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RESUMO

ALVES, C.L. Ressonancia Magnética Nuclear aplicada a inspe¢do ndo-destrutiva de
laminados compositos poliméricos para implantes cirargicos estruturais em humanos.
74f. Monografia (Especializagdo) — Departamento de Engenharia de Materiais e Manufatura,
Escola de Engenharia de Sao Carlos - Universidade de Séo Paulo, S&o Carlos, 2016.

Uma profunda pesquisa bibliogréafica recentemente conduzida permitiu inferir uma
caréncia quanto ao nimero de técnicas de inspecdo ndo-destrutiva in vivo da integridade
estrutural de implantes em humanos confeccionados com biomateriais compositos fibrosos de
matriz polimérica exibindo altissimo desempenho mecénico e eficiéncia estrutural. De fato,
apenas uma tecnica com base em ondas acusticas (Yang et al., 2012) foi proposta até o presente
momento exclusivamente com tal intento. O desenvolvimento de novas técnicas seguras,
confidveis e precisas de monitoramento in loco de integridade destes implantes
tecnologicamente mais avancados. Estas haveriam de ser rapidamente implementadas e
utilizadas nos casos da ocorréncia de potenciais falhas decorrentes da prépria funcionalidade e
do meio em que opera os dispositivos implantados (ou seja, término da vida Gtil do mesmo),
bem como em situacdes de danos causados por eventos inesperados a que eles estdo sujeitos em
servico (por exemplo, quedas do paciente, acidentes envolvendo impacto, movimentacéo
esquelética do usuario fora dos padrbes previamente estabelecidos, levando ao
comprometimento do implante).

Em ambas as circunstancias as propriedades mecanicas destes elementos estruturais
podem ser drasticamente reduzidas com claros prejuizos ao individuo que deles se utiliza. Pode-
se inclusive prever que o desenvolvimento de técnicas de avaliacdo in vivo destes implantes
estruturais poliméricos reforcados com fibras ceramicas haverdo de possibilitar ndo s6 a
deteccdo de danos causados pela simultaneidade da acdo degradatéria dos fluidos corporais e
dos carregamentos mecanicos (sejam eles estaticos, ciclicos/fadiga e dindmicos/impacto) a que
estdo sujeitos em condicdes de servico, mas também a caracterizacdo (identificacdo) e a
quantificacdo dos mesmos. De acordo com experiéncias prévias do orientador, o Imageamento
por Ressonancia Magnética Nuclear (IRMN) apresenta um excelente potencial para a obtengédo
de diagndsticos rapidos, indolores e confiaveis quanto a integridade estrutural de implantes
estruturais confeccionados com biomateriais compdsitos poliméricos fibrosos ndo-magnéticos.
Neste trabalho, dois tipos de laminados compasitos poliméricos reforgados com fibras continuas

de carbono, um de matriz termorrigida (ep6xi) e outro de matriz termoplastica (poli-sulfeto de



fenileno-PPS) e um laminado compdsito polimérico de matriz termofixa epoxidica reforcada
com fibras continuas de vidro serdo submetidos a inspecdo por IRMN apds fraturamento
mecanico intencional realizado sob condigdes bem controladas, e subsequente exposi¢do a uma
solucdo simuladora de fluidos corporais. Desta forma, vislumbrou-se a possibilidade da técnica
na estimativa da vida residual do implante estrutural por intermédio da anélise e da interpretacdo
dos correspondentes imageamentos RMN, incluindo inferéncia da eventual extensdo da vida-

atil do dispositivo.

Palavras-chave: Danificacdo mecanica, imageamento por ressonancia magnética nuclear,
implante estrutural humano, inspecao ndo-destrutiva, laminado compdsito polimérico.



ABSTRACT

ALVES, C.L. Nuclear magnetic ressonance applied to nondestructive analysis of
polymer composites laminates for cirugical structural implants on humans. 74f.
Monograph (Coursework final) - Department of Material and Manufacturing
Engineering, School of Engineering of Sdo Carlos, University of S&o Paulo, Séo Carlos,
2016.

A detailed literature research recently conducted by these researchers allowed
inferring an extraordinary lack in the number of in-vivo inspection techniques of structural
integrity of implants on humans made by fiber composites biomaterials of polymer
matrices, showing high mechanic performance and structural efficiency. Indeed, only one
technique based on acustic waves was proposed until this moment, just to this objective.
The development of new safe techniques, trustful and precise of monitoring in-loco of the
integrity of these high-tech implants have to be implanted quickly as possible and used on
cases of high potential of failure, due to the functionality of the external enviroment of the
device, as well in damage caused by unexpected events. In both cases, the mechanical
properties of these structural elements can be drastically reduced with clear damages to the
individual that is using the respective implant. In accordance the previous experience of the
coordinator of this project, the technique of imaging by nuclear magnetic ressonance show
a great potential of obtaining quick, painless and trustful diagnostics, to the structural
integrity of structural implants made of non-magnetic fibrous polymer composites
biomaterials. In this work, two types of polymer composites, reinforced with continue
carbon fibers, one with a termorigid matrix (epoxy) e another termoplastic (poly-sulfide of
phenylen-PPS), and a laminate polymer composite of epoxy thermofixed reinforced with
continuous glass fibers will be submitted to analysis by Nuclear Magnetic Ressonance
Imaging (NMRI) after intentional mechanical fracturing made in controlled situations, and
afterwards a exposure to fluid that will simulate corporal fluids. This way, it will be possible
to catch a glimpse of the possibility to estimate the residual life of the implant by means of
analysis and interpretation of the corresponding NMRI images, or see the extension of

useful life of the device in the most favorable cases.

Key-words: Mechanical Damages, Nuclear magnetic resonance imaging, human structural
implant, non-destructive inspection, polymer composite laminate.
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27
1 INTRODUCAO

O objetivo deste estudo é verificar o potencial da técnica de Imageamento por
Ressonancia Magnética Nuclear (IRMN) em detectar, caracterizar e quantificar, de modo
ndo-destrutivo, danos mecanicamente provocados de modo controlado em laminados
compdsitos poliméricos reforcados com fibras continuas de carbono, os quais foram,
subsequentemente a introducdo deliberada dos danos, imersos por longos tempos em um

ambiente simulando o interior do corpo humano, rico em fluidos corporais.

A meta do trabalho consiste em prover subsidios para o futuro emprego do IRMN
para a mensuracdo confidvel e segura in vivo do grau de degradacdo mecénica, ou,
inversamente, da integridade estrutural de implantes humanos confeccionados em
comp@sitos fibrosos ndo magnéticos de matriz polimérica, durante avaliacBes periddicas ou
emergenciais ndo-invasivas realizadas em seres humanos que deles se utilizam. Isto
possibilitou uma metodologia alternativa de inspecao ndo destrutiva considerando a falta de

tais metodologias presentes.

Destaca-se como justificativas do projeto: a substancial experiéncia e
conhecimentos prévios do Grupo de Materiais Compdsitos Estruturais do SMM-EESC-USP
na caracterizacdo mecanica, estrutural, ndo destrutiva e de analise de falhas de laminados
compositos fibrosos de matriz polimérica termorrigida e termoplastica; extensdo de
trabalhos anteriores bem-sucedidos em IRMN, direcionando-se para Area de Ciéncias da
Saude, Area de Medicina e Sub-Area de Cirurgia procedimentos e técnicas ja bem
estabelecidas e dominadas, porém mantendo-se ainda o foco principal na Area de
Engenharia de Materiais, Area de Materiais N&o-Metalicos e Sub-Area de Materiais
Conjugados N&o-Metalicos; alto potencial de impacto social e econémico do tema
proposto, além de elevado potencial de inovacdo e de patenteamento associado ao
desenvolvimento do projeto, e de formacdo de recursos humanos altamente especializados
em materiais estruturais e técnicas experimentais situados na fronteira do conhecimento;
aléem da execucdo de projeto de natureza claramente transdisciplinar (engenharia, fisica,
medicina), o que estd plenamente em linha com as recentes diretrizes preconizadas nos

centros mais avancados de educacdo, ciéncia e tecnologia.

1.1 Referencial tedrico
1.1.1 Implantes cirdrgicos estruturais em humanos

Com o aumento da expectativa de vida da popula¢cdo humana e do nimero de vitimas
de acidentes de transito, dentre outros incidentes traumaticos, é crescente a procura por

materiais capazes de direcionar, complementar ou substituir as fung¢des de tecidos vivos do
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corpo humano. A esses materiais da-se 0 nome de biomateriais, 0s quais podem ser naturais
ou artificiais, e de natureza: (a) metélica, (b) ceramica, (c) polimérica, ou (d) composita, estes

confeccionados a partir da combinacéo de (a), (b), e (c).

Préteses e implantes sdo substitutos artificiais para partes do corpo humano, sendo
utilizados com objetivos cosméticos, funcionais e terapéuticos. Préteses podem ser
funcionais, tais como no caso de bracos e pernas artificiais, ou cosméticas como no caso de
um olho artificial. Implantes, todos inseridos cirurgicamente ou enxertados no corpo, tendem

a ser empregados terapeuticamente.

Alguns implantes séo feitos de pele, 0sso ou outro tecido do corpo. Outros séo feitos
de metais, polimeros, cerdmicos ou compdsitos. No presente trabalho serdo avaliados
exclusivamente os implantes confeccionados na forma de laminados compdsitos de matriz

polimérica avangada reforgada com fibras continuas de alto desempenho mecanico.

Implantes podem ser permanentes ou removiveis, ou entdo podem ser retirados uma
vez que ndo sejam mais necessarios. Por exemplo, stents ou implantes de quadris sdo
projetados para ser permanentes. Ja parafusos para reparo de ossos fraturados podem ser
removidos uma vez tenham cumprido sua funcdo, ou entdo quando danificados, devendo
neste caso ser substituidos por novos. Os riscos de implantes médicos, desde a etapa de
insercédo ate a eventual remocao do dispositivo, incluem os perigos tipicos de procedimentos
cirurgicos, além da possibilidade de infeccdo, rejeicdo, e da falha (frequentemente por

fratura), dos implantes.

A Figura 1 mostra a multiplicidade de possibilidades do emprego de biomateriais
metalicos, ceramicos, poliméricos e compositos em implantes e préoteses em seres humanos,
com destaques apontados por setas para as aplicacdes dos materiais compdsitos poliméricos

fibrosos que serdo avaliados no presente estudo.
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Figura 1. Esquematico mostrando o extraordinario potencial de uso de metais, polimeros, de ceramicas e de
compdsitos poliméricos fibrosos com matriz polimérica em implantes e préteses humanos. Conforme enfatizado
por Thompson (2010), o polimero termoplastico semi-cristalino PPS tem mostrado excelente potencial de
substituicdo do PEEK.

