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RESUMO

Recentes estudos tém abordado o aprimoramento de sensores de pressido com a
finalidade de reproduzir a sensibilidade da pele humana para ser utilizada em robds.
Dentre diversos materiais disponiveis na literatura, destaca-se o0 material
piezoresistivo a base do elastdbmero Polidimetilsiloxano e Cobre Dendritico (Cu-
PDMS), devido a tecnologia empregada na producao destes sensores. Este trabalho
trata a sintese e a caracterizacbes de compdsitos piezoresistivo Cu-PDMS para
confeccdo de sensores de pressao, na forma matricial, para aplicacées biomédicas,
como palmilhas instrumentadas, sensor on/off, dentre outros. Com finalidade de
analise do material atuando como sensor de pressao, foram fabricadas e testadas
amostras com diferentes composi¢des. Para o estudo das propriedades de cada
amostra, foram realizadas caracterizagdes elétricas (resisténcia elétrica com pressao
variavel, condutividade ao longo do tempo e espectroscopia de impedancia),
mecanicas (caracterizagcdo mecanica do material, ensaio de tracdo e ensaio
termogravimétrico) e Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). Os resultados
obtidos mostram as faixas possiveis para utilizacdo do material como sensor de

pressao, e os fatores que podem influenciar o seu emprego.

Palavras-chave: Cu-PDMS. Sensor de presséo piezoresistivo. Circuito para

sensor matricial.



ABSTRACT

Recent studies have addressed the improvement of pressure sensors in order to
reproduce the sensitivity of human skin to be used in robots. Among the various
materials available in the literature, the piezoresistive material based on the
polydimethylsiloxane and Dendritic Copper (Cu-PDMS) elastomer stands out, due to
the technology used in the production of these sensors. This work deals with the
synthesis and characterization of Cu-PDMS piezoresistive composites for making
pressure sensors, in matrix form, for biomedical applications such as instrumented
insoles, on / off sensor, among others. In order to analyze the material acting as a
pressure sensor, samples with different compositions were manufactured and tested.
For the study of the properties of each sample, electrical characterizations (electrical
resistance with variable pressure, conductivity over time and impedance
spectroscopy), mechanical characterizations (mechanical characterization of the
material, tensile test and thermogravimetric test) and Scanning Electron Microscopy
were performed (ME V). The results obtained show the possible ranges for using the

material as a pressure sensor, and the factors that can influence its use.

Keywords: Cu-PDMS. Pressure piezoresistive sensor. Circuit for matrix sensor.
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INTRODUCAO 19

1 INTRODUGAO

O avanco tecnolégico no desenvolvimento de sensores de pressao pode contribuir para a
reproducao artificial da pele, possibilitando que robds sejam cada vez mais acurados em suas
atividades (LOU, et al.;2017; YUE, Y. et al., 2018)

Sensor € o elemento de um sistema de medicédo que fica diretamente em contato com um
corpo, substancia ou fendmeno relacionado a grandeza a ser medida (FRADEN, 2004; BALBINOT,
2011).

Os sensores podem ser classificados com relagdo a grandeza medida como a posigéo,
movimento, velocidade, aceleracao, forga, tensdo, pressdo, fluxo, umidade, luz, radiagao,
temperatura entre outras (THOMAZINI, 2018).

Durante a escolha de um sensor para determinada aplicacao, deve-se considerar diversos
fatores como a sensibilidade, estabilidade, acuracia, velocidade de resposta, resolucio, faixa de
operacao, histerese, vida util e custo, entre outros. Por isto, ao especificar um sensor deve-se
conhecer 0 campo ou area de atuacdo em que o mesmo sera empregado (FRADEN, 2004;
THOMAZINI, 2018)

Os sensores de pressao podem ser apresentados através de diversas tecnologias e
formatos, muitas vezes dispostos na forma matricial atuando como elemento sensor de pressao
para areas.

Sensores de pressao matriciais sdo empregados em pesquisas que visam a reprodugao da
pele humana (LOU et al., 2017).

Os sensores de pressdo podem ser classificados quanto a tecnologia empregada na sua
concepgao. Sao divididos em sensores de pressao resistivos (piezoresistivos), piezoelétricos,

capacitivos, opticos, magnéticos ou ultrassénicos (THOMAZINI, 2018).

1.1 Sensores de Pressao Capacitivos

Na forma matricial, os sensores capacitivos estao disponiveis nas mais variadas aplicagoes,
como touchpads e touchscreens de celulares. S&o constituidos por um conjunto de nds capacitivos
em eletrodos condutivos separados por um meio isolante como exibido na Figura 1.

O principio de funcionamento de sensores capacitivos consiste na existéncia de duas placas
dispostas paralelamente. Com o estimulo externo a placa detectora sofre variagdo das dimensdes
do meio dielétrico, alterando-se a capacitancia do arranjo que consequentemente através de um
circuito RC (Resistor- Capacitor) ha variagao na frequéncia do sinal do arranjo, que por sua vez,



INTRODUCAO 20

através de um circuito Schmitt Trigger transforma a variagéo sofrida em sinal sob a forma de onda
quadrada adequada para o sistema de leitura (ROSARIO, 2005).

Podem ser produzidos por micro-usinagem e tecnologia micro-eletromecanica, tecnologia
que possibilita a criagdo de equipamentos com grande numero de sensores em uma mesma area.
Entretanto ao ampliar-se as dimensdes a tecnologia € restringido o uso em areas a partir de poucos
centimetros quadrados, pois sensores capacitivos de maiores dimensdes apresentam defeitos na
sensibilidade a pressao.

Além disso, sensores capacitivos de maiores areas apresentam grande histerese, fenbmeno
de crosstalk e capacitancia de dispersao (SATO, 2005; LUQUE, 2011).

Figura 1 - a) Esquema de sensores capacitivos com disposi¢gdo matricial. b) Interse¢ao de linha e
coluna formando sensor capactivo.
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Fonte: Adaptado de Piekarz. et al. (2020).

1.2 Sensores de Press&o Opticos

As fibras épticas sdo meios guiados para os sinais opticos. Os sensores 6pticos utilizam
principios da reflexao e refragdo da luz. Emitindo um sinal com poténcia luminosa conhecida, ao
receber a informagdo, os transdutores sdo capazes de identificar o sinal e através de
processamento adequado detectar anomalias. Como mostram as Figura 2 a) e b) os transdutores
Opticos utilizam a mudanca na intensidade luminosa para identificar e medir as deformacoes.
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Figura 2 - Esquema de feixes de luz através da fibra dptica a) sem deformagéao, b) com
deformagao causada por pressao externa ao sistema.

a) Feixe de luz
Fibra dptica
b} Feixe de luz Pressio

Fibra dptica
Deformacéao

Fonte: Préprio autor

Além de reduzir significativamente a quantidade de fios envolvidos, o uso da tecnologia
optica possibilita a criagdo de solugdes de baixo custo, inclusive em detecgdes de pressao em
superficies curvas, pois o material pode adequar-se a superficies irregulares.

Suas desvantagens sdo a ocupagado de grande volume, complexa elaboragdo do sinal

recebido e a alta sensibilidade a desalinhamentos (STASSI, 2013).

1.3 Sensores de Pressao Piezoelétricos

Materiais piezoelétricos produzem DDP (diferenca de potencial elétrico) quando submetidos
a pressodes, deformacgdes e outros estresses mecanicos.

Seu uso ¢é ideal para sensores dinamicos e requer projeto de aquisi¢gao, semelhante ao de
sensores capacitivos, ou seja, o material piezoelétrico deve ser inserido entre duas camadas
condutoras em forma de eletrodos.

A tensao de resposta aos estimulos varia de acordo com as constantes piezoelétricas do
material, no entanto pode apresentar alta sensibilidade e valores diferentes em resposta a
estimulos semelhantes (SIROHI; CHOPRA, 2000).

Os sensores a base de materiais piezoelétricos tornam-se mais atrativos para o mercado
uma vez que sua fabricagdo envolve o uso de matérias de baixo custo, como polimeros, porém,
apresentam a desvantagem de n&o ser empregavel em estruturas estaticas, uma vez que
apresentam DDP apenas em situagdes dindmicas e possui grande variagao de sua sensibilidade

em relacao as variagdes de temperatura (LEE, et al., 2015)
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1.4 Sensores de Pressdo Magnéticos

Baseados na medida indireta da variacdo de densidade de fluxo magnético, os sensores
magnéticos sao utilizados também para medir deformagdes ou deslocamentos (STASSI, 2013).
Sua principal desvantagem € a necessidade de projetos e processamentos mais elaborados em
suas aplicagées (NELSON, 1986; JAMONE, 2006).

Apesar de nao apresentar histerese mecanica, os dispositivos magnéticos tém alta

sensibilidade e sdo susceptiveis a interferéncias.

1.5 Sensores de Pressao Strain Gauges

Os strain gauges apresentam variagdes de resisténcia elétrica de acordo com os estimulos
externos. Eles tém estruturas serpenteadas por material condutor em meio a material isolante,
como apresentado na Figura 3 e podem ser alocados na forma matricial conforme mostra a Figura
4 (KIM, et al. 2009; THOMAZINI, 2018,).

Figura 3 — Strain gauge modelo KFV350Q Uniaxial

Fonte: Kyowa Electronic Instruments Co., Ltd. (20197).

Figura 4 - Matriz de sensores de pressao flexiveis e transparentes baseado em Strain Gauge.
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Fonte: Adaptado de CHEN et al. (2016).

Apesar do tamanho e facilidade de implementacéao, estes sensores apresentam fragilidade
mecanica e grande sensibilidade a temperatura, o que requer tratamento dos dados ou circuitos
adicionais para compensacoes (KIM, et al., 2009; THOMAZINI, 2018).
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1.6 Sensores de Pressao piezoresistivos

Os sensores de pressao piezoresistivos variam sua resisténcia elétrica quando sujeitos a
pressao mecanica. Em termos estruturais, o material torna-se mais denso devido a sua redugao de
volume e reducgio das dimensdes das lacunas presentes no mesmo. Desta forma, ha aumento na
probabilidade da condugao de cargas, uma vez que as particulas condutoras sdo aproximadas ou

até mesmo entram em contato, como exibe as Figura 5 a) e b).

Figura 5 - Particulas condutoras imersas em meio isolante. a) Sem pressao externa; b) Sob
pressao externa e consequente deformacéao.
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ressdo
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Fonte: Préprio autor.

Fressio

Sensores com esta tecnologia superam em vantagens os Strain Gauges, devido a reducao
significativa na dimensdao dos sensores, o que possibilita um numero maior de pontos de
sensibilidade, denominados sensels (DEL PRETE; MONTELEONE; STEINDLER, 2001; WANG,
2009).

Além da possibilidade de altas resolugdes, por ser um material flexivel e mecanicamente
resistente, este tipo de sensor € o que mais se adequa para detecgao tatil (HUA, Q. et al.,2018).

