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Resumo. O PTFE (politetrafluoretileno) é um polimero semicristalino normalmente utilizado em aplicagoes em que sdo
necessarias altas temperaturas de trabalho para polimeros (até 260 °C) e estabilidade quimica. Para a fabricagdo de
componentes de PTFE, seus grdnulos sdo prensados a frio e posteriormente sinterizados. Durante o processo de
sinterizag¢do, a baixa condutividade térmica do PTFE pode resultar em gradientes de temperatura na pega e,
consequentemente, a tensées internas que podem a danificar. O desenvolvimento de ferramentas para simula¢do permite
reduzir o risco de dano e otimizar a etapa de sinteriza¢do. Para uma modelagem precisa do processo, as propriedades
termomecdnicas do material devem ser conhecidas. Neste estudo, uma propriedade (visco)eldstica de compactos de
PTFFE puro foi caracterizada em diferentes temperaturas utilizando ensaios de compressdo. O corpo de prova foi obtido
por prensagem isostdtica e testado em uma mdquina de ensaios universal equipada com um forno. O forno dispoe de
Janelas que possibilitaram a execugdo da Correlacdo de Imagens Digitais, a qual forneceu os campos de deslocamento
no corpo de prova. Partindo dos resultados da Correlagdo de Imagens Digitais, foram calculados os modulos elasticos
do PTFE em diferentes temperaturas, da temperatura ambiente até 375 °C.

Palavras chave: processamento do PTFE, modulo eldstico , CID, sinterizag¢do, ensaios (termo)mecdnicos
1. INTRODUCAO

O Politetrafluoretileno (PTFE) é um polimero semicristalino com propriedades distintas, normalmente utilizado na
industria em componentes para vedagdes, juntas, engrenagens ¢ mancais de deslizamento (Ebnesajjad, 2000). Sua
temperatura de fusdo, proxima de 327 °C, permite aplicagdes até 260 °C, considerada uma alta temperatura para materiais
poliméricos. Pode-se ainda citar suas excelentes propriedades tribologicas e alta estabilidade quimica. A alta massa molar
e arigidez das cadeias sdo responsaveis pela elevada viscosidade do polimero mesmo no estado fundido. A baixa fluidez
no estado fundido impossibilita a utilizagdo das rotas de fabricagdo comuns para polimeros, como extrusdo e injecao.
Portanto, para a fabricagdo de componentes de PTFE, seus granulos sdo prensados e posteriormente sinterizados seguindo
arota tradicional de processamento para materiais ceramicos e da metalurgia do p6 (Jahier, 1992). Nota-se que a aplicagdo
dessas rotas de processamento ndo ¢ trivial, o que motiva o estudo dos processos de prensagem e sinteriza¢do para o
PTFE.
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A prensagem uniaxial € o processo mais utilizado para a conformacdo de pegas de PTFE, na qual uma cavidade de
matriz rigida € preenchida com granulos de PTFE que sdo compactados por um atuador (Bonnet, 2004; Canto, 2007).
Durante este processo, o carregamento uniaxial cria uma orientagdo preferencial das cadeias poliméricas, resultando em
material anisotrépico. Componentes de PTFE também podem ser produzidos por prensagem isostatica (Ebnesajjad, 2000;
Gangal ef al., 2001), que consiste em preencher um molde elastomérico com os granulos e realizar a prensagem em um
vaso de pressdo. Nesse processo, ndo ha orientacdo preferencial das cadeias poliméricas, portanto, as propriedades sdo
isotropicas. Porém, se ndo for tomado o devido cuidado, o ar retido dentro da peca poderd danifica-la durante o
descarregamento (Gamboni et al., 2012). Como alternativa, aplica-se vdcuo no molde antes da vedacdo, o que ajuda a
reduzir a porosidade final. Outra maneira ¢ usar etapas de pressdo incrementais, com periodos de liberagdo de ar entre
eles para obter uma pega de alta densidade e sem danos deste tipo (Gamboni et al., 2016).