Fonte: RAMAKRISHNA et al., 2001

Ao longo do tempo em servico, 0s implantes podem se mover, quebrar ou parar de
funcionar adequadamente (i.e., falhar). Neste caso, podera ser requerida cirurgia adicional
para reparar ou substituir o implante. Rigorosamente, nenhum implante possui durabilidade
infinita em funcdo do meio agressivo em que opera e das fungdes mecanicas severas que
eventualmente realiza (National center for biotechnology information, 1998; U.S. Food and
Drug Administration, 2015).

1.1.2 Biocompatibilidade

Entende-se por biocompatibilidade a capacidade de um material implantado em um
ser vivo realizar sua funcdo, sem induzir resposta imunoldgica no tecido do hospedeiro.

Nesse ambito, os biomateriais sdo capazes de permanecer em contato direto e permanente
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com os tecidos humanos sem lhes causar nenhum dano inaceitavel para o corpo, seja este
dano local ou sistémico e realizar sua fungdo gerando a resposta adequada ao organismo em
que se inserem, de acordo com a aplicacdo especifica para o qual o conjunto material-

componente foram concebidos e manufaturados.

A biocompatibilidade dos compdsitos com matrizes de determinados polimeros
reforcados com fibras de carbono esta relacionada com o fato de estes materiais serem
atdxicos, ndo-cancerigenos, ndo-imunogénicos, nao-trombogénicos, ndo-irritantes, ndo-
alergénicos, além de apresentarem alta resisténcia a degradacdo, minimizarem a taxa de
libertacdo de detritos de desgaste e exibirem baixo potencial de rejeicdo pelo organismo vivo
em que estdo inclusos. Pode-se também incluir, nesta definicdo de biocompatibilidade, a
capacidade do material implantado (seja ele monolitico ou multifasico, tal como o0s
compositos) prover suporte a atividade celular apropriada, incluindo a facilitacao de sistemas
moleculares e mecénicos de modo a otimizar a regeneracdo de, respectivamente, tecidos
moles e duros (WILLIAMS, 2008; PUROHIT et al., 2012).

1.1.3 Compdsitos poliméricos estruturais fibrosos como implantes

Os materiais compositos sdo multifasicos, em que as fases constituintes séo
qguimicamente diferentes e imisciveis entre si, estando separadas por uma interface/interfase
claramente distinta. Chamamos de matriz a fase continua, de natureza relativamente ductil e
tenaz que envolve e protege a fase dispersa ou descontinua. Esta ultima exibe uma natureza
mais resistente e fragil, que sempre reforca a matriz, por vezes a tenacifica, e invariavelmente

aumenta a rigidez global do sistema.

O objetivo principal de se produzirem compositos é combinar dois diferentes
materiais para gerar um terceiro que possua propriedades otimizadas relativamente aquelas

dos seus componentes individuais.

Considerando que os tecidos que constituem o corpo humano sdo tipicamente
compositos, como, por exemplo, o tecido 6sseo que é formado pela combinacéo de particulas
minerais de hidroxiapatita (Cai0(PO4)s(OH)2) com fibras de colageno, os biomateriais
compositos sao promissores candidatos a substitutos desses tecidos, ou a0 menos exibem

boa compatibilidade aos mesmos.

Uma das grandes vantagens dos biocompdsitos fibrosos € o fato de que, variando-se
alguns parametros tais como a morfologia do agente de reforco, a orientacdo das fibras, o

tamanho das entidades de reforco, etc., é possivel projetar de maneira flexivel (flexibilidade
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de projeto) materiais com propriedades adequadas para serem usados em determinada
aplicacdo biomédica especifica.

Compositos polimeéricos reforcados com fibras artificiais de alto desempenho
apresentam grandes vantagens perante outros materiais quando se vislumbram aplicagdes
biomédicas, tais como baixa densidade, elevadas propriedades mecénicas e rigidez
especificas (por unidade de massa), biocompatibilidade, potencial de conformabilidade para
se adequarem as necessidades do cirurgido, baixa suscetibilidade as forcas aplicadas de
maneira repetida (fadiga), baixissima probabilidade de falha por fratura catastrofica sob
qualquer tipo de esforgo mecanico aplicado, dentre outras virtudes, as quais se contrapdem
frontalmente, por exemplo, a reconhecida reatividade quimica e ao alto peso relativo dos
metais, a fragilidade/friabilidade e a baixa resisténcia a tracdo das ceramicas que
impossibilitam seu uso em aplicagdes onde ha carregamento mecanico na presenca de
furacOes e detalhes construtivos agudos de projeto, tais como frequentemente presentes nos

implantes humanos.

Além de serem dtimas opcoes frente as ligas metalicas e aos materiais ceramicos, 0S
compositos poliméricos fibrosos vém sendo utilizados também como uma alternativa para
superar deficiéncias dos polimeros e resinas puros (homogéneos ou monoliticos), como por
exemplo, o polietileno de ultra-alto peso molecular, o polipropileno, os acrilicos, a epdxi, 0
poliéter- éter-cetona, o poli-metil-metacrilato, o politetrafluoretileno, dentre outros. Por
consequéncia, 0 emprego de boa parte destas matrizes com reforcos de silica, carbono, vidro,
etc. Especificamente em aplicacGes ortopédicas, os compasitos poliméricos surgem como
uma alternativa para resolver o problema da defasagem entre as rigidezes do 0sso e dos
implantes metalicos ou ceramicos. Na distribuicdo das cargas entre 0 0sso e o0 implante, a
quantidade de tensdo atuante em cada uma das partes esta inexoravelmente relacionada com
as rigidezes das mesmas. Assim, 0 0SS0, por ser menos rigido que 0s metais e as ceramicas,
é insuficientemente solicitado mecanicamente em relacédo ao implante, sendo esse fendmeno
denominado blindagem de tensdo (“stress shielding”), levando a um aumento da porosidade
6ssea (fendmeno conhecido com atrofia dssea). Os compostos poliméricos, portanto, sdo
excelentes candidatos a materiais para aplicacbes ortopédicas ja que exibem,
simultaneamente, um mdédulo de elasticidade compativel ao do 0sso e uma alta resisténcia

mecanica.

O compdsito polimérico confeccionado com fibras de carbono e resina epoxi vem
ganhando aceitacdo como material para a fabricacdo de fixadores externos devido a sua
leveza, bem como adequadas resisténcias mecénica e rigidez. Além disso, a avaliacdo da

consolidacdo Gssea por radiografias torna-se facil, ja que a radioluscéncia (capacidade de
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absor¢do de raios-X) do composito polimérico é baixa e ndo causa artefatos (sombras,
fantasmas) nas radiografias.

De fato, esta caracteristica tipica dos compdsitos poliméricos, radioluscéncia, que
favorece grandemente o acompanhamento e a monitoracdo da reconsolidagdo 6ssea de um
paciente por intermédio de Tomografia Computadorizada de Raios-X (CAT Scan — X-Rays
Computed Axial Tomography), limita, ou mesmo impede que a integridade do fixador
estrutural compdsitos possa ser adequadamente apreciada por esta avancada técnica de
inspecdo nao-destrutiva, excluindo-a, portanto, do rol de técnicas que possam satisfazer o

objetivo basico deste projeto de pesquisa.

Por sua vez, o polimero termoplastico PPS (poli-sulfeto de fenileno) exibe um alto
potencial de substituicdo do ja amplamente empregado PEEK (poli-éter-éter-cetona), visto
que eles possuem propriedades fisico-quimicas bastante semelhantes entres si. Entretanto, o
PEEK exibe notaveis desvantagens perante o PPS, tais como altissimo custo, dificil
processabilidade, baixo modulo de Young, dentre outras. Thompson (2010) em um estudo
aprofundado de selecdo de materiais para a fabricacdo de prétese de joelho de altissimo
desempenho, projetada para maratonistas profissionais, concluiu destes que a melhor escolha
seria 0 composito PPS-FC (fibra de carbono) em funcdo de uma série de vantagens contra
seus mais poderosos concorrentes: PEEK-FC, Acetal-FC, Nylon-FC, Policarbonato-FC,
Polisulfona-FC, Polietileno de ultra-alta peso molecular-FC, Polipropileno-FC, Aco
inoxidavel austenitico 314, e Alumina (Al203). Os motivos para a sele¢do do PPS-FC foram:
a reduzida massa (peso) da protese (entre 25 e 50% daquela maxima especificada no projeto),
suas elevadas estabilidades térmica e dimensional (refletindo sua baixa absorcéo de fluidos)
e excelente resisténcia quimica (o PPS é essencialmente insolivel em meios conhecidos),
facil moldabilidade e baixa contracdo de moldagem (garantindo assim a satisfacdo das
estritas tolerancias do projeto mecanico da protese), altas resisténcia mecéanica e rigidez
(particularmente por unidade de massa empregada na manufatura do componente), dentre

outras.

Além disso, por serem 0s compositos poliméricos termorrigidos ou termoplasticos
fortalecidos com fibras de carbono e vidro materiais intrinsecamente ndo-magnéticos,
pacientes, utilizando-se de implantes confeccionados com estes materiais, podem ser
examinados sem qualquer risco pela técnica de imageamento por ressonancia magnética
nuclear (NMR — Nuclear Magnetic Resonance), haja vista 0 intenso campo magnético
(usualmente 3 Tesla) tipicamente empregado nesta técnica (SHELLOCK, 2002), o que ja
ndo ocorre com os individuos implantados com dispositivos metalicos magnéticos, o que

inclui marca-passos e cardio-desfibriladores.
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1.1.4 Imageamento por Ressonancia Magnética Nuclear (IRMN)

Alguns nlcleos atdbmicos presentes na natureza exibem uma propriedade fundamental
para que exista o fendbmeno da Ressondncia Magnética Nuclear, qual seja, o chamado
momento magnético nuclear (n). Essa propriedade permite que um determinado nucleo
atdmico seja capaz de se comportar como um pequeno imd, possuindo um movimento

giratorio em torno do seu proprio eixo (Rothwell, 1985; Noll, 2001; Hore, 2015).