Estudos como Scaffaro, et al. (2018), Luo, et al. (2017), Kim, et al, (2009), Stassi, et al,
(2016), Tao et al. (2017) e Yue, et al., (2018), visam aprimoramento ou desenvolvimento de
sensores de pressao, através do uso de materiais piezoresistivos devido aos beneficios de seu

emprego.

1.7 MATRIZES DE SENSORES PIEZORESISTIVOS
Polimeros sdo materiais amplamente utilizados no cotidiano. Uma de suas aplicacdes € seu

uso como matéria-prima para a construgcédo de sensores.
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Os sensores poliméricos podem ser utilizados em diversas areas, como exemplo, temos os
sensores quimicos desenvolvidos por Campbell et al. (2015) sensores eletrénicos fotossensiveis

como apresentado por Bao, et al. (2015) e os sensores eletromecanicos de Costa, et. al. (2015).

1.7.1 Polimeros

Os polimeros sdo macromoléculas (moléculas grandes) compostas por repeticdes de
pequenas estruturas, denominadas “mero”. Os meros sado parte de uma molécula maior
denominada pelo termo mondémero (CALLISTER, 2000; BRUNO, 2004). As estruturas de um
polimero sao importantes pois pode interferir diretamente em suas propriedades como resisténcia
a tracao, cisalhamento, torcdo, compressao, maleabilidade, solubilidade, dentre outras.

A forma de ligagao entre os meros e a cadeia polimérica varia podendo ser linear, ramificada
ou reticulada (BRUNO, 2004). As estruturas de repeticdo em um polimero podem variar em relagao
a quantidade de unidades de repeticao presentes no mesmo. Quando ha mais de uma estrutura de

repeticdo presente, este pode ser denominado por copolimero, como mostra o exemplo da Figura

6 (CALLISTER, 2000).

Figura 6 - Unidades de um polimero: monémero, unidade de repeticdo (mero), polimero e

copolimero.
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Fonte: Préprio autor.

Assim, variagdes nas estruturas de repeticao, interligacdes e condigdes em sua concepgao

(temperatura, pressao, tempo de resfriamento, concentragdo, entre outras), podem resultar em
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polimeros distintos. Tais alteracdes podem resultar na obtencao de polimeros elastdbmeros ou fibras
(BRUNO, 2004).

A formacédo de um polimero pode ocorrer por poliadicdo, onde um mero se une ao outro
através de rupturas de ligagdes ou policondensacéo, caso onde ha molécula de agua como
subproduto.

A formacéao do polimero pode ser classificada sobre a reversibilidade da sintese e também
sobre o inicio da reagao que pode ocorrer de forma espontanea ou desencadeada (CALLISTER,
2000).

Os polimeros podem ser divididos quanto ao seu comportamento mecanico, sendo
classificados como: plasticos, rigidos de alto peso molecular; elastdmeros, materiais com
elasticidade reversivel; ou fibras, alta resisténcia a deformacéao e baixa absor¢gdo de umidade.

Os elastdbmeros, comumente denominados por borrachas, sdo uma classe de polimeros que
apos sua reticulagédo, processo que faz com que as cadeias moleculares apresentam ligagdes
covalentes, alta densidade molecular, geralmente suportam altas pressdes e possuem grande
maleabilidade (CALLISTER, 2000).

1.7.2 Compésitos

Compdésitos sdo materiais constituidos por pelo menos duas fases: a matriz e a fase
dispersa. A matriz € continua e a fase dispersa é envolvida pela matriz, como na Figura 7
(CALLISTER, 2000).

Figura 7 - llustracdo de compdésito formado pela fase dispersa em meio a matriz.
Matriz

/

AN g

Fase dispersa
Fonte: Préprio autor.
Os compdsitos sdo desenvolvidos para melhorar, a partir da combinagdo dos materiais

constituintes, algumas caracteristicas como por exemplo resisténcia mecéanica e tolerancia a

determinadas faixas de temperatura ou pressdo. Estas caracteristicas ndo seriam possiveis de
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serem obtidas com os materiais separadamente, ou seja, as propriedades dos compadsitos sao
funcao das propriedades de seus constituintes.

Tanto os elastbmeros quanto os plasticos, sdo frequentemente reforgados com varios
materiais particulados. O desenvolvimento de borrachas modernas seria restrito, caso ndo fosse
empregado o reforco com materiais particulados. Como exemplo temos os pneus de automoveis
que contém particulas de negro de fumo. Este produto nao teria a resisténcia, tenacidade e outras
qualidades que justificam seu emprego, caso nao fosse adicionada a borracha particulas de negro
de fumo (CALLISTER, 2000).

Ha também inumeros estudos com relagdo ao desenvolvimento e uso dos Nanotubos de
Carbono (NC), seu uso é a solugao para problemas em aplicagdes que demandam propriedades
especiais, como a resisténcia mecanica necessaria aos materiais utilizados no setor aeronautico e
aeroespacial.

Os nanotubos usualmente tém uma faixa de didmetro de poucos angstrons a dezenas de
nandmetros e podem ter comprimento acima de varios centimetros (DAI; MAU, 2001).

Pesquisas como de Herbst, Macédo, Rocco (2004) mostram que em casos onde ha a adigao
de pequenas porcentagens de nano carbono nas matrizes poliméricas, em comparagéao as fibras
de carbono convencionais, os materiais resultantes apresentam aumento de cerca de 40% na

tensdo elastica e um acréscimo de aproximadamente 25% na resisténcia a tragao.

1.7.3 Material Piezoresistivo

Os materiais piezoresistivos sdo a base de diversos modelos de sensores amplamente
utilizados em processos de controle de presséo (SILVA, 2009).

Compadsitos piezoresistivos consistem em particulas condutoras imersas em uma matriz de
polimero isolante. Este conjunto pode ter caracteristica isolante ou até mesmo condutora, essa
variagao se da de acordo com a concentracdo do material condutor em meio ao polimero isolante
(CALLISTER, 2000).

A variagao das dosagens no processo de mistura resulta na variagdo das propriedades do
composito final (CALLISTER, 2000). O mesmo pode ser constatado nas analises dos materiais
piezoresistivos tratados nos trabalhos de Stru et al. (1999), Knite et al. (2004), Li (2012) e Jeong et
al. (2009), nos quais ha variagao das proporgdes de negro de fumo, nanotubos de carbono, grafite

e pos-metalicos respectivamente.
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Estudos demonstram que a condutividade em materiais piezoresistivos € diretamente
proporcional a relagdo de condutores inserida no composito, como por exemplo, o material a base
de Niquel (tipo 123) abordado pelos autores Cauda, et al. (2015).

Para melhor entendimento sobre os dois fenbmenos principais de condugao presentes no
material piezoresistivo, segue breve abordagem sobre as formas de condugéo presentes neste tipo

de material.

1.7.4 Conducgao por Percolagao e Tunelamento

A condutividade elétrica em materiais compadsitos pode ocorrer através de alguns fendmenos
como conducgéo por percolagao, tunelamento e por salto de elétrons (COELHO, 2004; JUNQUEIRA,
2012; CARDOSO, 2012). Abordaremos a partir deste ponto a conducao elétrica por percolagao e
conducao elétrica por tunelamento

Conforme a quantidade de material condutor é adicionada a matriz polimérica, maior é a
probabilidade de ser formado um caminho condutor de cargas, este fendmeno € denominado
percolagcéo (JUNQUEIRA, 2012). Desta forma variagdes nos valores de concentragdo de material
condutor no compdésito podem influenciar a condutividade elétrica no mesmo.

As Figura 8 e Figura 9 relacionam de comportamento da condutividade elétrica por

percolacao em fungao da concentragcao do material condutor na mistura.

Figura 8 - Representacao grafica da condutividade elétrica real em fungao da concentragao da
fase condutora

Regido de
percolagao

Condutividade Elétrica

Concentragdo da fase
condutora
Fonte: Adaptado de Cardoso (2012).
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Figura 9 - Formagao de caminhos condutores de eletricidade em materiais compdsitos

poliméricos.
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Fonte: Préprio autor.

Nas Figura 8 e Figura 9 observa-se que nos pontos representados por A, € pequena a
concentracao de particulas condutoras no material, consequentemente a condutividade elétrica do
material € pequena ou quase nula.

A medida que aumenta a concentracdo do material condutor chega-se ao ponto denominado
por limiar de concentragao (B). O ponto B fica na faixa denominada por regido de percolagao pois
neste intervalo pequenos acréscimos de material condutor sdo suficientes para mudangas na
condutividade do material.

Por fim chega-se ao ponto no qual ndo ha mais aumento da condutibilidade elétrica (ponto
C), condutividade nesta regidao é maxima, ou seja, o material assume a condutividade elétrica da
fase dispersa (CARDOSO, 2012; COELHO; MORALES, 2017).

Com a finalidade de descrever as propriedades de um sistema desordenado, em 1957 foi
desenvolvida por Broabent e Hammersley (1957) a teoria da percolagédo (COELHO; MORALES,
2017).

A percolagao pode ser dada através de duas formas, por sitios ou por ligagdes. Para melhor
compreender a percolagdo por sitios, deve-se imaginar um quadrado com pequenos aqui
denominados por sitios. Os sitios podem ou n&o conter a presenga de material condutor, Figura 10
a). Para que haja a condugao por sitios, toda uma linha que liga os extremos do material deve estar
preenchida por sitios condutores. Cada sitio tem a probabilidade p de estar ocupado e g=1-p de
estar vazio. Quando p <<1 existe um numero pequeno de sitios ocupados, Figura 10 a). Na situagao
em que p é igual a 1 ha o aglomerado necessario para a existéncia de um caminho de elétrons,
Figura 10 b). Finalmente para a situagao onde p>1 existe mais de um caminho de elétrons formado,
como ilustrado na Figura 10 c) (COELHO, 2004; JUNQUEIRA, 2012).
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Figura 10 — Modelo de percolagao de sitios bidimensionais
P< Pc P = Pc P> Pc

Fonte: Silva (2009).

A percolacéao por ligacoes difere-se da percolagao por sitios pois neste caso ha um grande
numero de sitios esta ocupado, porém a probabilidade € em relacédo a situacdo em que os sitios
estejam ligados entre si. Neste caso a probabilidade de que os sitios estejam ligados € p, e
desconectados q=1-p (COELHO, 2004; JUNQUEIRA, 2012; SILVA, 2009).

Em materiais que ocorrem o fendmeno de percolagdo a condutividade é dada pela lei da
poténcia de concentracado e do componente condutor segundo um expoente critico. A condutividade

para tal material € dada por:

p = po- (P — pc)" (6)

sendo p, é a condutividade de transicéo, p € a concentragdo do material condutor inserido
na matriz isolante, p. é a concentracéo critica e t € o expoente critico de percolagao.

A concentragao p. € o valor a partir do qual o compdésito passa de isolante para condutor
(JUNQUEIRA, 2012; BRUNO, 2004).

A conducéo por tunelamento ndo é uma das formas de condug¢ao mais estudadas por nao
ser uma abordagem classica de condugao (COELHO, 2004).

