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RESUMO

Materiais poliméricos sdo comumente usados em aplicacdes de engenharia, o
que tem motivado pesquisadores a estudarem seu comportamento mecanico e o
desenvolvimento de sistemas de medida. O Politetrafluoretieno (PTFE),
comercialmente conhecido como Teflon, € um destes polimeros. Devido ao fato de
gue o PTFE é capaz de realizar funcfes estruturais especificas e ser submetido a
esforcos mecanicos cisalhantes, € importante que se conheca o valor do médulo de
torcdo, G, ndo sO para predizer seu comportamento mecéanico, mas também para
usa-lo como parametro de rigidez em projetos. Desta forma, o principal objetivo
deste trabalho foi apresentar e validar o uso de uma técnica alternativa para
determinar o médulo de tor¢cdo, G, de materiais com énfase em materiais
poliméricos, em particular, o PTFE. Para realizar a medida de G, foi utilizado um
sistema mecanico contendo um péndulo de torcdo e um sensor de movimento
rotativo (SMR) acoplado a ele, que permitisse determinar: a posicdo angular em
funcdo do tempo. Entdo, uma equacdo derivada dos estudos de espectroscopia
mecéanica e da teoria de relaxacdo foi utilizada para o calculo de G. A técnica
aplicada neste trabalho € considerada como ndo destrutiva e independe de se
conhecer o valor do coeficiente de Poisson do material em estudo. Amostras de
diferentes diametros de PTFE extrudado foram submetidas a esforcos de torcao
simples variando seu comprimento efetivo, a fim de estudar o seu comportamento a
torcdo. As amostras passaram por analises térmicas para determinar seu grau de
pureza, estabilidade térmica e estimar sua porcentagem cristalina. Também foram
feitas imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV) para garantir que as
mesmas estao livres de defeitos do processo de extrusdo. Os resultados obtidos
com essa técnica de medicdo mostraram que a equacao para determinar G é valida
e que os valores de G convergem para um valor comum proximo a 350 MPa para
uma relacéao entre comprimento efetivo e diametro (L/d) de 10,64. Uma vez que esse
valor esta dentro dos limites esperados, esta técnica mostrou-se viavel, abrindo

possibilidade para o estudo de outras amostras poliméricas.

Palavras-chave: Politetrafluoretileno. Modulo de tor¢cdo. Espectroscopia mecanica.

Péndulo de torcao. Caracterizagcdo mecanica.



ABSTRACT

Polymeric materials are commonly used in engineering applications, which
has motivated researchers to study their mechanical behavior and development of
measurement systems. The Polytetrafluoroethylene (PTFE), commercially known as
Teflon, is one of these polymers. Due the fact that PTFE is able to perform a specific
structural function and be subjected to mechanical shear stresses, it is important to
know the value of the torsion modulus, G, not only to predict its mechanical behavior,
but also to use it as a parameter of rigidity in projects. In this way, the main objective
of this work was to present and validate the use of an alternative technique to
determine the torsion modulus, G, of materials with emphasis on polymeric materials,
in particular the PTFE. For this purpose, a mechanical system containing a torsion
pendulum and a rotational motion sensor (RMS) coupled to it was used to determine
the angular position as a function of time. Then, an equation derived from mechanical
spectroscopy and relaxation theory was used for the calculation of G. The technique
applied in this work is considered as non-destructive and is independent of knowing
the value of Poisson’s ratio of a study material. Samples with different diameters of
extruded PTFE were subjected to simple torsional stresses varying their effective
length in order to study their torsional behavior. The samples were subjected to
thermal analysis to determine their degree of purity, thermal stability and to estimate
their crystalline percentage. Images of Scanning electron microscopy (SEM) were
also made to ensure that the samples are free of defects from the extrusion process.
The results obtained with this measurement technique showed that the equation to
determine G is valid and the values of G converge to a common value close to 350
MPa for an L/d ratio of 10.64. As the value is within the expected limits, the technique

can be used to study other polymer samples.

Keywords: Polytetrafluoroethylene. Torsion modulus. Mechanical spectroscopy.

Torsion pendulum. Mechanical characterization.
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1. INTRODUCAO

E crescente o uso de materiais poliméricos em aplicagdes de Engenharia, o
gue tem motivado pesquisas para o melhor entendimento do seu comportamento
mecanico. Esses materiais quando em operac¢éo, sao submetidos a diferentes tipos
de esforgos, tornando-se necessario conhecer previamente suas caracteristicas e
propriedades mecanicas, ndo s6 para sua confeccdo, mas também para se projetar
dispositivos capazes de resistir e evitar falhas em sua utilizagdo. Faz-se necessario,
em situacbes reais, que se saiba de suas caracteristicas sobre rigidez, como
mdédulos de elasticidade, que estéo relacionados a outras propriedades, a exemplo:
tensdo de escoamento. Se a forca que atua sobre uma estrutura é cisalhante, ou
seja, paralela a determinada superficie, nesta situacéo é aconselhada adotar como
parametro de sua rigidez o médulo de tor¢do, G. Dessa forma, G € um importante
parametro para ser utilizado nos projetos de dispositivos sujeitos a este tipo de
esfor¢co, como eixos, vigas e até préteses ortopédicas.

O polimero escolhido para a caracterizacdo mecanica do médulo de tor¢cdo G
€ o Politetrafluoretileno (PTFE), comercialmente conhecido como Teflon, plastico da
engenharia de alto desempenho que reune propriedades incriveis de inércia
guimica, estabilidade térmica, baixa aderéncia e boa resisténcia mecanica quando
comparado a outros polimeros. Essas caracteristicas ampliaram seu uso, desde
aplicac6es mais simples como vedac0es, até utilizacbes mais complexas como em
estruturas aeroespaciais, nucleares e biomédicas. Embora seu estudo tenha tido
pouca atencdo da década de 80 até inicio dos anos 2000, o PTFE surge de novo e
se encontra em foco, por conta de sua complexidade estrutural e caréncia de dados
mecanicos.

Para que sua caracterizacdo por meio da medida de G fosse possivel, foi
utilizado um péndulo de torcdo projetado e construido no “Laboratério de
Caracterizagao Fisica e Reoldgica’, UNESP — Bauru pelo Prof. Dr. Calor Alberto
Fonzar Pintdo. Este mesmo sistema mecanico tem sido utilizado para o estudo em
biomateriais (ligas de Titanio), e no presente momento esta sendo aplicado na
caracterizacdo de polimeros. O sistema é de facil utilizacdo, apresentando uma
configuracéo diferente dos péndulos mais tradicionais, possibilitando medir amostras

de tamanhos especificos sem a necessidade de usar dimensdes especificadas pelas



normas para confeccdo das mesmas. Os ensaios para essa medida sao
considerados ndo destrutivos, mantendo as mesmas propriedades fisica e quimica
da amostra ap0s o ensaio. Comparado aos ensaios tradicionais é considerado uma
medida dindmica. A equacédo para o célculo de G foi deduzida para esse sistema
mecanico, sendo derivada de estudos de espectroscopia mecanica e da teoria de
relaxacdo de materiais. A grande vantagem desta técnica no ensaio é que nao é
necessario conhecer o valor do coeficiente de Poisson para obter G. Desta forma,
barras extrudadas de PTFE puro foram submetidas a tor¢cdo simples, aonde o0s
ensaios conduzidos estardo principalmente focados na validacdo da equacéo de
célculo de G para polimeros, assim como a realizacdo de estudo do comportamento
dindmico a tor¢do do PTFE.

Este trabalho é apresentado em seis capitulos, iniciando com uma abordagem
resumida sobre a revisao bibliogréfica, concernentes aos tépicos que aqui serédo
abordados. Serdo apresentados conceitos fundamentais de materiais poliméricos,
onde serd dada uma explicagdo mais aprofundada sobre as caracteristicas,
propriedades e aplicacbes do PTFE, seguida de sua forma de obtencédo e
processamento. Os tépicos a seguir abordardo conceitos e fundamentos da
caracterizagdo mecanica de G usada para o PTFE, isto €, espectroscopia mecanica
e momento de inércia, descritas de forma sucinta baseadas em alguns trabalhos da
literatura.

A seguir, serdo apresentados os métodos utilizados neste trabalho, com uma
explicagdo das técnicas de andlise fisica, microscépica, térmica e mecéanica na
caracterizacdo do PTFE. Finalmente, serdo apresentados os resultados, mostrando
todo o caminho seguido para validar a equacdo proposta do célculo de G e uma
discusséao de trabalhos encontrados na literatura, finalizando com a concluséo deste

trabalho.



2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

Validar a equacdo que permite calcular o moédulo de torcdo G, que foi
derivada do estudo de espectroscopia mecanica e resisténcia dos materiais,
utilizando o polimero Politetrafluoretileno (PTFE), para posterior aplicagdo em outros
materiais poliméricos. Para isso, serdo conduzidas medidas com amostras de PTFE
extrudado de dimensdes variadas submetidas a tor¢cdo simples dinamicamente. A
validacdo da equacdo proposta dar-se-a usando uma medida de Inércia rotacional (1)
independente daquela usada na determinacdo de G. Esta medida sera confrontada
com a medida de G, verificando se e a razdo entre os valores de G reflete a razdo
entre os valores de I.

Este trabalho pode ser considerado inovador no sentido de fornecer uma nova
alternativa para medir o médulo de tor¢cdo G de polimeros, sem a necessidade de se
conhecer o coeficiente de Poisson do material estudado. A principal razdo de
desenvolver este estudo é que esta técnica nunca foi aplicada para materiais

poliméricos e, portanto, pode propiciar uma nova forma de caracterizacdo mecénica.

2.2. Objetivo especifico

e Estabelecer uma relagdo entre o comprimento efetivo e o didmetro das
amostras (L/d), capaz de fornecer um unico valor de modulo de tor¢do G para

diferentes didmetros das amostras.

e Realizar com a técnica proposta um estudo de G, dinamicamente, para o
PTFE.

e Adequar o sistema de medida para acomodar amostras de diferentes

dimensoes.

e Confrontar a ordem de grandeza dos valores de atrito total medidos pelo
sistema mecanico com aqueles valores de atrito interno provenientes de outra

técnica dindmica, a andlise dindmico-mecéanica (DMA).



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo traz uma abordagem resumida de modo a reunir varios conceitos
relativos a materiais poliméricos. Inicialmente, uma explicacdo mais aprofundada
sobre as caracteristicas, propriedades e aplicacdes do PTFE é tratada, discorrendo
sobre sua forma de obtencdo e processamento. Os tdpicos seguintes abordam
conceitos e fundamentos da caracterizacdo mecanica do médulo de tor¢cao G, isto &,
espectroscopia mecéanica e momento de inércia, descritas de forma sucinta

baseadas em alguns trabalhos da literatura.

3.1. O Politetrafluoretileno - PTFE

O termo polimero tem origem na juncdo das palavras poli (muitos) e mero
(unidade de repeticdo) do grego, de onde se pode inferir que um material polimérico
trata-se de uma macromolécula constituida pela ligacdo de milhares de pequenas
moléculas chamadas monémeros. Majoritariamente, essas cadeias sdo de atomos
de carbono ligados lateralmente a outros atomos ou radicais, compondo moléculas
muito extensas (CALLISTER; RETHWISCH, 2007). A macromolécula é formada por
ligacbes covalentes, e dependendo do tipo de ligagdo covalente e da estrutura
guimica (tipo de monbémero), podem-se classificar os polimeros como Plasticos,
Borrachas e Fibras (CANEVAROLO JR, 2006). A ocorréncia desses polimeros pode
ser de ordem natural, como a celulose, seda e |&, ou sintéticas como é o caso do
PTFE, Nylon, PVC, entre outros. Estima-se que a producao global de polimeros
sintéticos de 1950 a 2015 € de 7800 milhdes de toneladas (GEYER; JAMBECK;
LAW, 2017).

E possivel distinguir os polimeros plasticos entre termoplasticos e termofixos.
O termo termoplastico se refere a um polimero que se torna maleavel quando sao
aquecidos acima de uma temperatura especifica e que se solidifica com o
resfriamento (CALLISTER; RETHWISCH, 2007). As cadeias poliméricas se
associam através de forcas intermoleculares, que se enfraquecem com o0 aumento
da temperatura, produzindo um liquido viscoso. Dessa forma, os termoplasticos
podem ser remodelados por aquecimento (SHIGLEY; MISCHKE; BUDYNAS, 2005).
Os termoplasticos se diferem dos polimeros termofixos, que formam ligacbes

guimicas irreversiveis durante o processo de cura. Os termofixos ndo fundem



quando aquecidos, mas se decompdem e ndo retornam ao estado inicial quando
resfriados (CANEVAROLO JR, 2006).

O arranjo e a ordenacao de cadeias poliméricas no estado sélido consistem
em regides cristalinas e amorfas. A fase cristalina é ordenada e regular, enquanto
gue a fase amorfa é desordenada. Entretanto, ndo se deve pensar nas regibes
cristalinas dos polimeros da mesma maneira como nos metais, devido sua
disposicédo espacial em longas cadeias poliméricas. Nas regides ditas cristalinas
estdo contidas maiores imperfeicdes, além de estarem interconectados com regides
amorfas, ndo havendo uma distingdo clara entre as regides cristalina e amorfa
(CANEVAROLO JR, 2006). Polimeros amorfos ou com baixo grau de cristalinidade
tenderdo a ser transparentes, enquanto polimeros com graus intermediarios de
cristalinidade tenderéo ser opacos devido a dispersao de luz nas regides cristalinas.
A maioria dos polimeros para projetos de engenharia sdo sintéticos e muitas vezes
eles sédo criados para atender a uma finalidade especifica. Os hidrocarbonetos,
compostos de carbono e hidrogénio, sdo uma classe mais comum de polimeros,
onde os atomos de carbono estéo ligados entre si em longas cadeias. A natureza do
elemento carbono permite que um ou mais a4tomos se liguem a cada carbono da
cadeia, como é o caso do fluoropolimero (polimero baseado em fluorocarbonos)
Politetrafluoretileno (PTFE), o polimero abordado no presente trabalho.

O PTFE é um polimero termoplastico considerado como plastico da
engenharia por sua versatilidade e alto desempenho (PADILHA, 2007). Trata-se de
um sélido opaco de cor branca a temperatura ambiente. O material polimerizado
(estado verde) apresenta temperatura de fusdo (T,) em torno 342 °C, e
aproximadamente 327 °C ap0s a primeira fusdo. Essa alta temperatura de fusao
permite ao PTFE bom desempenho mecanico quando submetido a elevadas
temperaturas de trabalho (YAMAGUCHI; TAKACHI; HIRAKAWA, 1994). Além disso,
o PTFE apresenta alta resistividade elétrica, podendo ser usado como material
isolante. Logo, as excelentes propriedades térmicas e de resisténcia quimica desse
polimero, em alguns casos, o0 coloca de forma vantajosa e superior ao acgo inox,
ceramica e outros polimeros, fazendo com que ele esteja presente nas mais
variadas aplicagbes (GARDINER, 2015). Sua utilizacdo é mais comum em
revestimentos, véalvulas de presséo, conexado de bombas e vedacfes, mas também

pode estar presente em aplicacfes aeroespaciais. (JORDAN et al., 2007), vasos de



reatores (GARDINER, 2015) e na industria biomédica para implantes (BROWN et al.,
2006; MERCURI; GIOBBIE-HURDER, 2004; MESSNER; GILLQUIST, 1993).

O PTFE é um polimero constituido de multiplas ligacées carbono-flior, sendo
0 mais conhecido da classe dos fluoropolimeros. Este polimero foi descoberto por
Roy J. Plunkett em 1938 durante o desenvolvimento de um novo gas refrigerante de
clorofluorcarbono para a empresa DuPont. Porém, somente em meados de 1945 foi
apresentado para fins comerciais pela propria Dupont, com a marca registrada
Teflon (OLABISI; ADEWALE, 2016). A forca de ligagdo carbono-fltior (544 kJ mol™,
superior a ligacdo C-C de 347 kJ mol™) é responsavel pelas propriedades de inércia
guimica, estabilidade térmica e a baixa aderéncia a outros materiais (LEMAL, 2004),
fato que torna este polimero aplicavel em revestimento antiaderente para panelas e
outros utensilios de cozinha. A cadeia polimérica do PTFE € formada por
monémeros [-(CF,-CF2),-], onde cada carbono de sua cadeia principal esta ligado a
dois atomos de flaor. O tamanho do atomo de flior faz com que a cadeia de carbono
fiqgue coberta e protegida pelos atomos de flior (EBNESAJJAD, 2000), como mostra
a Figura 3.1 (raios de van der Waals para flior e carbono 1,47 A e 1,70 A,
respectivamente). Essa protecdo dos atomos de flior reduz a energia de superficie,
fazendo com que o PTFE tenha propriedades antiaderentes e possua o terceiro
menor coeficiente de atrito de todos os materiais solidos, entre 0,05 e 0,1(OLABISI;
ADEWALE, 2016; ZISMAN 1965). Os numeros da Figura 3.1 representam o namero

de grupos de CF;, presentes na molécula de PTFE.

Figura 3.1 - Representacdo esquematica da molécula de PTFE.

Adaptado de: Olabisi e Adewale, 2016, p.399.



O PTFE é um material semicristalino complexo que pode ser encontrado em
guatro fases dependendo das condicbes de pressdo e temperatura, conforme
mostra Figura 3.2. A Unica fase que ndo pode ser alcancada a pressao atmosférica é
a fase lll, uma vez que requer alta pressdo para assumir configuracdo de cristal
ortorrombico. Quando se encontra na pressdo ambiente, uma alteracdo de fase
ocorre a 19 °C (fase Il a fase V) de cristal triclinico para hexagonal, e a 30 °C (fase

IV a fase ) para pseudo-hexagonal.

Figura 3.2 - Diagrama de fases do PTFE a baixas pressoes.
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Adaptado de: Rae e Dattelbaum, 2004, p.7617.