Um nucleo atbmico submetido a um campo magnético externo Bo produz um torque
sobre 0 momento magnético nuclear, o qual altera sua dire¢cdo e, como consequéncia,
promove uma mudanca de posicionamento e de movimentacdo dos spins, de sorte que 0
momento p experimenta um movimento conhecido como precessédo (tal como o movimento

de um pido que gira) em torno do campo externo Bo como visto na figura 2.

By

Figura 2. Movimento de precessdo de um momento magnético p
Fonte: Rothwell, 1985; Noll, 2001.

O movimento de precessao do nucleo atbmico em reacdo ao campo magnético

aplicado Bo, é descrito segundo a frequéncia de Larmor pela Equacéo (1):
o= Y*Bo 1)

onde o representa a frequéncia angular de precessdao do nucleo atdbmico, y € a constante que
depende da espécie do nucleo chamada razdo magnética, e Bo corresponde ao valor do campo

magnético estatico externamente aplicado.

Tanto prétons quanto néutrons tem momentos angulares intrinsecos (§) e momentos
magnéticos intrinsecos (u), consequentemente se comportam como pequenos magnetos com
um polo norte e um polo sul em oposicéo. Por essa razdo, ambos & e p sao vetores com
grandezas e dire¢cdes no espaco de forma que a magnitude do momento angular e assim a
magnitude do momento magnético é caracterizada pelo spin nuclear (), e tanto o préton e o
néutron tém | = %. O momento magnético liquido de um nicleo atdmico é simplesmente a

soma dos momentos magnéticos de todos os protons e néutrons no nucleo. Por exemplo,
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hélio tem dois protons e dois neutros. Os dois protons estdo emparelhados no mesmo orbital,
com 0s seus momentos magnéticos (po6los norte e sul) opostos e cancelando-se mutuamente.
O mesmo é verdadeiro para os néutrons, de modo que 0s &tomos deste elemento quimico tém
nenhuma rotagdo liquida e, portanto, sem momentos magnéticos. Acontece que nicleos
atbmicos com um numero impar de néutrons, ou com um ndmero impar de prétons, ou
ambos, terdo um momento magnético liquido e se comportardo como pequeno ima, com o
vetor momento possuindo movimento angular giratério em torno do seu proprio eixo, o qual
é denominado movimento de precessdo, ou momento de precessdo de Larmor. (Laplante et
al., 2005). O fendmeno de RMN baseia-se essencialmente na propriedade quantica do spin
nuclear. Assim elementos com momento magnético liquido sdo passiveis do fendmeno de
RMN.

No que diz respeito a sensibilidade das espécies atémicas para o efeito de
Ressonancia Magnética Nuclear, deve-se recordar a relagdo entre 0 momento magnético (u)

e 0 momento angular (&), como segue na equacao 2.

p=y.6 (2)

Sendo novamente y a razao giromagnética. Cada nucleo atbmico tem um Unico valor
de y, cuja unidade é s-!T, onde T é igual a Tesla a unidade de forca de campo magnético.
Hidrogénio tem o valor de razdo y de 26,8 s-'T, o maior valor conhecido, de forma que este
elemento quimico € o mais sensivel ao efeito de RMN. Para que seja possivel o imageamento
de um elemento, substancia ou composto quimicos por RMN (i.e., IRMN) é necessaria uma
interacdo entre um campo magnético externamente aplicado e os ndcleos atdmicos que
possuam momentos magnéticos ndo nulos (Haacke et al., 1999), condicéo esta satisfeita pelos

principais atomos que compdem o tecido humano.

Os principais atomos que compdem o tecido humano sdo: hidrogénio, oxigénio,
carbono, foésforo, caélcio, flior, sddio, potassio e nitrogénio. Estes atomos, exceto o
hidrogénio, possuem no nucleo atdmico protons e néutrons. Apesar dos ndcleos da maioria
dos elementos acima citados possuirem propriedades que permitam a sua utilizacdo em
IRMN, usualmente o hidrogénio (1H) é preferido, pois o efeito RMN é mais intenso (alta
sensibilidade do método) em virtude da alta concentracdo deste elemento quimico em
diversos sistemas orgéanicos e inorganicos, além do fato de o préton do hidrogénio possuir o

maior momento magnético dentre todos 0s elementos quimicos (Mazzolla, 2009).

Considerando um objeto volumétrico que contenha muitos ndcleos de hidrogénio,
cada um destes nlcleos possui um spin nuclear caracteristico e de natureza aleatéria. Em um

experimento de RMN, o objeto a ser “imageado” ¢ colocado sob a a¢do externa de um intenso
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campo magneético estatico. O campo magnético estatico € normalmente fornecido por um ima
supercondutor que permanece continuamente ativo. Nestas circunstancias, 0s momentos
magnéticos associados com o spin nuclear tendem a se alinhar paralelamente ou anti-
paralelamente ao campo magnético estatico Bo, de acordo com o estado de energia (baixa ou
alta) em que o préton se encontra (vide Figura 3).
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Figura 3. OrientacGes dos spins atdmicos relativamente ao campo magnético externo constante BO
Fonte: Noll, 2001.

Uma pequena fracdo dos momentos magnéticos nucleares se alinha paralelamente ao
campo magnético principal B0, formando uma rede paralela de magnetizacdo para 0 mesmo,
de sorte que a somatdria vetorial da energia que envolve a rede forma um vetor magnético
ndo-nulo na direcdo do campo BO.

Quando este volume de protons é submetido a um segundo campo magnético externo
oscilante numa frequéncia de ressonancia, 0s spins absorverdo energia e se excitardo. O
campo magnetico externo oscilante é denominado radiofrequéncia (RF), porque as
frequéncias de oscilacdo sdo semelhantes as utilizadas nas transmissdes de radio. O resultado
final de toda esta acdo é uma magnetizacao parcial, ou total no plano perpendicular ao campo

magnético principal (Callaghan, 1991).

Apos a interacdo do spin atbmico com um campo magnético estatico B0, dando assim
origem ao fenbmeno de precessdo, e seguindo-se a interacdo do movimento de precessdao com
o campo de RF, uma bobina colocada proxima ao objeto de estudo pode detectar a
magnetizacdo de precessdo, a qual decaira com o passar do tempo. O sinal capturado pela
bobina posicionada perpendicularmente ao plano de magnetizacdo € chamado de FID - Free
Induction Decay (Ishida, 2010; Hore, 2015).

Apos a excitacdo, a magnetizacdo retorna ao seu estado de equilibrio de acordo com
um decaimento exponencial no tempo, descrito por uma fungdo denominada T1. A precesséo

da magnetizacdo no plano perpendicular ao campo estdtico BO também decai
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exponencialmente com o tempo, onde T2 é a funcdo que descreve a reducdo, no tempo, da
magnetizacdo neste plano transversal (Figura 4). Devido as interagBes entre 0s spins
nucleares, 0 mecanismo subjacente é irrecuperavel em termos de decaimento e da dispersdo

da fase do sinal.

90°Pulse
Radio-Frequency
Pulse
T2" Decay
Magnetic Resonance
Signal
———
Time

Figura 4. Descricdo do fendmeno de FID, decaimento do sinal de ressonancia magnética
Fonte: (Marble, 2009).

O decaimento da magnetizacdo da rede faz com que o sistema perca a coeréncia da
fase entre os spins, levando a uma rapida desmagnetizacdo transversal. A subsequente
aplicacdo de um pulso magnético gera assim um sinal conhecido como eco de spins, e a
captacdo deste sinal, seguida da sua decodificacdo e reconstrugéo, possibilita a formacdo da
imagem final via RMN (Marble, 2009).

Grande parte da Ciéncia da Ressonancia Magnética Nuclear se fundamenta na
exploracdo das diferencas entre estes parametros de excitacdo para se desenvolver o contraste
da imagem com base nas diferentes densidades do objeto em estudo o que, no caso especifico
da medicina, resume-se aos diferentes tecidos que constituem o corpo humano. No presente
projeto, pretende-se estender o potencial de utilizacdo do IRMN a inspecdo ndo-destrutiva do
grau de integridade de implantes compdsitos fibrosos poliméricos com funcéo estrutural em

seres humanos.

2 MATERIAIS

2.1 Laminados Compdsitos Poliméricos

Neste estudo foram avaliados trés laminados planos compositos fibrosos de matriz
polimérica, sendo dois deles de matriz termorrigida epoxidica reforgada, respectivamente,
com fibras continuas de carbono (EPX-FC) e de vidro (EPX-FV), e um de matriz polimérica
termoplastica de poli-sulfeto de fenileno fortalecida com fibras continuas de carbono (PPS-
FC).
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O laminado EPX-FC foi manufaturado pela Embraer S.A. via bolsa de vacuo em
autoclave a 180°C através do empilhamento de 24 laminas (espessura individual de 0,205
mm) com fibras continuas bidirecionais 0/90° de carbono AGP193 tipo AS4 da Hexcel®.
Estas laminas possuem massa areal de 193 g/m2, 11,5 urdumes/polegada x 11,5
tramas/polegada e 3000 filamentos por corda longitudinal e transversal (3K), exibindo
trancamento simples (plain weave), ja estando embebidas (pré-impregnadas) em resina epoxi
HexPly 8552 curada com amina e tenacificada com particulas de elastdbmero termoplastico.
A disposicdo de empilhamento das laminas seguiu o arranjo (0/90, +452, 0/90)6, resultando
num laminado plano com espessura integral de 5 mm e exibindo uma fragéo volumétrica de
fibras de 60%.

O laminado EPX-FV foi obtido nas dependéncias do SMM-EESC-USP por infusdo a
vacuo de resina liquida epoxidica HexPly 8552 em uma pré-forma laminar plana de fibras
secas, empregando ferramental flexivel superior (bolsa plastica de vacuo) e rigido inferior
(vidro plano laminado). Foram empilhadas cerca de 20 laminas individuais de tecido
bidirecional de fibras e vidro trancado na configuracdo plain-weave e cedido pela Owens
Corning®. O tecido exibe massa areal de 280 g/m2 e 3000 filamentos por corda longitudinal
e transversal (3K), sendo a resina infundida sob uma pressao negativa de 1 atm, perfazendo
ao final do processo de cura, realizada por 24 h a temperatura ambiente, um laminado com

3,5 mm de espessura e com fragdo volumétrica de fibras da ordem de 55%.