Em casos onde ha dois metais separados por uma fina camada de isolante e sobre estes ha
uma diferenga de potencial, elétrons sdo capazes de encontrar pequenos “tuneis” para passagem
de um potencial para outro, mesmo que sem contato algum entre os condutores, criando assim o
fendmeno de tunelamento. Havendo entdo proximidade entre as moléculas, ha possibilidade de
que algumas cargas se desloquem, constituindo assim corrente elétrica (COELHO, 2004).

A conducao por tunelamento pode ser ilustrada como mostra a Figura 11, onde mesmo nao
possuindo energia suficiente para o percurso do objeto (no caso o elétron), o mesmo realiza a

trajetdria.
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A conducgéo que ocorre de forma mais significativa em materiais piezoresistivos € a condugao
por tunelamento (STASSI, 2013)

Figura 11 - Analogia para tunelamento quéntico

Fisica Classica

\/ "+ | Tunelamento N @

Fonte: Adaptado de New Atlas (20197).

A impedancia elétrica do material pode variar sua intensidade de acordo com a frequéncia
do estimulo recebido, ou seja, a impedancia € constituida por componentes de corrente continua

(Direct Current — DC), e corrente alternada (Alternating Current — AC). Assim:

Z=R+jol—jc (@), (™M

~(8), (2)

sendo Z a impedancia elétrica do material, R a resisténcia elétrica do material, w a frequéncia
elétrica do estimulo, L a indutancia equivalente do material, C a capacitancia equivalente e Y a
admitancia do material.

Sabe-se que a componente indutiva em materiais compdsitos piezoresistivos € nula, o

material pode ser representado como o circuito mostrado na Figura 12.

Figura 12 - Reatancia capacitiva em paralelo com a resisténcia do material, ambos equivalentes

Fonte: Préprio autor.

A impedancia caracteristica do material da-se entéo por (3).

Z=R—jﬁ(ﬂ). (3)
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Ao abordar apenas a condugéao de elétrons em tenséo continua (DC), pode-se desprezar o
efeito capacitivo do material. Desta forma (1) e (2) sdo resumidos respectivamente em:
Z=R(Q), (4)
¥ ==(S)%=G, (5)

no qual G a condutividade elétrica do material.

1.8 COMPOSITO PIEZORESISTIVO CU-PDMS

Devido a maior probabilidade de contato entre as particulas e mudancgas nos formatos dos
campos elétricos, a escolha de particulas nanoestruturadas para dispersao em matrizes poliméricas
tem sido comum.

Na ultima década tem ocorrido a intensificacdo de pesquisas para caracterizacdo de
compositos a base das mais diversificadas fases dispersas. Como exemplo temos o trabalho de
Luo et. al. (2017) o qual realiza a analise de um material compdésito piezoresistivo a base de
estruturas ocas de grafeno. Niu et. al. (2018) que faz o estudo de compadsito de grafeno. Matos et.
al. (2018) que realiza estudos com compdésitos a base de Nanotubos de Carbono (CNT). Stassi
(2012) que realiza estudos sobre o comportamento sob pressdo de compdsitos poliméricos.

Em seu trabalho Stassi (2012) utilizou diferentes particulas condutivas como niquel, cobre e
ouro. A Figura 13 contém a forma grafica da resisténcia elétrica dos diferentes materiais em fungao

da pressao a que submetidos.

Figura 13 - Resultados das curvas de pressdo em relagdo a pressdo em compositos
piezoresistivos a base de cobre, niquel e ouro.
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Fonte: Stassi (2012).
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Os resultados obtidos com o uso de particulas de niquel e ouro demonstram uma maior
sensibilidade em relagéo a pressao quando comparado com o cobre, porém, devido ao fato de que
o niquel apresenta toxicidade e ao custo elevado do ouro, a relagao custo beneficio do uso das
particulas de cobre torna-se interessante. Pois além do baixo custo aquisitivo, o cobre tem o
comportamento de sua resisténcia elétrica em relacio a pressdo semelhante aos demais materiais.

As particulas de cobre utilizadas nos trabalhos de Stassi (2012) e Stassi (2013) sao
particulas de cobre dendritico como representadas na Figura 14, uma vez que o particulas
pontiagudas aumentam a probabilidade de condugao de cargas (STASSI, S., 2012).

Figura 14 - Particula de cobre (z_e itico utilizada em composito Cu-PDMS.

Outro fator relevante é o método de fabricagdo adotado no trabalho de Stassi (2012) o qual
adota método de fabricagdo de baixo custo, diferentemente de trabalhos como o de Fung et. al.
(2005), o qual utiliza o a tecnologia dos Sistema Microeletromecanicos (MEMS), mais precisamente
0 processo de nanomontagem que da origem a eletrodos da ordem de 6 pm.

Em seu trabalho, Stassi (2012) apresenta a resisténcia do material Cu-PDMS em fung¢éo da
concentracio de cobre em suas amostras e as compara com valores tedéricos, obtendo assim dados
praticos préximos aos valores teéricos. Tal caracterizagdo € representada na forma grafica da
Figura 15, o autor deixou de especificar as espessuras de tais amostras, dimensdes estas que

podem influenciar no comportamento da resisténcia.
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Figura 15 - Grafico de resisténcia elétrica em relagao a pressao em amostras de diferentes
concentragdes de cobre e espessura nao especificada.

R = 150 phr —— 150 phr_sim
10° A _ O 200 phr —— 200 phr_sim
A~ 250 phr 250 phr_sim

Resisténcia (Q)
;".ﬁ

Pressio (MPa)
Fonte: Adaptado de Stassi, S., 2012.

Figura 16 - Grafico de resisténcia elétrica em relagao a pressao em amostras em espessura
variaveis de a) 200 phr; b) 250 phr.

Resisténcia (Q)
Resisténcia (Q)

1 T 1 T T 1 T 1 U 1 T 1 T T T T
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Pressao (MPa) Pressao (MPa)
a) b)
Fonte: Adaptado de Stassi (2013).

1.9 OBJETIVO DO TRABALHO

Devido aos resultados obtidos nas caracterizagées do material Cu-PDMS nos trabalhos
realizados por Stassi (2012) e Stassi (2013), deseja-se neste trabalho caracterizar eletricamente o
material compédsito Cu-PDMS em relagdo a frequéncia, tipos de eletrodos utilizados e
caracterizagdes mecanicas de tensdo de ruptura e termogravimetria. Estes ensaios ndo foram
realizados nos trabalhos de Stassi (2012) e Stassi (2013), porém sao de fundamental importancia

para o emprego do material em sensores de pressao.
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1.10 ESTRUTURA DO TRABALHO

O primeiro capitulo é dedicado a introducao tedrica sobre sensores e materiais compdésitos
piezoresistivos, seguidamente abordando o trabalho de Stassi (2013) sobre o qual estabelece-se
por objetivo a sua reproducao parcial.

O segundo capitulo € dedicado aos materiais utilizados, formas e métodos de obtencéo e
fabricagdo de todas as amostras que compde este trabalho.

O terceiro capitulo apresenta as caracterizagdes realizadas no decorrer desta pesquisa e as
discussdes dos resultados mais importantes obtidos. Este capitulo pode ser subdividido por
caracterizagdes de naturezas elétricas e mecanicas.

O quarto capitulo contém as conclusdes e consideragdes obtidas durante a elaboragao deste

trabalho.
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2 MATERIAIS E METODOS

2.1 MOLDE PARA FABRICACAO DO SENSOR

Para acomodacgao da mistura durante o processo fabril € necessario o uso de um molde
homogéneo. Para isto o material do molde ndo deve reagir com componentes da mistura durante
0 processo e também suportar as alteragdes de temperatura e presséo as quais o conjunto é sujeito
durante o processo.

Inicialmente foi escolhido o vidro, porém devido as dificuldades no recorte e suas restricoes
com relacdo a perda rapida de calor, podendo causar a ruptura do material, a opcéo de uso de tal
material foi descartada.

Baseando-se no trabalho de Stassi et al. (2014), o material escolhido foi o PMMA
(Polimetilmetacrilato), os moldes foram feitos com dimensdes de 4x4 cm? de area e profundidade
variavel de 0,4, a 1,0 mm, de acordo com a caracteristica a ser estudada durante o ensaio. Na

Figura 17 tem-se a ilustracdo do molde utilizado.

Figura 17 - Molde para amostras de 4x4 cm?
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2
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Fonte: Préprio autor.

2.2 MATERIAIS UTILIZADOS PARA O COMPOSITO

Para a fabricacao das amostras € utilizado como matriz polimérica o Elastémero de Silicone
Polidimetilsiloxano (PDMS, SYLGARD 184), que possui grande durabilidade e resisténcia a danos
(STASSI, 2013).
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Como fase dispersa, neste trabalho foi utilizado P6 de Cobre Eletrolitico Dendritico 1,07
g/cm? fornecido pela Brutt Industria Metalurgica. Na Figura 18 pode-se observar a imagem do pé
de cobre utilizado neste trabalho.

.

Figura 18 - P6 de Cogle Eletrolitico Dendritico 1,07 g/cm?3
e i Cmie . : St o

iR 0

EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date :12 Sep 2017 FEIS-UNESP
WD =115mm Photo No. = 6526 Time :9:31:35 Mag= 200KX

Fonte: Préprio autor.

2.3 FABRICACAO DAS AMOSTRAS

2.3.1 Metodologia de Fabricagao Adotada

Durante este trabalho, adotou-se procedimento padrao de fabricacdo que pode ser
observado através do Fluxograma da Figura 19.

Primeiramente em um recipiente, preferencialmente de vidro, deve ser feita a primeira
mistura do elastdmero e o pd de cobre. Esta mistura deve ser realizada através de um misturador
mecanico, porém de forma controlada para assim evitar a quebra das particulas de cobre presentes
na mistura.

Apos 5 minutos de mistura, o agente de cura deve ser adicionado ao recipiente. O processo
de mistura deve ocorrer entdo por mais 10 minutos.

Para o caso em que a amostra deva receber a adicdo do alcool etilico, este deve ser aplicado
a mistura na quantia de 0,6 g imediatamente apds a adigao de agente de cura.

Seguidamente a “pasta” resultante deve ser homogeneamente aplicada sobre o molde
acrilico e permanecer na camara de vacuo por um periodo de 15 minutos.

Ap0ds este tempo o material deve ser entdo retirado da camara de vacuo para que de forma
manual as lacunas (bolhas) presentes no material sejam preenchidas com o auxilio de espatulas.
Preenchidas as lacunas, o material deve ser agitado de forma controlada por aproximadamente 5

minutos, este processo tem a finalidade de assentamento da pasta resultante, em seguida o
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material deve ser inserido novamente na camara de vacuo e permanecer por mais 45 minutos na
mesma.

Figura 19- Fluxograma do processo de fabricagdo dos compasitos.
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Resfriamento
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Fonte: Préprio autor.



MATERIAIS E METODOS 38

ApoOs este procedimento o material deve ter seu molde tampado e encaminhado para o
processo de cura.
Utilizando um forno pré-aquecido a temperatura de 75° C, a mistura deve permanecer no

forno pelo periodo de 3 horas para que ocorra o processo de cura (STASSI, 2013).