O primeiro ponto de transicdo que acontece em temperatura ambiente a 19 °C
€ especialmente importante devido sua proximidade a temperatura ambiente. Na
molécula de PTFE a cadeia carbbnica esta arranjada em forma helicoidal para
alocar os atomos de flor, sendo que abaixo de 19 °C a hélice da cadeia C-C tem
um angulo de rotacdo de 13,8 ° (ver Figura 3.1). Por volta do ponto de 19 °C, a
molécula de PTFE sofre uma ligeira distorcdo, fazendo com que a quantidade de
CF, para um angulo de 180 ° passe de 13 para 15, deixando de apresentar a forma
triclinica para a hexagonal. Acima dessa temperatura, o nimero de grupos de CF; a
cada 180 ° permanecem 15, porém o PTFE passa por uma expansao de volume de
1,8 % (MCCRUM, 1959) que afeta a densidade do material. Como geralmente o

material é processado nessa faixa de temperatura, € importante conhecer essas
alteracdes para se projetar novas pecas (EBNESAJJAD, 2000), além de saber que



as transicdes de fase influenciam nas propriedades mecéanicas do material (BROWN
et al., 2006).

De acordo com a Figura 3.3, existem trés picos de relaxacdo do PTFE
(MCCRUM, 1959) que representam uma transicao de fase, sendo 3 o pico central de
primeira ordem que contem as fases Il (triclinica), IV (hexagonal) e | (pseudo-
hexagonal) e os picos laterais, a e y, de segunda ordem. Transicfes de fase de
primeira ordem envolvem transferéncia de calor latente (fusdo, evaporacao,
transformacéo alotrépica) e apresentam uma descontinuidade na primeira derivada
da energia livre, enquanto que a transicdo de segunda ordem apresenta
descontinuidade na segunda derivada (JAEGER, 1998).

Figura 3.3 - Relaxac¢0es do PTFE.
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O PTFE é fabricado sinteticamente pela polimerizacdo do radical livre de
tetrafluoretileno (TFE), processo feito principalmente a base de agua por suspenséao
ou emulsédo (dispersdo) com o uso de emulsificantes (GARDINER, 2015). Pelo fato
do PTFE ser pouco soluvel em quase todos 0s solventes, esses processos se
tornam ideal para sua obtencédo. A diferenca entre os processos se da pela agitacao
durante a reacdo (taxa de cisalhamento) e pela quantidade de surfactante
adicionado como agente quimico, que tem como funcdo a reducdo de tensao
superficial e agente dispersante do PTFE por todo o liquido. O processo por

suspensao utiliza pouco ou nenhum agente dispersante e alta agitacdo, enquanto



que o processo por emulsdo consome maior quantidade de dispersante e requer
uma agitacdo mais suave (DROBNY, 2008). Trés formas principais de PTFE sao
resultados desses dois processos: resina granular, pé fino e dispersdes aquosas,
onde os granulados séo feitos por polimerizacdo de TFE, ao passo que 0s pos-finos
e dispersdes aquosas sdo produzidos por emulsdo pela adicdo de um surfactante
fluorado (GARDINER, 2015). Os granulos de PTFE possuem tamanho variavel e
forma irregular e quando quebrados dao origem as diferentes grades de PTFE do
mercado. As resinas granulares pré sinterizadas sao proprias para a extrusdo de
barras solidas e tubos, e a dispersdo aquosa encontra na producdo de
revestimentos sua mais comum aplicacdo (DROBNY, 2008).

Os produtos recém-fabricados de PTFE pelos processos anteriormente
citados possuem alta porcentagem de cristalinidade, em torno de 89 a 98 %
(CANTO et al, 2011; EBNESAJJAD, 2000). Apdés a primeira fusdo, essa
porcentagem cristalina diminui para valores entre 38 a 53 % dependendo da sua rota
de processamento, também chamada de historia térmica (RAE; DATTELBAUM,
2004; SCIUTI et al., 2017). Durante o resfriamento, o alto grau de restricao
conformacional da cadeia polimérica do PTFE dificulta a cristalizacdo do material, e,
consequentemente, esse efeito é atribuido a diminuicdo de cristalinidade apos a
primeira fusdo (RAE; BROWN, 2005), onde geralmente uma baixa taxa de
resfriamento deve ser aplicada a fim de evitar que micro trincas se formem (SCIUTI
et al., 2017).

A maioria dos fluoropolimeros, com exce¢do do PTFE, é processada pelas
tradicionais rotas de processamento de fusdo de polimeros, como moldagem por
injecdo, sopro e extrusdao (AMEDURI, 2012; AMEDURI; BOUTEVIN, 2004). Na
moldagem por injecdo o polimero fundido € vazado em moldes com forma pré-
definida e depois resfriado para formar uma peca solida, enquanto a moldagem a
sopro utiliza ar comprimido para dar forma ao polimero, gerando objetos ocos como
em recipientes e garrafas. Ja na extrusao, o polimero é forcado através de uma
matriz com perfil definido, gerando um produto com uma secao transversal fixa
tubular, em barras, folhas ou outros perfis mais complexos. Devido a alta
viscosidade de fusdo (10° a 10™ Pa s™ & 360 °C), as pecas de PTFE ndo s&o
fabricadas através dessas rotas de processamento (SCIUTI et al.,, 2017). Esse
aspecto impediu o0 uso do PTFE mais amplamente na industria, sendo somente

fabricado por processos mais onerosos como sinterizacdo e extrusdo (RAE;
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DATTELBAUM, 2004). A sinterizacdo geralmente é realizada em temperaturas
acima da temperatura de fusdo do PTFE (até 375 °C) seguida de resfriamento lento,
com os granulos do material primeiramente prensado a frio, onde o tempo de
permanéncia no forno € proporcional ao tamanho das pegas a serem sinterizadas
(EBNESAJJAD, 2000; STRABELLI et al., 2014). Em alguns casos, as pegas
fundidas passam por operacbes de usinagem para alcancar uma determinada
tolerancia dimensional, ou se tratando de pequenas quantidades de produtos, é
preferivel apenas adotar a usinagem direta do material, evitando o custo de
fabricacdo do molde e o tempo de ajuste do processo, que nao justificaria o preco do
produto (FETECAU; STAN, 2012; JAGTAP; MANDAVE, 2015).

A extrusao por pistdo, comumente chamada de processo ‘“ram” ou extruséo
ram (do inglés "ram extrusion™) € o processo usado para fabricar extrudados de
PTFE de perfis continuos, sendo a primeira extrusora usada na industria de

plasticos. A Figura 3.4 mostra esquematicamente uma extrurosa ram do tipo vertical.

Figura 3.4 - Desenho de uma Extrusora ram tipo Vertical
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Pela alta viscosidade de fusdo, o processo de extrusdo de barras cilindricas
de PTFE por essa técnica torna-se viavel, uma vez que o0 processo nao é possivel
com a extrusora de parafuso. O material fundido é empurrado por um pistao
hidraulico de uma camara para a matriz que da a forma desejada ao produto, como
barras, tubos e em alguns casos até secdes transversais ndo circulares. Neste
processo, a resina granular de PTFE alimenta um funil e é levada até um tubo de
imersdo reto, onde é compactada e forcada por um pistdo. O pistdo retorna a
posicdo original e o tubo da matriz é reabastecido pela resina, reiniciando o ciclo.
Dessa forma, a resina granular compactada é levado passo a passo através da
matriz, para a secao de aguecimento onde € sinterizada e, posteriormente, para a
secao de resfriamento ao final do percurso, emergindo em um comprimento Unico e
continuo (EBNESAJJAD, 2000). Esse ciclo mantem o PTFE fundido na zona de
sinterizacdo sob constante pressdo agregando as particulas da resina, sendo
necessaria lenta taxa de compactacdo para o escape do ar misturado a resina,
prevenindo a criacdo de bolhas e micro trincas (AGASSANT et al., 2006). O controle
de temperatura tem inicio logo no tubo de imersdo e no sistema de alimentacao,
estando na faixa de 21 °C a 30 °C (DROBNY, 2008). O PTFE é aquecido por
transferéncia de calor a conducdo, com a temperatura na zona de sinterizacdo de
380 °C a 400 °C, para depois ser resfriado de maneira controlada, uma vez que a
taxa de resfriamento determina o grau de cristalinidade e, consequentemente, sua
forma e propriedades (DROBNY, 2008). As extrusoras vertical e horizontal sdo os
dois tipos existentes no mercado, porém ndo existem diferencas entre elas para a
alimentacdo, compactacéo, sinterizacao e resfriamento, devendo-se tomar cuidado
com uso correto dos parametros de taxa de extrusdo, pressdo e temperatura
utilizadas nas extrusoras para a qualidade dos extrudados (PATIL; SADAPHALE,
2018).

3.2. Modulos elasticos e caracterizagcdo mecanica do PTFE

Em ciéncia dos materiais, a caracterizacao refere-se ao processo de analise e
medida da estrutura e propriedades de um material, fundamental para a
compreensao cientifica deles na engenharia. O termo pode estar relacionado a
técnicas que compreendem a estrutura microscopica, mas também pode incluir

técnicas macroscopicas, como testes mecéanicos e analises térmicas (LENG, 2013).
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Toda propriedade que pode ser medida é considerada uma propriedade fisica, cujo
valor descreve um estado de um sistema fisico. Algumas propriedades de um
material sdo categorizadas como intensivas, isto €, uma propriedade fisica que nao
depende de seu tamanho ou da quantidade de material no sistema, a exemplo da
temperatura, densidade e propriedades mecéanicas como a dureza de um objeto.

Frequentemente, os materiais metalicos, ceramicos ou poliméricos séo
escolhidos para aplicacdes estruturais, utilizando algumas propriedades para auxiliar
na sua selecdo, na qual os beneficios em relacdo ao outro podem ser comparados
ou mesmo combindveis para se alcancar determinadas caracteristicas mecanicas.
Como exemplo, temos: a rigidez, resisténcia mecanica, dureza e entre outros.
Quando em operacdo, esses materiais estardo submetidos a esforcos mecanicos,
fazendo-se necessario nestas situacfes conhecer suas caracteristicas, dentre estas
0s modulos elasticos (COSSOLINO; PEREIRA, 2010). Em um caso de implante
0sseo, por exemplo, uma diferenca entre os modulos de elasticidade do material
implantado e do osso pode levar a perda 6ssea ou do proprio material que foi
implantado, fenémeno chamado de stress shielding (PINTAO; CORREA; GRANDINI,
2017; SUMNER, 2015)

O modulo de elasticidade expressa uma medida da rigidez de um material.
Ele relaciona a tensdo com a deformacéo elastica e pode ter diferentes definicoes
conforme o tipo de esforgo aplicado. Ele € um importante parametro para descrever
outras propriedades mecanicas, por esta razao € alvo de atencdo na engenharia
(CALLISTER; RETHWISCH, 2007; COSSOLINO; PEREIRA, 2010). Algumas
propriedades dos materiais se comportam de forma linear em uma determinada faixa
de operacéo, neste caso chamado de regido elastica, como é o caso dos médulos
elasticos. Nela, a deformacdo ndo é permanente, o que significa dizer que quando
suprimida a tensdo aplicada, o material retorna a sua forma original ou estado
original. Para a maioria dos materiais que sdo submetidos a uma tensdo de
compressao ou tracao relativamente baixa, a tensdo (o) e a deformacao (€) serédo
proporcionais, fato este garantido pela lei de Hooke, ¢ = Ee. A constante de
proporcionalidade (E) é chamada de mddulo de Young, que quantifica a rigidez ou a
resisténcia elastica do material. Quanto maior o valor dessa grandeza, mais rigido é
0 material e menor sera sua deformacdo quando se aplicada uma determinada
tensdo. A Figura 3.5 ilustra uma curva tensdo-deformacdo tipica de materiais

poliméricos para uma deformacédo especifica de 0,04. O limite de proporcionalidade
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€ representado pelo ponto P, mostrando duas regides distintas, onde se encontram
as deformacOes elastica e plastica, sendo o limite de escoamento indicado pela
tensdo o,. Diferente da regido elastica, a regido plastica ndo apresenta um
comportamento linear. Neste caso haver4d uma deformacdo permanente. Ndo ha
mais uma unica constante de proporcionalidade entre tensdo e deformacdo nessa
regido, de forma que a lei de Hooke apresenta valores de E diferentes para cada

estado de tensdo-deformacgéo.

Figura 3.5 — Curva tipica de tensao-deformacdo de um polimero.
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Adaptado de: Shah, 2007, p.18

Em outra situacéo de esfor¢o, quando um material € submetido a uma tensao
de cisalhamento (7), ou seja, é submetido a uma forca aplicada paralelamente a uma
superficie, e sofre uma deformacédo (y), pode-se estimar uma grandeza conhecida
como modulo de tor¢cdo ou moédulo de cisalhamento (G). Da mesma forma como na
tracdo, um material quando submetido a uma pequena tor¢cdo obedece a lei de
Hooke, T = Gy, com a tensao de cisalhamento proporcional a deformacao na regiao
elastica (CALLISTER; RETHWISCH, 2007). O modulo de torcdo é uma das varias

grandezas que determina a rigidez dos materiais, porém nao menos importante.
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Quando em operagdo, alguns componentes mecanicos nao estao sujeito a apenas
esforcos em uma unica direcdo, tornando importante o conhecimento de sua
resisténcia mecanica em outras direcbes, como a cisalhante. Além disso, em
engenharia estrutural e mecénica a resisténcia a torcdo de um componente é um
importante par@metro para projeta-lo, como vigas e eixos de transmissao, ou até
mesmo para determinacdo da resisténcia de um 0sso (SPATZ; O'LEARY; VINCENT,
1996).

Existe uma relacdo, definida da teoria de elasticidade (CALLISTER;
RETHWISCH, 2007), entre o médulo de tor¢cdo (G), o modulo de Young (E) e o

coeficiente de Poisson (), dada por:

21+

E necesséario que se conheca pelo menos duas grandezas para obter a
propriedade elastica desconhecida. A Equacdo (1) é utilizada para os materiais
isotropicos (materiais que possuem as mesmas propriedades independentemente da
direcdo em que se aplica o esfor¢o ou tensdo). Como os polimeros semicristalinos
apresentam comportamento anisotrépico (propriedade de ser direccionalmente
dependente, em oposicdo aqueles com caracteristica de isotropia) durante a
deformagéo, essa relacdo deve ser usada apenas como uma aproximagéo (ARIEBY
et al.,, 2017; RAE; DATTELBAUM, 2004). Desta forma, se um dos valores dos
mddulos for conhecido, o outro pode ser estimado, bastando conhecer o coeficiente
de Poisson. Esse coeficiente relaciona as mudancas dimensionais entre tenséo e de
deflexdo dos materiais, com valores que podem ser encontrados ja conhecidos
(COSSOLINO; PEREIRA, 2010). Para metais e suas ligas, por exemplo, o
coeficiente de Possion varia de 0,25 até 0,35, o que torna o valor de G
aproximadamente 0,4 do médulo de Young, E (CALLISTER; RETHWISCH, 2007).

Tradicionalmente, os modulos elasticos sdo obtidos por métodos quase-
estaticos (curvas de tensdo-deformacao), como no ensaio de tracdo em que uma
carga € aplicada lentamente, com monitoramento simultdneo da deformacéao,
podendo ir até o rompimento da amostra em alguns casos. Entretanto, esses
métodos tradicionais de medida apresentam algumas limitacbes para caracterizar

novos materiais e realizar o estudo de suas propriedades mecénicas, principalmente
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para tamanhos de amostra relativamente limitados (FOSCHINI et al., 2016; PINTAO;
CORREA; GRANDINI, 2017). Outras técnicas como aquelas dindmicas e que nao
sdo destrutivas, como ultrassom e vibracdes, vém sendo muito utilizadas no
mercado. Métodos dindmicos alternativos de caracterizacdo sdo sempre bem
vindos, principalmente no mercado competitivo em que estamos inseridos, uma vez
gue possibilitam encontrar parametros para o0 desenvolvimento de projetos e
produtos. As medidas com métodos dinamicos nao destrutivos sdo apreciadas por
ndo alterarem as propriedades fisica e quimica da amostra, tornando-se de grande
interesse pratico (FOSCHINI et al., 2016). Além disso, as técnicas ndo destrutivas
nao inutilizam o corpo de prova apds 0s ensaios, 0 que ndo aconteceria em um
ensaio do médulo de ruptura, por exemplo.

Os métodos dinamicos possibilitam a obtencdo de dados quantitativos, como
0s modulos elasticos, mas também qualitativos sobre a integridade da amostra
(COSSOLINO; PEREIRA, 2010). A popularizacdo da caracterizacdo dos modulos
elasticos dinamicos se deu nas décadas de 1960 e 1970 com a criagcdo do método
de excitacdo por impulso. Neste método, a amostra € submetida a uma “pancada”
gue excita determinado modo de vibragéo, captado por um microfone ou sensor
piezoelétrico que informa a respectiva frequéncia de ressonancia da qual se calcula
0s modulos elasticos (ROEBBEN et al., 1997). Atualmente, esse método esta sendo
aperfeicoado com técnicas baseadas em modelos computacionais que tem por
vantagem também informar as frequéncias harménicas e amortecimentos, como é o
caso do Sonelastic (COSSOLINO; PEREIRA, 2010).

Embora estudado mais amplamente no passado, o PTFE recebeu pouca
atencado da década de 1980 até o inicio dos anos 2000 na literatura aberta. Porém
as atencdes retornaram novamente a ele por conta de sua complexidade estrutural e
a caréncia de dados mecanicos que apresentem o0 exato histérico do polimero
testado e sua rota de processamento (RAE; DATTELBAUM, 2004). Renfrew e Lewis
(1946) foram um dos primeiros a reportar alguns parametros mecéanicos do PTFE,
seguidos mais tarde por Thomas et al. (1956), que publicaram propriedades de
tracao relacionadas a cristalinidade. Brown e Parrish (1972) analisaram os efeitos da
temperatura e taxa no comportamento a tragdo do PTFE, onde os autores mostram
uma diminui¢do na resisténcia do material quando resfriado com nitrogénio liquido.