Por fim, como previamente citado, serdo avaliados também laminados compdsitos
solidos de matriz polimérica termoplastica de poli-sulfeto de fenileno (PPS) reforcada com
fibras continuas de carbono (PPS-FC) da classe T300 JB, cuja matéria-prima é provida
originalmente na forma de tecido bidirecional 0/90° com trancamento cetim 5HS ja semi-
impregnado com o polimero. O tecido exibe uma massa areal de 280 g/m2, com 17,8
urdumes/polegada x 17,8 tramas/polegada e 3000 filamentos por corda longitudinal e
transversal (3K), sendo a espessura individual da lamina de 0,310 mm. A fracdo volumétrica
alvo de fibras no laminado final e de 50%. O laminado foi montado por intermédio do
empilhamento de 16 laminas individuais seguindo a arquitetura [(0/90),(+45/-45)2,(0/90)]4.
Compressdo a quente do conjunto sob a temperatura de 300°C e pressdo proxima de 1 MPa
foi realizada pela Tencate Composites®, resultando em laminados com 5 mm de espessura

e fracdo volumétrica de fibras de 50%.

2.2 Corpos de prova tipo barra retangular

Foram avaliados neste estudo corpos de prova na forma de tabletes retangulares

extraidos por intermédio de serra diamantada circular a partir dos laminados compositos
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planos. Para os laminados EPX-FC e PPS-FC, ambos de qualidade industrial aerondutica,
foram usados tabletes nas dimensdes de espessura, largura e comprimento de,
respectivamente, 5 x 15 x 50 mm3 e 5 x 15 x 100 mm3 como pode ser visto na figura 5. Do
laminado EPX-FV extrairam-se corpos de prova nas dimensdes de espessura, largura e
comprimento de, respectivamente ,3.5 x 12.5 x 50 mm3, como se observa na figura 6.

As barras mais longas foram empregadas em casos nos quais fratura propositadamente
induzida por flex&o das barras era do tipo intralaminar (fratura/danos caminhando ao longo
da espessura da peca), enquanto que as barras mais curtas foram utilizadas nos casos em que
a fratura intencionalmente provocada por flexdo era do tipo translaminar (fratura/danos
caminhando ao longo da largura da peca), no qual a espessura corresponde a menor dimensao
da barra, a largura a dimensdo intermediaria e 0 cumprimento a maior das dimensGes como

sera explicado detalhadamente posteriormente.

15mm

(@)

Figura 5. Cupons do tipo barras compésitas laminadas de EPX-FC e PPS-FC empregados em dois
diferentes tamanhos no presente estudo: (a) Dimensao da largura voltada para cima; (b) Dimenséo da
espessura voltada para cima.
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Figura 6. Visdo frontal e lateral dos espécimes de EPX-FV sem danos mecanicos

2.3 Solucéo simuladora de fluido corporal (SSFCH)

A Tabela 1 fornece a composic¢do quimica da solugdo simuladora de fluido corporal
(SSFCH) especificada por Kokubo et al. (1990), empregada no presente estudo. Esta solucéo
foi utilizada tanto no longo condicionamento a que foram submetidos os corpos de prova
(CDP) compdsitos integros, bem como aqueles previamente danificados mecanicamente, e
também foi empregada no preenchimento dos tubos Falcon que continha os espécimes no

procedimento de inspecdo de danos durante imageamento por ressonancia magnética nuclear.

Tabela 1. Tabela 1.Reagentes utilizados na preparacéo da solu¢do SSFCH.

ORDEM REAGENTES QUANTIDADES
(g/L)
1 NaCl Cloreto de sodio 7,996
2 NaHCO3 Bicarbonato de sédio 0,350
3 KCI Cloreto de potassio 0,224
4 K2HPO4.3H,0 Dipotassio de fosfato de hidrogénio 0,228
tri-hidratado
5 MgCl,.6H,0 Cloreto de magnésiohexahidratado 0,305
6 1kmol/m HCL Acido Cloridrico 40cm?3/L
7 CaCl, Cloreto de calcio 0,278
8 Na,SO4 Sulfato de s6dio 0,071
9 (CH20OH);CNH; Tri(hidroximetil)aminometano 6,057
10 1kmol/m HCI *

*Quantidade adequada para ajustar pH
Fonte: Kokubo et. Al, 1990
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3 EQUIPAMENTOS, PROTOCOLOS E METODOS
3.1 Equipamento

O equipamento RMN empregado é baseado em um magneto supercondutor horizontal
de 2.0 Tesla da Oxford Instruments™, modelo 85310HR, 85 MHz, 310 c¢cm de didmetro
interno, horizontal, provido de um conjunto de bobinas de gradiente X, Y e Z de alta
velocidade com eficiéncia de 0.16 Gauss/(cm.Ampere) e capaz de produzir gradientes de
campo magnético de aproximadamente 30 Gauss/cm com tempo de estabelecimento de 160
microssegundos (Figura 7). O sistema opera com uma eletronica Bruker Biospin™ e console
Paravision™ V, e utiliza os protocolos operacionais RARE-2D - Rapid Acquisition with
Relaxation Enhancement, conhecido também por sequencia turbo-spin-eco, assim como 0
FLASH-2D e FLASH-3D para a geracéo de imagens.

(b)
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(©

Figura 7. (a) Magneto supercondutor horizontal com campo 2T da Oxford Instruments™ utilizado para o
imageamento por RMN; (b) Bobina e transdutor de radiofrequéncia de campo proximo empregadas neste estudo;
(c) Montagem do falcon contendo amostra laminada composita (flecha vermelha) imersa em SSFCH. O
posicionamento da bobina no centro do magneto supercondutor pode ser visualizado na Figura 7a, assim como
a localizacdo do espécime a ser imageado no interior da bobina na Figura 7b sdo indicados por setas.

3.2 Protocolos IRMN

No presente estudo foram utilizados protocolos denominados RARE-2D e FLASH-
2D, ambos de carater bidimensionais no qual as imagens sdo adquiridas sdo bidimensionais
formadas por pixels, no qual a terceira dimensao é avaliada por slices(também denominados
fatias) paralelos entre si e que sdo controlados pelo operador através do qual interslice
distance (distancia entre as fatias), slice thikness ( espessura da fatia) e da quantidade de slices

desejada.

Para um melhor imageamento das estruturas compdsitas de interesse neste estudo, a
experiéncia prévia no equipamento RMN empregado recomenda que a slice thickness nestes
protocolos 2D seja da ordem de 1 a 2 mm, visto que dentro deste intervalo dimensional que
se encontram as nuances e detalhes mais caracteristicos do material sendo inspecionado. Por
sua vez, ensaios prévios com materiais compositos similares aos empregados neste trabalho
também sugerem uma interslice distance seja, no minimo, 1 mm maior que aqueles valores,
respectivamente, ou até mesmo o dobro deles, de modo a garantir que ndo haja nédo

superposicao de slices visando ndo comprometer as imagens adquiridas.

O Field of View (FOV) é, neste caso, determinado por dois valores correspondentes
ao plano de imageamento, sendo que menores valores FOV correspondem a maiores
resolucbes de imagem para uma determinada matriz numérica, também bidimensional
(correspondente ao arranjo de linhas e colunas da imagem reconstruida), representativa
daquela imagem digital. Resolugdes espaciais tipicamente fornecidas pelo equipamento RMN
ora empregado sdo da ordem de 0,1 mm/pixel, embora no presente trabalho valores elevados
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de resolucdo proximos de até 0,02 mm/pixel tenham sido utilizados em alguns casos
analisados.

O tamanho da matriz numérica que corresponde a imagem digital indica a quantidade
de pixels em cada direcdo avaliada. Desta forma, quanto maior a matrix size mais elevada é
a resolucdo espacial das imagens. Contudo, na medida em que se aumentam os valores
numeéricos da matriz, aumenta-se consequentemente o tempo de aquisi¢do das imagens. Por
exemplo, o protocolo RARE-2D admite valores tipicos desde 16 até 2048 pixels nas duas
direcdes espaciais principais (paralelas, respectivamente, a largura e ao comprimento do

objeto inspecionado).

Por fim também foi utilizado protocolo 3D denominado FLASH-3D, em que se tem
aquisicdo de imagens tridimensionais, constituida por voxels, de forma que o FOV é, neste
caso, determinado por trés valores de acordo com as trés dimensdes principais da peca
inspecionada. Nestas circunstancias, o protocolo 3D restringe-se a apenas um slice, cuja
espessura é fixada pelo operador. O protocolo FLASH-3D é assumido como um protocolo-
padréo em vista de ele possibilitar, numa condicao de baixa resolucéo de imagem, uma rapida
verificacdo (i.e., via uma maior velocidade de aquisicdo de imagens) do correto
posicionamento do espécime sob inspecao no interior do supermagneto, de modo a que, uma
vez que esta condicdo seja satisfeita, podem ser imediatamente iniciadas sequencias de
imageamento com maiores resolugdes, inclusive empregando-se o proprio protocolo FLASH-
3D. Valores tipicos do tamanho da matriz para o protocolo FLASH-3D véo de 16 a 1024
pixels nas 3 direcBes espaciais principais (paralelas, respectivamente, a largura, ao

comprimento e a espessura do objeto examinado).

3.3 Metodologia Experimental
3.3.1 Danificacdo Das Barras Compodsitas

Conforme citado anteriormente, pequenas barras compdsitas foram deliberadamente
e controladamente submetidas a flexdo em trés pontos de modo a se criar e propagar alguns
danos tipicamente verificados em laminados compdsitos solidos, os quais pudessem ser
posteriormente imageados e caracterizados por intermédio da técnica de ressonancia
magnética nuclear (IRMN) subsequentemente a imersdo das barras danificadas por longos
periodos de tempo em SSFCH. Na figura 8 tem-se a ilustracdo de como foram induzidos
estes danos. Novamente, a barra de menor comprimento, como pode ser visto na figura 8(a),
foi sujeita a um carregamento dito translaminar, em que danos séo forgados a se propagarem
na direcdo da largura do especime (direcdo do carregamento mecanico fletivo). De modo

analogo, mas numa direcdo ortogonal de disposicdo da barra de maior comprimento no
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dispositivo de carregamento mecénico, a Fig. 8(b) mostra como foram criados e difundidos
danos ditos intralaminares, os quais se propagam também na direcdo do carregamento

mecéanico, estabelecendo-se ao longo da espessura do cupom de ensaio.

Figura 8. Comparagdo entre duas diferentes maneiras e se criarem e propagarem danos por flexdo nas barras
compositas de pequeno porte: (@) Danos translaminares ao longo da largura do espécime, e (b) Danos
intralaminares ao longo da espessura do cupom de ensaio. No caso (a) um pequeno entalhe mecanico foi
originalmente usinado nas pec¢as

A tabela 2 apresenta a classificacdo dos grupos dos corpos de prova avaliados no

presente estudo.