A ultima fase para obtengao do compdésito € a etapa de resfriamento, na qual mantém-se a
amostra em repouso sob temperatura ambiente pelo tempo minimo de 5 horas, concluindo assim
a fabricacdo do material.

Com a finalidade de obter compédsitos com diferentes composi¢cdes, foram fabricadas

amostras de acordo com a Tabela 1.

Tabela 1 — Composicdo das amostras

Amostra  Elastomero Agente de Cobre Alcool Concentragio

PDMS cura etilico de cobre
A 39 0,3g 07,50 g - 250 phr
B 349 0,3g 08,259 - 275 phr
C 39 0,3g 09,00 g - 300 phr
D 39 0,3g 10,50 g - 350 phr
E 39 0,3g 10,50 g 0,69 350 phr
F 39 0,3g 09,00 g 0,69 300 phr
G 39 3,09 10,50 g - 350 phr

Matriz pura 39 0,39 - - 0 phr

Fonte: Préprio autor.

Para facilitar o processo de fabricacao, foram desenvolvidas as amostras E e F com 350 e
300 phr respectivamente e com adigao de alcool durante a etapa fabril. Tal procedimento facilitou

a mistura dos componentes e proporcionou a fabricagcdo das amostras com alto teor de cobre.

2.4 CARACTERIZACAO DO COMPOSITO
Apos a confeccao dos compdésitos, os mesmos devem passar por caracterizagdes elétricas
e mecanicas para o estudo de suas propriedades. A caracterizacdo do material polimero

soélido/condutor pode descrever o material e propiciar melhores formas de utiliza-lo.

241 Caracterizacao Elétrica do Material

2411 Resisténcia elétrica com presséo variavel
As caracterizagbes de resisténcia elétrica realizadas neste trabalho, podem ser divididas em
4 categorias de acordo com a natureza da fonte de tenséo, tamanho e tipo de eletrodo utilizado.

Tais categorias podem ser vistas na Tabela 2.
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Tabela 2 - Caracterizagdes de resisténcia com pressao variavel.

Caracterizacao Fonte de tensao Eletrodo Dimensao
1 Continua Superficial 4x4 cm?
2 Pulsada Superficial 4x4 cm?
3 Pulsada Superficial 1x1 cm?
4 Pulsada Estrutura interdigital  1x1 cm?

Fonte: Préprio autor.

A caracterizagao 1, consiste em medidas realizadas utilizando o circuito alimentado por uma
fonte de tens&o continua, como na Figura 20. As demais etapas referem-se ao uso do circuito de

aquisicao desenvolvido o qual sera detalhado na subsecao 2.5.1 deste trabalho.

Figura 20 - Esquema ensaio Pressao x Condutividade.

R conhecido ; . -
Voltimetro

5 VDC:#

Fonte: Adaptado de Castro (2018).

Através deste experimento mede-se a resisténcia elétrica do material em relagao a pressao
exercida. Para esta caracterizagdo foi utilizada uma prensa acoplada a uma célula de carga, capaz
de exercer pressado controlada sobre o material e voltimetro Keysigth de 5 1/2 digitos para a
medi¢ao da tensao sobre a amostra.

Ao mesmo tempo em que recebe o estimulo mecanico (compressao), o corpo de prova
sofrera a acdao de uma diferenca de potencial através de eletrodos inseridos nas superficies
superior e inferior do material.

Neste teste sdo esperados altos valores de resisténcia elétrica do material, uma vez que o
composito tem carater inicialmente isolante, e variagao de seus valores com relacdo ao aumento

de pressdo, em escala logaritmica (STASSI, 2013).
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A fim de evitar a interferéncia de associag¢des intermoleculares resultantes dos testes
anteriores, os testes de presséo progressiva devem respeitar intervalos de 2 segundos, tempo
minimo estimado para a acomodacao da estrutura do material.

Este ensaio é realizado sob temperatura ambiente (entre 24 e 27°C) para minimizar as
distorcbes possiveis na densidade, consequentemente na condutividade do material durante os
ensaios.

Durante o teste sob tensao DC o material esta sujeito a agdo de pontas de prova composta
por eletrodos de 4x4 cm?, Figura 21 a). Para os testes realizados com o uso do circuito desenvolvido
utilizam-se eletrodos de 4x4cm? e 1x1cm?. Para efeito comparativo foram utilizados eletrodos com

estrutura interdigital como na Figura 21 a).

Figura 21 — Eletrodos a) estrutura interdigital; b) superficiais.

a) b)
Fonte: Giovanelli (2016).

O teste sob tensdo DC avalia o material na faixa de pressao de 0 a 500 kPa, ja os testes sob
tensao pulsada sofrem estimulos de até 2,5 MPa.

A comparacéo realizada ao utilizar-se diferentes estruturas para a formacgao dos eletrodos
justifica-se uma vez que o caminho provavel percorrido pelos elétrons é diferente para cada

estrutura, como representado na Figura 22.

Figura 22 - Caminhos provaveis seguidos pelos elétrons com eletrodos em a) eletrodos na
forma matricial; b) estrutura interdigital.
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Eletrodos na forma matricial
Eletrodos em estrutura interdigital

Eletrodo de cobre

Inativo /ﬁ Inativo Pontade prova
Caminhos do elétrc
Fenolite

Eletrodos de cobre
b)

Fonte: Préprio autor.

- - - - - |
a)

2412 Condutividade ao longo do tempo

Uma das caracterizagdes importantes para se realizar em um novo material € sua variagao
de resisténcia em relagdo ao tempo.

O comportamento da resisténcia elétrica do material, quando sob pressido constante, ao
longo do tempo é obtido conforme esquema da Figura 23, neste utiliza-se uma fonte de tensao
continua (Fonte DC) conectada aos eletrodos e um amperimetro Keithley 236 Source Measure Unit

acoplado a um computador.

Figura 23 - Suporte eletricamente isolado para amostras. A esquerda com acessério para controle
de atmosfera e a direita eletrodos para inser¢gdo da amostra.

Fonte: Préprio autor.

O objetivo desta caracterizagao é realizar o levantamento da condutividade do material em

relacdo ao tempo mediante a aplicacdo de um campo elétrico constante.
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2413 Espectroscopia de impedancia

O teste de impedancia (Espectroscopia de Impedéancia) € um teste em que cada amostra é
inserida no equipamento Solartron Impedance Analyzer, utilizando o suporte para amostras e
eletrodos da Figura 23.

Neste teste as variaveis desejadas sdo selecionadas, via software do equipamento.

As variaveis escolhidas para este experimento foram: tempo, frequéncia, permissividade
relativa, condutividade ac, resisténcia elétrica (R) e reatancia (X). A faixa da frequéncia selecionada
foi de 1 Hz a 100 kHz.

Outras medidas podem ser obtidas de forma indireta, como o caso do médulo da impedancia

(2), que pode ser calculado através de (7).

Z = VRZ + X2 @),

sendo que R é a Resisténcia elétrica do material e X é a Reatancia elétrica do material.

2.4.2 Caracterizagdao Mecanica do Material

24.21 Ensaio de Tragao
Realizado para verificar as propriedades mecanicas do material, faz-se necessario para o
ensaio de tracdo o uso de equipamento de acordo com as normas ASTM. Para este trabalho o

equipamento utilizado € o Instron Tensile Machine 3369, ilustrado na Figura 24-b.

Figura 24 - Teste de tensao- deformacéo. Figura a) esquema; b) equipamento.
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Fonte: a) Biopdi (20197?); b) Préprio autor.
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A medida que o material sofre deformac&o através da carga uniaxial aplicada pelo conjunto,
sao registrados os valores de for¢ca e dimensdes do material. Através do tratamento matematico

adequado, o equipamento disponibiliza seus resultados em forma grafica, o grafico Tenséao-

Deformacao.

Figura 25 - Analise genérica do ensaio Tensao — Deformacéo.
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Fonte: Franceschi, Antonello (2017).

Ao analisar os resultados € possivel verificar as fases de comportamento elastico e plastico
do material, o coeficiente de elasticidade e a sua tensdo de ruptura, como na Figura 25
(CALLISTER, 2000).

24.2.2 Ensaio Termogravimétrico

A Analise Termogravimétrica (TG ou TGA) consiste basicamente no registro da massa de
uma amostra ao longo do tempo e sob variagdo de temperatura. Como este processo ocorre em
uma camara hermética, ha a possibilidade de controlar qual ou quais gases farao parte da
atmosfera na camara (IONASHIRO, 2004).

O ensaio termogravimétrico deve ser realizado, pois ao tratar-se do desenvolvimento de
sensor, 0 mesmo podera ser utilizado nas mais diversificadas aplicacdes e submetido a processos
em variadas temperaturas.

E importante destacar que os materiais, quando aquecidos, podem apresentar interacdo
quimica e mudanca fisica na sua estrutura, dependendo da temperatura e condicdées do ambiente
a que exposto, é possivel ocorrer a desidratacao, oxidagcao, decomposic¢ao, fusao, entre outras
reacoes.

Portanto, a fim de determinar a estabilidade térmica do material, almeja-se utilizar a analise

térmica medindo a perda de massa da amostra em fung¢ao da temperatura, e identificar o quanto
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de temperatura o material € capaz de suportar sem perder suas caracteristicas, ou seja, identificar
a temperatura inicial de degradacao do material e saber também sobre sua sensibilidade a altas
temperaturas (IONASHIRO, 2004).

2.4.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Utilizado para avaliagdo de diversos tipos de materiais, a Microscopia Eletrbnica de
Varredura (MEV) consiste em um microscopio de alta resolugéao.

O equipamento € constituido por um canhao emissor de feixes de elétrons que ao colidirem
com diferentes particulas, liberam ondas com caracteristicas particulares. As ondas sao captadas
através de um anteparo e transformadas através do processamento eletrénico e computacional em
imagens de alta fidelidade.

Em seu trabalho Stassi (2012) fez caracterizagbes de compdésitos formados por particulas
de po6 de niquel, cobre e ouro. Através de imagens obtidas pelo microscopio de varredura de
emissdao de campo (FESEM) e das demais caracterizagbes, estabeleceu uma relagao entre a
condutividade elétrica da amostra e o raio de curvatura das pontas do material condutor.

Neste trabalho através da MEV é possivel analisar a dispersao do solido em meio a matriz
polimérica, possiveis aglomeragdes do condutor em meio a matriz, decomposigdo do material,
falhas como a existéncia de bolhas no compésito final, entre outros. Fendmenos estes que podem
interferir diretamente na mudanga da condutividade elétrica da amostra e interferir no

funcionamento do sensor a ser caracterizado.

2.5 MATRIZ DE SENSORES

A matriz de sensores desenvolvida neste projeto é formada por duas linhas de eletrodos,
posicionados perpendicularmente entre si e separados pelo compdsito polimérico desenvolvido,
formando assim varios pontos de medigdo, nos quais através da resisténcia elétrica apresentada
em cada ponto é possivel mensurar de forma indireta a pressao sobre os mesmos. Na Figura 26

pode-se observar uma vista da matriz.
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Figura 26 — Matriz de sensores piezoresistiva. a) compdsito; b) eletrodo camada inferior; c) ponto
de intersecéao; d) eletrodo camada superior.

a

b)

d)

Fonte: Préprio autor.