No inicio dos anos 2000, destaca-se o trabalho de Rae e Dattlebaum (2004)

gue testaram diferentes grades de Teflon sinterizado (7A e 7C) em compresséo a
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taxas de deformacdo entre 10” e 1 s™ variando também a temperatura de -198 até
200 °C, onde as propriedades mecanicas mostraram-se fortemente afetadas por
esses parametros. Também foram realizadas medidas das propriedades estruturais
dos materiais por quatro técnicas distintas (Infravermelho, DSC modulado, Dispersao
de raios X em angulo amplo WAXS e método de densidade). Neste trabalho, os
autores ainda mediram os modulos de Young (E) e de torcdo (G) do PTFE através
da técnica de ultrassom, utilizando um valor do coeficiente de Poisson por eles
medido com o auxilio de extensdmetros.

Posteriormente, uma continuacdo desse trabalho foi feita por Rae e Brown
(2005), que testaram os mesmos tipos de PTFE s6 que agora sob tensdo, com taxas
de deformacédo de 2 x 10%a 0,1 s™ e temperatura entre -50 °C e 150 °C. Os autores
processaram termicamente um material de grade 7C para ter caracteristica mais
amorfa, com o intuito de testar os efeitos da cristalinidade. Foi considerado que as
propriedades mecanicas em tensdo do PTFE sdo sensiveis a temperatura e taxas
de deformacdo, porém em menor propor¢cdo para cristalinidade. Comparando as
amostras de menor cristalinidade, o comportamento das curvas de tensdo era
semelhante entre si, desviando apenas para altas temperaturas e tensdes. O
coeficiente de Possion calculado para a tracao diferiu daquele de compressao, com
0s autores concluindo que a diferenca se d4 no mecanismo de deformacédo, mas
concluem que uma explicacdo definitiva ainda seria necesséaria ser testada.

Jordan et al. (2007) investigou as propriedades do PTFE extrudado nas
condi¢des de como recebido e recozido com taxas de deformagao mais altas do que
aquelas usadas pelos autores anteriormente mencionados, sendo de 102 até 10° s™.
Segundos os autores, os polimeros usados em estruturas aeroespaciais estao
sujeitos a carregamentos mais complexos e a caracterizacdo mecanica com altas
taxas de deformacdo é de interesse nessas aplicagbes. O PTFE recozido
apresentou maior resisténcia, mesmo apresentando uma cristalinidade menor, o que
foi associado a orientacdo que as cadeias poliméricas assumiram no processo de
extrusdo. Os resultados encontrados também foram comparados com aqueles da
literatura.

Os trabalhos mais recentes dizem respeito a caracterizacdo mecéanica do
PTFE exposto a diferentes tipos de radiacéo, a exemplo do trabalho de Furuta et al.
(2017). Os autores do referido trabalho apresentaram um estudo das mudancas nas

propriedades do PTFE antes e depois da irradiacdo de raios gama Co-60, que vem
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sendo usados como esterilizante de materiais biomédicos. O PTFE irradiado a 1 kGy
apresentou uma diminuicdo de um quarto da resisténcia a ruptura por tracéo, o que
segundo os autores seria resultado da cisdo da cadeia C-C pela irradiacdo gama e
néo pela formag&o de micro fissuras na estrutura.

Mohammadian-Kohol et al. (2018) utilizaram radiagdo gama em maiores
guantidades (até 12 kGy) realizando um estudo dos efeitos nas propriedades
mecanicas de folhas de PTFE. Modulo de Young, tenacidade e comportamento da
tensdo-deformacdo foram testados, onde observaram que o aumento da dose
absorvida levou a um aumento no comportamento elastico e uma diminuigdo no
comportamento plastico, em que a cisdo da cadeia e formacao de radicais livres na
estrutura do polimero seriam as causas desse comportamento. No caso do médulo
de Young, por exemplo, houve um salto de 205 MPa sem irradiacdo para 560 MPa
em 12 kGy.

Finalmente, destaca-se o trabalho de Wyszkowska et al. (2018), sobre a
influéncia da exposicdo a radiagdo gama e/ou néutron, pressao e temperatura nas
propriedades estruturais do PTFE usado como junta de reator nuclear. A
caracterizagdo mecénica foi feita através da técnica de nanoindentagdo, com 0s
resultados mostrando que a dureza e moddulo de Young aumentam com as
condicbes de trabalho, tendo este fato associacdo com pequenas mudancas na
cristalinidade das amostras de PTFE virgem irradiadas.

Deste exposto, percebem-se questdes em aberto sobre dados mecéanicos a
respeito das propriedades do PTFE a tor¢cdo. Rae e Dattlebaum (2004) em seu
artigo falam em conduzir trabalhos futuros sobre o comportamento de tor¢cdo do
PTFE, mas até o presente momento ainda ndo foram publicados. Dessa forma,
acredita-se que um estudo das propriedades de tor¢cdo do PTFE pode trazer uma
contribuicdo na caracterizagdo deste material dentro daquilo que a literatura

disponibiliza.

3.3. Espectroscopia mecanica

Espectroscopia € a ciéncia que consiste na obtencdo de dados fisico-
guimicos de um objeto fisico (amostra), através de uma reposta gerada por uma
perturbacdo. Historicamente, o termo é utilizado para medidas de energia radiante

incidentes em amostras, porém esse conceito foi expandido para abranger medidas
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que tem como funcdo a frequéncia ou comprimento de onda (PINTAO, 2014). O
nome da técnica de espectroscopia esta condicionado a origem da perturbacéo a
gual a amostra esta submetida, podendo ser eletromagnética, acustica, mecanica,
entre outros. Espectroscopia mecanica é, portanto, a interacdo de um sistema onde
a perturbacéo externa responsavel por gerar uma resposta de um objeto fisico é de
natureza mecanica, isto €, tensédo e deformacdo (MAGALAS, 2003).

Estando um material sob a influéncia de um esforco aplicado,
instantaneamente um comportamento elastico pode ser observado segundo a Lei de
Hooke, seguido de uma variagdo de tensdo ou deformacdo em funcéo do tempo.
Este dltimo efeito € chamado de anelasticidade ou relaxamento anelastico
(MAGALAS, 2009). Diferente do comportamento plastico, uma vez que a tenséao for
removida, apos algum tempo a amostra retornara a sua forma inicial. Considerando
o0 comportamento de um material que é submetido a uma acdo mecéanica externa e
respondendo com uma frequéncia, trés condicGes precisam ser satisfeitas para que
o material seja considerado um sodlido elastico ideal (NOWICK; BERRY, 1972;
ZIMAN, 1965):

1. Quando uma tensao (o) ou deformacgéo (€) € aplicada, deve haver um valor
de equilibrio Unico;

2. O equilibrio entre a deformacéo e a tenséo € alcancado instantaneamente,
nao havendo diferenca na fase entre tensao-deformacao ou vice-versa;

3. A resposta para tensdo ou deformacédo € diretamente proporcinal, 0 que
significa dizer que ao duplicarmos a deformacao, a tensao ir4 dobrar ou vice-versa.

Nem todos os materiais se comportam desta forma, como é o caso daqueles
gue sao classificados como anelasticos. Materiais ditos anelasticos néo satisfazem a
segunda condicdo, porém satisfazem as outras duas. A espectroscopia mecanica €
amplamente utilizada para estudar esse tipo de material e nos permite obter
informagdes fisicas e quimicas de sua estrutura interna observando e medindo o
processo de relaxacdo anelastica por meio de uma propriedade fisica referida como
atrito interno. A interpretacdo de atrito interno € expressa pela relagcdo entre a
energia dissipada e a energia armazenada durante um ciclo completo de oscilagao
(GROSS, 1947; PINTAO, 2014). O comportamento anelastico de materiais
poliméricos como o PTFE, pode ser medido por métodos de frequéncia induzida,
como é o caso da analise dinamico-mecanica (DMA), ou em sistemas de livre
oscilacdo, como o péndulo de torcdo (WARD; SWEENEY, 2012). Desde a década
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de 1930, técnicas de espectroscopia mecanica vem sendo utilizadas para a
caracterizacdo de materiais, auxiliando de forma efetiva na compreensdo dos
mecanismos de interacdo entre sua matriz e seus defeitos, além de poder oferecer
informacbes sobre outras propriedades mecéanicas (SOUZA; GRANDINI;
FLORENCIO, 1995;: NOWICK; BERRY, 1972). Em trabalho recente, Correa et al.
(2017) verificou o efeito da quantidade de Mo substitucional no atrito interno e
difusdo de ligas a base de Ti-15Zr utilizando espectroscopia mecanica. Os
resultados mostraram que a relaxacdo anelastica ocorrereu principalmente em ligas
do tipo B e que a introducdo de Mo facilitou a difusdo de elementos intersticiais
nestas matrizes metdlicas. Essas medidas foram realizadas em frequéncias
induzidas entre 1 Hz e 40 Hz em um aparelho de DMA no modo de tracdo, para
temperatura variando de ambiente até 457 °C. Vale lembrar que existem uma série
de maquinas comerciais disponiveis para testes dinamicos (DMA) sob diferentes
condicbes de temperatura, sendo que em alguns casos uma Unica maquina pode
operar diferentes modos de teste como tensdo, compressédo e tor¢cdo (WARD;
SWEENEY, 2012).

Outro aparato empregado para medir relaxacdes anelasticas de materiais é o
péndulo de tor¢cdo simples, dispositivo que trabalha com frequéncias de oscilacéo
livre, que tem como vantagem sua simplicidade e facil manuseio (WARD;
SWEENEY, 2012). Um arranjo tipico do péndulo de tor¢cdo é em uma configuracéo
dita invertida. A montagem consiste em uma amostra suspensa verticalmente com a
extremidade superior presa a uma bracadeira e com a outra fixa a uma barra com
massas ajustaveis. Torcendo a barra em um determinado angulo e liberando-a para
gue oscile livremente, faz com que a amostra oscile de forma senoidal, onde cada
ciclo de oscilagdo tem uma amplitude progressivamente menor. No processo de
relaxacdo uma curva senoidal com decaimento exponencial pode ser observada.
Alterando a distancia das massas em relacdo ao eixo de rotacdo, ha uma mudanca
na inércia do péndulo e, portanto no periodo de oscilacdo. Entdo, conhecendo-se 0s
valores do momento de inércia da barra, da frequéncia e das dimensdes da amostra,
€ possivel calcular o modulo de torcao G.

Véarias montagens de péndulos de tor¢cdo simples podem ser encontradas na
literatura, iniciando com o primeiro instrumento reportado em 1947 (FAHMY;
ABDUL-WAHAB; SHALASH, 1990). Cada uma delas possui suas vantagens e

desvantagens, em que essencialmente essas montagens apresentam diferengas
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guando se muda a geometria e tipo de amostra. Modificagdes na estrutura de um
péndulo de torcdo também sdo comuns de acontecerem, no sentido de vencer
alguma dificuldade na medida. A exemplo, o trabalho de Li et al. (2003), que utilizou
um péndulo de tor¢do para medir o médulo de torgdo G de uma amostra cilindrica de
Molibdénio (Mo) revestida com multicamadas de TiN/Ti. O péndulo possuia a
configuracédo classica, porém com a condicdo de realizar as medidas da temperatura
ambiente até 400 °C ele era colocado em uma camara de vacuo, em que um forno
elétrico combinado a uma camara criogénica eram responsaveis pelo controle da
temperatura. Em outro artigo, Yu et al. (2014) mediu o médulo de tor¢ao de adesivos
usando um péndulo de torcdo modificado. Os autores do referido trabalho
apontaram que os métodos convencionais tinham limitacdes para medir amostras
adesivas, e entdo modificaram o péndulo adaptando uma membrana de borracha de
baixa rigidez torcional para segurar a amostra de forma uniaxial. Os resultados
mostraram que adaptacao proporcionou maior sensibilidade quando comparada aos
outros métodos.

Percebendo que existiam limitagbes na medida do modulo de torcédo de
amostras em biomateriais, Pintdo et al. (2017) desenvolveram um péndulo com uma
estrutura diferente da classica para realizar essas medidas. O péndulo foi construido
em um arranjo mais simplificado, sem uso da camara de vacuo e controle da
temperatura e diferente da configuracdo dita invertida. Um sensor de movimento
rotativo foi usado para captar a oscilagdo do péndulo e da amostra, eliminando o uso
de um laser e a sua deteccao por fotocélulas pela propriedade fotoelétrica segundo
o trabalho de Li et al. (2003). Além disso, os autores desenvolveram uma equacao
propria para o calculo de G. Os resultados obtidos do médulo de tor¢cédo do titanio
comercialmente puro (Ti CP) sdo consistentes aqueles da literatura, o que valida o
uso da técnica para biomateriais metalicos (ligas de Titanio). A abordagem da
medida de G para o PTFE neste trabalho sera realizada em um péndulo de tor¢cao
gue pode ser descrito e encontrado em Pintdo et al. (2017) com algumas pequenas

modificacdes.

3.4. Momento de Inércia ou inércia rotacional

O momento de inércia (M), também conhecido como inércia rotacional (I) na

mecanica classica, determina a resisténcia de um corpo em alterar seu estado de
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movimento em torno de um eixo quando se aplica um torque para obter uma
aceleracdo angular. Neste tipo de movimento é caracteristica grandezas angulares
como: Torque (1), posicao angular (0), velocidade angular (w,) e aceleracdo angular
(@). O MI desempenha o mesmo papel na dindmica rotacional que a massa
desempenha na dinamica linear, onde ambas as grandezas representam a
resisténcia de um corpo a alteracdes de seu estado movimento. Portanto, a escolha
de uma inércia rotacional de um corpo em relacdo a um eixo de rotacdo nada mais é
do que definir a resisténcia do mesmo em mudar seu estado de movimento em
rotacdo. Dessa forma, quanto maior for a dificuldade em girar um corpo, alterando
sua rotacdo, maior sera 0 seu momento de inércia.

O MI é sempre descrito em relacdo a um eixo de rotacdo, e definido
matematicamente como a soma dos produtos produzidos pela multiplicacdo da
massa de um corpo pelo quadrado da distancia de seu centro de massa em relacéo
a esse eixo. Assim, um disco com um diametro D de mesma massa que um disco
com diametro menor d, quando rotacionam em relagdo a um mesmo eixo,
apresentara momento de inércia muito maior do que o disco fino, mostrando que a
distribuicdo de massa ou geometria influencia no seu valor. Christiaan Huygens em
1673 foi um dos primeiros a introduzir alguns parametros de inércia rotacional em
seus estudos na oscilagdo de um corpo pendurado, do qual ficou conhecido como
péndulo composto (MACH, 1893). Porém, somente em 1765 Leonhard Euler
introduziu o termo momento de inércia em seu livio Theoria motus corporum
solidorum seu rigidorum (MARQUINA et al., 2016).

As diferentes técnicas para o estudo experimental do momento de inércia (Ml)
utilizam-se da lei de Newton e/ou o principio da conservacdo da energia mecanica
(GOLDEMBERG, 1970; TYLER, 1974). Uma das maneiras mais convencionais de
determinar o MI de um disco acoplado a um eixo com rolamentos esféricos €&
suspender um corpo em um fio que € preso e enrolado em torno de um disco
concéntrico menor, fixado ao original. O momento de inércia, neste caso, €
determinado com valores da massa do disco, do tempo, e alguns parametros
geométricos, usando o principio da conservacgao da energia mecanica.

Um estudo realizado por Pintdo et al. (2004) utilizando uma configuracao
semelhante a tradicional, porém baseado em um meétodo originalmente proposto
para medir a capacitancia, foi utilizado para registar a corrente elétrica por meio da

carga e descarga deste um capacitor em um multimetro analégico. Dessa forma, os
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autores do referido trabalho puderam determinar a velocidade angular alcancada
pelo disco apdés a queda do corpo, eliminando assim a necessidade de medir o
tempo diretamente. Com isso, a aceleracdo angular poderia ser encontrada com
base na velocidade angular que o corpo em rotacdo atingisse, repetindo-se o
procedimento com diferentes massas suspensas. O Ml foi determinado pela
inclinacdo da reta obtida pelo grafico de torque versus a aceleracdo angular. Esse
método possui a vantagem de que o atrito proveniente do mancal de rolamento nao
afetara no valor de MI, pois ele dependera s6 da inclinacao.

Amrani (2006) utilizou uma técnica computadorizada, com 0 uso de um
software especifico e da segunda lei de Newton para medir o Ml dos sélidos. A
técnica é muito semelhante aquela usada por Pintdo et al. (2004), descrita
anteriormente. A diferenca entre elas € que um sensor de movimento rotacional foi
usado para determinar a variacdo angular em relacdo ao tempo. Em ambas as
técnicas utilizadas por Amrani (2006) e Pintdo et al. (2004), foram possiveis verificar
gue a velocidade angular variou linearmente com o tempo, 0 que permite calcular
um unico valor de aceleracédo angular para cada torque aplicado. Ja Eadkhong et al.
(2012) realizaram com éxito, por meio da lei de Newton e do principio da
conservacao da energia mecanica e do teorema do trabalho e energia cinética, uma
técnica de analise de video para determinar o Ml de uma placa cilindrica. Neste
artigo néo foi considerado o efeito dos torques de atrito, uma vez que estes nao
eram relevantes para o caso, segundo 0s autores.

Considerando os artigos analisados, nota-se que ha uma preocupacdo sobre a
aplicacdo de técnicas diferentes para medir MI que diferem das tradicionais e

também da influéncia que a forca de atrito tem em sua determinacao.
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4. MATERIAIS E METODOS

A fim de validar a técnica proposta para medir o modulo de torcdo G do PTFE,
foram realizadas medidas de inércia rotacional no péndulo de torcdo proposto,
usando uma técnica independente da medida de G. Em seguida, prepararam-se as
amostras para 0s ensaios de tor¢cao, variando os parametros de dimenséo
(comprimento efetivo e diametro) e de inércia rotacional do péndulo para observar as
possiveis implicacbes na variacdo dos valores de G. Concomitantemente a esses
ensaios de torcdo, foi verificado o grau de pureza, cristalinidade e existéncia de
defeitos estruturais das amostras. Uma vez que as amostras de PTFE séao
adquiridas comercialmente, € necessario atestar sua qualidade e confiabilidade na
validacdo desta técnica. Assim contemplaram: determinacdo da densidade, para
comparagcdo com os valores conhecidos do PTFE; medidas de calorimetria
exploratéria diferencial (DSC), de modo a estimar a porcentagem cristalina da
amostra; ensaios termogravimétricos, conduzidos para verificar o grau de pureza e
etapas de decomposicdo; medidas de microscopia eletronica de varredura (MEV),
para obter dados sobre defeitos estruturais da amostra.