Tabela 2. Classificagao dos grupos dos corpos de prova

GRUPOS A B C D
Laminado EPX-FC EPX-FC EPX-FC EPX-FV
Composito

PPS-FC PPS-FC PPS-FC
Direcéo de | Espessura Espessura Largura Espessura

propagacdo de | (Intralaminar) (Intralaminar) (translaminar) (Intralaminar)

danos

Temperatura de | 25°C 80°C* 80°C* 80°C*
imersdo em

SSFCH

Quantidade de | 04 07 04 04
CDPs

EPX - resina termorrigida epoxidica; PPS - polimero termoplastico poli-sulfeto de fenileno; FC - fibra
de carbono; FV - fibra de vidro; * alterado para 25°C passado determinado tempo de imersao a 80°C

De modo a se evitarem efeitos indesejaveis da presenca de precipitados na SSFCH em

que estavam originalmente e a longo tempo imersos os CDPs compdsitos tipo-barra, visto
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que estas particulas pudessem estar eletrostaticamente carregadas, e/ou serem bons
condutores elétricos e/ou mesmo exibirem natureza magnética, tubos falcon foram
inicialmente preenchidos com A&gua destilada para avaliagdo da possibilidade de
imageamento. Na sequéncia, os falcons foram preenchidos com nova corrida de SSFCH sem
precipitados de modo a, ai sim, serem, nestas capsulas confeccionadas em material polimérico
termoplastico e contendo liquidos limpidos, introduzidos os espécimes compdsitos para

imageamento via RMN.

A Figura 9 mostra em detalhes as barras respectivamente sujeitas a carregamento
fletivo translaminar e intralaminar em que ficam claras as diferencas entre os danos criados e
propagados em ambos 0s casos Vvia flexdo em trés pontos. Vale ressaltar que estes danos séo
0s principais responsaveis pela intrusdo e pela percolacdo da SSFCH no interior das barras de
laminados compositos quando de sua imersdo na solucgéo liquida, o que, em ultima instancia,
permitira, para as técnicas de imageamento por RMN empregadas neste estudo, a visualizagdo
e caracterizacdo dos primeiros (danos). Os tubos falcon contendo os CDPs previamente
danificados mecanicamente foram posicionados no interior do magneto, representado como
cilindro presente na Figura 9(a), de sorte a que os espécimes ficassem sempre orientados
paralelamente ao eixo central do magneto cilindrico e com a dimensdo da largura
invariavelmente voltada para cima de modo a se obter um padréo de disposicao e orientacao
espacial dos cupons que pudesse ser respeitado em todos os casos, permitindo assim a
comparacdo dos resultados independentemente do grupo a que pertencia o CDP imageado. A
figura 9 ilustra claramente o raciocinio acima, e mostra que sob tais circunstancias sao
possiveis 3 planos principais de obtencdo de imagens RMN, a saber: plano axial (A), plano

sagital (S), e plano coronal (C).

(@ (b)

Figura 9. (a) Posicionamento dos CDPs tipo-barra no magneto indicando-se os trés principais planos de
imageamento: axial (A), sagital (S), e coronal (C); (b) Alinhamento e orientagdo espacial exatas dos espécimes
danificados trans- e intralaminarmente, repectivamente destacados com flechas amarelas e vermelhas, com
relacdo ao eixo do magneto RMN cilindrico.
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4 RESULTADOS
4.1 Absorcao de umidade

A pesagem dos CDPs submersos em SSFCH foi registrada periodicamente para fins
de comparacdo da capacidade de cada material avaliado em absorver a solugdo simuladora
ao longo do tempo, e por vezes em funcdo da temperatura do banho, conforme mostram os

resultados plotados no gréfico presente na figura 10.

Nota-se que os CDPs correspondentes ao grupo D, constituidos de fibra de vidro e
resina epdxi, apresentaram o maior ganho de umidade percentual ao longo do tempo, e para
qualquer tempo considerado. Isto esta relacionado a maior hidrofilia das fibras de vidro
perante as de carbono, assim como a maior higrofilia da resina termorrigida EPX (de
natureza polar, como a 4agua) frente a resina termoplastica de PPS (de natureza
essencialmente apolar). Também a qualidade do produto final pode ter favorecido a maior
intrusdo e percolacdo de agua no laminado EPX-FV, haja vista que 0 processamento por

infus@o possibilita a geracdo de maior teor de bolhas e vazios na massa composita.

COMPARACAO ENTRE OS GRUPOS
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Obs.: Dados
referentes a média
! : : de cada grupo,
-10 10 30 50 70 90 110 130 150 exceto para o

TEMPO (VHORAS) grupo A ( 1 cdp).
Os cdps foram retirados da estufa , ficando a temperatura ambiente.

Figura 10. Comparagdo do ganho da umidade para cada grupo avaliado de CDPs laminados compdsitos tipo-
barra. CDPs retirados da estufa a 80°C e resfriados ao ambiente em 25°C, e ainda mantidos sob imerséo na
SSFCH sendo no Grupo A realizada somente imersdo em SSF mantida a 25°C.

4.2 Imageamento RMN

A fim de avaliar a possibilidade de imageamento, como explicado anteriormente, o
SSFCH em que estavam originalmente e a longo tempo imersos os CDPs foram substituidos

inicialmente com agua destilada. Apos constatada a viabilidade de imageamento, os falcons
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foram preenchidos por SSFCH sem precipitados simulando o fluido corporal. Os resultados
das inspecdes foram dispostos na ordem sequencial dos grupos independe da ordem

cronoldgica que foram realizados.

4.2.1 Corpos de prova do Grupo A

Analisou-se primeiramente um espécime de PPS refor¢ado com fibra de carbono, o
qual foi fraturado intralaminarmente e posteriormente imerso em SSFCH. Visando-se
reduzir o tempo ao eco e assim aumentar a resolu¢do do imageamento, mas simultaneamente
objetivando-se reduzir o periodo de aquisicdo da imagem, utilizou-se o protocolo FLASH
(protocolo similar ao FLASH 3D; no entanto, este Gltimo privilegia duas dimens6es ao invés
de uma) com paréametros de repetition time de 105 ms, forma de pulso gauss, length de 1,2
ms, flip angle de 45 graus, atenuation de 35.1, Spectral Bandwidth de 69444.4 Hz, FOV -
Field of View de 80x40 mm?, matriz de 192x128 pontos, 10 médias e corte Axial. Com essas
configuracbes, o tempo ao eco e 0 tempo de aquisicdo de 10,6 ms e cerca de 30 min do
protocolo padrdo FLASH 3D caiu para 5 ms e cerca de 18 min para o protocolo FLASH ora
empregado. No entanto, as imagens tenderam a ficar com aspecto mais granuloso visto que
as alteragdes promoveram maior ruido de fundo. A imagem assim obtida é fornecida na
Figura 11, em que se nota que, mesmo sendo perceptivel a maior granulacdo se comparada
as imagens obtidas pelo protocolo padrdo FLASH 3D, a presenca de danos proximos a
superficie que experimentou tensdes trativas durante a flexao em trés pontos, destacados em

vermelho, sdo perfeitamente visualizados.
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Figura 11. Imagem obtida em corte Axial do espécime laminado compoésito PPS-FC fraturado
intralaminarmente e imerso em SSFCH a temperatura ambiente, de acordo com o protocolo FLASH cujos
parametros foram modificados frente ao FLASH 3D. Em vermelho, destaca-se a fratura proxima a superficie e,
em amarelo, distor¢bes da imagem do CDP (artefato).

Vale enfatizar que o incremento de resolucdo obtido para a imagem da Figura 11
proporcionado pelas alteracdes de protocolo foi tdo bom quanto aquele apresentado
utilizando-se o protocolo RARE que, até entdo, gerou imagens com maior resolu¢do como
sera observado posteriormente. No entanto, ainda se nota a presenca de distor¢bes de
imagem, destacadas em amarelo, que indicam possiveis distor¢des do campo magnético,
oriundas possivelmente da condutividade elétrica da amostra, tipicamente exibidas por

espécimes reforcados com fibra de carbono.

O mesmo foi observavel ao se realizar o imageamento do espécime EPX-FC fraturado
intralaminarmente e subsequente imerso em SSFCH a 25°C, pertencente a0 mesmo grupo
gue cupon imageado na Figura 12, utilizando o mesmo protocolo, mas empregando-se FOV
de 160x40 mm?2, matriz de 192x128 pontos, 10 médias e corte sagital, o qual pode ser
apreciado na Figura 7, onde o retdngulo vermelho destaca a fratura por delaminacdo no

centro do comprimento do cupom fletido em trés pontos.
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Figura 12. Imagem obtida em corte Sagital de espécime EPX-FC fraturado intralaminarmente e subsequente
imerso em SSFCH a 25°C, segundo protocolo FLASH. Em vermelho € destacada a fratura classe interlaminar
ocorrendo em planos paralelos ao de deposicdo das camadas individuais do laminado composito durante sua
manufatura.

4.2.2 Corpos de prova do Grupo B

Inicialmente, realizou-se o0 imageamento do cupom PPS-FC numero 02, com fratura
intralaminar e imerso em agua destilada a 80°C, empregando o protocolo pré-estabelecido
FLASH 3D com os parametros: 16 médias, resultando em um tempo de aquisi¢cdo proximo
de 16 minutos, com matrizes de 128x128x16 pontos e FOV de 25x25x10 mm3. O corte

empregado foi Axial e a imagem é mostrada na Figura 13.

Nota-se a presenca de uma lamina mais clara na interface entre o laminado e a agua,
e, em destaque, regido de danificacdo da peca. Nota-se, também, a presenca de distorcbes nas
bordas da amostra, indicando certa condutividade da mesma (muito provavelmente oriunda
das fibras de carbono) afetando o magneto, e, consequentemente a qualidade das fotos
obtidas. N&o foi possivel se observar a presenca de 4gua internamente a amostra, e, devido ao
ruido de fundo, obter o mesmo padrdo de imagem do interior da amostra. A ndo revelagdo de
fluidos internos ndo é condizente com a pesagem executada, a qual indicou consideravel

absor¢do de umidade pela mesma. Isto, juntamente com outras incongruéncias naturalmente
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detectadas em funcdo do ineditismo do tema aplicado aos compdsitos poliméricos com fibras

de carbono, serdo objetos de maior aprofundamento no proximo semestre de pesquisa.