Figura 27 - Matriz piezoresistiva, vista transversal.

Eletrodos de cobre

Eletrodo de cobre

Fonte: Préprio autor.
2.5.1 Circuito de aquisi¢ao de dados

Baseado no estudo de Castro et al. (2018) sobre circuitos de controle de efeito crosstalk, foi
utilizado o circuito Improved Isolated Drive Feedback Circuit (IIDFC), com registradores sequenciais
SN74AHC594DR, switches analogicos TS5A623157DGSR e o amplificador operacional OPA837.

Desta forma para cada leitura tem-se diferenca de potencial apenas no elemento desejado,
uma vez que os demais pontos sdo colocados em curto circuito evitando assim o fenbmeno de
cross-talk. Este fendmeno pode provocar erros na leitura do sensor quando ha mais de um ponto
ativo na matriz, devido as associagdes série e paralelo no material (CASTRO, et al. 2018). A Figura
28 contém o esquema simplificado do circuito de aquisicao desenvolvido neste trabalho
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Figura 28 - Esquema de aquisigdo de dados simplificado (sem escala).
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Fonte: Adaptado de Castro (2018).
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 AMOSTRAS E AQUISICAO
Durante a execugao deste trabalho foi possivel observar que o compdsito Cu-PDMS obtido
apresenta coloragdo avermelhada como mostrado na Figura 29. Quando comparadas entre si, as

amostras com diferentes teores de cobre n&o apresentaram diferengas visualmente perceptiveis.

Figura 29 — Matriz de compésito Cu-PDMS- 300 phr, 2 mm de espessura e 15x15 cm?.

Fonte: Préprio autor.

Primeiramente buscou-se identificar a influéncia da concentracdo de cobre no compdsito,
tendo como produto inicial as amostras A, B, C e D com 250, 275, 300 e 350 phr, respectivamente.

Foram desenvolvidas também as amostras E (350 phr), F (300 phr) e G (350 phr), feitas a
partir da adicao de alcool etilico durante a mistura com a finalidade de facilitar o processo, amostras
E e F, ou adigdo em excesso de agente de cura, amostra G.

Mesmo ao reproduzir os métodos indicados por Stassi et al. (2013), as amostras ainda
apresentavam pequenas quantidades de bolhas internas ou lacunas. Para resolugdo de tal
problema foi necessaria a inclusdo de um excesso de material no molde de modo com que a
pressao sobre o compdsito fosse maior durante o periodo em que permanece na estufa. Durante a
sintese foi possivel constatar que o polimero Polidimetilsiloxano € um material hidrofébico.

Uma vez determinadas as concentragcdes de cobre do material e criadas as amostras a
serem analisadas, foi criado o conjunto de circuitos protétipos para aquisigdo e tratamento dos
dados obtidos.

No primeiro circuito o material estara sujeito a uma tensdo de ordem continua para até que
se identifique o comportamento do material sob tal estimulo. Ja ao utilizar-se o segundo circuito, as

amostras nao estardo mais sob influéncia de tenséo de natureza continua, mas sim sob pulsos de
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tensdo, com largura de pulso variavel e de acordo a quantidade de sensores a serem processados
por tal circuito.

A variagao da frequéncia e da largura dos pulsos pode influenciar diretamente na magnitude
dos resultados e comportamento das amostras, uma vez que o material € composto por pequenas
estruturas imersas em meio a material ndo condutor. Desta forma espera-se que o material
apresente caracteristicas capacitivas. Mais detalhes sobre o comportamento do material em caso
de frequéncia variavel serdo expostos na subsecéao 3.2.4.

O circuito criado para uso de sensores em massa com tensao pulsada utiliza o processo de
leitura do tipo matricial, a qual realiza a cada ciclo leitura de todos os sensores. Cada ponto da
matriz de sensor € denominado por sensel. A Figura 30 exibe o periodo entre cada leitura efetuada
na matriz, T1, o periodo em que cada sensel fica inativo para leitura, T2, periodo em que o sensel
é ativado para que seja realizada a leitura, T3, e o periodo que o circuito aguarda para estabilizagao
do sinal e posterior leitura do sensel, T4. Apos a leitura realizada no periodo T4 a matriz seleciona

0 proximo sensel em que sera realizada a leitura do sinal desejado.

Figura 30 - Tempo de comutagéo entre sensels. T1) Periodo total da leitura; T2) Tempo de sensel
inativo; T3) Tempo de espera para leitura; T4) Tempo de sensel ativo.
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Fonte: Préprio autor.

O circuito representado na Figura 31, equivale ao circuito nodal apresentado na Desta forma
para cada leitura tem-se diferenca de potencial apenas no elemento desejado, uma vez que os
demais pontos sdo colocados em curto circuito evitando assim o fendmeno de cross-talk. Este
fendbmeno pode provocar erros na leitura do sensor quando ha mais de um ponto ativo na matriz,
devido as associagdes série e paralelo no material (CASTRO, et al. 2018). A Figura 28 contém o

esquema simplificado do circuito de aquisicdo desenvolvido neste trabalho



RESULTADOS E DISCUSSAO 49

Figura 28, no momento da leitura., obtendo assim (9) e (10) para determinagéo da resisténcia

e resistividade dos materiais em estudo.

Figura 31 - Circuito equivalente nodal.
3,3V RSW

A/D

Fonte: Préprio autor.

33V X RS

Vout,;., = 9
PLCO " 5« RSW+Rsensor+RS (9)

p= RsenslorxA (10)

Onde: Rsensor € a resisténcia do material estudado, RS e RSW séo resisténcias inseridas de
forma adequada no circuito, Vout,;., € a tensdo de saida do amplificador que devera ser lida no
conversor A/D, A é a area de contato entre os eletrodos e o material, | € a espessura do material
no momento da medida e p € a condutividade do material.

Com o desenvolvimento do circuito e confeccdo da matriz de eletrodos revestida de
poliamida, apresentada na Figura 32, é possivel a realizagado da coleta dos dados na forma matricial

e verificar o comportamento do sistema sob influéncia de pressao.

Figura 32 — Matriz de eletrodos flexivel revestida por camada de poliamida.

Fonte: Prépio autor.
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Durante um dos primeiros ensaios de compressdo, Figura 33 a), uma amostra com
concentragao de cobre de 300 phr e 1 mm de espessura foi submetida a pressao de 312 kPa em
uma area de 4x4 cm? e com o circuito de leitura configurado para o modo de leitura para 64 sensels.
Desta forma obteve-se graficamente a tensédo sobre cada sensel como representado na Figura 33
b).

Neste grafico a condutividade de cada sensel (relagéo inversa da resisténcia) é representada
qualitativamente através de cores. Tal resultado indica que ainda que embora o material possua
aspecto homogéneo, devido as associagdes estruturais do material, 0 mesmo apresenta diferencas
resisténcia entre os sensels.

Portanto, para este estudo € necessaria a analise criteriosa do ponto escolhido, evitando o

deslocamento da amostra evitando comparacgdes de dados obtidos entre pontos diferentes.

Figura 33 — a) Sistema exercendo pressao sobre o conjunto matriz — sensor; b) Imagem obtida
durante teste de condutividade.
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Fonte: Préprio autor.

3.2 CARACTERIZACOES

3.2.1 Amostras A,B,C,D, E, FeG.

3.2.1.1 Resisténcia Elétrica em Funcdo da Pressao - Fonte de tensdo continua — eletrodos
superficiais 4x4cm?

Inicialmente, utilizando eletrodos de 4x4 cm? alimentados por uma fonte de tensao continua

de 5,116V, como descrito na sub secdo 2.4.1, foram realizadas as medidas de resisténcia elétrica
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de amostras com espessura de 1Tmm, em relagédo a pressao aplicada pelo equipamento Universal
Testing Machine (UTM), desenvolvido no laboratério LIEB.

A Figura 34 apresenta a forga aplicada pelo equipamento durante o ensaio. A leitura dos
valores de resisténcia dos pontos é feita no patamar de cada passo realizado, para que sejam
realizadas leituras apenas no periodo em que a prensa esteja parada e a pressédo sobre o material
estabilizada. O intervalo entre as pressdes aplicadas e a leitura dos dados é de 2 segundos. Os
resultados destes ensaios com os materiais com 250 (A), 275 (B), 300 (C) e 350 (D) phr sao

representados na Figura 35.

Figura 34 - Grafico forga ascendente e descendente em relagao ao tempo.
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Fonte: Préprio autor.

Durante a analise das amostras com diferentes concentracbes de cobre em suas
composicoes, amostras A, B, C e D. Nota-se que a partir da pressdo de 0,08 MPa as amostras
apresentam comportamento similar.

A amostra D, 350 phr, apresenta a sua regiao de percolagéo entre 0 e 0,1 MPa. A amostra
A, 250 phr, foi a que apresentou menor resisténcia e pequenas variagdes de sensibilidade durante
0 ensaio, enquanto a amostra com 350 phr saturou sua condutividade em pressao proxima a 0.3
MPa.

Observa-se na Figura 36 que sob tensdo DC a concentragédo de cobre nas amostras influi
na condutividade elétrica de forma inversamente proporcional, ou seja, a resisténcia elétrica
aumenta a medida que ha maior presenca de particulas de cobre no material.

Os resultados expostos na Figura 37 permitem a comparacao das amostras E, 350 phr com
adicao de alcool, F, 300 phr com adigéo de alcool e G, 350 phr com agente de cura na proporgéao
1:1.
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Figura 35 - Resisténcia em fungao da pressao das amostras A, B, C e D — eletrodos superficiais
4x4 cm?, tensao DC, modo leitura de 64 sensels, pressdes ascendente e descendentes.
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Fonte: Préprio autor.

Figura 36 - Resisténcia elétrica das amostras A, B, C e D, curvas de pressao ascendente —

eletrodos superficiais 4x4 cm?, tensédo DC.
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Fonte: Proprio autor.
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Figura 37 - Resisténcia em fungéo da presséo das amostras E, F, G — eletrodos superficiais 4x4
cm?, tensao DC, pressdes ascendente e descendentes.
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Ao comparar-se os resultados das amostras C, 300 phr sem adi¢cao de alcool, e F, 300 phr
com adigao de alcool, é possivel verificar que a presencga de alcool na sintese das amostras além
de diminuir a resisténcia inicial do compdsito, provoca também ao surgimento de patamares de
condutividade, nos quais a sensibilidade do material € variada.

Em relagédo as amostras D e E (ambas com 350 phr) tem-se que a adigéo do alcool (amostra
E) também reduziu a resisténcia elétrica inicial da amostra e proporcionou também a eliminagéo de
descontinuidades presentes na amostra sem adi¢ao de alcool.