Os ensaios mecanicos nao se limitaram apenas a técnica de oscilacao livre do
péndulo de tor¢do. Logo, foi utilizada a técnica de vibracdo forcada, a analise
dindmico-mecanica (DMA), para analisar se a ordem de grandeza do atrito interno
da amostra de PTFE medido por esta técnica corresponde ao atrito total do péndulo
(atrito da amostra somado ao atrito do ar e mancal de rolamento). Esta comparacgao
garante parte da confiabilidade nos parametros da equacéo de G que sera proposta.
Outro ensaio mecéanico com aplicacdo de torque foi desenvolvido no decorrer deste
trabalho, visto a necessidade de explicar a variacao da frequéncia de oscilacdo para
um mesmo valor de G. A este Ultimo sera dada maior consideracdo ao final deste
capitulo. As medidas de médulo de torcdo G, inércia rotacional e torque foram
desenvolvidas no “Laboratorio de Caracterizagdo Fisica e Reologica”, UNESP —
Bauru, sob a supervisdo do Prof. Dr. Carlos Alberto Fonzar Pintdo, juntamente com
o Prof. Dr. Cesar Renato Foschini do Departamento de Engenharia Mecanica do
mesmo campus. As analises térmicas foram feitas em conjunto com 0 grupo
“Laboratoério de Analise Térmica e Polimeros”, UNESP — Bauru. Ja os ensaios de
MEV e DMA foram realizados no “Laboratorio de Anelasticidade e Biomateriais”,
UNESP — Bauru.
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4.1. Materiais

O PTFE utilizado foi o virgem (puro), comercialmente fornecido pela DuPont.
Barras extrudadas cilindricas de 13,20 x 500 mm, 10,85 x 500 mm, 8 x 500 mm, 6,5
x 500 mm e 5 x 500 mm foram cortadas em comprimentos de 160 mm e,
posteriormente, submetidas a tor¢cdo simples como recebidas (Figura 4.1). As
amostras foram fixadas no péndulo de torcdo com comprimentos efetivos de L; =
120 mm, L, = 104 mm, L3z = 85,15 mm, Ly = 69,20 mm e Ls = 53,20 mm, onde para
cada comprimento quatro configuragdes com valores de momento de inércia
distintos eram usadas para a tor¢éo e oscilacao livre da amostra. Foram realizadas
trés medidas para conjunto de valores de L, R e | fixos. Para todas elas foi
estabelecido um angulo de tor¢cdo de 8 graus, o suficiente para gerar a curva de
relaxacao e entédo extrair dados a partir dela.

Para as medidas no MEV, DSC e Termogravimetria, todas as amostras
passaram por limpeza na banheira ultrassonica Yaxun YX2100 por 600 s e poténcia
de 50 W, primeiramente em alcool isopropilico e posteriormente em &agua
deionizada. As amostras também permaneceram no estado como recebidas, e néo
foram submetidas a nenhum processo de lixamento ou polimento, pois 0S graos
abrasivos poderiam permanecer aderidos ao material, o que poderia levar a
interpretacdes equivocadas dos resultados. Dessa forma, as amostra foram apenas

cortadas com o auxilio de um bisturi.

Figura 4.1 - Amostras de PTFE extrudado com diferentes diametros

13,20 mm 10,85 mm 8,00 mm 6,50 mm 5,00 mm

I

Fonte: Préprio autor
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4.2. Método para determinar I

Nos experimentos, a inércia que foi determinada € aquela do sistema de
medida, ou seja, a do péndulo de tor¢do. Trés massas séo fixadas nas extremidades
da haste do péndulo de tor¢do com configuragdes simétricas em relacao ao eixo de
rotacdo. Alterando suas posicoes umas em relacdo as outras de forma semelhante
em ambas as hastes do péndulo, consegue-se modificar o valor da inércia, conforme

esta descrito na sec¢do 3.4. Dessa forma, é possivel definir algumas configuracées
das quais serdo obtidas os valores de I, e que serdo utilizados no calculo de G. Na

determinacdo desses valores de inércia rotacional foram usadas medidas

independentes daquelas de G, com um método aplicado por Pintdo et al. (2004). A

Figura 4.2 mostra montagem esquematica utilizada para determinar 1.

Figura 4.2 - Desenho esquemético da montagem para a medida do momento de
inércia.
Eixo de rotagdo
A /
Massa do péndulo M, <;—|—
DS |

Polia de raio R,

7 = TRL T

Fonte: Proprio autor

Uma polia é fixada e posicionada concéntrica ao eixo de rotagcdo, e um fio
inextensivel é enrolado a sua volta. Conectada a outra extremidade do fio, uma
massa m, cujo valor € conhecido, fica suspensa em relacdo ao piso. Sendo o peso

total (P) maior que a for¢ca exercida pelo fio de tracdo (T), resultando em um
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movimento retilineo uniforme na direcdo vertical para baixo, uma vez que a
resultante das forcas (T e P) em modulo é constante. Como consequéncia dos
movimentos dependentes entre massa de tracdo e péndulo de torcdo devido ao fio
de conexdo entre eles, foi possivel equacionar ambos 0s movimentos.
Considerando o movimento de translagédo, pela segunda Lei de Newton, pode-se

escrever:

P—T=(m; + mg)a (2)

Onde,

P = peso total em maédulo [N]

T = forga de tragéo do fio [N]

m;= massa inicial [g]

ms= massa do suporte [g]

m = m; + mg= massa de tracéo [g]

a= aceleracao linear [m/s?]

A resultante das forcas que atuam sobre a massa de tracdo m € constante,
descrevendo um movimento uniformemente acelerado, e valem as equacdes obtidas
da dindmica e cinematica dos corpos.

O movimento de rotagcdo do péndulo descreve um movimento circular
uniformemente acelerado (MCU), com aceleracdo angular a constante. Utilizando
um sensor de movimento rotativo (SMR) por meio de uma correia que passa por
uma polia fixa do eixo de rotacdo e outra do proprio sensor, obtém-se a velocidade

angular em funcéo do tempo, expresso por:

w=wy+at 3)

Onde,

w= velocidade angular em um instante genérico [rad/s]

wo= velocidade angular inicial [rad/s]
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a= aceleracdo angular [rad/s?]

t=tempo [s]

Fazendo um ajuste linear com recursos do aplicativo DataStudio do sensor da
PASCO, encontra-se o valor de aceleracdo angular (a), que é a inclinacdo da reta
da propria funcdo. Os valores a determinar de a sdo correspondentes a cada
conjunto de massas m; colocadas no suporte somada ao valor fixo de mg, que
resulta na massa de tracdo m conhecida.

Pela segunda lei de Newton (HALLIDAY; RESNICK; WALKER, 2013) o

movimento de rotagdo do péndulo é descrito como:

T=Tr —Tar =1 Qo 4)

Onde,

T = torque da forca de tracao [N-m]
7aTrR = torque da forca de atrito que atua sobre o0 eixo de rotagao [N-m]
I = Momento de inércia (Ml) do péndulo [kg-m?]

a,= aceleracao angular do péndulo relativa a massa m; [rad/s?]

Os autores consideraram que o torque resultante (t) € responsavel pelo
movimento do péndulo, onde o torque de tracdo (t;) € obtido do produto entre a
for¢a de tracdo do fio (T) e o raio da polia (R,), isto € 7 = TR,,. Contrariamente ao
movimento de rotagdo surge O t4rg, tendo sua origem no atrito das esferas do
mancal de rolamentos do sistema.

Pela dependéncia dos movimentos de translagao e rotacdo do péndulo, existe

uma relagao entre a aceleracgédo linear e angular em modulo, dada por:

a=Rya ®)

Se substituir T da Equacao (2) e utilizarmos a Equacéo (4) pode-se expressar

o torque da forca de tragcdo como:
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Tr = [m(g - aORp)]Rp (6)

Sabendo que g = (9,79 £ 0,01) ms® e R, = (18,75 £ 0,03)10° m (PINTAO et
al., 2004), para um conjunto de valores de massas cujos pesos fornecem a tracao,
determina-se o torque e a aceleracdo angular do péndulo. Dessa forma, é possivel
construir uma curva que represente esses valores, que segundo a Equacao (4) sera
uma reta. Sendo o grafico t; versus a, linear, a inclinacdo At;/Aa, €
numericamente igual a 1.

Para os nossos estudos, foram definidas quatro configuracdes de inércia,

conforme mostra a Figura 4.3.

Figura 4.3 - Configuracdes de inércia do péndulo de torgéo.

Fonte: Préprio autor
4.3. Método para determinar G

O Péndulo de torcado utilizado foi um construido no “Laboratério de
Caracterizacao Fisica e Reoldgica”. O sistema é de facil utilizacio e de baixo custo,
podendo medir amostras de tamanhos relativamente limitados (PINTAO; CORREA;
GRANDINI, 2017). Além disso, o método é ndo destrutivo, tornando-o de grande
interesse econdmico e prético por preservar o material apds sua execucao.
Diferente dos ensaios convencionais, que sao realizados de maneira quase-estatica,

essa técnica € considerada dinamica e consiste na caracterizacdo por meio da
frequéncia de vibracdo do material (COSSOLINO; PEREIRA, 2010).
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Algumas mudancas na estrutura do péndulo foram feitas para a medida do
PTFE. Agora, a base corre por quadro parafusos presos a estrutura e a plataforma
rotacional foi virada para cima (Figura 4.4). Para fixar o péndulo mais alto na
estrutura, foi necessaria a usinagem de sulcos em seu eixo. Como resultado das

alteragOes, o sistema pode medir amostras em comprimentos maiores.

Figura 4.4 - ModificacGes do péndulo de torgao.

Plataforma
‘ rotacional

Nova base

Fonte: Préprio autor

A equacado para o célculo de G é derivada de estudos de espectroscopia
mecanica e da teoria de relaxacdo de materiais (NOWICK; BERRY, 1972). Esta foi
desenvolvida por Pintdo et al. (2017) e primeiramente validada para amostras de
titanio CP (comercialmente puro). O autor deduz a equacgao de G a partir da solugéo
da equacao diferencial de segunda ordem que descreve o movimento do péndulo,
juntamente com conceitos de resisténcia dos materiais para calcular o torque ao
gual a amostra € submetida. A comparacdo entre essas equacdes resulta na
obtencao da grandeza de interesse, G. A deducdo completa pode ser vista no artigo
em questao.

O método para a medida de G consiste em aplicar uma torcdo na extremidade
da amostra presa ao péndulo e com a outra fixa a uma base estética, fazendo a
amostra oscilar livremente até cessar o seu movimento. Esse procedimento é feito

usando um par de eletroimds. Os valores de inércia rotacional (I) sdo ajustaveis, e



30

entdo para cada inércia fixada o processo é repetido. Por meio de um sensor de
movimento rotativo (SMR) preso a uma haste do péndulo, é registrada a posi¢ao
angular do péndulo (8) em fungado do tempo (t). Para uma amostra macica de secéo

circular, a equacédo de G é:
G=—-—lwi(l-— 7
T wo( i 0

Onde,

L= comprimento efetivo da amostra [mm]
R=raio da amostra [mm]
I= momento de inércia (Ml) do péndulo [kg-m?]

wo= frequéncia angular [rad/s]

2
6, (1— f?): parametro fisico e fator de atrito, respectivamente.

Os valores dos parametros § e w, sdo obtidos da curva de relaxacdo, posicao
angular (8) em fungao do tempo (t), para valores de L, R e | fixos. A Figura 4.5 ilustra

como é a obtencéo da curva.

Figura 4.5 - Obtencé&o dos parametros da curva de relaxacao.

8 —

< Dados: Data1_B

‘: 24 Modelo: SenoDamp

¢_5 J Equacao: y = A*exp(-x/t0)*sin(PI*(x-xc)/w)
=

o 04 R? = 0,99745

c

g XC 10,71781 + 0,00176
ol -2 w 1,31057 + 0,0006
t_)\ t0 6,47668 + 0,04494
(7] A 16,16287 + 0,13612
O -4

o

4 6 8 10 12 14 16 18 20

Tempo (s)

Fonte: Proprio autor
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Uma fungao do tipo “wave form” é feita com um aplicativo Origin 7.0 como

segue:

4 ( t ) . T . it 8
= —_—— E3 — —

Onde,

A= amplitude do parametro do ajuste angular [rad ou graus]
to= parametro do ajuste correspondente a T, [s]
W= parametro correspondente a w, [S]

t.= parametro do programa para ajuste “wave form” aos valores experimentais [s]

Comparando essa fungcéo com a parte real da solucéo da equacgéao diferencial
que descreve o movimento do péndulo (NOWICK; BERRY, 1972; PINTAO;
CORREA; GRANDINI, 2017) é possivel estabelecer uma comparacdo com O0S
parametros W e t, obtidos do ajuste realizado aos valores experimentais. Assim,

pode-se calcular § e wy:

T, =—=2W 9)

§="— (10)

Esses parametros serdo capazes de informar sobre a frequéncia de oscilacéo
(fo) e o atrito interno total do sistema, dado por:

Qr' = 2
T om (12)

Usa-se a denominagéo de atrito total para falar da soma do atrito interno da
amostra em estudo, do atrito do mancal e do ar, que ndo podem ser calculados de

forma independente da medida (PINTAO, 2014). Apesar de considerar o atrito total
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do sistema, ele ndo deve influenciar os valores de G de maneira significativa, o que
podera ser constatado dos resultados experimentais. Para eliminar os efeitos do
rolamento e do ar seria necessario adicionar um sistema de vacuo e eliminar o uso
do rolamento, como € feito no método tradicional do péndulo de torgdo invertido.
Porém, isso aumentaria o custo do sistema e possivelmente o tornaria
mecanicamente mais instavel, ndo sendo de interesse para 0 momento.

Quando comparada a outros métodos dinamicos, como excitacao por impulso
ou ultra-som (COSSOLINO; PEREIRA, 2010), esta técnica possui a vantagem de
ndo ser necessario conhecer o coeficiente de Poisson da amostra, segundo mostra
a Equacéao (7). Dessa forma, esse método da medida de G acaba se tornando uma
opcao para a caracterizacdo dos novos materiais que vem aparecendo no mercado
e que ndo se conhece o coeficiente de Poisson. Sabendo também que os médulos
elasticos sofrem alteracdo por tratamentos termomecanicos ou adicdo de outros
elementos, é possivel que o coeficiente de Poisson também seja diferente nessas
situacdes (PINTAO; CORREA; GRANDINI, 2017). Isso poderia comprometer a
medida do modulo elastico, o que ndo aconteceria com essa técnica. As Figuras 4.6
e 4.7 mostram detalhadamente todos os elementos do sistema de medida utilizados

para a medida de G.

Figura 4.6 - Detalhamento do sistema de medida

Sistema de medida: (1) estrutura do péndulo; (2) sensor de movimento rotativo (SMR); (3) base
movel; (4) parafuso de fixacdo; (5) amostra de PTFE; (6) placa de 3 castanhas. (a) Vista
completa do sistema; (b) Vista detalhada do sistema: SMR e amostra fixa na base; (c) Vista dos
componentes de fixagcdo e amostra;

Fonte: Préprio autor
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Figura 4.7 - Elementos que compde o sistema de medida de G

Componentes do sistema de medida de G: (1) eletroim&; (2) fonte de tenséao; (3) interface
PASCO; (4) massa conhecida; (5) péndulo de torgao; (6) haste do eixo do sistema rotacional. (a)
Eletroimas do sistema; (b) Disposicédo da fonte e interface PASCO; (c) Massas; (d) Péndulo de
torcéo fora da estrutura de fixagéo.

Fonte: Proprio autor

Uma correcdo deve ser feita em relacdo ao angulo medido no sensor de
rotagao (8*) e o angulo de torcdo na amostra (0). Isso significa que o angulo medido
no SMR é maior que o da torcdo na amostra estudada, uma vez que a haste do
péndulo difere de diametro em relacdo a polia do SMR (Figura 4.6 (b) e Figura 4.7
(d)). Essa relagao (6/6*) e obtida experimentalmente medindo-se simultaneamente o
angulo do péndulo de torcdo e o angulo do SMR preso a haste do péndulo, como

mostra a Figura 4.8.

Figura 4.8 — Montagem para medir a relacédo 6/6*

Fonte: Préprio autor
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4.4. Densidade

A densidade de um sdlido pode ser determinada utilizando um método do
deslocamento de fluido, também conhecido como principio de Arquimedes
(STERRETT; KENNEDY; SPARBERG, 1968). Este método consiste em previamente
determinar a massa do sdlido, pesando-o em uma balanca. Posteriormente,
transfere-se a amostra para um recipiente volumétrico graduado parcialmente
preenchido por um liquido, este geralmente de densidade maior para que o material
nao flutue. Dessa forma, o solido deslocara um volume de liquido equivalente ao seu
proprio volume, correspondente a variacdo da marcag¢do do menisco. Assim, através

da Equacéao (12) calcula-se a densidade:

(12)

Onde,

m,= massa da amostra [g]
vy= volume final do liquido [ml]

Vo= volume inicial do liquido [ml]

Foram cortadas trés amostras de mesmo comprimento a partir das barras de
PTFE. Utilizou-se uma proveta de 10,0 ml com 5,0 ml de &gua deionizada com
temperatura de 25 °C. Por meio de uma balanca analitica mediu-se a massa das
amostras em ambiente climatizado também a 25 °C. Em seguida, inseriram-se as
amostras na proveta, medindo o volume do liquido deslocado. A densidade do PTFE
foi obtida pela média dos valores calculados atraves da Equacgéo (12).

