtidos no ensaio de DSC apresentado
anteriormente. Em frequéncias mais baixas a natureza capacitiva do piezoelétrico fornece
valores de impedancia mais elevados e como pode ser visto na Figura 27 (a) os picos ndo sdo
t&o acentuados como em frequéncias mais elevadas como em 1 kHz e 50 kHz. Pelainclinacéo
da curva e uma melhor definicdo dos picos de impedancia foi escolhido a frequéncia de 1
kHz. O nivel de oscilagdo manteve-se 0 mesmo em todas as andlises, sendo igual a 500 mV,

pela baixa dependéncia dessa impedancia com o nivel de oscilagéo.

Figura27 — Amostrade NiTi com frequéncia de (a) 40 Hz, (b) 1 kHz e (c) 50 kHz
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Nas Figura 28, Figura 29 e Figura 30 estdo apresentadas as respostas da magnitude da
impedancia em funcéo da temperatura para os materiais. aco, cobre e latdo, respectivamente.
Os parémetros utilizados foram de taxa igual a 10°C/min e frequéncia de excitagéo de 1 kHz.
Em todas as curvas observa-se uma relagdo aproximadamente linear com uma histerese,
consequéncia do armazenamento de energia na ciclagem térmica. Este ensaio comprova que
0s picos apresentados na amostra de NiTi na faixa de 75 a 95 °C aproximadamente, sdo
decorréncia da transformacédo de fase do material. Eliminando a possibilidade do
comportamento observado na Figura 27 ser influenciado pela maquina térmica ou até mesmo

0 Sensor piezoel étrico.

Figura 28 — Andlise de impedancia da amostra de A¢o
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Figura 29 — Andlise de impedancia da amostra de Cobre
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Figura 30 — Andlise de impedancia da amostra de Latéo
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A Figura 31 apresenta 0 comportamento da fase da impedancia em funcéo da
temperatura. Nesta curva os picos de transformagédo também sdo visiveis entre 75 e 95 °C.
Este fato justifica a efetividade do sensor em medir a mudanca da rigidez da estrutura quando
ocorre a transformacdo de fase, diferentemente do principio no ensaio de DSC e no ensaio de
resisténcia elétrica (RET). Onde na primeira a transformacéo é obtida pela quantidade de
calor que a amostra absorve ou libera e no segundo aresistividade el étrica € mensurada. Esses
dois métodos possuem limitagGes quanto a geometria e quantidade de material necessaria para
0s experimentos. Neste contexto, 0 método proposto mostra-se uma alternativa para medicdes

de temperaturas de transformacao de fase em LMF robusto também.



Figura 31 — Resposta da fase da amostrade NiTi com uma frequénciade 1 kHz
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A temperatura na heteroestrura de NiTi no dominio do tempo € apresentada na Figura
32. Apenas um ciclo de resfriamento/aguecimento € destacado, observa-se que o sistema de

controle e a maquina térmica atenderam aos requisitos de projeto.
Figura 32 — Resposta da temperatura em funcdo do tempo na amostra de NiTi a 1kHz
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Uma amostra de dimensdo menor foi mantida durante os ensaios ao lado da
heteroestrutura de NiTi para ser submetida as mesmas ciclagens térmicas e a0 processo de
colagem para garantir oS mesmos esforgos térmicos da amostra de teste. Em seguida foi
realizado um outro ensaio de DSC para verificar a mudanga nas temperaturas de
transformac&o. Esses novos valores foram confrontados com os encontrados com o método
proposto.

Na Figura 33 € mostrado o ensaio de DSC com poucas variaces nas temperaturas e
ainda com apenas as duas fases presentes na transformagdo. Os valores estédo resumidos na
Tabela 6 com a comparagcdo com o método de impedancia el etromecénica. Para este Ultimo as
temperaturas foram calculadas também pelas retas tangentes do ensaio a 1 kHz, como

apresentado na Figura 34.
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Como descrito na Tabela 6, a histerese pelo método de impedancia € menor que pelo
DSC. Isto pode ser explicado pelo principio do DSC, onde a medi¢do da energia fornecida ou
absorvida possui um decaimento menor para estabilizacdo. Diferentemente do que ocorre na
medicdo de impedancia, neste caso o fendbmeno € observado em um tempo menor. A

diferenca méxima encontrada entre os métodos foi de 20 °C.

Figura 33 — DSC da amostrade NiTi apds ciclagem e tratamento térmico
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Figura 34 — Resposta de impedancia da amostrade NiTi com frequéncia de 1 kHz e retas tangentes
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Tabela 6 — Comparacéo das temperaturas de transformacdo pelo método proposto (EMI) e pelo DSC

Método DSC EMI Erro (%)
Ms (°C) 79 84 6,3
Mf (°C) 59 79 33,8
As(°C) 82 88 7,3
Af (°C) 98 93 51

Fonte: Autoria prépria

Como no fina da transformagdo de fase martensita 0 material emite baixa energia, o
sensor de fluxo de calor do DSC néo capta o sinal muito bem, e a curva fica com uma
inflex8o mais suave do que no inicio da transformacdo (austenita-martensita). Ja no método
apresentado esse problema de baixa energia emitida pelo material ndo afeta a medicdo. Fato
este explica a diferenca maior no calculo da temperatura M pelos dois métodos, com um erro
de 33,8%.
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4 CONCLUSOESE RECOMENDACOES

Os resultados apresentaram boa concordancia entre a medi¢cdo das temperaturas pela
técnica de impedanciae o ensaio DSC. O método proposto mostra-se uma alternativa bastante
viavel para medicles de temperaturas de transformacédo de fase em LMF. Comparando-o com
os tradicionais (DSC e RET), é possivel extrair essas propriedades de ligas de NiTi em
diferentes geometrias e tamanhos.

O controlador PID implementado, na forma digital, demonstrou resultados bastante
satisfatorios, como visto na resposta em regime permanente e no transitorio do
comportamento térmico da méquina térmica controlada. Embora tenha sido considerado
muitas simplificagdes no sistema de controle, sua simplicidade justificou a sua utilizagcéo
nesta aplicacao.

A interface gréfica desenvolvida conseguiu gerenciar todo o ensaio de maneira que o
usuério o realizasse sem muito esforco. Proporcionando viabilidade de reproducéo dos
materiais desenvolvidos para uso a posteriori.

Algumas recomendacfes que podem ser feitas s8o no ambito de realizacdo de testes
com materiais de LMF com diferentes composicles, aplicar métodos de estatistica para

validagdo dos resultados e utilizar outro tipo de circuito para medic¢éo de impedancia.
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APENDICE A - DIAGRAMA DE BLOCOS DA ROTINA IMPLEMENTADA EM
LabVIEW™ PARA SINTONIA PELO METODO DA CURVA DE REACAO
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APENDICE B - DIAGRAMA DE BLOCOS DA ROTINA IMPLEMENTADA EM
LabVIEW™ PARA REALIZACAO DOSENSAIOS DE IMPEDANCIA
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APENDICE C - DIAGRAMA DE BLOCOS DA ROTINA IMPLEMENTADA EM
LabVIEW™ PARA CONFIGURACAO DO ANALISADOR DE IMPEDANCIA VIA
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