As curvas de resisténcias obtidas no ensaio sob tensdo continua sob pressao ascendente,
podem ser observadas na Figura 38.
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Figura 38 - Grafico da resisténcia dos materiais em relagdo a pressao, curvas de pressao
ascendente — eletrodos superficiais 4x4 cm?, tensao DC.
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Fonte: Préprio autor.

As amostras A e C, 250 e 300 phr respectivamente sem adigdo de alcool, apresentam
resposta em relacéo a presséao satisfatorias, enquanto F contém descontinuidades, portanto neste
teste as amostras A e C apresentaram melhor resposta para o uso em sensores de pressao.

Nota-se a relagao inversa proporcionalidade estabelecida entre a concentragao de cobre e
a condutividade quando alimentado por fonte de tensdo em regime DC.

A adicdo de alcool nas amostras possibilitou a mistura de amostras com grande teor de
cobre, porém resultou em descontinuidades em sua curva caracteristica.

Foi analisada também a histerese mecanica das amostras para 0 caso em que a tensao
sobre as mesmas € de natureza DC. Para analise da histerese, utilizou-se como metodologia a
maxima diferenca entre as curvas ascendente e descendente, em relacdo a amplitude maxima da

condutividade do material, como na Equacéo (8).

H=AA

X 100%, (8)

max

sendo AA e a variagao de condutividade maxima e A,,4, 0 valor da maior condutividade da

amostra.
As relagdes de histerese obtidas estao dispostas na Tabela 3.

Tabela 3 - Histerese nas amostras A, B, C, D, E e F.
Amostra H
60,88%
18,45%
33,82%
82,22%
95,88%
46,39%

Fonte: Préprio autor.
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A amostra A apresentou histerese acima de 60%, ja os materiais C e F apresentaram e

menor histerese em relagéo as demais amostras. Todas as amostras apresentaram histerese.

3.2.1.2 Condutividade elétrica em relagdo ao tempo

Através do Medidor de Corrente Keythley 236 as amostras tiveram seus valores de corrente
monitorados quando submetidas a uma tensdo de 5 VDC. O grafico representado na

Figura 39 exibe os valores da condutividade elétrica das amostras em fungéo do tempo.

A amostra D, 350 phr sem adi¢ao de alcool, apresentou granulagao e o que dificultou sua

analise, portanto a partir deste ponto a amostra D ndo sera mais utilizada durante os testes.

Figura 39 - Condutividade Elétrica DC em funcéo do tempo.
1010 .

-
o
©
T
L

£
£
2]
© oh 3 :---Amostra Al ]
o 10%°F R e T O AmostraB| -
S : 1 Amostra C
° I —==Amostra E
g " Amostra F
14 4 s Amostra G
107 £ ."\____ 3
e e et Tt
‘”"ﬁ-l
J,‘
t B Tt R e EEECLLEE RIS P Y PN PV TEIEL ) T LY PV TY LTI TR
2 ~\.—. 4
10 € e —r—— e —— - ‘
0 100 200 300 400 500 600

Tempo (segundos)
Fonte: Préprio autor.

E possivel verificar que os materiais analisados, com excegdo da amostra C, apresentam
crescimento da condutividade elétrica ao decorrer do tempo.

Através deste levantamento pode-se constatar a melhora da condutividade elétrica da
amostra F em relagao a amostra C (ambos com a mesma concentragao de cobre, porém a primeira
com 10 vezes mais agente de cura).

Ao realizar anélise na estrutura atdmica do Polidimetilsiloxano (PDMS) e do alcool etilico,
verifica-se a possibilidade de ligagdo ou afinidade entre o oxigénio do polimero e a hidroxila do
alcool, como pode-se verificar na Figura 40. Tal ligagcao pode ser a causa da melhora na condugao

de corrente apresentada neste experimento.
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Figura 40 — a) Férmula do PDMS; b) Férmula do alcool etilico.
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Fonte: Adaptado dos sites Sigmaaldrich e UFRPE (acesso em 08/04/2019).

3.2.1.3 Impedéancia das amostras

Os resultados obtidos durante a caracterizagao de impedancia das amostras em relacao a
frequéncia sao representados nos graficos das Figura 41, Figura 43 e Figura 44.

As grandezas obtidas durante a caracterizagdo s&o: Condutividade AC, Reatancia e o
Modulo da Impedancia, todos em relagao a frequéncia.

A Figura 41, resultado da caracterizacao de condutividade AC, nesta observa-se que as
amostras com maior concentracédo de cobre apresentam maiores resisténcias em relagdo aos

demais para frequéncias menores de 10 kHz.

Figura 41 — Condutividade AC das amostras.
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Fonte: Préprio autor.

O conjunto para aquisicao de dados desenvolvido no LIEB é capaz de aplicar um sinal de
onda quadrada e realizar a leitura em cada sensel com a frequéncia de 78Hz, para uma matriz 8x8.
Na Figura 42 ha comparagao entre as amostras na frequéncia de 79,7Hz. As amostras
representadas pela cor azul sdo amostras que nao receberam adigao de alcool e as amostras que

receberam o alcool sao as representadas pela cor verde.
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Figura 42 - Condutividade AC (S/m) na frequéncia de 79,7 Hz
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Ao comparar as amostras C (sem alcool) e F (com alcool), ambas de mesma proporgéo de
condutor em sua composicao (300 phr), verifica-se que a amostra do material C apresenta menor
condutividade em relagdo a amostra F. Desta forma observa-se a influéncia do alcool na fase de
mistura durante preparacao das amostras.

A Figura 43 mostra a variagao da reatancia dos materiais na faixa de frequéncia de 1 a 100
kHz. Os valores da reatancia sao valores negativos, devido ao carater capacitivo do material, o que
€ esperado uma vez que ha um material ndo condutor entre placas condutoras, semelhante a

estrutura tradicional de capacitores.

Figura 43 — Reatancia das amostras.
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Fonte: Préprio autor.

A Figura 44 exibe os valores do médulo de impedancia calculados a partir da Equagéao (6)
em fungao da frequéncia do ensaio. Como o modulo é composto por parcelas da componente real
e imaginaria das impedancias, temos que o efeito capacitivo € reduzido em frequéncias maiores

que 500 Hz, dando ao circuito um carater de filtro passa-alta.
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Figura 44 - Médulo da impedancia das amostras.
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Fonte: Préprio autor.

3.2.2 Ensaio de Tensao - Deformacgao

Para o ensaio de tragao utilizou-se o equipamento Instron 3369 configurado para a norma
ASTM D882.

Os corpos de prova foram moldados com dimensdes diferentes das pré-estabelecidas pela
norma citada, definida pela forma disposta na Figura 45 a).As dimensdes utilizadas seguem o
padrao da Figura 45 b) e dispostas na Tabela 4.

A fim de utilizar as amostras originais em todos os testes elaborados, o numero de ruptura

das amostras foi reduzido para 2 testes por composigao.

Figura 45 — a) Corpo de prova em formato padrao ASTM D882 (sem escala); b) Formato para
corpo de prova utilizado.
a) b)
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Fonte: Adaptado de Mills (2007); Préprio autor.
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Tabela 4 - Dimensdes das amostras para ensaio Tensao-Deformacao.

Amostra L1 (mm) L2 (mm) L3 (mm)

A01 12 50 1.00
A02 12 50 1.00
B01 11 50 1.00
B02 12 50 1.00
co1 12 50 1.00
C02 12 50 0.97
EO01 13 50 1.00
E02 12 50 1.05
FO1 12 50 1.00
F02 12 50 1.00
Go1 12 50 0.90
Go02 12 50 0.90

59

Fonte: Préprio autor.

Durante o ensaio de Tensdo- Deformacgao, representado nas Figura 46 a Figura 51, os
materiais apresentaram comportamento tipico de um Elastémero.

Para o teste algumas considera¢des foram realizadas, como o descarte das amostras que
apresentaram tensdo de ruptura inferior a 70% da maior tensdo do mesmo material, uma vez que
ha a possibilidade de erro humano durante o processo manual de corte das amostras, o que pode

levar a sua ruptura prematura durante o teste.

Figura 46 - Ensaio tensdo-deformacao Amostra A (250 phr - sem alcool).
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Fonte: Préprio autor.



RESULTADOS E DISCUSSAO

Figura 47 - Ensaio tensdo-deformacao Amostra B (275 phr - sem alcool).
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Figura 48 -Amostra C (300 phr - sem alcool).
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Fonte: Préprio autor.

Figura 49 - Ensaio tensdo-deformagao Amostra E (350 phr -com alcool).
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Figura 50 - Ensaio tens&o-deformagao Amostra F (300 phr - ¢/ alcool).
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Fonte: Préprio autor.

Figura 51 - Ensaio tensdo-deformacao Amostra G (350 phr — sem alcool- excesso de agente de
cura).
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Fonte: Préprio autor.

Em todas as amostras ha pequenos trechos nao lineares nos intervalos dos primeiros 20%
de deformacao, o que indica a presenca do metal no compésito (ASKELAND, D. R., PHULE, P. P.;
2008).

Ao analisar a tensao de ruptura no ensaio, 0 aumento de cobre na amostra fez com que as
tensdes de ruptura aumentassem o que demonstra que a presenca do metal torna as amostras
mais rigidas.

A adigcao de alcool na amostra F (300 phr) a tornou mais ductil quando comparada a amostra
C (300 phr). A amostra F também apresentou parametros como moédulo de elasticidade e tenséo
de ruptura inferiores, porém a sua ruptura ocorreu apresentando maior deformacdo quando
comparado aos demais. Assim, através da analise dos dados, pode-se verificar indicios de que o
uso do alcool inferiu diretamente na ductibilidade do material.
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A resposta da amostra G (350 phr com agente de cura na proporgao 1:1) apresentada na
Figura 51, demonstrou que o uso excessivo de agente de cura torna o material pouco resistente a

tragao, uma vez que ha excesso de particulas de pequeno tamanho molecular.

3.2.3 Termogravimetria

Neste ensaio realizou-se a analise termogravimétrica (TGA) das amostras A, B, C, E, F e G.
Seus principais pontos de interesse estao dispostos na Tabela 5 e ilustrados na imagem resultante
do estudo das amostras A (200 phr), B (250 phr), C (300 phr) e flme de PDMS, exibida na Figura
52.

Durante a caracterizagao termogravimétrica € possivel acompanhar a massa e sua variagao
em relagdo a temperatura. Encontra-se na Tabela 5 dados obtidos através do ensaio.

Tabela 5 — Pontos importantes para analise de TGA.

Amostra Massa Presenga Onset Endset Pico de
(mg) de agua point (°C) point (°C) transicao
(°C)

A 11,5910 Nao 495,28 619,26 585,70

B 22,956 N&o 499,35 618,65 577,99

C 10,2430 Nao 492,64 615,72 575,82

E 12,6540 N&o 509,00 578,85 611,15

F 9,2270 Nao 488,56 574,31 614,46

G 15,0810 N&o 454,67 593,19 519,11

Filme puro (H) 14,5610 Nao 464,07 555,70 514,65

Fonte: Préprio Autor.

Figura 52 - TGA das amostras A, B, C e flme PDMS.
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Fonte: Préprio autor.