4.5. Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) e Andlise Térmica Diferencial
(DTA)

O conhecimento das propriedades térmicas de polimeros é essencial para
prever seu comportamento durante seu uso e para melhorar o método de
processamento do material. As andlises térmicas sao ferramentas eficazes nesses

casos, capazes de identificar um polimero desconhecido, informar sobre a
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capacidade calorifica, estimar porcentagem cristalina, ponto de fusdo, temperatura
de transicdo vitrea (Tg) e entre outros. Uma das técnicas que atende essas
necessidades é a calorimetria exploratoria diferencial (DSC - do inglés "Differential
Scanning Calorimetry"). A técnica consiste na medida da diferenca de energia
fornecida ao material medido comparado a uma amostra de referéncia em fungéao da
temperatura, enquanto ambos passam ao mesmo tempo por uma programacao
controlada de aquecimento e/ou resfriamento (CANEVAROLO JR, 2006;
IONASHIRO, 2004). Dessa forma, é possivel acompanhar alteracdes fisicas ou
guimicas da amostra que envolve trocas de calor. De modo geral, as transi¢cdes de
fase e algumas reacbes de decomposicdo sdo endotérmicas, enquanto que
cristalizacdes e oxidacdes sao exotérmicas, sendo também possivel detectar
variacdes de entropia (transicdo de segunda ordem) como as transi¢des vitreas nos
polimeros (CANEVAROLO JR, 2006; IONASHIRO, 2004).

Calorimetria exploratoria diferencial com compensacdo de poténcia e
calorimetria exploratéria diferencial com fluxo de calor sdo as duas modalidades
dessas medidas (IONASHIRO; GIOLITO, 1980; GIOLITO; IONASHIRO, 1988;
IONASHIRO, 2004), sendo que aquela com fluxo de calor foi utilizada neste
trabalho. A Figura 4.9 mostra esquematicamente um equipamento genérico para
analise térmica diferencial. Algumas vantagens do uso dessa técnica séo a rapidez
da medida, pouca massa de amostra (podendo ser sdlida ou liquida) e a
possibilidade de estudar diferentes tipos de reacdes (IONASHIRO, 2004).

Figura 4.9 - Esquema de um equipamento genérico para DSC com fluxo de calor.
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Adaptado de: Bernal et al., 2002, p.850.
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Diferente do DSC, a andlise térmica diferencial (DTA — do inglés “Differential
Thermal Analysis”) mede a temperatura da amostra e do material de referéncia em
funcdo do tempo. Como se registra a diferenca de temperatura da referéncia (T,) e a
da amostra (T,) com resfriamento ou aquecimento em ritmo linear dT/dt, essas
medidas sao ditas diferenciais (IONASHIRO, 2004). Assim, uma curva DTA detecta
mudancas exotérmica ou endotérmica da amostra, fornecendo dados sobre
cristalizacdo, fusdo e transicdes vitreas. DTA e DSC possuem as mesmas
vantagens em relacdo as demais medigbes do ramo de Analise térmica, como
citadas anteriormente. Também é comum confundir a medida DSC e a DTA, uma
vez que existem instrumentos diferentes que usam o mesmo nome (IONASHIRO,
2004). Vale ressaltar que a curva DTA se assemelha a DSC com excec¢do da
unidade do eixo da ordenada, o que também pode gerar certa confusdo. As curvas
das duas analises sdo de ordem inversa, como mostra a Figura 4.10. Nem sempre
estdo representadas no sentido termodinamico classico, com reagcbes endo para

cima e exo para baixo.

Figura 4.10 - Diferenca entre curva DSC e DTA.
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Adaptado de: lonashiro, 2004, p.76.

H. L. Lé Chatelier (1887) descreveu um método aplicavel ao estudo de argilas
e minerais, que mais tarde se tornaria um classico, pois permitiu desenvolver a
técnica da analise térmica diferencial conhecida atualmente a partir dele. Mais tarde,
Watson et al. (1964) foi um dos primeiros a usar o termo “Differential Scanning
Calorimetry” (DSC). Os autores utilizaram esse termo na descricdo da técnica
instrumental desenvolvida pela Perkin Elmer Corporation, que aquecia ou resfriava a

amostra e o material de referéncia com uma razao linear pela aplicagdo de energia
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elétrica, registrando uma curva do fluxo de calor em mcal s* em funcdo da
temperatura. Atualmente a técnica de DSC tem amplo uso na industria, engenharia
de materiais, farmacia, bem como aos consumidores finais de produtos a base de
polimeros (BERNAL et al., 2002; EAG LABORATORIES, 2016).

Em nossas medidas, a curva DSC foi obtida no equipamento Mettler-Toledo
modelo DSC 1 Stare® System, utilizando cadinhos de aluminio de 40 pl fechados
com furo na tampa. A massa de amostra era de 14,46 mg, aquecida de 25 °C até
350 °C a uma razéo de 10 °C min™ em atmosfera de ar seco com vazdo de 50 ml
min™.

Pode-se estimar a porcentagem cristalina da amostra de PTFE utilizando o
calor de fusédo (AHf) a partir das medidas de DSC, calculando a razdo com uma

amostra tedrica 100% cristalina (AH®%) através da Equagéo (13):

AH
f(amostra)
=—ge. (13)
¢ AH®;

Na literatura (MOYNIHAN, 1959), valores para o calor de fuséo para PTFE
variam de 57 & 104 J g*. Em nossos célculos usamos o valor médio de 80 J g, o
mesmo procedimento adotado por Rae e Dattelbaum (2004) e Jordan et. al (2007).
Além disso, o DSC foi usado para determinar a temperatura de fusdo (Tn) e as

transicdes de fase a pressdo ambiente do PTFE.

4.6. Anadlise Térmica Diferencial Simultanea e Termogravimetria Derivada
(TG-DTA/DTG)

Termogravimetria € um método de andlise térmica, na qual consiste no
monitoramento da variacdo da massa de uma amostra ao longo do tempo a medida
gue a temperatura muda. Seu principio é analisar a perda ou ganho de massa na
amostra em variadas temperaturas, sendo considerada uma técnica destrutiva
(COATS; REDFERN, 1963). A analise é feita em ambiente controlado, a fim de evitar
uma reacdo dos gases presentes no momento da analise com a amostra, o que
poderia ter efeito na variacdo de sua massa. De forma geral, esse método se aplica
tanto no controle de qualidade quanto na pesquisa de polimeros, farmacos, ligas
metalicas e entre outros (HOLLER; SKOOG; CROUCH, 2009). Uma simplificacédo de
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um medidor termogravimétrico consiste de um forno com temperatura de controle
programavel, onde uma balanca de precisdo com um cadinho de amostra esta
posicionada no seu interior e a afericdo de temperatura é feita por termopares. O
grafico caracteristico da medida de TG é um com o eixo da ordenada sendo a
massa ou porcentagem de massa e a abscissa como temperatura (HAINES, 2002).
Do grafico TG podem-se extrair informacdes a respeito da estabilidade térmica,
composicao e estabilidade de compostos intermediarios, caso existam.

O trabalho de Honda (1915) foi usado como a base de todos os trabalhos
futuros em termogravimetria, com a descricdo da primeira termobalanca que permitia
a pesagem continua da amostra conforme era aquecida. O instrumento idealizado
foi utilizado no estudo das curvas de decomposicado térmica do sulfato manganoso,
gesso e do anidrido crémico. Outro marco no desenvolvimento da Termogravimetria
moderna foram os trabalhos de Paulik et al. (1958), que descreveu um sistema
chamado de Derivatograph que registrava simultaneamente curvas TG, DTG e DTA
e, mais tarde, o de Wiedemann (1964), que descreveu o termoanalisador Mettler,
também capaz de registrar simultaneamente as curvas TG, DTG, DTA, porém em
atmosfera de vacuo ou ainda estéticas e dindmicas. Essa abordagem de analise
simultanea foi feita em nosso trabalho.

A analise TG-DTA da amostra de PTFE puro foi obtida no equipamento
Netzsch modelo STA 449F3, utilizando cadinhos de 50 pl de a-alumina abertos. A
massa de amostra era de aproximadamente 21,6 mg aquecida em uma razéo de 10
°C min™® em um intervalo de temperatura compreendido entre 23 e 700 °C, com
atmosfera de ar seco com uma vazéo de 50,0 ml min™.

No intuito de facilitar o entendimento referente as etapas de decomposicéo, a
ferramenta mateméatica da derivada (DTG) foi utilizada na curva TG. No grafico deste
método os degraus caracteristicos da curva TG sdo substituidos por picos, e
correspondem a derivada primeira da curva TG, como mostra a Figura 4.11. A
vantagem de usar essa ferramenta € que ela permite uma distincdo de reacfes que

algumas vezes nao estéo claras na curva TG (IONASHIRO, 2004).
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Figura 4.11 - Curvas TG/DTG do &cido acetilsalicilico.
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Adaptado de: lonashiro, 2004, p.26.
4.7. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para visualizar a microestrutura do PTFE extrudado foram feitas imagens
utilizando o microscépio de varredura eletronica. Este equipamento permite produzir
imagens de alta resolucdo da superficie de uma amostra, capazes de avaliar
estrutura superficial, verificar composicdo quimica e outras caracteristicas do
material. Basicamente seu principio de funcionamento esta relacionado com um
feixe de elétrons produzido por um filamento de tungsténio aquecido que varre a
superficie da amostra, transmitindo um sinal coletado por detectores que sao
convertidos em um sinal de imagem. Para uma melhor interagéo entre o feixe de
elétrons com a amostra, esta deve apresentar boa condutividade elétrica. Caso o
material ndo tenha uma condutividade elétrica que permita realizar as medidas, um
filme com espessura de alguns nanémetros de ouro ou platina deve ser depositado
superficialmente utilizando geralmente a técnica de sputtering (DEDAVID; GOMES,
CMACHADO, 2007).

As imagens da microscopia eletrénica de varredura (MEV) foram obtidas pelo
equipamento Zeiss, modelo EVO LS1. As medicfes foram feitas com ampliacdo de
100 x, 1000 x e 2000 x para um corte longitudinal e outro transversal das amostras.

O objetivo é visualizar defeitos do processo de extrusdo, como bolhas e trincas, que
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poderiam comprometer os resultados do ensaio. Devido ao caréater isolante do
material, para realizacdo das medidas, foi depositado um filme de ouro nas

amostras. Uma camera fotografica Finepix foi usada para obter as imagens.

4.8. Anédlise dindmico-mecéanica (DMA)

A analise dinamico-mecéanica (DMA) é uma técnica usada para estudar e
caracterizar materiais. Este método é comumente utilizado na caracterizacdo de
materiais que apresentam comportamento viscoelastico, ou seja, materiais que
exibem caracteristicas viscosas e elasticas quando deformados. Devido a
caracteristica viscoelastica dos polimeros, este método é bastante utilizado na sua
caracterizacdo. A viscosidade pode ser interpretada como o resultado da difusédo de
atomos ou moléculas dentro de um material amorfo, enquanto que a elasticidade é
geralmente o resultado do alongamento da ligacdo ao longo de planos
cristalograficos em um sélido ordenado (MEYERS, CHAWKA, 2007).

Como mencionado anteriormente, o comportamento viscoelastico do PTFE
também pode ser avaliado por meéetodos de vibracdes forcadas. Os métodos de
vibracdo forcada, como o DMA, sao preferidos quando deve ser investigada a
dependéncia do comportamento viscoelastico em relacdo a frequéncia e a
temperatura (WARD; SWEENEY, 2012). A medida consiste em aplicar uma tenséo
oscilante (senoidal) em uma determinada frequéncia, criando curvas tenséao-

deformacéo (Figura 4.12).

Figura 4.12 — Curva tensao-deformacdo DMA
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Adaptado de: Lorandi et al., 2016, p.49.
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7

Dessa forma, &* é o angulo de defasagem entre a tensdo aplicada e a
deformacédo resultante. O comportamento elastico esta relacionado ao moédulo de
armazenamento (E’), que corresponde a energia mecanica armazenada pelo
material em um clico de aplicagdo da carga. Consequentemente, o modulo de
armazenamento esta relacionado com a rigidez do polimero e a sua capacidade de
retornar a forma original. J4 a parte viscosa € dada pelo modulo de perda (E”),
representando o amortecimento, o qual indica a habilidade do polimero de dispersar
a energia mecanica. Caso a amostra seja testada em um modo de cisalhamento, os
modulos de armazenamento e perda sdo denotados como G’ e G”, respectivamente.
Conforme comentado na secao 3.3, a razao entre E’ e E” corresponde a propriedade
conhecida como atrito interno (tan ), relacionada entre outros fatores com o atrito
intermolecular (GROSS, 1947; PINTAO, 2014). No DMA, determinam-se esses
parametros de um material em fungcao do tempo, frequéncia e temperatura.

A medida foi realizada no equipamento Metravib DMA 25 em modo de tenséao-
compressdo. Amostras circulares extrudadas de PTFE de 8 x 38 mm foram
utilizadas nos testes. Dados de atrito interno (tan ) foram coletados de -115 ° C a
300 ° C usando LN, com uma taxa de aquecimento de 2 ° C min™ e frequéncias de
1, 10 e 40 Hz. Estes dados de atrito interno serdo comparados aos resultados de
atrito total do péndulo (Qr?) a fim de verificar se eles encontram-se na mesma
ordem de grandeza, garantindo que os parametros usados na Equacao (7) séo
confiaveis. A Figura 4.13 mostra o equipamento e a fixacdo da amostra.

Figura 4.13 - Equipamento de DMA e a fixacdo da amostra.

Fonte: Préprio autor
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4.9. Medidado Torque (M)

Os resultados das medidas de G dependem diretamente da frequéncia de
oscilacdo (f;) da amostra, como pode ser verificado na equacédo (7), pois a
velocidade angular (w,) € igual a 2Tf,. E possivel alterar f, mudando o valor de | e
mantendo L, d e o angulo de tor¢céo (6) fixos, uma vez que o fator de atrito ndo tem
influéncia no valor de f,. Se for fixado I, L, d e 6, o valor de f, deve ser o mesmo.
Entdo, a equacao (7) mostra que o valor de G é Unico nesta situacdo. De fato, se
realmente  estiver correto esse raciocinio, €é  possivel comprova-lo
experimentalmente. Para isso, sera calculado o torque teoérico (Tiesrico), O torque
experimental (M;) e o desvio entre eles. Como 0 T;.4-ico depende de |, L, d, 0 e G, a
equacdo utilizada no calculo dele é (HIBBELER, 2009):

6.].G
Ttesrico = T

(14)

Onde,

Ttesrico= torque tedrico [N-m]

6 = angulo de torcdo da amostra [rad]
J= momento de inércia polar [m*]

G = modulo de torcao [Pa]

L = comprimento efetivo da amostra [mm]

O valor de M pode ser obtido por meio de um dispositivo construido e fixado
ao sistema de medicdo de G. Este dispositivo é capaz de medir a forcdo no sensor
de forca (FS) em funcéo do angulo de torcdo da amostra (8) (Figura 4.14). O sistema
consiste em um sensor de for¢ca (FS) conectado a uma mesa coordenada presa a
uma placa fixada em relagdo a estrutura do péndulo de torcdo (Figura 4.14 (a)).
Utilizou-se um motor de passo de 12 V (60 Hz, 4W, 3,3 RPM) para movimentar a
mesa coordenada nas duas direcdes exigidas: uma para aproximacao e outra para
afastad-la do péndulo torcendo a amostra (Figura 4.14 (b)). Usando um fio
inextensivel fixado em uma extremidade da haste superior do péndulo e a outra no
FS (FS-PASCO CI6537, 0,0305 newtons de resolucdo), é possivel medir a forca. A
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fixacdo da amostra no péndulo é feita como descrito na se¢édo 4.3, com 0 sistema
previamente posicionado no comprimento efetivo (L) desejado. Usando um SMR,
capaz de registrar o angulo de tor¢gado do eixo (6*) (Figura 4.14 (c)), as curvas de
forca (F) versus angulo de torgédo (6*) sdo obtidas. Os dois sensores estédo

conectados em uma interface e esta ao computador, onde a curva é plotada.

Figura 4.14 - Sistema utilizado para medir M,

Sistema para medir M,: (1) mesa coordenada presa a uma placa, fixada em relagéo a estrutura
do péndulo de torcéo; (2) sensor de for¢ca (FS); (3) motor de passo; (4) mesa coordenada; (5)
sensor de movimento rotativo (SMR). (a) Vista completa da estrutura do sistema; (b) vista
detalhada dos componentes da medida (c); fixagcdo da amostra e montagem do SMR.
Fonte: Préprio autor

O experimento tem inicio com o péndulo colocado em uma posicéo inicial
perpendicular ao FS (Figura 4.15). O motor de passo é ligado, puxando a haste
superior do péndulo com velocidade constante torcendo a amostra. Utilizando o
software PASCO, os pontos experimentais para F (N) e 6* (°) s&o obtidos

simultaneamente em tempo real.
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Figura 4.15 — Representacao real e esquematica da medida M,
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Fonte: Préprio autor

Pode-se, desta forma, ajustar uma reta e obter a sua inclinacdo (S), pois 0s
pontos possuem comportamento linear em uma regido onde o material apresenta
comportamento elastico. Obtendo-se o valor da inclinacdo e do coeficiente linear da

reta (b), o torque (M,) é calculado pela expressao:

M; = [(§8" + b)c.cosO] + (Tarr) (15)

Onde,

S = coeficiente angular da reta F versus 6* [N/°]

6*= angulo de torcdo medido no SMR [°]

6 = angulo de torcdo da amostra [°]

b = coeficiente linear da reta F versus 6* [N]

¢ = comprimento do braco do péndulo em relacdo ao eixo de rotacdo [m]

7aTrR = torque da forca de atrito que atua sobre o eixo de rotagao [N-m]
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A chave de acionamento do motor de passo pode ser invertida, fazendo com que
a mesa coordenada se aproxime novamente do péndulo, retornando a posicéo
original (perpendicular ao péndulo) para que seja repetida a medida. Foram feitas
trés medi¢Oes para cada um dos trés diametros analisados.

