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A viscosidade elongacional é uma importante propde nédo-linear de polimeros fundidos. Ela domhoagssos nos
quais o polimero é submetido a deformagdes puramefbngacionais, tais como, moldagem por sopro,
termoformagem, estiramento de filmes extrudadas,AtécnicaFiber Windupé uma adaptacéo da idéia original do
redbmetro de Meissner para mexlif utilizando redmetros rotacionais de deformacédrotada, comumente utilizados
em ensaios de cisalhamento. Neste trabalho a &feiier Windupfoi implementada em um redmetro rotacioARES

e a reprodutibilidade da técnica foi testada nalisen de materiais poliestirenicos. A reprodutilziie encontrada foi
boa, obtendo-se em todos os testes valores deodessiao menores do que 10%, exceto nos estagited i final do
teste onde torques muito pequenos sdo registr@dos.o HIPS analisado chegou-se a deformagdeg €63, 0 que ja
corresponde a valores proximos ao estado estamodéste material. Com o GPPS, devido a sua alistieidade,
chega-se a deformacdessgie= 5 na temperatura de 140°C.

Palavras-chave Viscosidade Elongacional, Propriedades Reologi€eymetria, Re6metro Rotacional, Poliestireno.

FIBER WINDUP TECHNIQUE IMPLEMENTATION TO MEASURE ELONGATIONAL VISCOSITY IN
ARES ROTATIONAL RHEOMETER

Elongational viscosity is an important non-lineaogerty of melt polymers. It domains process in ahhthe melt
undergoes purely elongational strain, such as, bimiding, thermoforming, film extruded pulling, et€he Fiber
Windup technique is an adaptation of the Meissner rhemmetiginal idea to measung,” using strain controlled
rotational rheometers, generally used for sheds.térs this paper, thBiber Winduptechnique was implemented in an
ARESrotational rheometer and its reproducibility wastéd in the analysis of polystyrene samples. Ete dbtained
showed good reproducibility, with standard deviati@lues lower than 10% being obtained in all testsept for the
low torque regions at the initial and final stagésach test. For HIPS samples strain values,of 3 were reached,
which for this sample corresponds to values closhé the steady state. For GPPS, due to its Hégticity, values of
€y = 5 could be reached at the test temperature of.40°
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Introducao

Ao contrario do que acontece para fluidos newtasara viscosidade elongacional dos
polimeros fundidos dificilmente pode ser correlaaa com a viscosidade em cisalhamento,
devendo ser medida independentemente. A dificuldamle se obter medidas de viscosidade
elongacional esta no fato de que para se obterdefoamacao livre de cisalhamento deve-se evitar
0 contato com superficies solidas adjacentesélstm grande empecilho, pois o polimero fundido é
deformado pela gravidade, principalmente na et&paleivacdo da temperatura da amostra até a
temperatura de ensaio. Alguns autores tentaranoic@nteste problema utilizando um meio liquido
sustentador para compensar a gravidade, no qumabstia flutua sem interferéncia no processo de
extensdo. Além das dificuldades de manuseio, apeaerturas de ensaio sao limitadas pela
estabilidade do liquido. Mais tarde surgiram re®@osehos quais o corpo de prova flutuava em
colchdes de ar. Outro problema é que o corpo deapse torna mais longo e fino com o0 aumento



da deformacdo, ficando mais dificil manter a umifiodlade da secdo transversal e havendo
diminuicdo da magnitude da forca medida.

Existem varios métodos de medida de viscosidadegational, sendo que entre 0s mais
populares pode-se citar Polymer Melt Elongational Rheomet@RME), RheotensExtensional
Viscosity Fixture(EVF) e escoamentos de entrada. MEISSNER [1] desenvaluga técnica de
grampos rotatorios a qual consiste de dois pare®dkes com pequenos dentes que prendem o
corpo de prova e promovem uma deformacéo unifoantggxa de deformacdo constante, pela
rotacdo dos cilindros, puxando e recolhendo aseextiades do corpo de prova em direcdes
opostas. MACOSKO e LORNTSON [2] fizeram uma adaftaga idéia de Meissner, para medir
viscosidade elongacional uniaxial transientg’) utilizando redmetros rotacionais comumente
utilizados em ensaios de cisalhamento. Esta téénitdizada na literatura por poucos autores, e na
maioria das vezes é chamadaFiger Windup Redmetros rotacionais com deformacao controlada
geralmente apresentam dois encaixes para o alojardan pecas fixadoras de amostra. Um fixo,
no qual o ha um sensor que mede o torque no eipegk e outro movel que faz um movimento de
rotacdo. Na técniciber Windupacopla-se um tambor em um encaixe, no qual a aasestenrola,