Figura 13. Imagem em corte Axial do espécime PPS-FC do grupo B com fratura intralaminar e imerso em
agua destilada quente, utilizando-se protocolo FLASH 3D. Em destaque vermelho a fratura proxima a
superficie colocada em tracdo na flexdo, e em amarelo destaque para distor¢cbes da imagem da amostra
(artefato).

Com o0 mesmo cupom de ensaio PPS-FC numero 02, reproduziu-se o imageamento
por RMN desta feita o espécime fraturado submerso em SSFCH sem a presenca de
precipitados, e verificou-se que utilizando o mesmo protocolo anteriormente empregado

(FLASH 3D) ndo foi possivel se observar nem os danos e nem a presenca de agua interna.

Utilizou-se, na sequéncia, o protocolo RARE com 0s seguintes parametros: 2 médias,
FOV de 30x30 mm2, matriz de 128x128 pontos, com vista de corte também axial, para um
tempo de imageamento proximo de 8 minutos. Foi assim obtida a imagem mostrada na Figura
14.
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Figura 14. Imagem adquirida via protocolo RARE com 2 médias, FOV de 30x30 mm?2 e matriz de 128x128
pontos para CDP PPS-C danificado intralaminarmente e imerso em SSFCH a quente. Em vermelho os danos
causados pelo pico de tracdo superficial na flexdo do espécime, e, em amarelo, distor¢bes geradas na captura
da imagem da amostra.

4.2.3 Corpos de Prova do Grupo C

Iniciou-se 0 imageamento deste grupo através da amostra 02 de EPX-FC fraturada, ao
contréario dos demais grupos (A, B e D), na direcdo da largura do espécime (danificacao
translaminar), conforme mostra a Figura 2(a) e 3. Utilizou-se primeiramente o protocolo
RARE com parametros de 5 médias, FOV de 50x40 mmz2, matriz de 312x312 pontos e corte
Sagital (S), com um tempo de aquisicdo proximo de 34 minutos. A imagem assim obtida é
mostrada na Figura 15, em que em vermelho se destacam os danos criados por flexdo do
cupom. Ndo obstante, ndo se observa a presenca de fluidos; de fato, nota-se 0 mesmo padrdo
do ruido de fundo no interior da amostra, indicativo de que, em principio, ela é inteiramente
solida. Conforme ja visto, tal fato foi constatado em todas as amostras compositas reforgcadas

com fibra de carbono, sejam elas de matriz termoplastica ou termorrigida, indicativo, como
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j& mencionado, de uma condutividade elétrica substancial dos CDPs em questdo, muito

provavelmente da presenca das fibras cerdmicas carbonosas.

Figura 15. Imagem adquirida do CDP EPX-FC nimero 2 via protocolo RARE com 5 médias, FOV de 50x40
mm?2, matriz de 312x312 pontos e corte Sagital (S). Em vermelho é destacada a fratura translaminar do cupom
inspecionado

No intuito de se visualizar a mesma fratura do CDP EPX-FC nimero 2 através de
outro corte de inspecao, realizou-se o imageamento com mesmo protocolo e pardmetros acima
mencionados, alterando-se somente o corte de Sagital para Coronal, resultando na imagem
exibida na Figura 16. Destacada em vermelho esta a fratura translaminar sob nova

perspectiva.

Novamente, veem-se claramente o0s danos impingidos propositadamente e
controladamente no CDP avaliado. Uma vez mais, ndo foi possivel a observacédo de fluidos

absorvidos internamente pelo espécime.
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Figura 16. Imagem adquirida do CDP EPX-FC nUmero 2 via protocolo RARE com 5 médias, FOV de 50x40
mmg2, matriz de 312x312 pontos e corte Coronal (C). Em vermelho é destacada a fratura translaminar do cupom
inspecionado.

Analogamente, foi imageado o CDP PPS-FC namero 4 do mesmo grupo C, também
exibindo danificacdo translaminar. Empregou-se na tarefa o protocolo RARE com parametros
de 7 médias, FOV de 70x30 mmz2, matriz de 256x256 pontos, corte Coronal (C) e tempo de
aquisicdo de aproximadamente 40 minutos, obtendo-se a imagem ilustrada na Figura 17. Em
destaque, observam-se a o entalhamento proposital para favorecer e direcionar a fratura da
amostra (a direita) e 0 amassamento causado pelo contato do pino central do sistema de
carregamento em flexdo trés pontos durante a geracdo da fratura (a esquerda), 0s quais sdo

destacados em amarelo e verde, respectivamente.
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Figura 17. Imagem adquirida do CDP PPS-FC nimero 4 aplicando-se o protocolo RARE comde 7 médias,
FOV de 70x30 mm2, matriz de 256x256 pontos e corte Coronal (C) do espécime. Em amarelo e verde sdo
destacados danos impingidos involuntaria e voluntariamentente ao especime em questéo.

As imagens obtidas para este grupo de CDPs permitem concluir que as fraturas
translaminares sdo também passiveis de clara e inequivoca visualizacdo por IRMN.
Acreditava-se, de inicio, que este tipo de fratura (translaminar) fosse de mais dificil
visualizacao que a intralaminar (grupos A, B e D), contudo tal fato ndo foi constatado. Notou-
se tambem, assim como as demais amostras reforcadas com fibra de carbono, que nao foi
possibilitada a visualizacdo de fluidos internos absorvidos durante a manutencdo dos
espécimes imersos em SSFCH, devido, muito possivelmente, a acdo prejudicial da
condutividade intrinseca destes espécimes, oriunda certamente da presenca massiva do

reforco com fibras continuas de carbono.

4.2.4 Corpos de prova do grupo D

A fim de se adquirem imagens do espécime danificado EPX-FV de nimero 01,
mergulhado por longo tempo em &gua destilada, foi necessario utilizar uma fixacéo feita de
poli-acetato de vinila (PVA), polimero termoplastico que ndo influencia no imageamento do
objeto-alvo ja que ndo é um condutor elétrico. A fixacdo foi realizada com intuito de
minimizar a mobilidade da amostra no interior do tubo falcon, que ocorria em virtude do
tamanho reduzido do CDP. Utilizando-se o protocolo FLASH 3D, com parametros FOV de
30x30x10 mm3, matriz de 128x128x16 pontos, 15 médias, vista de corte Axial, o que resultou

num tempo de aquisicdo proximo de 30 minutos, obteve-se a imagem exibida na Figura 18,
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na qual se acredita ver em destaque vermelho a danificagdo causada pela flexdo da amostra
na superficie submetida as tensfes trativas maximas, e, em verde, nota-se os detalhes da
fixacdo de PVA

Figura 18. Imagem adquirida da amostra EPX-FV nimero 01 em imersa em &gua destilada, adquirida pelo
protocolo FLASH 3D, com parametros FOV de 30x30x10 mm3, matriz de 128x128x16 pontos, 15 médias e
corte Axial. Em vermelho, observa-se a fratura e, em verde, imageamento da fixagdo do CDP

Na sequéncia, utilizou- se para a mesma amostra o protocolo RARE que, devido ao
tempo ao eco ser menor em comparacdo ao FLASH 3D, possibilitaria melhor resolucao e
assim a visualizacdo do fluido internamente absorvido pelo espécime. Os parametros
utilizados foram 5 médias, FOV de 27x27 mm2, matriz de 256x256 pontos e corte também
Axial, resultando em imagem apd6s um tempo de aquisicao de sinais proximo a 23 minutos.
Duas destas imagens obtidas sdo mostradas na Figura 19, e em que se observa, no destaque
em vermelho, a presenca de agua interna, revelada por uma tonalidade mais clara, muito

proxima a exibida pelo contetdo liquido do falcon, o qual era preenchido por dgua destilada.
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(a) (b)

Figura 19. (a, b) Imagens adquiridas a partir da amostra EPX-FV pelo protocolo RARE com 5 médias, FOV de
27x27 mmz2, matriz de 256x256 pontos e cortes Axiais levemente deslocados um do outro. Destacado em
vermelho o fluido interno ao espécime e em verde a fixacdo do CDP confeccionada em PVA

No intuito de visualizar a presenca de fluidos internos sob outra perspectiva, com o
mesmo protocolo assim como com 0S mesmos parametros operacionais do equipamento de
RMN, alterando-se somente 0 FOV para 80x27 mm? e corte Coronal, obteve-se a imagem

mostrada na Figura 20.

Nota-se que a tonalidade das regiGes do tubo falcon contendo liquido € a mesma
apresentada por certas regides do CDP EPX-FV (indicado por cor azul), o que consiste num
claro indicativo da presenca de fluido liquido no interior da estrutura do espécime avaliado.
Por outro lado, e complementarmente, o ruido de fundo, denotado pelas regifes de tonalidade
mais escura (indicada por cor laranja), apresenta um padrdao homogéneo de imageamento, tal
como também observado no caso das Figuras 18 e 19, o que também consiste num forte
indicativo de que, no que se refere aos CDPs, tratarem-se de regifes densas, sem presenca de
fluidos, sendo, portanto, inteiramente solidas consideradas as variaveis ora empregadas no

processamento de sinais RMN.
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Figura 20. Imagem adquirida pelo protocolo RARE com 5 médias, FOV de 80x27 mm2, matriz de 256x256
pontos e corte Coronal do mesmo espécime imageado na Figura 18. Destaques nas cores azul e laranja
relativamente a existéncia de fluido e solidez, respectivamente, em regides distintas do CDP EPX-FV

Constatada a viabilidade do imageamento por RMN das amostras EPX-FV imersas
em agua destilada, realizou-se o imageamento da amostra nimero 04 deste mesmo grupo D,
porém desta feita imersa em SSFCH sem a presenca de precipitados de sais. Vale ressaltar
que ndo houve a necessidade de fixacdo da amostra uma vez que ela ndo apresentou
mobilidade no interior do tubo falcon. Com o protocolo também RARE, cujos parametros
foram FOV de 30x32 mm?2, matriz de 312x312 pontos e 5 médias, resultando num tempo de
aquisicao proximo de 27 minutos, foi possivel obter imagens tais como a exibida na Figura
21, observada segundo um corte Axial. Em seguida, somente alterando-se o FOV para
80x32mm? e o corte de visualizacdo para Sagital, obteve-se a imagem apresentada na Figura

22.
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Figura 21. Imagem obtida do CDP EPX-FV nimero 04, grupo D, a partir do protocolo RARE, com parametros
FOV de 30x32 mm?, matriz de 312x312 pontos, 5 médias e corte Axial. Em destaque em vermelho, nota-se a
presenca de fluidos internos na amostra.