Para realizar essas medicOes, deve-se obter um fator de calibracdo (f;) no FS,
porque o valor da forca medida (Fmedidco = Fs) € diferente daquele da forca aplicada
(Fapicada). O fator f. pode ser obtido experimentalmente aplicando for¢as conhecidas
(Faplicada) € medindo as forgas com 0 FS (Fmedido). Para isso, utilizaram-se massas
conhecidas: 0,020, 0,050, 0,100, 0,200, 0,500 e 1,00 kg. A massas foram fixadas em
uma das extremidades de um fio inextensivel passando por uma polia e na outra

extremidade preso ao FS.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste topico sdo apresentados e discutidos os resultados dos experimentos
descritos na secdo anterior. Inicialmente, serdo apresentados os dados sobre as
andlises térmicas, DSC e TG-DTA/DTG, juntamente com aqueles do MEV. Esses
dados sao apresentados primeiro, pois fornecem a garantia aos resultados
mecanicos (inércia rotacional, modulo de torcdo G, DMA e torque), que serao

apresentados e discutidos na sequéncia deste capitulo.

5.1. Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

A Figura 5.1 apresenta a curva DSC caracteristica para do PTFE puro.

Figura 5.1 - Curva DSC para o PTFE extrudado.
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Fonte: Préprio autor

A 31,6 °C um pico endotérmico indica a transicdo de fase B de cristal
hexagonal para pseudo-hexagonal. Devido & medida ter inicio a temperatura
ambiente ndo é possivel visualizar o pico mais agudo de transicdo B a 19 °C, de
cristal triclinico para hexagonal. Além disso, a transicdo de fase y ndo é vista e a
transicdo vitrea do material € muito pequena e nédo pode ser detectada, devido ao

valor de fluxo de calor estabelecido para a medida (IONASHIRO, 2004). O pico
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endotérmico mais largo indica a fusdo do material, com valor de T, = 330,6 °C,
sendo bem préximo dos valores de literatura encontrados para o PTFE puro
(CALLISTER; RETHWISCH, 2007; DUPONT, 2016; GARDINER, 2015). Para
materiais poliméricos, a temperatura de pico deve ser considerada como a
temperatura de fusdo (T), enquanto que para materiais puros cristalinos a
temperatura no inicio do pico de fusdo (Tm onset) € tomada como temperatura de
fusdo (Tm) (ASTM E 794, 2018; ASTM E 793, 2018). A concavidade da curva de
fusdo indica um material polimérico em andlise. Impurezas e fases metaestaveis que
poderiam produzir picos adicionais anteriores ao de fusdo ndo foram vistos na curva.
O calor de fusdo foi de 35,5 J g e a porcentagem cristalina estimada foi de 44%,
segundo Equacdo (13). Os valores encontram-se resumidos na Tabela 5.1,
juntamente com o valor de densidade calculado, segundo descrito na secdo 4.4. A
densidade do PTFE encontra-se entre 2140,0 e 2200,0 kg m™ na literatura
(CALLISTER; RETHWISCH, 2007; DUPONT, 2016; EBNESAJJAD, 2000), sendo

2156,3 + 0,1 kg m™ o valor calculado para o nosso material.

Tabela 5.1 - Valores das medidas fisicas do PTFE

Densidade AH; T DSC

i m
Material (kg m?) (Y Q) (% crist.)
PTFE Puro
(extrudado) 2156,310,1 35,5 330,6 44 +1

Fonte: Proprio autor

As propriedades mecéanicas podem sofrer mudancas significativas
dependendo do grau de cristalinidade. A razdo para isso € que afeta as ligacdes
secundarias ou as liga¢cbes de Van der Waals entre as cadeias intermoleculares do
material (CALLISTER; RETHWISCH, 2007). Para regibes de maior cristalinidade,
essas cadeias estdo mais proximas umas das outras, intensificando a interacéo
entre elas por meio dessas ligacdes. Assim, para um polimero especifico, com
regibes mais amorfas prevalecentes, essa interacdo serd menor e, por sua vez,
havera mudancas nas propriedades mecanicas (CALLISTER; RETHWISCH, 2007).
Além disso, o0 modulo aumenta a medida que a forca da ligacdo secundaria e o

alinhamento da cadeia de carbonos aumentam.
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5.2. Analise Térmica Diferencial Simultdnea e Termogravimetria Derivada

(TG-DTA/DTG)

As curvas TG-DTA/DTG em funcdo da temperatura podem ser vistas na

Figura 5.2.
Figura 5.2 - Curvas TG-DTA/DTG para o PTFE extrudado.
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Fonte: Préprio autor

Observa-se que a curva TG mostra que a decomposicdo do PTFE apresenta
apenas um evento com perda de massa de 99,54 %, que comeca em
aproximadamente 470 °C e termina em 591,20 °C, evidenciando um alto grau de
pureza do material. A derivada utilizada na curva TG evidencia que a decomposicao
na verdade ocorre em duas etapas consecutivas e sobrepostas, porém sem um pico
definido para a primeira. O mesmo padréo das curvas TG e DTG foi observado para
fiboras de PTFE (WANG; XU; HE, 2017). Similar a maioria dos fluoropolimeros, o
PTFE se mostra resistente e extremamente estavel em temperaturas intermediarias
(HONDRED et al., 2013). Os valores de temperatura de fusdo (T,) e de transicao de
fase B sdo muito proximos dos encontrados no DSC, porém é esperado que ndo

fossem os mesmos devido as diferencas das medidas, previamente apresentadas

na secéao 4.6.
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5.3.  Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A Figura 5.3 mostra a regido interna da barra extrudada de PTFE em corte
longitudinal. As marcas na superficie do material sdo do bisturi utilizado na
confecgdo da amostra. N&o foi observado nenhum tipo de bolha ou vazios na
estrutura interna do material. Trincas e microfissuras que podem surgir do estado de
tensdo ou mesmo pela presenca de vazios, também ndo foram encontradas. Esses
tipos de defeitos podem acontecer durante a extrusdo, pelo uso incorreto de valores
dos parametros de temperatura, pressao, velocidade, e pela presenca de impurezas
(AGASSANT et al., 2006; EBNESAJJAD, 2000; PATIL; SADAPHALE, 2018). Uma
vez que o processo de extrusdo € continuo, os defeitos se propagam ao longo de

todo o comprimento da barra, o que ndo ocorre neste caso.

Figura 5.3 - MEV do PTFE em corte longitudinal.
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Fonte: Préprio autor
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O mesmo padrdo foi observado na Figura 5.4, com marcas do bisturi na
superficie da amostra e auséncia de defeitos internos. Porém, o foco foi dado em
uma regido que continha uma rebarba, mostrando uma pequena fibrilagdo do
material que pode ser visto na imagem ampliada em 2000x (Figura 5.4 (c)). Esse
entalhe, fruto da deformacéo plastica do processo de corte, faz com que se crie um
vazio microscopico onde fibrilas sdo formadas entre uma face do microvazio para a
outra, formando uma ponte (DEBLIECK et al., 2011; KAUSCH, 1987). A existéncia
desses vazios microscopicos e das fibrilas esta condicionada a tenséo local, sendo
mais evidente em testes de fratura e tensédo, por exemplo (BROWN; DATTELBAUM,
2005; RAE; BROWN, 2005).

Figura 5.4 - MEV do PTFE em corte transversal.

EHT=1000KV  Signal A=SE1 EHT=1000KY  Signal A = SE1

WO=BO0mm  Mag= 100X e WD=B8O0mm  Mag= 100KX .

(@) (b)

EHT=1000KY Signal A=SE1  wy
WD=80mm  Mag= 200KX s ne

(€)

Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV); Energia de feixe = 16,0 keV; vacuo de
10° Pa; Ampliacfes de (a) 100 X, (b) 1000 X e (c) 2000 X. PTFE.
Fonte: Préprio autor
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5.4. Medidade inérciarotacional do péndulo de tor¢céo

Foram utilizados 13 valores de massas comecando com 25 g, aumentando-se
20 g até o ultimo valor de 265 g. A massa do suporte mg foi igual a 5 g. O processo
foi repetido para cada uma das configuragdes, gerando os valores de torque e
aceleracdo angulares correspondentes. Os resultados do torque aplicado ao péndulo
de torcéo (tr) e a aceleracdo angular (a,), sdo usados para construir a Figura 5.5.
Observa-se que as retas nédo partem da origem, interceptando o eixo Y (torque) no
mesmo ponto. Esse ponto € o coeficiente linear da reta, correspondente ao torque

de atrito que atua sobre o eixo de rotacdo, sendo de zarr= (11,3 + 3) 10™ kgm?.

Figura 5.5 - Valores de | obtidos por ajuste linear dos resultados experimentais.

Experimental: Conf. 1
Experimental: Conf. 2
Experimental: Conf. 3
v Experimental: Conf. 4

= <4 2
— 1, ..=(526 £4) 10°kgm
=(398 £ 1) 10“kgm”
=(207 1) 10*kgm”
=(98,1+0,5) 10°*kgm”

Péndulo

Péndulo

Péndulo

L T 3 T Y T " T g T L T L T g T 1 T L T 3 1
00 05 10 15 2,0 25 30 35 40 45 50 55
2
o (rad/s”)

Fonte: Préprio autor

As inclinacdes das retas obtidas por um ajuste linear fornecem os valores de
I. Como esperado, os valores de inércia sdo dependentes da distribuicdo das
massas em relagdo ao seu eixo de rotacao. Assim, foram obtidos valores de inércia
maiores para as Configuracbes 1 e 2 e menores para as Configuracdes 3 e 4. Os
resultados de inércia séo ligeiramente inferiores daqueles medidos por Pintdo et al.
(2017). Neste trabalho o autor relata valores de (537 £ 1), (399,6 + 0,7), 214 1) e
(100,6 + 0,7) 10 kgm?. Essa pequena diferenca é devido o péndulo ter passado por

modificacBes para ganhar em comprimentos de amostras, como mencionado na



52

secdo 4.3 Sulcos foram usinados no eixo do péndulo, e a consequente perda de

massa pelo processo é responsavel por essa diferenca de valores.

5.5. Validacdo da equacao para determinar G

Para os diametros de 8 mm, 6,5 mm e 5 mm, as medidas apresentaram curva
de relaxacdo adequadas para se obter os parametros fisicos da Equacédo (7),
discutidos na secédo 4.3. Dada a quantidade de dados coletados, os resultados
mostrados nas secdes 5.5.1 a 5.5.3 sdo referentes ao didametro de 8 mm, com os
resultados para os diametros de 6,5 e 5 mm estando contidos no apéndice. Os
experimentos foram focados na validacdo da Equacéao (7). Nao foi possivel obter os
parametros necessarios para o calculo de G das amostras com diametros maiores
de 13,5 mm e 10,85 mm. Ao torcer essas amostras todo o sistema vibrava,
conferindo um aspecto desuniforme e assimétrico das curvas de relaxacdo, néo
sendo possivel a extracdo dos parametros a partir dela. Como o diametro do eixo do
péndulo mede 12,5 mm, amostras de diametros iguais ou mesmo proximos torna a
medida de dificil execucdo, sendo um fator limitante desse sistema de medida. Essa
limitacdo s6 foi percebida no decorrer dos experimentos. Além disso, a relacdo do
angulo medido no sensor de rotagéo (6*) e o angulo de torgdo na amostra (8), dado
por 6/68*, foi obtida experimentalmente e vale 0,222 + 0,001. Entéo, utilizar o angulo
de torcdo de 8° significa que as amostras de PTFE estdo sujeitas a 1,78° pela

relacdo 6/6* e que se supbe que esteja dentro do regime elastico.

5.5.1. Variando o comprimento L com o diametro d fixo

Os resultados para a amostra de PTFE, variando o comprimento com o
didmetro 8 mm fixo, s&o mostrados nas Tabelas 5.2-5.6. Essas tabelas contém os
resultados que serdo discutidos nessa se¢do, como também para as secdes 5.5.2. e
5.5.3, e que foram utilizadas na construcdo dos graficos. Como esperado e com
base na Equacéo (7), o valor de G depende do comprimento efetivo L da amostra.
Também é observado uma dependéncia dos valores de frequéncia em relacédo a
configuracdo de inércia e o comprimento efetivo, que seré discutido na secéo 5.5.2.
Os resultados de G em funcéo de Lfy? para d = 8 mm s&o apresentados na Figura

5.6. As tabelas para os diametros de 6,5 mm e 5 mm encontram-se no Apéndice A e
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B, assim como seus respectivos gréaficos. Os resultados para esses diametros

seguiram o mesmo padrédo aqui apresentado.

Tabela 5.2 - Resultados experimentais: d = 8,00 £ 0,05 mm, L = 123,80 £ 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 207+1 98,1+0,5
G (Mpa) 427 £ 11 424 + 11 425+ 11 426 + 11
fo (Hz) 0,8180 +0,0001  0,93756 + 0,00005 1,3100 + 0,0004 1,8910 £ 0,0002
o] 0,274 £ 0,004 0,281 + 0,002 0,281 + 0,002 0,269 + 0,001
Q! 0,044 £ 0,004 0,045 + 0,002 0,045 £ 0,002 0,043 £ 0,001

Fonte: Préprio autor

Tabela 5.3 - Resultados experimentais: d = 8,00 £ 0,05 mm, L = 104,00 £ 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+ 1 207 +1 98,1+0,5
G (Mpa) 364 + 10 363+9 365+9 366+9
fo (HZ2) 0,82230 + 0,00002 0,94646 + 0,00006  1,3145 + 0,0001 1,9132 + 0,0001
o 0,271 + 0,003 0,2640 + 0,0004 0,262 + 0,008 0,261 + 0,003
Q! 0,043 + 0,003 0,0420 + 0,0004 0,042 + 0,008 0,042 + 0,003

Fonte: Préprio autor

Tabela 5.4 - Resultados experimentais : d = 8,00 + 0,05 mm, L = 85,15 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 2071 98,1+0,5
G (Mpa) 3509 350+9 351+9 353+9
fo (Hz) 0,8930 + 0,0003 1,0300 £ 0,0001 1,4270 + 0,0001 2,0781 £ 0,0001
o] 0,324 £ 0,007 0,377 £ 0,002 0,323 £ 0,001 0,339 + 0,004
Q' 0,052 + 0,007 0,060 + 0,002 0,051 + 0,001 0,054 + 0,004

Fonte: Préprio autor

Tabela 5.5 - Resultados experimentais: d = 8,00 + 0,05 mm, L = 69,20 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 207 +1 98,1+0,5
G (Mpa) 342 +9 341+9 341+9 340 £ 10
fo (Hz) 0,9794 + 0,0001 1,1248 + 0,0001 1,5604 + 0,0004 2,2622 + 0,0004
o] 0,324 £ 0,003 0,331 + 0,001 0,327 £ 0,004 0,324 £ 0,001
Q' 0,052 + 0,003 0,053 + 0,001 0,052 + 0,004 0,052 + 0,001

Fonte: Préprio autor
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Tabela 5.6 - Resultados experimentais: d = 8,00 + 0,05 mm, L = 53,20 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 2071 98,1+0,5
G (Mpa) 284 +8 283+7 281+7 282+7
fo (Hz) 1,0200 + 0,0004 1,1700 £ 0,0005 1,6157 + 0,0001 2,3527 £ 0,0001
o] 0,376 £ 0,002 0,36 + 0,03 0,40 + 0,01 0,391 + 0,005
Q' 0,060 + 0,002 0,057 £ 0,03 0,06 + 0,01 0,062 + 0,005

Fonte: Préprio autor

Figura 5.6 - Curva de G em funcéo de Lf,? para d = 8 mm.
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Fonte: Préprio autor

Calculando a proporcdo entre os momentos de inércias utilizados e as
inclinacdes das retas (B), é possivel mostrar que a Equacéo (7) descreve G para o
intervalo experimental considerado para L, se verificado que os valores sdo 0s
mesmos. As curvas experimentais da Figura 5.6 sao resultantes do ajuste linear dos
pontos obtidos experimentalmente, e fornecem uma maneira de verificar a validade
da Equacdo (7). A Tabela 5.7 fornece as proporcdes calculadas e os desvios
percentuais entre eles. Os valores ndo sao apresentados em médulo para evidenciar
gue eles podem ser para mais ou para menos.

Como pode ser visualizado na Tabela 5.7, os valores dos desvios percentuais

séo muito pequenos, inferiores a 2%. Isso mostra que o parametro d nao interfere de
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forma significativa e a razédo entre os valores de G reflete a razdo entre os valores de
I. Neste caso, a Equacao (7) pode ser usada para determinar G. Para os diametros
de 6,5 e 5 mm os desvios percentuais foram ainda menores, inferiores a 1% (ver
Apéndice A e B).

Tabela 5.7 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para d = 8 mm.

Relacéo entre | Relagéo entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,11 2030/974= 2,08 -1,23
398/98,1= 4,05 3925/974= 4,02 -0,670
398/207=1,92 3925/2030= 1,933 0,560
526/98,1= 5,36 5225/974=5,36 0,050
526/207= 2,54 5225/2030= 2,573 1,29
526/398= 1,32 5225/3925= 1,331 0,730

Fonte: Préprio autor

5.5.2. Frequéncia

A Figura 5.7 mostra a frequéncia de oscilacao (f) em relagdo ao momento de
inércia para valores de L utilizados com o diametro d fixo. Para as inércias mais
baixas, o grau de dificuldade para se alterar o estado de movimento é menor e,
consequentemente, os valores de f, foram maiores. A Figura 5.8 evidencia essa
diferenca de frequéncia de oscilacdo nas curvas de relaxagcdo do PTFE para um

comprimento definido.
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Figura 5.7 - Frequéncia de oscilacdo em fungdo da inércia rotacional com d = 8mm.

Frequéncia de Oscilacéao, f (Hz)

f (Hz) x | (10" *kgm?)