e um braco de alavanca no outro, de acordo ao msqde montagem representado na Figura 1.
Deve-se observar que a extremidade presa ao beagtadanca fica fixa, ndo recolhendo o corpo
de prova, podendo resultar em nao uniformidadeegacstransversal deste ao longo do ensaio.
CONNELLY et al [3] utilizaram técnicas de fotografia sequiencilgoverificar a uniformidade da
secao transversal do corpo de prova ao longo daiceenslostraram que quando a resposta do
polimero € dominada pelas suas caracteristicaicasa secdo transversal permanece uniforme o
bastante para garantir que a taxa de deformacariegntada por mais de 90% do comprimento
livre do corpo de prova seja igual a taxa de dedgéo nominal calculada a partir dos parametros
geomeétricos.
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Figura 1: Esquema da técnicdiber Windup, adaptado de PADMANABHAN et al (1996)

MACOSKO e LORNTSON [2], EVERAGE e BALLMAN [4] e PHRSON e CONNELLY
[5] utilizaram esta técnica para caracterizar, eegpamentegradesde polietileno para moldagem
por sopro, poliestireno e adesivos a base de peli@BADMANABHAN et al [6] adaptaram o
método a redmetros rotacionais modernos e carzatem poli-isobutileno e polietileno para
ilustrar a capacidade do método, conseguindo clegalores de deformacdo de Henelgy= 6.
PADMANABHAN [7] ilustra o uso desta técnica paradiefluidos de alta viscosidade utilizados
na industria de alimentos, como massas de pao.

Este trabalho corresponde a primeira etapa do tprajee visa utilizar a técnickiber
Windup para determinagdo da viscosidade elongacional aliengros termoplasticos em um
redmetro rotacionag\RES Nesta etapa foi estabelecida a metodologia eateacédo das medidas e
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a analise de reprodutibilidade da técnica impleadmt através da analise de amostras de
poliestireno.

Experimental

Ensaio de viscosidade elongacional Fiber Windup

A técnicaFiber Windupfoi adaptada a um redémetro rotacioARES(advanced rheometric
expansion systendaRheometrics Scientifice qual € um um reémetro de deformacéo contraada
pode, assim, ser operado com uma velocidade dgmiaé-definida. Nesta adaptacdo combinou-
se duas geometrias de ensaio comercializadas demegsnetroCouettee Film Tension Fotos
desta montagem s&o mostradas na Figura 2. Utdizara peca da geometfdm Tensioncomo
fixador superior, o qual fica acoplado ao sensotodgue, e o cilindro interno dGouettecomo
fixador inferior, o qual fica acoplado ao motoregge movimenta no modo de operacéo transiente,
a uma velocidade angular constante. O cilindraCdaetteé uma peca com a superficie cilindrica
lisa, sem encaixes para fixar a amostra. Para ereadamostra nesta peca foi necessaria a
confeccdo de um grampo apropriado. Este grampodiaieccionado em um pequeno lingote de
cobre. Escolheu-se o cobre devido a baixa duregie,dassim evita-se riscar a pecaCiette
Como ilustrado na Figura 3. O primeiro toque davgra no corpo de prova ocorre na deformacao
de aproximadamente 3,1. Este limite de deformaéaocéndo baixo quando comparado com outras
técnicas de medida de viscosidade elongacional cori®/F e o SER[8]. Um esquema do
dispositivoEVF é mostrado na Figura 4. O dispositEdF pode alcancar uma deformagdo maxima
de 4,3, sendo que se corpos de prova com esp@saimaque 1 mm forem usados pode-se chegar a
deformacdo de apenas 3,4, pois as extremidadesndatra entrardo em contato ap0s % de
revolucao.

Figura 2: Combinacao entre as geometria€ouette e Film Tension.