Figura 22. CDP da Figura 21 visualizado atraves do protocolo RARE com FOV de 80x32x93mm3 e segundo
corte Sagital. Em destaque em vermelho, nota-se a presenca de fluidos internos a amostra
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Nota-se que a resolucdo da Figura 18 foi muito superior a da Figura 20, e de modo a
verificar se o responsavel por isso era unicamente o tipo de fluido empregado na imerséo
(Agua destilada vs. SSFCH sem precipitados eletricamente carregados) optou-se por
reproduzir o experimento que levou a imagem 21 usando-se idénticas condigdes (exceto pelo
fluido utilizado e nimero da amostra avaliada) que geraram a imagem 18, quais sejam,
protocolo FLASH 3D, com parametros FOV de30x30x10 mm?2, matriz de 128x128x16

pontos, 15 médias e corte Axial, 0 que resultou na imagem mostrada na Figura 23.

S

Figura 23. Imagem obtida da amostra EPX-FC ndmero 04 imersa em SSFCH, pelo protocolo FLASH 3D, com
pardmetros FOV de 30x30x10 mm3, matriz de 128x128x16 pontos, 15 médias e corte Axial. Em vermelho,
observa-se a regido de fratura

Observa-se que a imagem acima apresentou resolu¢cdo muito inferior quando
comparada com a imagem da Figura 18, a qual foi obtida a partir de idénticos parametros e

protocolo operacionais, porém imersa em agua destilada e ndo em SSFCH.

Vale ressaltar também que, ao contrario dos CDPs poliméricos reforcados com fibra
de carbono, ndo se observaram distor¢des de imageamento nas bordas das amostras do grupo
D (reforcadas com fibras de vidro). Isto constitui um forte indicativo do efeito deletério da

condutividade elétrica intrinseca das fibras de carbono no imageamento RMN.

Neste ambito, foram programados experimentos de mensuragdo da resistividade
elétrica exibida por espécimes fortalecidos com fibras continuas de carbono, de modo a se
quantificarem os valores e verificar eventuais efeitos de direcionamento desta propriedade,

considerando que as fibras tém elevadissima razao de aspecto e estdo arranjadas e orientadas
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de modo complexo no interior da massa composita, fazendo com que, possivelmente, este
efeito de distor¢cdo do imageamento seja maior ou menor dependendo da vista de corte

inspecionada por IRMN.

4.3 Analise da Condutividade das amostras refor¢adas com fibra de carbono

O aparato montado e posicdo de medida de condutividade dos espécimes é mostrado
na figura 24. Vale ressaltar que se verificou a resisténcia de 5 espécimes intactas tanto de
epoxi reforcadas com fibras de Carbono quanto PPS, bem como somente se ateu a direcéo
transversal para medida da condutividade, uma vez que as amostras apresentaram
revestimento isolantes nas outras dire¢cfes que comprometeram as medidas. Entretanto, a

verificacdo da condutividade nessa direcdo ja comprovaria a interferéncia no imageamento.
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Figura 24. Aparato para medi¢do da condutividade da amostra constituido de uma morsa, apoios de material
isolante, folhas de papel aluminio e multimetro. As folhas de aluminio foram utilizadas para passagem uniforme
de corrente elétrica no corpo de prova

A partir da leitura da resisténcia elétrica dos corpos de prova e utilizando a Segunda
lei de Ohm, dada pela equacgdo 2, foi possivel obter a condutividade dada pelo inverso da

resistividade.

no=t-L 2)
L o RS
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Em que o constitui a condutividade ,p a resistividade, R a medida de resisténcia

elétrica obtida, S a area da secgdo transversal do CDP e L o comprimento .

Obtiveram-se como medidas de Resisténcia média para as amostras de EPX-FC e
PPS-FC de 0,79 Q e 0,45Q, respectivamente. Sabendo-se que em todos os corpos de prova
em questdo, tem-se area da se¢do transversal de 75mm? (S) e comprimento de 100mm (L),
foi possivel obter os valores de condutividade de 1,69x10% [Q.m™] e 2,96x103 [Q.m™] para 0
EPX-FC e PPS-FC respectivamente.

Na literatura, os materiais sdo classificados como condutores quando a sua
condutividade é maior que 10*[Q.m™], semicondutores se sua condutividade estiver no
intervalo entre 107'° [Q.m™] e 10* [Q2.m™] e isolantes se sua condutividade for menor que
107'° [Q.m!]. Portanto, tanto as amostras de epdxi quanto PPS reforcadas com fibras de
carbono apresentam semicondutividade, no entanto PPS-FC apresentou 75,6% a mais
condutividade que EPX-FC. Como esperado, as amostras apresentaram valores significativos
de condutividade o que pode ter acarretado a presenca de distor¢do nas imagens como citado

anteriormente bem como maior dificuldade para observacao de fluidos internos.

4.4 Imageamento de amostras virgens

No intuito de se comprovar o efeito da condutividade das amostras reforcadas com
fibra de carbono, realizou-se o imageamento da amostra virgem de EPX-FC do grupo B pelo
protocolo RARE, 10 medias, matriz de 256x256 pontos, FOV de 40x40mm?2 e corte axial (S)
resultando em um tempo de aquisicdo de aproximadamente 40minutos. A imagem obtida

pode ser vista na figura 25.
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Figura 25. Imagem obtida da amostra EPX-FC pelo protocolo RARE, com pardmetros FOV de 40x40 mmz,
matriz de 256x256, 10 médias e corte Axial. Em vermelho, observa-se distor¢Ges da imagem

Pela imagem, nota-se que ndo foi possivel observar a presenca de fluidos internos
como esperado em detrimento da semicondutividade comprovada, novamente também,
observa-se a presenca de distor¢es na imagem em virtude de distor¢des das linhas de campo

magnético devido, mais uma vez, a semicondutividade das amostras.

Com a mesma amostra, realizou-se 0 mesmo procedimento, utilizando-se, no entanto,
o0 protocolo RARE, com matriz de 256x256 pontos, FOV de 160x40mmg2, corte Sagital e 10

médias, resultando em um tempo de aquisi¢do de aproximadamente 40 minutos. A imagem
obtida pode ser vista na figura 26.
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Figura 26. Imagem obtida da amostra EPX-FC pelo protocolo RARE, com pardmetros FOV de 160x40 mmz,
matriz de 256x256, 10 médias e corte Sagital

Realizando o imageamento da amostra de PPS-FC através do protocolo FLASH com
os parametros modificados de repetition time para 105 ms, forma de pulso para gauss, length
para 1,2 ms, flip angle para 45 graus, atenuation para 35.1 e Spectral Bandwidth para 69444.4
Hz, bem como se utilizando FOV - Field of Vision de 160x40 mm?, matriz de 192x128
pontos, 10 médias e corte coronal, obteve-se a imagem da figura 27 apds um tempo de

aquisicao de 18 minutos aproximadamente.

Figura 27. Imagem obtida em corte coronal do espécime laminado compdsito PPS-FC virgem, de acordo com
o protocolo FLASH cujos pardmetros foram modificados frente ao FLASH 3D
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Comprovou-se que, independentemente do protocolo utilizado, ndo foi possivel
observar fluidos internos nas amostras reforcadas com fibra de carbono com matrizes seja
de Epodxi ou PPS e, por possuirem 0 mesmo padrdo no interior das amostras e no ruido de
fundo, acredita-se que as amostras seriam completamente densas, sem presenca de fluidos
internamente absorvidos, fato contraditorio ao grafico da porcentagem de ganho de umidade.
No entanto, deve-se ainda inspecionar se a impossibilidade de visualizagdo dos fluidos
decorre inteiramente da condutividade das fibras de carbono ou por se tratar apenas de uma
microestrutura fina do laminado compdésito ao contréario das amostras reforcadas com fibra
de vidro que se tratam de espécimes mais grosseiros apresentando uma microestrutura mais

bruta do laminado compdsito. Para tal, pretende-se realizar investigacfes posteriores.

4.5 Melhoria de imagens e obtencédo de textura

Apos constatacdo da possibilidade de visualizagdo das fraturas nos corpos de prova,
realizou-se o procedimento de melhoria de imagens. Para tal, usando o grupo C de fratura
translaminar, utilizou-se o mesmo Protocolo RARE com modificagio do FOV para
70x30mm?2, matriz de 1024x1024 pontos, 20 médias e tempo de aquisicdo de 2h40. A

comparacgdo da melhoria pode ser observada na figura 28 e 29.

Figura 28. Imagem melhorada adquirida do CDP PPS-FC ndmero 4 aplicando-se o protocolo RARE com de
20 médias, FOV de 70x30 mmz, matriz de 1024x1024 pontos e corte Coronal (C) do espécime. Em amarelo e
verde sdo destacados danos impingidos involuntéria e voluntariamenta ao espécime em questao.
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Figura 29. Comparagdo de melhoria de imagem com mesmo protocolo e FOV para mesmo CDP PPS-FC
namero 4 . (a) imagem adquira com 7 médias e matriz de 256x256 pontos (b) imagem adquirida com 20 média
e matriz de 1024x1024 pontos

Pode-se observar que se utilizando um nimero superior de medias e matriz com maior
nimero de pontos, adquire-se maior resolucdo. No entanto, € necessario um tempo bem
superior, 0 que se torna um empecilho, principalmente quando se considera a possibilidade
de inspecdo in vivo. Vale ressaltar também que na obtencdo da imagem presente na figura
28, trabalhou-se no limite de operacdo do equipamento que se trata de aproximadamente
0,02 mm/ponto ou 0,02 pixel/mm, tal fato indica que a resolucdo da imagem ndo pode ser
aprimorada se utilizar a mesma bobina e mesmo equipamento para tamanhos superiores de

matrizes e numero de médias maiores acarretariam tempo de aquisicdo muito longos.

Com a possibilidade de se trabalhar no limite do equipamento com 0,02 pixel/mm,
pode-se obter a textura dos corpos de prova realizando-se um corte superficial no espécime.
Assim, para 0s corpos de prova do grupo B com fratura intralaminar, pode-se obter imagens
conforme a figura 30 na qual se utilizou o protocolo RARE com FOV de 70x30mm2, matriz

de 1024x1024, corte Coronal e 20 médias resultando em um tempo de obtencdo de 3h10min.
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Figura 30. .Obtencdo de textura do CDP EPX-FC nUmero 4 aplicando-se o protocolo RARE com de 20
médias, FOV de 70x30 mmz, matriz de 1024x1024 pontos e corte Coronal (C) do espécime. Em vermelho,

destaca-se marcas observadas na superficie do corpo de prova.

