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Resumo: O objetivo deste trabalho é investigar a expansdo térmica durante ciclos térmicos de dois tipos de
monofilamentos de poliamidas, através do método o método de Correlagdo de Imagens Digital (DIC). Cada ciclo
consistiu em um aquecimento linear da temperatura de 30°C até 100°C e um resfriamento de 100°C até 40°C. Foram
realizados 4 ciclos térmicos com cada amostra de poliamida. Uma camara térmica foi concebida com o intuito
submeter as amostras de poliamida ao ciclo térmico. Durante os testes, imagens do corpo de prova foram capturadas
a cada 10 segundos. Estas imagens foram processadas usando um software de Correlacéo de Imagens que gerou os
campos de deslocamento dos monofilamentos. Com esses campos de deslocamento foi possivel determinar as
expansoes térmicas e a variacao do coeficiente de expansdo de térmica longitudinal das fibras de poliamida. Testes de
Anélise Termogravimétrica (TGA) e Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) foram realizados nas poliamidas
para caracterizacdo do material estudado.

Palavras-chave:Poliamida, Correlacdo de Imagens Digital, Expanséo térmica.

1. INTRODUCAO

Nos Ultimos anos, atuadores fabricados com monofilamentos de poliamida comercial (fios de pesca de nylon) vém
sendo estudados para a sua aplicacdo como musculos artificiais devido a sua eficiéncia superior em comparagdo a
outros materiais ja estudados (Aziz et al., 2017; Haines et al., 2014; Yang et al., 2016; Sharafi et al., 2015; Cherubini et
al., 2015). Estudos recentes demonstraram que esses materiais possuem um desempenho bastante satisfatério, com a
densidade de energia atingindo 2,63 kJ/kg, que é bastante superior a densidade de energia produzida por musculos
esqueléticos naturais, 39 J/kg (Aziz et al., 2015). Os atuadores sdo caracterizados como sendo materiais que ao serem
estimulados externamente (através de variagdo de pressdo, temperatura, etc.), sofrem mudanga de volume ou geometria
(Stoychev et al., 2016). Devido a esse fato, uma descri¢cdo da variacdo da expansdo térmica do material na faixa de
temperatura maior do que a analisada na literatura (Wypych, 2016) é de vital importancia para a analise do
comportamento destes atuadores fabricados de monofilamento de poliamida.

A expansdo térmica é uma propriedade critica dos materiais, e representa a estabilidade dimensional do material
quando este esta sob carga térmica. Essa propriedade depende da temperatura, da composicao do material (no caso dos
polimeros, copolimeros ou homopolimeros, cristalinidade, taxa de umidade presente) e de seu processo de fabricagdo.
Valores para este coeficiente estdo definidos na literatura para pequenas faixas de temperatura (Choy et al., 1985; Choy
etal., 1981).

Alguns dos métodos convencionas utilizados para a medicdo da expansao como os dilatdmetros, extensometria e a
Anélise Termomecanica (TMA) sdo baseados no contato com o material a ser analisado, 0 que pode vir a ser um
empecilho com alguns polimeros (Lee et al., 2016; Bing et al., 2009). Recentemente, o0 método de Correla¢do de
Imagens Digital foi utilizado para medir o coeficiente de expanséo térmica de filmes poliméricos (Lee et al., 2016) e
corpos de provas tubulares de aco (de Strycker et al., 2010). Avancos técnicos do método foram estabelecidos para a
medi¢do de pequenas deformagdes térmicas (de Strycker et al., 2010; Wang et al., 2013; Pan et al., 2002). Comparando
com outras técnicas para medir a deformacdo térmica, o DIC oferece diversas vantagens, tais como: 1) arranjo
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experimental simples e facil preparacdo do corpo de prova; 2) baixa vulnerabilidade ambiental; 3) sensibilidade de
medicdo flexivel e resolucéo espacial ajustavel (Bing et al., 2009).

Este estudo adotou o método DIC para a estimativa das deformagdes e do coeficiente de expansdo térmica
resultantes da variacdo de temperatura nos fios de poliamida. Dois tipos de monofilamentos de poliamida foram
submetidos a 4 ciclos de aquecimento (30°C até 100°C) e resfriamento (100°C até 40°C) cada um. Imagens dos corpos
de prova foram capturadas a cada 10 segundos para a realizacdo da Correlacdo de Imagens. O método DIC forneceu os
campos de deslocamento das poliamidas, que foram utilizados para a determinacdo da expansdo térmica do material na
faixa de temperatura estudada.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1. Caracterizagdo das poliamidas

Neste trabalho foram utilizados dois tipos de fio de poliamida, um da marca Ekilon Crystal de 0,8 mm de didmetro
(Nylonl) e outro da marca Daiyama Max Force de 0,66 mm de didmetro (Nylon 2). Os nylons foram submetidos a
analise termogravimétrica (TGA) e a Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) para caracterizacdo do material.
Antes das analises 0s materiais ndo foram submetidos a nenhum tratamento térmico.