Com o auxilio do programa Universal Analysis 2000 fornecido pela TA Instruments foi criada
a Figura 53 para avaliagdo do comportamento térmico dos materiais com variados teores de cobre.
Nas amostras que utilizaram alcool em seu processo de preparac¢ao, o ensaio revela que a

massa de residuo € maior a medida que seu teor de cobre aumenta.
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As analises de DTG (Derivada termgravimétrica) permitem verificar que n&o houve variagao

de massa em temperaturas inferiores a 200°C, o que indica ndo haver a presenca de umidade no

material em analise.

Através dos resultados dispostos nas Figura 53 e Figura 54, pode-se verificar a nao

influéncia do uso do alcool etilico nas propriedades térmicas do material, uma vez que os materiais

com e sem a presencga do adicional apresentam comportamentos semelhantes até a temperatura

de 400°C.

Figura 53 - TGA das amostras de 300 phr de cobre C (sem alcool) e F (com alcool).
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O grafico da Figura 54 mostra que material polimérico em desenvolvimento ndo apresenta

interagdes ou alteragdes significativas até a temperatura de 200°C, o que torna valido o método de

fabricacao utilizado e seu uso em temperatura ambiente.
Figura 54 - TGA das amostras A, B, C, E, F, G e filme de PDMS.
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3.2.4 Microespectroscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Com a finalidade de analisar a dispersao do cobre em meio a matriz polimérica de PDMS as
Figura 55 e Figura 56 contém o MEV referente as amostras A, B e C.

E possivel notar que & medida que o teor de cobre das amostras aumenta, menor é a lacuna
entre as particulas imersas no material. Para efeito comparativo a Figura 56-b apresenta a matriz
polimérica pura.

Para analisar a influéncia da adigdo de alcool na dispersédo do sdlido, a Figura 57 exibe as
particulas de cobre imersas na matriz polimérica PDMS das amostras C (300 phr sem adigédo de
alcool), E (350 phr com adigao de alcool), F (300 phr com adigao de alcool) e G (350 phr com agente
de cura na proporgao 1:1).

Verifica-se que nas amostras com adigéo de cobre e concentragao de 350 phr e 300 phr, as
particulas de cobre estdo mais revestidas pelo polimero em relacdo as demais. Desta forma pode-
se concluir que a adigdo de alcool durante o processo de fabricagdo apresenta indicios de agente
plastificante, o que garante maior penetragcdo da matriz polimérica nas lacunas das particulas do
cobre, melhorando assim o revestimento das mesmas. Na Figura 57-d, observa-se que o excesso

de agente de cura proporciona um aspecto rugoso na matriz polimérica do material.

i

10

Fonte: Préprio autor.
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10 pm

Fonte: Préprio autor.

Figura 57 - Particula de cobre. Amostras a) 300 phr s/ alcool, b) 350 phr com alcool, c) 300 phr
com alcool, d) 350 phr sem alcool e agente de cura 1:1.

a) | D)

Date :12 Dec 2018 FEIS-UNESP
Time :15:44:08 Mag= 10.00 KX

Fonte: Préprio autor.



RESULTADOS E DISCUSSAO 66

A Figura 58 exibe os perfis laterais das amostras em analise. Ao analisa-las verifica-se que
as técnicas utilizadas para fabricagdo dos sensores resultam em pequena ou nula decantagcédo do

cobre, formando pouca ou nenhuma camada isolante no material.

Figura 58 - MEV da ruptura das amostras a) A, b)B, c)C,d)E, e) F.

200 pm

200 pm 5 ) 200 pm

100 um

Fonte: Préprio autor.
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3.2.5 Condutividade Elétrica em relagao a pressao — Tensao pulsada

3.2.51 Fonte de tenséo pulsada — eletrodos superficiais 4x4 cm?

Amostras com concentragdes de 200, 225, 250, 275 e 300 phr e Tmm de espessura, foram
submetidas a caracterizagao de resisténcia em relagao a pressao. Durante o ensaio o circuito de
aquisi¢ao foi configurado no modo de leitura para 64 sensels.

Os resultados do ensaio estdo dispostos na Figura 59. Estes mostram que as curvas de
pressdo ascendente, quando sob pressao inicial nula, tem resisténcia elétrica da ordem de Mega
ohm e decrescente de acordo com o aumento da concentragdo de cobre no material.

A amostra com concentragado de 200 phr apresenta resisténcia elétrica superior as demais
amostras quando sob as mesmas condi¢oes.

As curvas de pressodes descendentes indicam que todas as amostras apresentam histerese
devido ao acumulo de energia no material.

A Figura 60 reune os todas as curvas de pressao ascendente obtidas no ensaio, sua analise
pode ser realizada pelo meio da divisdo do teste em intervalos de pressao.

No intervalo de 0,05 a 0,2 MPa, a medida que € aumentada a presencga de cobre na amostra,
mais suave € a transicdo da regidao de percolagdo, ou seja, ha inferéncia na sensibilidade do
material.

Entre 0,2 a 0,3 MPa a relacéo de cobre e resisténcia da amostra é proporcional, pois quanto
maior a concentracao de cobre, com excegao 200 phr, maior a resisténcia elétrica apresentada pelo
composito. Tal fendmeno demostra que a condutividade elétrica no material ndo ocorre somente
através do contato entre as particulas.

A partir de 0,3 MPa a medida que é aumentada a pressao, todas as amostras, com exceg¢ao

200 phr, apresentam reducéo na resisténcia elétrica.
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Figura 59 — Resisténcia em fungéo da pressédo das amostras de diferentes concentragdes —
eletrodos superficiais 4x4 cm?, tensao pulsada, modo leitura de 64 sensels.
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Figura 60 - Grafico da resisténcia média dos materiais em relagdo a pressdo ascendente —
eletrodos superficiais 4x4 cm?, tensao pulsada, modo leitura de 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.

3.25.2 Fonte de tensdo pulsada — eletrodos superficiais 1x1 cm?

Com a finalidade de reduzir interferéncias causadas por superficies irregulares e ma
distribuicdo de cobre na amostra, foi produzido um novo teste utilizando as mesmas amostras do
procedimento anterior, porém, com eletrodos de 1x1 cm. O modo de leitura mantém-se ajustado
para 64 sensels.

Os resultados do teste sédo representados pelas Figura 61 e Figura 62, indicam que as
amostras apresentam resisténcia elétrica entre as ordens de grandeza de Mega a dezenas de ohms
para o intervalo de pressao entre 0 e 2,5 MPa.

Através da analise, nota-se que a sensibilidade do material pode ser ajustada de acordo com
a concentracao do condutor disperso nas amostras, isto fica explicito no intervalo de 0.5 a 1.5 MPa.

E notavel a relacéo de inversa proporcionalidade entre o cobre presente na amostra e sua
resisténcia elétrica. Tal relacdo é também mencionada no trabalho de Stassi et al. (2013).
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Figura 61 - Resisténcia em fungao da pressao das amostras de diferentes concentragdes —
eletrodos superficiais 1x1 cm?, tensao pulsada.
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Figura 62 - Grafico da resisténcia média dos materiais em relagéo a pressao ascendente —
eletrodos superficiais 1x1 cm?, tenséo pulsada, modo leitura de 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.
3.2.5.3 Fonte de tensao pulsada — eletrodos em estrutura interdigital

Diferentemente das estruturas de eletrodos superficiais utilizadas no trabalho de Stassi et.
al. (2012), as Figura 63 e Figura 64 mostram que o uso de estruturas interdigitais para o contato
entre a amostra e o circuito, resultam em diferentes valores de resisténcia, uma vez que a corrente

percorre um caminho diferente do compdsito, como descrito na Figura 22 e um maior controle da

sensibilidade do material.
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Figura 63 - Grafico da resisténcia das amostras — estrutura interdigital, 1x1 cm?, modo leitura de

64 sensels.
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Todas as amostras apresentaram histerese, porém, com uso do eletrodo interdigital, o
intervalo de 2 segundos entre os passos e a leitura da resisténcia, foi suficiente para que as

amostras correspondentes a 200, 225 e 275 phr retornem a resisténcia inicial do ensaio.

Figura 64 - Grafico da resisténcia dos materiais em relagdo a pressdo ascendente — estrutura
interdigital, 1x1 cm?, modo leitura de 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.

Na Figura 64 pode-se verificar que no intervalo entre 0,5 MPa e 2 MPa os materiais com
225, 250, 275 e 300 phr apresentam reposta satisfatéria para implementagdo como sensor de
pressao. A amostra com concentracido de 200 phr apresentou, dados insatisfatérios para sua

aplicagao como sensor devido as descontinuidades presentes em sua resposta.

3.2.6 Influéncia da espessura do material na condutividade

Com a finalidade de correlacionar a influéncia da espessura do material na resisténcia
elétrica, quando sob presséo.

Foram analisadas amostras com concentracédo de 300 phr, sem adic&o de alcool, proporgao
de 1:10 de agente de cura e diferentes espessuras.

Para este ensaio utilizou-se eletrodos superficiais de 1x1 cm? e o circuito de leitura
configurado para 64 sensels.

Embora, na Figura 65, as curvas referentes aos materiais com 0,63 e 0,97 mm tenham

valores proximos, os resultados mostram que a variacdo de espessura influi diretamente na
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resisténcia elétrica do compdsito quando sob pressao pois quanto maior € a espessura da amostra
menor sera a sensibilidade do material.
Nota-se também que todas as amostras variam a magnitude de sua resisténcia das ordens

de Mega a dezenas de ohms no intervalo de pressao analisado.

Figura 65 - Variacao da resisténcia em amostras de diferentes espessuras, curvas de pressao
ascendente- estrutura interdigital, 1x1 cm?, modo leitura de 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.
No caso das amostras de 0,77 mm ambas possuem respostas de pressao nao coincidentes
devido ao modo aleatdrio da organizagao estrutural adquirido durante o processo de fabricagao.
Através desta é evidente que materiais com mesma espessura podem apresentar respostas

distintas.

3.2.7 Testes de repetibilidade

3.2.71 Respostas nos primeiros ciclos de compressao

Para verificar o comportamento da amostra em seus primeiros ciclos de compressao, foi
desenvolvida uma série de amostras denominada por C5. As amostras que compde este grupo
possuem concentragédo de 300 phr de cobre, proporcao de 1:10 de agente de cura, sem adigao de

alcool. As espessuras das amostras analisadas estao descritas na Tabela 6.
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Tabela 6 -Espessura das amostras C5, 300 phr.

Amostra Espessura (mm)
C51 1,08
C52 1,12
C53 1,24

Fonte: Préprio autor.

Os resultados apresentados nas Figura 66,Figura 67 e Figura 68, mostram que durante os
5 primeiros ciclos de pressédo ascendente em que cada uma das amostras foi submetida, os valores
de resisténcia elétrica apresentados sao diferentes quando relacionados aos demais ciclos. Este
fendmeno é também constatado em material similar a base de Nanotubos de Carbono e Poliuretano

no trabalho de Zhai et al. (2015).