As marcas observadas na imagem na superficie do corpo de prova sdo indicios da
posicdo na qual a fratura foi realizada intencionalmente. A partir disto, decorre-se a

possibilidade de observacédo de detalhes em corpos maiores e de geometrias mais complexas.

Realizando-se 0 mesmo procedimento com mesmo parametros, mas para o corpo de

prova de EPX-FV do grupo D, obtém-se a imagem da figura 31.
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Figura 31. Figura 29.0btengéo de textura do CDP EPX-FV numero 2 aplicando-se o protocolo RARE com de
20 médias, FOV de 70x30 mm?2, matriz de 1024x1024 pontos e corte Coronal (C) do espécime. Em vermelho,
destaca-se indicios de fluidos internos e em amarelo bolhas superficiais.

Devido a maior susceptibilidade deste corpo de prova ao campo magnético bem como
associado ao carater mais hidrofilico deste, nota-se a presenca de bolhas na superficie do
corpo de prova mais claramente, destacado em amarelo. Em vermelho, destaca-se faixas
mais claras, indicativos de fluidos internos presentes nas amostras, além de se comprovar a
microestrutura mais bruta ou grosseira do laminado compdsito decorrente da manufatura

grosseira destes.

5.0 SINTESES DE PRINCIPAIS RESULTADOS

Dentre as principais conclus6es do trabalho que podem ser extraidas, tem-se:

5.1 Efeito da natureza do material compdsito

Nos laminados compdsitos reforcados com fibras de carbono, sejam o EPX-FC
(matriz termorrigida) ou o PPS-FC (matriz termoplastica) ndo foi possivel observar-se a
presenca de fluidos internos na forma de umidade absorvida pelos respectivos espécimes.
Supde-se que a condutividade elétrica intrinseca das fibras de carbono interfira negativamente
na capacidade da técnica de RMN imagear esta agua livre disponivel no interior das amostras.

Por outro lado, foi também levantada a hipotese de que microestruturas mais homogéneas,
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tais como as dos compdsitos EPX-FC e PPS-FC, manufaturados industrialmente, absorvam
agua de modo mais uniformizado se comparadas, por exemplo, a do laminado EPX-FV,
fabricado laboratorialmente. O fato de que resinas termorrigidas (em geral altamente polares)
e fibras de vidro (exibindo tipicamente comportamento dielétrico) sdo intrinsecamente mais
hidrofilicas que, respectivamente, polimeros termoplasticos e fibras de carbono foi aventado
também como possivel explicacdo para uma melhor visualizagdo da agua absorvida. A
despeito destas verificagbes, a caracterizacdo de fraturas/danos de naturezas intra- e
translaminares nos laminados avancados EPX-FC e PPS-FC, potenciais candidatos a
materiais para implantes estruturais em humanos, foi demonstrada ser absolutamente viavel,

confiavel e repetivel num ambiente muito préximo ao in vivo.

5.2 Efeito do protocolo empregado

O protocolo RARE foi 0 mais promissor para a visualizagdo tanto de fraturas/danos
nos laminados compdsitos quando de fluidos internos aos mesmos. Entretanto, apés
modificagdes, o protocolo FLASH mostrou-se ndo somente mais rapido que o concorrente
RARE como também se equiparou a0 mesmo em termos da resolucdo espacial no que diz
respeito a visualizacdo das fraturas, embora o mesmo nédo se aplique para a observagédo de
fluidos absorvidos pelos compdsitos. Por sua vez, o protocolo FLASH 3D, embora ndo tenha
apresentado boa resolucéo espacial de imageamento, serviu de base/referéncia na busca por

outros protocolos que possibilitassem uma aquisicdo mais eficiente de imagens.

5.3 Efeito da direcéo de criacdo e propagacao de danos

Para ambas as direcdes empregadas na criacdo/propagacdo de fratura, quais sejam,
intralaminar e translaminar, pdde-se visualizar clara e inequivocamente 0s danos mecanicos
correspondentes, ficando, entretanto, prejudicada a verificacdo de quaisquer efeitos desta
varidvel na capacidade (e direcionalidade) dos laminados reforcados com fibras de carbono

absorverem umidade.

5.4 Analise da capacidade de deteccdo de agua absorvida pelo compésito EPX-FV

Em todos os laminados compésitos reforgados com fibras de carbono ndo foi possivel
observar a presenca de fluidos internos nos corpos de prova. Acredita-se que a condutividade
elétrica das fibras de carbono interna na capacidade de imageamento. No entanto, também se
levantou a hipotese de que microestruturas mais homogéneas dos laminados reforgados com

fibras de carbono, manufaturados industrialmente, absorvam agua de modo mais



68

uniformizado quando comparado com o0s laminados EPX-FV  manufaturados
laboratorialmente, e possivelmente num teor abaixo daquele minimamente necessario para
resolucdo por imageamento RMN. O fato de que resinas termorrigidas (em geral altamente
polares) e fibras de vidro (exibindo tipicamente comportamento dielétrico) s&o
intrinsecamente mais hidrofilicas que, respectivamente, polimeros termoplasticos e fibras de
carbono foi aventado também como possivel explicacdo para uma melhor visualizacdo da
agua absorvida no primeiro caso (EPX-FV). A despeito destas verificacdes, a caracterizacao
de fraturas/danos de naturezas intra- e translaminares nos laminados avangados EPX-FC e
PPS-FC, potenciais candidatos a materiais para implantes estruturais em humanos, foi
demonstrada ser absolutamente vidvel, confiavel e repetivel num ambiente proximo ao in

Vivo.

5.5 Efeito da temperatura da SSFCH

Os dados e os resultados obtidos ndo possibilitaram verificar efeitos claros e
inequivocos quanto a temperatura do banho de imersdo de SSFCH, o que néo era esperado
no caso do laminado composito EPX-FC, tendo em vista os valores de absor¢do de umidade
em funcédo do tempo de manutengdo dos CDPs no banho serem muito préximos para as duas
temperaturas, de 25°C e de 80°C. Ja para o PPS-FC, a temperatura mais elevada incrementou
sensivelmente a capacidade de absorcdo de umidade do material e, portanto, pode-se aventar
os efeitos decorrentes da temperatura da SSFCH. Entretanto, quando se compara o teor de
umidade absorvida pelo laminado artesanal EPX-FV frente aos compdsitos manufaturados
EPX-FC e PPS-FC observa-se que o primeiro é substancialmente mais hidrofilico que os dois
altimos. Isto pode até mesmo significar que, nestes ultimos casos, a quantidade de umidade é
baixa o suficiente para ndo ser potencialmente detectada por IRMN, de forma que a
temperatura do banho de imersdo, nestes dois casos, ndo haveria de ter efeitos significativos,
ou mesmo passiveis de inferéncia pelo equipamento e instrumental empregados no presente

estudo.

5.6 Constatacdo de Condutividade das amostras

Constatou-se semicondutividade das amostras reforcadas com fibra de carbono,
apresentando todas as amostras verificadas valores de condutividade entre 1071° [Q.m-1] e
10* [Q.m™], sendo que os corpos de prova de PPS-FC apresentaram, em média, 75,6% a mais
condutividade que EPX-FC. Em ambos os casos, no entanto, trataram-se de valores de
condutividade significativos e plausiveis de interferéncia do campo magnético acarretando

distorgdes nas imagens e dificultando a observagéo de fluidos internos. Embora, por se tratar
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de corpos de prova essencialmente heterogéneos e, consequentemente, apresentarem
possivelmente condutividade distintas em diferentes dire¢cbes, 0 mesmo ndao pode ser
constatado pelos revestimentos isolantes que interferiram nas medidas, no entanto alta
condutividade na direcdo transversal da mesma ja constata a interferéncia das amostras no

campo magnético do magneto.

5.7 Imageamento de amostras virgens

Através do imageamento das amostras ndo danificadas, constatou-se que,
independentemente do protocolo utilizado, ndo foi possivel observar fluidos internos nas
amostras reforcadas com fibra de carbono com matrizes seja de Epdxi ou PPS. Bem como,
por possuirem o mesmo padrdo no interior das amostras e no ruido de fundo, acredita-se que
as amostras seriam completamente densas, sem presenca de fluidos internamente absorvidos,

0 que contradiz a porcentagem de ganho de massa.

Entre os motivos possiveis de tal fato, destaca-se a condutividade expressiva das amostras
das fibras de carbono ou a microestrutura fina do laminado compdsito. Ao contrario das amostras
reforcadas com fibra de vidro que se tratam de espécimes mais grosseiros apresentando uma
microestrutura mais bruta do laminado compdsito, as amostras reforgadas com fibra de carbono
apresentam estrutura mais fina dada as condi¢es de manufaturas, acarretando menor quantidade
de descontinuidades relacionadas a microestrutura. Este fato associado carater intrinsecamente
hidrofilico de ambos resina epdxi e fibras de vidro podem ter possibilitado a visualizacdo de
fluidos nos corpos de prova EPX-FV e 0 mesmo ndo ocorreu com amostras reforcadas com fibra

de Carbono.

5.8 Consequéncias da melhoria de imagens e obtencéo de textura

Apesar da constatacdo da possibilidade de melhoria de imagens atraves do aumento
do ndmero de médias e do tamanho da matriz chegando-se ao limite de operacdo do
equipamento, tem-se aumento do tempo de aquisicdo das imagens o que se trata de um
inconveniente quando se considera inspecao in vivo. No entanto, ao se ter como objetivo a
observacao, localizacdo e deteccao de danos nos corpos de prova, tal fato pode ser constatado
anteriormente mesmo com resolucédo inferior, além da possibilidade de uso de equipamento
de resolugdo superiores ou mesmo o desenvolvimento de novos protocolos poderiam

contornar essa dificuldade.

Com a possibilidade de se trabalhar no limite do equipamento, de cerca de 0,02

pixel/mm, comprovou-se a possibilidade de deteccdo de detalhes e geometrias mais
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complexas. Através da obtencdo de textura de corpos de prova qualificaria 0 método para

inspecdo de formas mais complexas como 0ssos expandindo o uso da técnica aplicada.

6.0 CONCLUSAO

Pelo presente estudo, tem-se forte indicios para possibilidade do emprego de IMRN
para mensuracdo confidvel e segura in vivo de danos presentes em implantes cirdrgicos
estruturais confeccionados a partir de laminados compdsitos fibrosos com matrizes
poliméricas, EPX-FC, PPS-FC e EPX-FV.
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