Assumindo dimensbes uniformes da amostra, elongdginogénea, e que ndo ha
escorrimento devido a gravidade, a analise do esem@ uniaxial [3] leva as seguintes expressdes
para a taxa de deformacad)(e para a primeira diferenca de tensdes norragis 02o).
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Q.Rp M (t) exp(£t)
Lo Rp 7R) @)

ondeQ € a velocidade angular de rotacBg,é o raio do cilindrol.o € o comprimento livre entre a
tangente do cilindro e a tangente do apbi@ o torquet é o tempo,R, € o raio inicial do corpo de
prova. A viscosidade elongacional uniaxial transgode ser calculada usando a defini¢éo:

N, ©) =[o,(t)-o,{1)]/ & 3)

£= (1), o11(t) —0(t) =

Figura 4: Deformacao alcancada com o
Figura 3: Deformacéo alcangada com a dispositivo EVF.

técnicaFiber Windup.

As temperaturas escolhidas para os ensaios for@re 180°C, pois nestas temperaturas nao
foi observado escorrimento do corpo de prova dewidpavidade. Escolheu-se inicialmente fazer
0s ensaios em trés taxas diferentes, 0,01; 0,5'eEhtdo se examinou, em relacdo ao erro, o
espacamento na regido skoain hardeningentre as curvas obtidas e escolheu-se fazer mmeisou
duas taxas de elongacéo por década.

Preparacao dos corpos de prova

Neste estudo foram utilizados poliestireno crigehbém conhecido con®PPS(general
purpose polystyrenge poliestireno de alto impacto, também conhecalmoHIPS (high impact
polystyreng Os materiais foram fornecidos pela empresa INRCB/A. Utilizou-se um material
de cada tipo, e serdo chamados de GPPS e HIPS.

Os corpos de prova foram preparados com o auxdiarm plastbmetro O espaguete de
polimero extrudado € cortado em pedacos de 5 coouiprimento. Para as amostrasHI€S e
GPPSutilizadas, a temperatura de 200°C e um peso ldgfbram suficientes para garantir que o
produto saia pela matriz gidastdmetraomando a forma desejada; a consisténcia do farélba;

e ndo ha escoamento excessivo, garantindo quepo ce prova tenha um diametro uniforme.
Devido ao fato de materiais corhlPS e GPPSserem muito pouco maleaveis, a extremidade do
corpo de prova que se fixa a peca supeRdm( Tensiof, foi dobrada a quente, com o auxilio de
um soprador e um alicate de bico. Antes de fixeorpo de prova mede-se o seu diametro com um
paquimetro com precisao de £ 0,05mm.

Para garantir a inexisténcia de folgas na fixagioaipo de prova, devido a amolecimento e
dilatacdo, primeiramente aquece-se o forno por daisutos a uma temperatura de 110°C,
suficiente para tornar o material levemente maled&wetdo gira-se o motor de modo a esticar
levemente o corpo de prova, sem estira-lo. Enfévaese a temperatura do forno a temperatura do
ensaio.

Resultados e Discusséo
Para estudar a reprodutibilidade do ensaio, foreatizadas séries de experimentos com

mais de trés repeticbes. O desvio padrao percefitoal abaixo de 10% em uma grande faixa de
tempo de teste, em praticamente todas as tempesauaxas de elongacdo analisadas. Como pode
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ser visto na Figura 5, o desvio padrao para ogauadteriais analisados fica acima de 10% apenas
no inicio e no final do teste. Isto € devido aoxdmvalores de torque gerados nestas regides, 0s
guais ficam proximos da precisdo do sensor do rgdnugilizado (2 gf.cm). No inicio do teste o
baixo torque é resultante da pequena deformac@maato que no final, a diminuicdo de torque
deve-se a diminuicdo da &rea transversal da amd&ranaior parte do ensaio, o desvio padrdo
permanece dentro da faixa de 3 a 8%. A condicaquabo torque medido fica abaixo da precisao,
vai depender da combinacdo de trés fatores, a&esis do material, a temperatura e a taxa de
elongacao.

a) 100 + 140°C 0,15-1 drept b)
1 . ® 140°C 1s-1 3rept
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Figura 5: Desvio padrédo para as medidas de viscoside elongacional nos materias GPPS2 (a) e
HIPS (b).