Figura 66 - Grafico da resisténcia amostra C51 nos 5 primeiros ciclos, ascendente — eletrodo
superficial, 1x1 cm?, modo leitura de 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.
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Figura 67 - Grafico da resisténcia amostra C52 nos 5 primeiros ciclos, ascendente — eletrodo
superficial, 1x1 cm?, modo leitura de 64 sensels.
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Figura 68 - Grafico da resisténcia amostra C53 nos 5 primeiros ciclos, ascendente — eletrodo
superficial, 1x1 cm?, modo leitura de 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.

3.2.7.2 Repetibilidade

Com a finalidade de evitar os efeitos causados pelos primeiros ciclos de compressao, uma
amostra com concentracédo de 300 phr, agente de cura em proporcao 1:10, sem adigédo de alcool e
1 mm de espessura foi submetida a uma série inicial de 50 ciclos de compressdes e
descompressdes com pressdo maxima de 5 MPa.

As caracterizacbes desta etapa foram realizadas para duas configuracées do circuito de
aquisicao, nesta etapa utilizou-se o eletrodo do tipo superficial de 1x1 cm?2.

Na primeira configuragéo a leitura é adequada para matriz composta por 64 sensels (matriz
8x8) e na segunda, para matriz composta por 256 sensels (matriz 16x16). As curvas de resisténcia
em relacado a pressao ascendente em que a amostra foi submetida a uma série de 10 repeticoes
representadas pela Figura 69, modo de leitura para 64 sensels e Figura 70, modo de leitura para

256 sensels.
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Figura 69 — Repeticdo de ensaio em amostra sob pressédo ascendente com 300 phr de cobre,
eletrodo superficial de 1x1 cm2-modo leitura de 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.

Figura 70 Repeticdo de ensaio em amostra sob pressao ascendente com 300 phr de cobre,
eletrodo superficial de 1x1 cm?-modo leitura de 256 sensels.
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Fonte: Préprio autor.

Através do programa Minitab® foram gerados graficos do tipo Boxplot com base nos dados
obtidos durante os ensaios. Os graficos das Figura 71 e Figura 72 correspondem respectivamente

a analise estatistica para o circuito configurado para leitura em 64 e 256 sensels.
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Figura 71 - Grafico boxplot para analise estatistica da repetibilidade - 64 sensels.
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Fonte: Préprio autor.

Figura 72 - Grafico boxplot para analise estatistica da repetibilidade - 256 sensels.
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Fonte: Préprio autor.

Ao realizar-se os ensaios com diferentes configuragcdes para o modo de leitura, a frequéncia
em que cada sensel é ativado também é alterada. Tal fendbmeno apresentou influéncia direta na
repetibilidade da resposta do material quando sob pressdo ascendente.

De forma geral, para o circuito de leitura na configuragdo de 256 sensels, obteve-se maior
repetibilidade nas respostas resistivas das amostras.

Outro fator associado € o intervalo de pressdo em que ocorre a leitura. A confiabilidade da
repeticado diminui a partir da pressao de 0,8 MPa para o caso de 256 sensels, enquanto para o
circuito para 64 sensels nao apresenta resultados satisfatérios uma vez que o grafico referente a

esta, exibe grande variancia entre os resultados e também pontos de dispersao.



RESULTADOS E DISCUSSAO 9

3.2.7.3 Influéncia do tempo na repetibilidade
e Ensaios com intervalo de 45 dias

Ensaios foram realizados com trés amostras do material em estudo com 300 phr de cobre,
propor¢cao de agente de cura de 1:10 e espessura de 1 mm, com a finalidade de verificar a
repetibilidade das respostas do compdsito em um intervalo de 45 dias. Os resultados obtidos sédo
representados nas Figura 73 e Figura 74 e, ambos realizados utilizando-se eletrodos de 1x1cm e

modo de leitura de 256 sensels.

Figura 73 — Resisténcia x pressao, curva de pressao ascendente, eletrodo superficial de 1x1 cm?
a) dia 01; b) dia 45.
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Fonte: Préprio autor.

Ao analisar os resultados obtidos através do ensaio, nota-se diferenga significativa entre os
resultados, tal fato pode ser dado pelo armazenamento indevido da amostra. Constata-se que a
armazenagem em local rico em oxigénio, pode levar a oxidagao das amostras, prejudicando assim
a resisténcia das mesmas. Tal fendmeno é indesejado para aplicagdo do material como sensor de

pressao, portanto para seu uso é indicado o armazenamento adequado do mesmo.
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Figura 74 — Resisténcia x pressao, curva de pressao descendente, eletrodo superficial de 1x1 cm?
a) dia 01; b) dia 45.
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Fonte: Préprio autor.

e Repeticbes consecutivas

Nesta etapa é selecionada a uma amostra de 300 phr, agente de cura em 1:10 e 1 mm de
espessura. A amostra, armazenada em local adequado, € analisada diariamente pelo periodo de
10 dias consecutivos. Os ensaios foram realizados com intervalo minimo de 24 horas e em
ambiente de temperatura controlada a 26 °C. As curvas caracteristicas obtidas durante este ensaio

sao exibidas na Figura 75.

Figura 75 - Resisténcia x pressao, curva de pressao ascendente em ensaios diarios, eletrodo
superficial de 1x1 cm?, modo de leitura para 64 sensels
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Fonte: Préprio autor.

Ha variagao nos valores de resisténcia obtidos a cada pressao exercida. Este resultado deve
ser considerado no emprego do material para uso em determinadas faixas de pressao.
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e Precisado do sistema
Este teste foi realizado com a finalidade de verificar a variacdo do valor de resisténcia medido
enquanto a amostra esta sob mesma pressao.

Os valores de pressao exercidos em cada série sdo representados na Tabela 7.

Tabela 7 - Pressao exercida em cada série de repetigao.

Série Pressao (MPa)
1 0,5
2 1,0
3 1,5
4 2,5

Fonte: Préprio autor.

O equipamento UTM exercera 4 séries de compressao e descompressao. No instante em
que a pressao desejada € atingida, nos picos representados no esquema da Figura 76, é realizada
leitura da resisténcia. Os valores medidos sao exibidos no grafico da Figura 77.

A amostra utilizada possui 1Tmm de espessura, 300 phr, e agente de cura na proporg¢ao 1:10.

Figura 76 — Forgas iguais em repeticdes sucessivas para o caso de 2,5 MPa
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Fonte: Préprio autor.
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Figura 77 — Valores de resisténcia obtidos durante 4 séries com diferentes valores de presséo,
eletrodo de 1x1 cm?, modo de leitura 64 sensels.
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Os resultados na Figura 77, mostram que para uma mesma pressao aplicada ha diferentes
valores de resisténcia associados.

Nas séries que possuem pressao maxima de 0.5, 1, 1.5 e 2.50 MPa apresentam a tendéncia
de reducédo da resisténcia do material de que a medida aumenta a pressao sobre a mesma.

Ja durante o ensaio em que a forga atinge o patamar de 2 MPa, além de haver aumento nos
valores da resisténcia elétrica do material, os resultados sdo semelhantes aos obtidos sob a forga

de 0.5 MPa. Tal comportamento pode limitar a faixa de presséao para aplicagao do sensor.
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4 CONCLUSAO

Neste trabalho foi possivel verificar a influéncia direta do teor de cobre na resisténcia elétrica
do material para todas as formas de estimulo ou pontas de prova utilizadas. Foi verificado que a
sensibilidade e faixa de pressao em que este material pode ser utilizado, podem ser modificadas
conforme a concentracdo de cobre presente no mesmo.

Observou-se também a reducgao da resisténcia elétrica das amostras em que houve a adigéo
de alcool quando comparadas as de mesmo teor de cobre sem adigdo do produto. Além disto tal
adicdo influenciou na diminuicado da tensao de ruptura do material e proporcionou maior deformacéao
das amostras analisadas, apresentando assim indicios de que o alcool atuou como agente
plastificante.

As figuras obtidas através do MEV mostram que a presencga de alcool durante a etapa fabril
permitiu um melhor encapsulamento das particulas de cobre presentes nas amostras.

Ao analisar-se as figuras obtidas pelo MEV, pode-se validar o processo de fabricagao
utilizado, uma vez que nao houve grandes aglomeragdes e também pouca decantagdo de material
condutor em meio a matriz polimeérica.

Ainda sobre as amostras que tiveram o alcool como agente facilitador da mistura, as
caracterizagdes termogravimétricas ndo apresentaram alteragdes significativas, indicando assim
que apos a etapa fabril ndo ha mais a presenca do agente no material.

As caracterizagcbes de resisténcia em relacdo a pressao, as amostras apresentaram
histerese. Para as amostras em que houve o0 uso de alcool em sua fabricacdo, a histerese
apresentada foi maior, o que apesar de seus beneficios, torna o uso da técnica inviavel, uma vez
que a histerese € um fendbmeno indesejado para sensores de uso dinamico.

Durante o manuseio do material Cu-PDMS notou-se que o mesmo deve ser armazenado
corretamente para que n&o haja oxidagdo, uma vez que tal fenédmeno influi diretamente sobre a
resposta do material, recomendando assim o uso do material encapsulado.

O uso de diferentes circuitos para aquisicao dos dados de resisténcia elétrica e a analise da
resisténcia elétrica variando-se a frequéncia do sinal, demonstram que o material pode apresentar
diferentes respostas quando sob diferentes estimulos. Portanto para a finalidade de uso deste
material como sensor de pressio, deve-se considerar o numero de sensels e as frequéncias de
leitura dos mesmos.

Considerando-se a facilidade no processo de fabricacao, a faixa de pressédo que pode ser
empregada e a sensibilidade do material, escolheu-se para uma caracterizacao mais aprofundada
amostras com o teor de cobre de 300 phr, agente de cura na proporgédo de 1:10 e 1 mm de

espessura.
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Ao realizar os testes de repetibilidade, pode-se constatar que durante os primeiros ciclos de
compressao, o material apresenta grandes variagcbes em sua resisténcia elétrica, desta forma,
estabelece-se a necessidade do emprego de ciclos de compressao prévios.

Os valores obtidos em caracteriza¢des de pressao indicam que para uma mesma pressao o
material apresenta diferentes valores de resisténcia elétrica, o que influi diretamente na
repetibilidade das respostas do sensor em questao.

Para diferentes valores de pressao o material estudado apresentou iguais valores de
resisténcia elétrica, fazendo com que sua aplicagcdo deva ser previamente estudada, o que limita
sua utilizacdo em grandes faixas de presséo.

Quanto ao uso como sensor on/off o material € recomendado para tal aplicagéo
apresentando apenas restrigdes provenientes de sua histerese mecanica.

Como futuros trabalhos existe a possibilidade da adicdo de polianilina a matriz polimérica,
também como o uso de nanotubos de carbono ou grafeno para confec¢gdo de novos sensores de

pressao a base de PDMS.
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Data de fabricagdo: 29/11/2016

Prazo Validade: 12 meses

Técnico Quimico Responsével: Bruna Becker da Silva — CRQV 05408283
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