A estabilidade térmica e o perfil de degradacdo dos nylons foram estudados por TGA. Para a realizagdo destas
analises, cerca de 15,0 mg de amostra foram analisadas sob atmosfera de nitrogénio, na faixa de temperatura de 25°C a
700°C e taxa de aquecimento de 10°C/min. O equipamento utilizado foi o0 TGA Q500 da TA Instruments.

As andlises de DSC foram determinadas no equipamento Instruments Q-1000 sob o fluxo de Nz de 50 ml/min,
taxa de aquecimento de 5°C/min, na faixa de 25°C a 300°C. Para a realizagdo destas andlises, foram pesados em
balanca analitica 8 mg (x 0.2mg) dos materiais.

2.2. Correlacdo de Imagens Digital

A disposicdo experimental se deu da seguinte forma, o corpo de prova foi posicionado em um aparato dentro de
uma camara de temperatura controlada, fabricada de madeira balsa, teflon e 1a de vidro, ilustrado na Fig. 1. O aparato
consistiu no posicionamento da poliamida em um canal, para permitir o livre movimento do corpo de prova em uma
Unica dire¢do, durante os testes. Uma de suas extremidades foi engastada no aparato e a outra extremidade deixada livre
para movimentos horizontais (Fig. 1-b). A parte frontal da cAmera foi fabricada com vidro temperado transparente para
a captura de imagens do corpo de prova usando uma cdmera CCD (Charged Couple Device) de alta resolucéo da Sony
modelo XCD-SX900 (1280 x 960 pixels) com lentes C-Mount10xZoom fixada a uma distancia constante do aparato. A
temperatura durante os testes foi variada com o auxilio de uma resisténcia da marca Omega modelo SRFG 809/10
durante o aquecimento e resfriada utilizando placas de Peltier. O ciclo térmico foi controlado com a plataforma de
prototipagem eletr6nica de hardware livre Arduino e 2 termopares do tipo K ligados a ele. Os dados foram armazenados
no computador.
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Figura 1. (a) Arranjo Experimental; (b) Aparato.

Inicialmente, no procedimento experimental, a regido central dos corpos de prova foi submetida a uma pintura
branca em toda sua superficie, seguida da aplicacéo de spray preto, gerando assim, um padréo aleatério necessario para
a realizacdo da Correlagdo de Imagens Digital. Esta regido abrangia 2 mm de comprimento do corpo de prova. A
temperatura da camera contendo o corpo de prova foi elevada da temperatura ambiente 30°C até a temperatura de
100°C, numa taxa de 20°C/min e depois resfriada até 40°C, caracterizando assim, um ciclo térmico. Foram realizados 4
ciclos térmicos com cada amostra de poliamida, foram utilizadas 4 corpos de prova de poliamida de cada tipo de Nylon.
Durante os ciclos térmicos foram capturadas imagens pela cdmera de alta resolucdo a cada 10 segundos.
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As imagens gravadas foram processadas usando um programa de Correlacdo de Imagens Digitais, objetivando a
obtencdo dos campos de deslocamento dos corpos de prova durante o ciclo térmico. Com os campos de deslocamento
gerados, foram obtidos a deformacéao dos corpos de prova e o coeficiente de expansdo térmica.

Na Figura 2 pode ser observada a deformacédo sofrida pelo corpo de prova durante o ciclo térmico. A Figura 2 a)
foi capturada na temperatura de 30°C e a Fig. 2 b) na temperatura de 100°C. Nota-se que 0s pontos dentro da area
destacada pelo retangulo vermelho estdo mais proximos entre si e 0s pontos do padrao aleatério estdo mais estreitos na
imagem capturada a 100°C em relagdo aos pontos da imagem capturada a 30°C. A regido dos corpos de prova
apresentada nas Fig. 2 a) e Fig. 2 b) possui 1,05mm de comprimento e 0,38mm de largura. O valor desta deformacéo foi
calculado com a Correlagdo de Imagens Digital.