Nas figuras abaixo sdo mostrados os resultadosrd@sos para o HIPS1, na temperatura de
140°C (Figura 6) e na temperatura de 150°C (FigraAmbas as figuras mostram,~ se
desenvolvendo com a variavel tempo (a) e com awerideformacaay (b). Nos ensaios nas taxas
de elongac&o de 0,01 & 140°C e 0,1%a 150°C, o estado estacionario é atingido em defpies
abaixo de 1,5. Nos ensaios realizados com esteaialaes medidas apds o toque do grampo na
deformacéo de aproximadameste= 3,1 ndo sdo confiaveis. Por este motivo ndo s&iratns
aqui. Apds o toque, ha uma pequena queda no valgy'd semelhante a um degrau, e logo apos
ocorre o rompimento do corpo de prova. Neste togQugrampo separa o corpo de prova da
superficie cilindrica em até 3mm, de forma brugdam disto, as bordas do grampo séo retas,
contribuindo para a concentracdo de tensdes e moempd do corpo de prova. Na maioria das
curvas apresentadas para o HIPS nota-se uma dga&nda derivada no final da curva, indicando
gue a medida vai até um ponto préximo do estadeiesiario.

a) 1.E+07 b) LE+07
151 0,464 5 0L Sommm 0,01 52

35t
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Figura 6: Resultados de viscosidade elongacional 48PS a temperatura de 140°C, a) em
funcdo do tempo, b) em funcéo da deformacéo.
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Figura 7: Resultados de viscosidade elongacional #8PS a temperatura de 150°C, a) em

funcdo do tempo, b) em fungcéo da deformacéo

Nas Figuras abaixo sdo mostrados os resultadosndasos para o GPPS, na temperatura de
140°C (Figura 8) e na temperatura de 150°C (Figyrdara a temperatura de 140°C as medidas
realizadas as taxas de deformac&o mais altas,ndesp@pos o toque na deformacéo de 3,1 parecem
ser confiaveis. Isto pode ser constatado pelasasuapresentadas, pois ndo ha mudancas na
tendéncia apos o toque. E de notar-se que esteiahaferesenta um grau dgrain hardening
maior que o HIPS. Isto significa que ao se deforraanaterial dissipa menos energia, relaxando
menos e acumulando elasticamente a energia dandef@o. Isto da uma maior resisténcia ao
material, fazendo com que ele absorva melhor areichio adicional inerente ao toque, evitando
seu rompimento. O mesmo nao acontece com o HIRSamaracteristica elastica nas condi¢des de

a) 1.E+08 b) 1.E+08
3st 157
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Figura 8: Resultados de viscosidade elongacional &PPS a temperatura de 140°C, a) em
funcéo do tempo, b) em funcéo da deformacéo.
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Figura 9: Resultados de viscosidade elongacional &PPS a temperatura de 150°C, a) em

funcdo do tempo, b) em funcéo da deformacéo.
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ensaio é fraca, sendo que a energia da deformat@mlente dissipada ocasionando a ruptura
viscosa do corpo de prova. Diferentemente do HIEtS, poucas taxas de elongacédo pode-se
observar uma tendéncia ao estado estacionariotaistbém pode ser devido a forte caracteristica
elastica do material. A temperatura de 150°C o desirain hardeningé menor. Isto expressa que

a caracteristica elastica do GPPS é menor nesggetatara. Sendo que para esta condicdo de teste
nenhuma curva é confiavel apos o toque, nota-seegiaecaracteristica € importante para evitar a
ruptura do corpo de prova.

Conclusotes

Em um rebmetro rotacional, comumente utilizado pamsaios em cisalhamento, foi
implementada a técnidaber Winduppara medida de viscosidade elongacional uniasaaktente.
Foram descritas particularidades dos dispositivadizados e da montagem destes. Os
procedimentos adotados para preparacdo do corp@raea e sua fixacdo, bem como o
correspondente ao tratamento dos dados de torgae mitencido dg,’, mostraram-se adequados,
tendo-se bom nivel de reprodutibilidade, obtendersetodos os testes valores de desvio padrao
menores do que 10%, exceto nos estagios inicialaé do teste onde torques muito pequenos sao
registrados. A deformacdo maxima que pode serdagquila técnica mostrou ser dependente das
caracteristicas reoldgicas da amostra, sendo gqaeopBlIPS chegou &, = 3,1, enquanto para o
GPPS atingiu-sey = 5.0. Estes resultados justificam estudos adicsonam relagédo ao uso da
técnica implementada, sendo que a proxima etapara@lho consistira na comparacdo dos
resultados obtidos com dados fornecidos por oté@scas de medida de viscosidade elongacional.
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