Amostra PTFE: d=(8,00 + 0,05)mm
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Fonte: Préprio autor

Figura 5.8 - Curvas de relaxacdo do PTFE para diferentes inércias.
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Variando o comprimento L da amostra e mantendo a inércia fixa, o valor da
frequéncia de oscilagdo aumenta conforme L diminui, devido o torque necessario
para torcer a amostra de um angulo 0 igual a 8° também aumentar. Observa-se que
os valores de frequéncia de oscilacdo para os comprimentos efetivos de L; = 120
mm e L, = 104 mm séo praticamente os mesmos. A mesma tendéncia foi verificada
para os demais diametros (ver Apéndice A e B). Como os valores de comprimento
efetivo L; e L, sdo grandes, o torque necessario para torcer a amostra a 8° é muito
pequeno, ndo sendo detectado pelo sistema, fazendo com que os valores de fy
sejam praticamente os mesmos. A frequéncia de oscilacdo também esta relacionada
com a rigidez a tor¢cdo da amostra, e para o método de oscilacéo livre deve estar
entre valores de 10" e 10 Hz (WARD; SWEENEY, 2012). Para o titanio CP
(PINTAO; CORREA; GRANDINI, 2017) os valores de f, chegaram a atingir
aproximadamente 6 Hz para um modulo de tor¢do G = 30 + 4 GPa, enquanto 0s
valores do PTFE né&o passaram de 2,5 Hz para um mddulo de torcdo G bem inferior,

medido na ordem de MPa.

5.5.3. Valores de G para diferentes L e d fixo

A Figura 5.9 mostra os resultados de G em relagéo a inércia rotacional para
os comprimentos estudados. Como esperado e com base na Equacéao (7), o valor de
G depende do comprimento da amostra L. Também € possivel observar que G
independe dos valores de |, considerando o erro associado. Sabe-se que as
propriedades do PTFE podem mudar devido ao método de processamento,
composicdo, dimensdes utilizadas no processo de extrusdo e outras variaveis. Por
estas razdes, existe na literatura uma extensa faixa de valores para o modulo de
Young (E), de 0,4 a 1,6 GPa (CALLISTER; RETHWISCH, 2007; RAE; BROWN,
2005; RAE; DATTELBAUM, 2004), sendo mais escassos os valores de G para o
PTFE. Considerando que a Equacéao (1), valida apenas para sélidos isotropicos, esta
dentro da regido elastica e pode ser usada como uma aproximacao para avaliar G,
deve-se recorrer a um coeficiente de Poisson. No entanto, o coeficiente de Poisson
para pequenas deformac@es diferiu na tracdo (~0,36) no trabalho de Rae e Brown
(2005) e compressao (~0,46) no artigo de Rae e Dattelbaum (2004). Portanto, &

necessario considerar esses dois valores do coeficiente de Poisson para comparar
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com nossos valores. Utilizando o valor de 0,36 ou 0,46, os valores avaliados para G
estdo dentro das faixas que seguem, respectivamente, do coeficiente de Poisson:
147 MPa <G <588 MPa e 137 MPa <G <548 MPa. Verificando os resultados obtidos
(Figura 5.9) pelo método proposto neste trabalho, independente dos valores do
coeficiente de Poisson, eles estdo contidos dentro desses intervalos calculados.
Além disso, alguns autores (CADDOCK; EVANS, 1989; VAVLEKAS et al., 2016)
relataram que, dependendo da tensdo aplicada para o PTFE extrudado, o
coeficiente de Poisson pode variar entre -14 e 0. Como a técnica aqui apresentada
independe do coeficiente de Poisson, as nossas medidas nao sofrerdo influencia

desse fator para qualquer tenséo aplicada, sendo uma vantagem dessa técnica.

Figura 5.9 - Valores experimentais de G em fun¢éo de | com d = 8mm.
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Fonte: Préprio autor

A validacdo da equacdo também serve para normatizar a técnica para as
medidas com polimeros, uma vez que esta técnica é nova e ndo ha uma norma
especifica para os ensaios. Por definicdo sabemos que os modulos elasticos sdo
uma constante e, portanto, o resultado apresentado pode causar certa estranheza.

Entretanto, é possivel encontrar uma relacdo L/d da qual o valor do modulo elastico
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corresponde ao do material em estudo. Por exemplo, a norma técnica ASTM A 938
- 18 de teste Padrdo para a Torcdo de Fio do método tradicional fornece o
procedimento do ensaio juntamente com uma tabela da relacdo diametro versus
comprimento do corpo de prova (ASTM A938, 2018). A Técnica de Excitagdo por
Impulso (Sonelastic), método dindmico de caracterizacdo n&do-destrutiva dos
mobdulos elasticos de amostras, também cumpre normas (ASTM E1876, C1259 e
E756), onde € estabelecido uma relagcéo L/d para amostras cilindricas como L/d= 2.
Dessa forma, ao submeter amostras de PTFE a sucessivos testes variando seu
didmetro e comprimento submetidos a tor¢do, pode-se encontrar a relacdo que
fornece a constante do mdédulo de torcéo G.

Quando observamos a Figura 5.9, percebe-se que os valores de G tendem a
convergir para os comprimentos efetivos de L, L3 e Ls. A convergéncia dos valores
de G aponta para quais valores de relagédo L/d encontra-se o médulo de tor¢do G. O
valor com 0 menor comprimento Ls esta sujeito as tensdes na regido de fixacédo da
amostra (eixo do péndulo e placa de 3 castanhas) por estar abaixo da relagdo L/d
igual a 10, podendo ser muito diferente daquelas na maior parte da amostra (WARD;
SWEENEY, 2012). Também, o valor com maior comprimento L; esta sujeito a uma
grande influéncia do fator L na Equacdo (7), e, portanto os dois devem ser
desconsiderados. Uma tendéncia de convergéncia de valores de G também foi
observada por Pintdo et al. (2017) com o titanio CP. Os valores para as amostras
com menor comprimento (17,50 mm) e aquelas com maior comprimento (72,40 mm)
foram as que apresentaram maiores diferencas em relacéo aos valores de literatura.
A mesma tendéncia foi observada em um recente trabalho desenvolvido nesse
sistema de medida com aluminio (DUARTE, 2017). Os valores de G da literatura
foram encontrados em uma faixa de 10,20 <L/d<11,80 para os cinco diametros
analisados. Nos resultados obtidos houve a mesma tendéncia de convergéncia que
pode ser observada para todos os diametros analisados (ver Apéndice A e B), sendo
gue para a relacdo L/d= 10,64 o mesmo valor de G foi encontrado para os trés
diametros, indicando que G é proximo de 350 MPa, que € o valor considerado para a
constante do modulo de torcdo, G. Uma discussédo especifica sobre a relacdo L/d

sera feita mais adiante na secdo 5.5.7.



60

5.5.4. Variando d e mantendo L fixo para cada inércia rotacional |

Os resultados da amostra de PTFE para trés diametros diferentes, mantendo
o0 comprimento Lz = 85,15 mm fixo, sdo mostrados nas Tabelas 5.8-5.10. As Figuras
5.10-5.13 foram construidas a partir das Tabelas 5.8-5.10, onde um ajuste linear foi
feitos nos dados experimentais para cada inércia I. O objetivo € 0 mesmo da secao
5.5.1: verificar a validade da Equacéo (7) calculando a proporcao entre o momento

de inércia usado e as inclinacdes B relacionadas.

Tabela 5.8 - Resultados experimentais: d = 5,00 + 0,05 mm, L = 85,15 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 £ 4 398+1 207 £1 98,1+0,5
G (Mpa) 434 +18 433+18 436 £ 18 432 +18
fo (Hz) 0,3898 + 0,0005 0,447 + 0,001 0,6220 + 0,0008 0,8986 + 0,0006
o] 0,58 £ 0,04 0,51 +0,01 0,44 £ 0,04 0,46 + 0,03
Q! 0,09 £ 0,04 0,08 + 0,01 0,07 £ 0,04 0,07 £0,03

Fonte: Préprio autor

Tabela 5.9 - Resultados experimentais: d = 6,50 + 0,05 mm, L = 85,15 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 2071 98,1+0,5
G (Mpa) 376 £ 12 378+ 12 375+12 376 £ 12
fo (Hz) 0,6113 + 0,0004 0,7053 + 0,0002 0,973 £ 0,0002 1,4157 + 0,0002
o] 0,301 + 0,003 0,34 + 0,02 0,30 + 0,03 0,32+ 0,01
Q' 0,048 + 0,003 0,05 + 0,02 0,05 + 0,03 0,05 + 0,01

Fonte: Préprio autor

Tabela 5.10 - Resultados experimentais: d = 8,00 + 0,05 mm, L = 85,15 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 2071 98,1+0,5
G (Mpa) 3509 350+9 351+9 353+9
fo (Hz) 0,8930 + 0,0003 1,0300 £ 0,0001 1,4270 + 0,0001 2,0781 £ 0,0001
o] 0,324 £ 0,007 0,377 £ 0,002 0,323 £ 0,001 0,339 + 0,004
Q' 0,052 + 0,007 0,060 + 0,002 0,051 + 0,001 0,054 + 0,004

Fonte: Préprio autor
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Figura 5.10 - G em funcéo de (fo)?/d*, L = 85,15 + 0,05 mm, | = (526 + 4) 10*kgm?.
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Figura 5.12 - G em funcéo de (fo)?/d* , L = 85,15 + 0,05 mm, | = (207 + 1) 10™*kgm?.
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Figura 5.13 - G em funcao de (fo)?/d*, L = 85,15 + 0,05 mm, | = (98,1 + 0,5) 10™*kgm?.
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Como esperado e com base na Equacéo (7), o valor de G depende do
diametro d da amostra. O erro associado ao coeficiente linear é sempre maior que
valor de ajuste, como observado nas Figuras 5.10-5.13, o que quer dizer que ele
pode ser desconsiderado e a reta passaria pela origem. A Tabela 5.11 fornece as
proporcdes calculadas e os desvios percentuais. Novamente ndo sao apresentados
os valores em moédulo.

Observa-se que os valores da inclinacédo, B e seus desvios percentuais sao
maiores que os desvios encontrados na sec¢ao 5.5.1. De acordo com a Equacéao (7),
G depende de um valor de d* e os erros associados aos valores de G sdo maiores
gue os da Secdo 5.5.1. Isso justifica esses desvios percentuais maiores. Ainda sim,
os desvios ndo foram superiores a 5% para nenhum dos cinco comprimentos (ver
Apéndice C) e, portanto, confirma-se que a Equacdo (7) pode ser usada para

determinar G.

Tabela 5.11 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para L = 85,15 + 0,05 mm.

Relacdo entre | Relacé&o entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,11 694116/324276=2,14050 1,44
398/98,1= 4,05 1373040/324276= 4,23410 4,36
398/207=1,92 1373040/694116= 1,97810 2,88
526/98,1= 5,36 1754600/324276= 5,41080 0,910
526/207= 2,54 1754600/694116= 2,52780 -0,520
526/398= 1,32 1754600/1373040= 1,27780 -3,31

Fonte: Préprio autor

5.5.5. Atrito Total Q1™ e Anélise dinAmico-mecanica (DMA)

Conforme comentado na secédo 5.5.1, o parametro & ndo deve interferir de
forma significativa nos valores de G. Pode-se confirmar iSSo ao usarmos a equacao
(11) para calcular o atrito total do péndulo. Considerando o valor mais alto de Q™
(0,063, ver Tabela 5.6) e calculando o fator do atrito na Equacéo (7) do médulo de
torcdo G, encontra-se o valor de 0,999. Em termos de porcentagem isso significa
uma modificagdo de 0,001% no valor de G, mostrando de fato que a influéncia de &

nao € significativa.
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Os trés picos de relaxacdo do PTFE primeiramente reportados por McCrum
(MCCRUM, 1959) estdo plotados na medida de DMA (Figura 5.14), com o pico

central de primeira ordem, [3, e os picos laterais de segunda ordem, a e y.

Figura 5.14 - DMA do PTFE extrudado.
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Fonte: Préprio autor

Pode ser visto na Figura 5.14 que as transi¢Oes de fase sdo dependentes das
taxas utilizadas na medida, assim como E’, que também é dependente da
temperatura. Diferentemente do teste do péndulo de oscilacdo livre, o0 médulo de
elasticidade varia com a frequéncia no DMA, especialmente em temperaturas

criogénicas. A Tabela 5.12 lista alguns parametros a temperatura ambiente (25 ° C).

Tabela 5.12 - Parametros de relaxacdo anelastica PTFE extrudado a 25°C.

Frequéncia (Hz)

1Hz 10 Hz 40 Hz
Tan & 0,0410 0,0340 0,0320
E (GPa) 1,07 1,12 1,14

Fonte: Préprio autor

Comparando os valores atrito total (Qr') medidos pelo péndulo com os

valores de atrito interno DMA (tan &) dentro da faixa de frequéncia mais préoxima dos
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testes (1 Hz), eles se encontram na mesma ordem de grandeza (Tabela 5.12).
Sendo que Q™ é a soma do atrito interno da amostra, do atrito do mancal e do atrito
do ar, de fato esse valor deve ser maior que 0,041, pois as medidas de DMA

consideram apenas o atrito interno da amostra.

5.5.6. G em funcao de fy?

Observa-se que os valores de G independem da frequéncia ao
guadrado, como mostra a Figura 5.15, considerando o erro associado. Os valores
diferentes de frequéncia estdo relacionados a inércia rotacional do péndulo,
conforme comentado na secdo 5.5.2. Porém, mesmo experimentando diferentes
frequéncias de oscilacdo o modulo de torcdo G permanece inalterado, diferente do
gue se observa da medida de DMA (Tabela 5.12). Para o método DMA que utiliza
frequéncias induzidas, a relacdo de movimento das cadeias de polimeros né&o
depende apenas da temperatura, mas também é afetada pela frequéncia da tenséo
aplicada. Os resultados de G em funcao de (fo)? para todos os comprimentos efetivos
L podem ser vistos no Apéndice D, mostrando que o valor de G independe da
frequéncia de oscilacdo. Uma vez que o péndulo de torcdo simples trabalha com
frequéncias de oscilagdo baixas e naturais, a estrutura do material permanece a

mesma, sem alteracdes do médulo de tor¢éo G.

Figura 5.15- Valores de G em funcéo de (fo)? variando d.
G (MPa) x f,2 (HZ?)
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5.5.7. Relagéo L/d constante

A relacéo linear L/d = 10,64 fornece o mesmo valor de modulo de tor¢ao para
amostras com diferentes diametros, considerando o erro (Figura 5.16). Isso indica
gue 350 MPa é aproximadamente o valor da constante do médulo de tor¢do G. O
valor G do PTFE esta proximo do valor esperado (RAE; BROWN, 2005; RAE;
DATTELBAUM, 2004). Como os autores citados avaliam diferentes grades de PTFE
e também submetidos a diferentes condi¢cbes (tracdo e compressdo), €
compreensivel que os valores ndo sejam exatamente 0S mesmos, mas que estejam

proximos daqueles encontrados neste trabalho.

Figura 5.16 - Valores experimentais de G em func¢éo de | com L/d = 10,64.
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Fonte: Préprio autor

Comparando a frequéncia de oscilagdo das amostras nessa relacdo, observa-
se que elas séo diferentes, mesmo possuindo o mesmo valor de médulo de tor¢do G
(Figura 5.17).
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Figura 5.17 - Frequéncia de oscilacdo em funcdo de |, com diferentes d.
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Fonte: Préprio autor

Como discutido na secdo 5.5.2, a diferenca na frequéncia de oscilacéo esta
relacionada com a rigidez a tor¢cdo da amostra (WARD; SWEENEY, 2012).
Entretanto, observa-se que isso nédo ocorre para a relacao L/d= 10,64. A hipdtese é
de que neste caso, a diferenca na frequéncia de oscilacdo é devida ao torque
aplicado para torcer as amostras. Um meio de testar essa hipotese € comparar 0s
valores de torque tedricos com 0s experimentais, e verificar se a diferenca na
frequéncia de oscilacdo tem relagcdo com o torque. O método descrito na secéo 4.9
fornece uma maneira de medir o torque experimentalmente das amostras mantendo
a relacao L/d fixa. Antes de iniciar as medidas foi preciso calibrar o FS. O valor
obtido na curva de calibracdo é f. = 1,10697 + 0,00006. Assim, f. maior que 1
significa que o valor medido no sensor € menor que a forca aplicada. Isso se deve a
uma caracteristica intrinseca do sensor de for¢ca adquirido do fabricante e deve ser
corrigido. Apés a calibragdo, as amostras de PTFE, previamente posicionadas no
comprimento efetivo fornecido pela relacdo L/d= 10,64, foram torcidas com
velocidade constante, gerando pontos que possuem comportamento linear conforme
mostra a Figura 5.18. Esse comportamento foi observado para todos os diametros
de amostra, onde foi calculado um valor médio de S e b.



Figura 5.18 - Curvas tipicas de for¢a F (N) em fungéo da posigao angular 6 (°).
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Esses valores foram usados na Equacao (15) para calcular M,. Calculando-se

o valor tedrico do torque (Tiesrico) PEla Equacdo (14), observa-se que eles séo

diferentes para os trés diametros, ainda que com os mesmos valores de G e 0

(Tabela 5.13).