b)

Figura 2. Imagem do corpo de prova de Nylon 1 capturada na temperatura de a) 30°C e b) 100°C
3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo os resultados dos testes de caracterizacdo realizados nos fios de poliamida sdo expostos. A Figura 3
mostra o perfil de degradagio para o Nylon 1 e 2. E observado para as duas amostras uma perda de massa inicial
(Regido A) de aproximadamente 4% e 3% referente a &gua absorvida pelo Nylon 1 e 2, respectivamente. A presenca de
agua na estrutura do nylon pode atuar como plastificante, o que por sua vez pode alterar algumas propriedades do
polimero (Aziz et al., 2017). Os valores da temperatura inicial de degradacdo (Tonset, Regido B) para dois polimeros
estdo bem préximos, aproximadamente em 398 °C, conforme indicado na Fig. 3.
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Figura 3. Curva termogravimétrica das amostras de Nylon 1 e 2.

As curvas de calorimetria estdo apresentadas na Fig. 4. A curva de aquecimento exibida é referente a segunda
corrida de aquecimento, eliminando assim a historia térmica do material. A microestrutura do material polimérico e
suas propriedades, como exemplo a rigidez, podem ser alteradas por tratamentos térmicos e mecanicos. Logo, faz-se
necessario identificar a temperatura inicial de degradacéo e as temperaturas das transi¢des térmicas do polimero, como
temperatura de fusdo cristalina (Tm) e temperatura de cristalizacdo (Tc).

Na curva de aquecimento foi observado a temperatura de fusao cristalina (Tm) e o calor de fusao (AHf) para os
dois polimeros. O pico de fusdo cristalina do Nylon 1 indica a presenca de dois tipos de cristais, referente a forma y que
funde a temperaturas menores (Tmi1), € outra referente a forma cristalina o que funde a temperaturas maiores (Tm2). Para
o Nylon 2 foi observado um unico pico de fusdo cristalina atribuido a forma cristalina a (Liu et al., 1999).
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Outra informacédo importante extraida da curva de aquecimento é a temperatura de transigdo vitrea (Tg), para
qual foi observado que os dois nylons apresentaram valores de temperatura bem proximos, sendo 48 °C e 49 °C para o
Nylon 1 e 2, respectivamente. A partir dessa temperatura as cadeias de polimero adquirem mobilidade e tempo para
responder a solicitagdes mecanicas; 0 oposto ocorre a temperaturas menores, onde 0s polimeros estdo no estado vitreo,
sem mobilidade (Canevarolo, 2006).

Durante o resfriamento do polimero, é observado um evento exotérmico referente a cristalizacdo do nylon. O
Nylon 1 cristaliza em 164 °C, ja o Nylon 2 cristaliza a temperaturas maiores, 173°C. Essas diferencas implicardo no
tratamento dado a fibra durante a torsdo. Principalmente quando se deseja minimizar o efeito de recuperacéo elastica ou
ainda favorecer as propriedades mecénicas submetendo o nylon a um recozimento, aquecendo-o a uma temperatura
acima da temperatura de Tg e abaixo da Tm.
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Figura 4. Curvas de DSC dos corpos de prova de a) Nylon 1 e b) Nylon 2

Os proximos resultados sdo referentes aos testes realizados na cdmera térmica, que foram analisados utilizando o
método de DIC. Na Figura 5 pode-se observar o comportamento da deformacéao longitudinal (ex) dos corpos de prova
durante 4 ciclos de aguecimento e resfriamento de 4 corpos de prova do Nylon 2. Ambos os tipos de nylon, Nylon 1 e
Nylon 2, testados exibiram o mesmo comportamento ilustrado na Fig. 5. O primeiro ciclo representa o historico térmico
do processo de fabricagdo em que os monofilamentos foram submetidos. Podemos observar que em todos os corpos de
prova hd uma tendéncia a estabilizar a deformagdo na medida que ciclos térmicos sdo aplicados. A deformagdo
longitudinal se torna negativa apds a temperatura superar a faixa de transicdo vitrea dos materais (48°C). A Tg é
acompanhada por uma mudanga na capacidade calorifica (relagéo entre a quantidade de calor fornecida a um corpo e a
variacdo da temperatura observada neste) do material. Ao passar por essa transi¢cdo o polimero ganha mobilidade, ou
seja, partes das cadeias poliméricas que antes ndo tinham a capacidade de se mover, sofrem mudanca estrutural de
rigido para flexivel, e assim hd uma mudanga na capacidade calorifica do material. (Mark, 2014; Choy et al.,1985).

A variagdo da deformagdo observada entre os corpos de prova pode ser explicada pela quantidade de dgua presente
em cada amostra testada antes dos ciclos, dado que os testes foram realizados em dias diferentes. Confome Choy et al.
(1985), a 4gua funciona como um plastificante e a sua absorcdo pode gerar uma queda de até 80°C na temperatura de
transicdo vitrea do nylon. Sendo 87°C o valor da Tg do nylon seco e 0°C, quando este esta encharcado com 6,4% de
agua (Choy et al.,1985; Canevarolo, 2006). O efeito de absorcdo de &gua pelo nylon é natural e acontece quando o
material é exposto ao meio ambiente. As moléculas de &gua absorvidas interagem fortemente com 0s grupamentos
amida do nylon por meio das ligagdes de hidrogénio, que passam a substituir as fortes interacfes existentes entre as
cadeias de nylon, podendo diminuir algumas propriedades mecénicas. A fim de evitar essa absorcdo, antes dos
procedimentos o nylon deve ser mantido em atmosfera controlada com baixa umidade, e também ser seco estufa a
vacuo por 40 h com temperatura de 40 °C (Choy et al.,1985; Canevarolo, 2006).
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Figura 5. Curvas da variacdo da deformagdo longitudinal pela temperatura dos corpos de prova de Nylon 2

A variacdo do coeficiente de expansdo térmica longitudinal (a) em relagdo a variagdo da temperatura dos corpos de
prova do Nylon 2 durante 4 ciclos pode ser observada na Fig. 6. O mesmo comportamento foi observado nos corpos de
prova de Nylon 1. O coeficiente de expansdo térmica foi medido avaliando a deformacdo longitudinal em relacéo a
variagdo de temperatura de cada corpo de prova. Pode-se observar que o coeficiente de expansédo térmica diminui com o
aumento de temperatura. Novamente, uma mudanga no coeficiente de expansao térmica, pode ser observada, ao passar

a faixa da Tg do material.
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Figura 6. Curvas da variacao do coeficiente de expansdo térmica longitudinal pelo tempo dos corpos de
prova de Nylon 2

4. CONCLUSOES

Neste trabalho foi demonstrada de forma satisfatoria a utilizagdo do Método de Correlacdo de Imagens Digital para
a medicdo da deformacéo longitudinal e da variacéo do coeficiente de expanséo térmica durante quatro ciclos térmicos
de dois tipos monofilamentos de Nylon de marcas diferentes. Para tal, imagens da regido de interesse dos corpos de
prova foram capturadas a cada 10 segundos durante os ciclos térmicos. Estas imagens foram processadas usando um
software de Correlacdo de Imagens que gerou os campos de deslocamento das amostras. Com esses campos de
deslocamento foi possivel determinar as expansGes térmicas e a variagdo do coeficiente de expansdo térmica
longitudinal das fibras de poliamida.

Através dos testes de Analise termogravimétrica (TGA) e Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) os
materiais foram caracterizados. Nestes testes, foram obtidos os perfis de degradacdo das amostras e as temperaturas de
transicBes do material (Tg, Tm e Tc), que sdo fundamentais na compreensdo da expansao térmica.

A partir dos resultados pode-se observar que os valores de deformacdo longitudinal e os coeficientes de expansao
térmica variam com o aumento da temperatura e tendem a estabilizar com os ciclos térmicos. Este trabalho tem caréater
preliminar, mais testes serdo realizados futuramente com o intuito de avaliar a influéncia da presenca de 4gua no nylon
em seu comportamento ao ser submetido a ciclos térmicos.
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Abstract. The aim of this paper is to investigate the thermal expansion of polyamide monofilaments submitted to
thermal cycles using Digital Image Correlation (DIC). The thermal cycle consisted in a linear heating from 30°C to
100°C, followed by a cooling, from 100°C to 40°C. Four thermal cycles were performed with each polyamide sample. A
heating chamber was designed in order to subject the polyamide specimens to the thermal cycles. During the tests,
images of the polyamides were captured every 10 seconds. A Digital Image Correlation software was used to attain the
displacement fields. With the displacement fields it was possible to determine the thermal expansions and measure the
coefficient of thermal expansion of the polyamides fibers. Tests of Thermogravimetric Analysis (TGA) and Differential
Scanning Calorimetry (DSC) were performed on the polyamides to characterize the specimens.
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