Tabela 5.13 - Resultados experimentais da medida de M; € Tiesico-

Parametro Diametro

- 5mm 6,5mm 8 mm
S1 (N/°) 0,00659 0,0148 0,0273
S, (N/°) 0,00604 0,0147 0,0278
S3 (N/°) 0,00651 0,0147 0,0267
Smedio (N/°) 0,00638 0,0147 0,0273
b1 (N) 0,00548 0,00500 0,0202
b, (N) 0,00109 0,0113 0,0276
bs (N) 0,00829 0,00450 0,0290
B medio (N) 0,00495 0,00690 0,0256
M; (Nm) 0,0129 0,0273 0,0523
Tresrico (NM) 0,0126 0,0277 0,0514

Desvio (%) 2,39 -1,62 1,75

Fonte: Préprio autor
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O mesmo acontece com os valores de M;. O maior diametro (8 mm)
apresenta o maior valor de M, e diminui conforme altera-se o diametro da amostra
para valores menores. O desvio entre os valores teoricos e experimentais foram
menores que 3 %, mostrando que o experimento sugerido fornece resultados
experimentais confiaveis. Esses valores de M, refletem a mesma tendéncia de fj
apresentada na Figura 5.7: conforme o diametro da amostra € reduzido também o
valor de fo diminui. Portanto, essa diferenca de frequéncia de oscilacdo estaria
relacionada principalmente ao torque em que a amostra € submetida, que leva
a essa diferenca na frequéncia de oscilagdo. Ainda que o valor de G esteja
relacionado com o torque que se deve aplicar (WARD; SWEENEY, 2012),
isoladamente ndo seria responsavel pela diferenca no comportamento na
frequéncia de oscilacdo, que se mostra dependente, principalmente, da

geometria da amostra utilizada e do torque necessario para torcé-la.
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6. CONCLUSAO E TRABALHOS FUTUROS

Este estudo verificou a validade da equacédo para o calculo do modulo de torcéo
G de polimeros, utilizando o Politetrafluoretilieno (PTFE). Ao analisar os resultados
obtidos com essa técnica de medi¢cdo foi verificado que o principal objetivo deste
trabalho, a validagdo da equacéo para o calculo de G, foi alcancado. Isto foi possivel
com o calculo da proporcdo entre os momentos de inércias utilizados no péndulo e
as inclinacbes das retas provenientes das curvas G x Lfp2 e G X f,2/d*, com os
desvios percentuais nao superiores a 5 %. Isso reforca que o sistema usado neste
trabalho, um método alternativo para se medir G aplicado ao PTFE, agora pode ser
aplicado a outras amostras de polimeros.

As mudancas realizadas no sistema de medida foram importantes para utilizar
amostras de dimensdes maiores que aquelas testadas em trabalhos anteriores.
Desta forma, realizou-se um estudo do comportamento dindmico do PTFE
submetido a tor¢do, confirmando o comportamento da equacdo de G. As curvas de
G x|, fop x I e G x fg2 mostraram que G independe de | e f;2 e que a frequéncia de
oscilacéo depende da inércia rotacional. Com 0 uso dessa técnica, os valores de G
nao foram influenciados pelo coeficiente de Poisson, ja que a equacdo de G nao
depende desse fator. A medida de DMA confirmou que os parametros usados na
equacdo para determinar G sdo confidveis, uma vez que sdo da mesma ordem de
grandeza.

Com base nas curvas termogravimétricas, foi observado um alto grau de pureza
das amostras e a estabilidade térmica do material, sendo que o grau de
cristalinidade estimado pela medida de DSC foi de 44%. A densidade calculada pelo
principio de Arquimedes para as amostras de PTFE esta dentro das faixas descritas
na literatura referida (entre 2140,0 e 2200,0 kg m™®). Nas imagens de MEV n&o foi
observado trincas ou outros tipos de defeitos do processo de extruséo.

Nos ensaios mecéanicos observou-se que os valores de G convergem para um
valor comum proximo a 350 MPa para uma relacdo L/d igual a 10,64. O desvio
padrdo para esses valores foram menores para maior diametro. Como visto no
ensaio, para a mesma relagéo L/d, as frequéncias de oscilagdo mudaram quando a
geometria da amostra também mudou. Foi demonstrado experimentalmente que
esse comportamento é atribuido ao torque requerido para torcé-las. Portanto, os

valores do torque experimental refletiram o comportamento dos valores da
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frequéncia de oscilagdo, onde os desvios percentuais dos resultados dos torques
experimentais em relacéo aos tedricos foram menores que 3 %.

Futuros trabalhos poderéo investigar o efeito da adicdo de cargas de fibras de
vidro, bronze e outros materiais no modulo de tor¢do G de compositos de PTFE,
utilizando a relacdo L/d estabelecida neste trabalho. Efeitos relacionados a mudanca
de parametros utilizados na usinagem do PTFE podem ser testados nessa mesma
condicdo. A medida de torque criada a partir da hipotese desse trabalho podera
futuramente gerar uma medida quase estatica para o modulo de tor¢do G, fazendo
do sistema de medida um conjunto Unico que possa medir G tanto dinamicamente

quanto quase estaticamente.
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APENDICE A - RESULTADOS D= 5,00 MM

Tabela AO.1 - Resultados experimentais: d = 5,00 = 0,05 mm, L = 123,80 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398 +1 207 £1 98,1+0,5
G (Mpa) 602 + 25 604 + 24 606 + 25 595 + 24
fo (Hz) 0,380 + 0,001 0,4380 + 0,0002 0,6080 + 0,0002 0,8762 + 0,0001
o 0,41 +0,02 0,50 + 0,05 0,41 +0,02 0,53 +0,05
QT’l 0,07 £ 0,02 0,08 + 0,05 0,07 £ 0,02 0,08 + 0,05

Fonte: Préprio autor

Tabela A0.2 - Resultados experimentais: d = 5,00 = 0,05 mm, L = 104,00 £+ 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™ 526+ 4 398+1 207 £1 98,1+0,5
G (Mpa) 506 + 21 505 + 20 507 + 20 501 + 20
fo (Hz) 0,380 £ 0,001 0,436 + 0,001 0,6071 + 0,0002 0,8760 + 0,0003
o] 0,438 + 0,001 0,50 + 0,03 0,45 £ 0,04 0,45 + 0,07
Q' 0,070 £ 0,001 0,08 + 0,03 0,07 £ 0,04 0,07 + 0,07

Fonte: Préprio autor

Tabela A0.3 - Resultados experimentais: d = 5,00 = 0,05 mm, L = 85,15 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398 +1 207 +1 98,1+0,5
G (Mpa) 434 £ 18 433 +£18 436 £ 18 432 £ 18
fo (H2) 0,3898 + 0,0005 0,447 £ 0,001 0,6220 + 0,0008 0,8986 + 0,0006
o] 0,58 + 0,04 0,51 +0,01 0,44 + 0,04 0,46 + 0,03
Q! 0,09 £ 0,04 0,08 + 0,01 0,07 £ 0,04 0,07 + 0,03

Fonte: Préprio autor

Tabela A0.4 - Resultados experimentais: d = 5,00 = 0,05 mm, L = 69,20 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 £ 4 398+1 207 £1 98,1+0,5
G (Mpa) 382 £ 16 383 +16 384 £ 16 385+ 16
fo (Hz) 0,4052 + 0,0008 0,4678 + 0,0001 0,6470 + 0,0007 0,9424 + 0,0006
o] 0,49 £ 0,04 0,431 + 0,008 0,40 £ 0,02 0,46 + 0,02
Q' 0,08 £ 0,04 0,069 + 0,008 0,06 £ 0,02 0,07 + 0,02

Fonte: Préprio auto
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Tabela A0.5 - Resultados experimentais: d = 5,00 = 0,05 mm, L = 53,20 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+ 1 207 +1 98,1 +0,5
G (Mpa) 352 + 14 350 + 14 352 + 15 355+ 15
fo (Hz) 0,4432 +0,0006  0,5083 + 0,0001 0,708 + 0,002 1,0332 + 0,0005
5 0,468 + 0,007 0,52 + 0,02 0,63 + 0,05 0,55 + 0,03
Q! 0,074 + 0,007 0,08 + 0,02 0,10 + 0,05 0,09 + 0,03

Fonte: Préprio autor

Figura AO.1 - Frequéncia de oscilagdo em funcéo da inércia rotacional, I, com d=

5mm.

f,(Hz) x 1 (10*kgm?)
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Fonte: Préprio autor
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Figura A0.2 - Curva de G em funcéo de Lf,? para d = 5 mm.
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Fonte: Préprio autor

Tabela A0.6 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para d =5 mm.

Relacéo entre | Relacéo entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,11 13322/6255= 2,1298 0,93
398/98,1= 4,05 25379/6255= 4,0573 0,010
398/207=1,92 25379/13322=1,9050 -0,92
526/98,1= 5,36 33656/6255= 5,3806 0,35
526/207= 2,54 33656/13322=2,5263 -0,58
526/398= 1,32 33656/25379=1,3261 0,34

Fonte: Préprio autor



Figura AO.3 - Valores experimentais de G em funcdo de | com d = 5mm.
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APENDICE B - RESULTADOS D= 6,50 MM
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Tabela BO.1 - Resultados experimentais: d = 6,50 + 0,05 mm, L = 123,80 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
I (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 207 +1 98,1+0,5
G (Mpa) 517 + 17 517 + 16 516 + 16 517 + 16
fo (H2) 0,593 + 0,001 0,68341 + 0,00008  0,9463 + 0,0005 1,3764 + 0,0001
¢] 0,238 + 0,006 0,27 £ 0,03 0,30 £ 0,02 0,28 + 0,01
QT'1 0,038 = 0,006 0,04 £ 0,03 0,05 £0,02 0,04 £0,01

Fonte: Préprio autor

Tabela B0.2 - Resultados experimentais: d = 6,50 + 0,05 mm, L = 104,20 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 2071 98,1+0,5
G (Mpa) 434 + 14 433+ 14 437 £ 14 433+ 14
fo (Hz) 0,5941 + 0,0005 0,6821 + 0,0004 0,9510 + 0,0003 1,3750 + 0,0001
o] 0,29 + 0,03 0,26 + 0,01 0,264 + 0,003 0,273 + 0,007
Q' 0,05 + 0,03 0,04 + 0,01 0,042 £ 0,003 0,043 £ 0,007

Fonte: Préprio autor

Tabela B0.3 - Resultados experimentais: d = 6,50 = 0,05 mm, L = 85,15 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398 +1 207 +1 98,1+0,5
G (Mpa) 376 £ 12 378+ 12 37512 376 £ 12
fo (Hz) 0,6113 + 0,0004 0,7053 + 0,0002 0,973 £ 0,0002 1,4157 + 0,0002
o] 0,301 + 0,003 0,34 + 0,02 0,30 + 0,03 0,32+ 0,01
Q' 0,048 £ 0,003 0,05 + 0,02 0,05 + 0,03 0,05 + 0,01

Fonte: Préprio autor

Tabela B0.4 - Resultados experimentais: d = 6,50 = 0,05 mm, L = 69,20 + 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 207 +1 98,1+0,5
G (Mpa) 351+12 354 +11 355+12 356 + 14
fo (H2) 0,654 + 0,001 0,7566 + 0,0005 1,0500 + 0,0005 1,5280 + 0,0013
o] 0,311 + 0,004 0,296 + 0,005 0,2940 + 0,0005 0,304 + 0,005
Q! 0,049 + 0,004 0,047 + 0,005 0,0470 + 0,0005 0,048 + 0,005

Fonte: Préprio autor
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Tabela BO.5 - Resultados experimentais: d = 6,50 £ 0,05 mm, L = 53,20 £ 0,05 mm.

Grandezas Config. 1 Config. 2 Config. 3 Config. 4
| (kgm2x10™) 526 + 4 398+1 2071 98,1+0,5
G (Mpa) 330+11 333+11 332+11 330+11
fo (Hz) 0,7243 + 0,0001 0,8374 + 0,0005 1,1590 + 0,0003 1,6757 + 0,0001
o] 0,32 + 0,02 0,30 + 0,02 0,33+0,01 0,333 £ 0,006
Q' 0,05 + 0,02 0,05 + 0,02 0,05 +0,01 0,053 + 0,006

Fonte: Préprio autor

Figura BO.1 - Frequéncia de oscilacdo em funcéo da inércia rotacional, I, com d=
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Figura BO.2 - Curva de G em funcgéo de Lf,? para d = 6,5 mm.
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Fonte: Préprio autor

Tabela BO.6 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para d = 6,5 mm.

Relacéo entre | Relacdo entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,110 4668/2220=2,1111 0,08
398/98,1= 4,057 8979/2220= 4,0445 -0,31
398/207= 1,922 8979/4688= 1,9153 -0,38
526/98,1= 5,361 11902/2220=5,3612 -0,01
526/207= 2,541 11902/4688= 2,5388 -0,09
526/398= 1,321 11902/8979= 1,3255 0,3

Fonte: Préprio autor
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Figura BO.3 - Valores experimentais de G em fung¢ao de | com d = 6,5mm.
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APENDICE C - VARIANDO D E MANTENDO L FIXO PARA CADA |

Tabela C0.1 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para L = 123,80 + 0,05 mm.

Relacéo entre | Relacédo entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,11 1023750/483786= 2,116100 0,29
398/98,1= 4,06 1953510/483786= 4,037900 -0,47
398/207=1,92 1953510/1023750= 1,908100 -0,75
526/98,1= 5,36 26093000/483786= 5,3935000 0,59
526/207= 2,54 2609300/1023750= 2,548700 0,30
526/398= 1,32 2609300/1953510= 1,335600 1,07

Fonte: Préprio autor

Tabela C0.2 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para L = 104,00 + 0,05 mm.

Relacao entre | Relacédo entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,11 832258/406774= 2,04590 -3,04
398/98,1= 4,06 1659010/406774= 4,078400 0,530
398/207=1,92 1659010/832258= 1,993300 3,68
526/98,1= 5,36 2146910/406774=5,277800 -1,57
526/207= 2,54 2146910/832258= 2,579600 1,52
526/398= 1,32 2146910/1659010= 1,294000 -2,08

Fonte: Préprio autor

Tabela C0.3 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para L = 69,20 £ 0,05 mm.

Relacao entre | Relacédo entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,11 569507/260203= 2,18870 3,73
398/98,1= 4,06 1047900/260203= 4,027200 -0,740
398/207=1,92 1047900/569507= 1,840000 -4,30
526/98,1= 5,36 1403460/260203= 5,393700 0,590
526/207=2,54 1403460/569507= 2,464300 -3,02
526/398= 1,32 1403460/1047900= 1,339300 1,34

Fonte: Préprio autor

Tabela C0.4 - Valores de | e B e os desvios porcentuais para L = 53,20 £ 0,05 mm.

Relacédo entre | Relac¢do entre B Desvio percentual (%)
207/98,1= 2,11 434322/214254=2,02710 -3,93
398/98,1= 4,06 854271/214254=3,98710 -1,72
398/207=1,92 854271/434322=1,96690 2,30
526/98,1= 5,36 1142410/214254= 5,33200 -0,56
526/207=2,54 1142410/214254=2,63030 3,51
526/398= 1,32 1142410/854271= 1,33720 1,19

Fonte: Préprio autor
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Figura C0.1 - G em funcéo de (fo)%/d*, L = 123,80 + 0,05 mm, | = (526 + 4) 10™*kgm?.
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Fonte: Préprio autor

Figura C0.2 - G em funcao de (fo)/d*, L = 123,80 + 0,05 mm, | = (398 + 1) 10™*kgm?.
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Figura C0.3 - G em funcéo de (f)%/d*, L = 123,80 + 0,05 mm, | = (207 + 1) 10™*kgm?.
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Fonte: Préprio autor

Figura C0.4 - G em funcao de (f)%/d*, L = 123,80 + 0,05 mm, 1=(98,1 + 0,5) 10™*kgm?.
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Figura C0.5 - G em funcéo de (f)%/d*, L = 104,00 + 0,05 mm, | = (526 + 4) 10™*kgm?.
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Fonte: Préprio autor

Figura C0.6 - G em funcao de (fo)/d*, L = 104,00 + 0,05 mm, | = (398 + 1) 10™*kgm?.
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Figura C0.7 - G em funcéo de (fo)%/d*, L = 104,00 + 0,05 mm, | = (207 + 1) 10™*kgm?.
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G em funcao de (fo)%/d*, L = 104,00 + 0,05 mm, 1=(98,1 + 0,5) 10™*kgm?.
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Figura C0.9 - G em funcéo de (f)%/d*, L = 69,20 + 0,05 mm, | = (526 + 4) 10*kgm?.

Modulo de Torgao, G (MPa)

400
390 —
380 —
370 —
360 —
350
340 —

330

G (MPa) x fg/ d # (Hz/mm?)?
Amostra PTFE: L=69,20 £ 0,05 mm

d=5,00 mm

] d=8,00 mm

m  Resultado experimental com 1=526 + 4 10*kgm?®.

T T T T T T T T T T T T T 1
0,000230 0,000235 0,000240 0,000245 0,000250 0,000255 0,000260 0,000265

2 4 22
f0 /d , (Hz/mm )
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G=B*(f,/ d*)+A, A=14 * 12 e B=1403460 + 49618.

Figura C0.10 - G em funcao de (fo)%/d*, L = 69,20 + 0,05 mm, | = (398 + 1) 10™*kgm?.
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Figura C0.11 - G em funcéo de (fo)%/d*, L = 69,20 + 0,05 mm, | = (207 + 1) 10™*kgm?.
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Fonte: Proprio autor

Figura C0.12 - G em funcao de (fo)%/d*, L = 69,20 + 0,05 mm, 1=(98,1 + 0,5) 10™*kgm?.
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Figura C0.13 - G em funcéo de (fo)%/d*, L = 53,20 + 0,05 mm, | = (526 + 4) 10™*kgm?.
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Figura C0.14 - G em funcéo de (fo)%/d*, L = 53,20 + 0,05 mm, | = (398 + 1) 10™*kgm?.
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Figura C0.15 - G em funcéo de (fo)%/d*, L = 53,20 + 0,05 mm, | = (207 + 1) 10™*kgm?.
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- G em funcéo de (fo)%/d*, L = 53,20 + 0,05 mm, 1=(98,1 + 0,5) 10 *kgm?.
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Figura DO.1 - Valores de G em funcéo de (fo)* variando d, L = 123,80 + 0,05 mm .
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Figura D0.2 - Valores de G em funcéo de (fo)* variando d, L = 104,00 + 0,05 mm.
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Figura D0.3 - Valores de G em funcéo de (fo)? variando d, L = 69,20 + 0,05 mm.
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Valores de G em funcdo de (fo)? variando d, L = 53,20 + 0,05 mm.
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