A etapa de fabricagdo seguinte ¢ a de sinterizacdo (Bonnet, 2004). Durante o ciclo térmico, a baixa condutividade
térmica do PTFE pode causar gradientes severos de temperatura no material e gerar tensdes que podem danificar o
componente final. Esses efeitos sdo mais relevantes na fabricagdo de pecas com grandes dimensdes. O processo de
fabricacdo pode ser otimizado (e.g. evitando fissuras, reduzindo a durag@o da sinterizacao, etc.) e a qualidade dos produtos
melhorada usando simulagdes pelo Método dos Elementos Finitos (MEF). No entanto, as simulagdes via MEF de tais
processos, como relatado por Andena ef al. (2004), Canto (2007), Canto et al. (2011), Frédy et al. (2013) e Frédy (2015)
exigem uma modelagem precisa do comportamento termomecanico do compacto de PTFE, no qual as propriedades do
material precisam ser identificadas. Para as simulag¢des preliminares, pelo menos as propriedades elasticas sdo necessarias.
Este trabalho tem como objetivo identificar o modulo de elasticidade (E) em diferentes temperaturas para um componente
de PTFE prensado isostaticamente.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Material

O material sob estudo ¢ o politetrafluoretileno (PTFE) - Teflon® 807-N, uma resina granular fluoroplastica de fluxo
livre distribuida pela Chemours™ Company. A granulometria média determinada pela empresa é de 600 um ¢ a
porosidade do material granular solto ¢ de 60%.

2.2. Preparacio do corpo de prova

O corpo de prova (CDP) foi prensado isostaticamente seguindo uma rota de multiplos passos sugerida por Gamboni
et al. (2016): prensagem a 2 MPa seguida de liberacdo de ar por 24 horas, prensagem a 10 MPa seguida de liberagdo de
ar por 24 horas e prensagem final a 35 MPa. O ar foi liberado entre as etapas para evitar danos no material causados pela
libera¢do do ar pressurizado aprisionado, que ocorre quando o po ¢ submetido a pressdo final de compactagdo em um
unico passo. Uma opera¢do de usinagem foi realizada para corrigir irregularidades no CDP. A usinagem foi
estrategicamente inserida entre as etapas de prensagem (10 e 35 MPa) para que qualquer dano causado durante essa
operagdo fosse reparado na etapa de prensagem subsequente. As dimensdes finais do CDP foram de 20 x 20 x 40 mm?®.
Duas das superficies do CDP foram pintadas com um aspergido aleatorio utilizando tinta resistente as altas temperaturas
para tornar possivel a analise via Correlagdo de Imagens Digitais (CID).

2.3. Ensaios de compressao simples utilizando CID

A metodologia utilizada para os ensaios de compressdo para medir o médulo de elasticidade € resumida na Figura
la.

1. A camara do forno foi aquecida da temperatura ambiente até a primeira temperatura de ensaio (45 °C) com
uma taxa de aquecimento de 4 °C min’'. Durante esta etapa, o CDP foi pré-carregado (a 10 N, i.e., 0,025
MPa), para garantir o contato entre o atuador e o CDP. O deslocamento do atuador segue a expansido do
CDP (AB na Fig. 1a);

2. A temperatura foi mantida constante apos atingir o valor desejado até o equilibrio térmico. O critério para
satisfazer a condig¢@o de equilibrio térmico foram pequenas oscilagdes de deslocamento registradas pela
maquina de ensaios, indicando o fim da expansdo do CDP (BC na Fig. 1a);

3. Quatro ciclos de carregamento e descarregamento foram realizados, controlados por uma taxa de
deslocamento de 4 um . s™' do atuador entre os limites de for¢a superior e inferior (CD na Fig. 1a). O limite
superior de forga foi calculado de forma a obter 1% de deformagdo de engenharia, com base em dados da
literatura (Jahier, 1992; Kerbow e Sperati, 1999) e os valores de tensdo correspondentes sdo mostrados na
Tab. 1;

4. Apbs os ciclos de carregamento e descarregamento mecanicos, um patamar com for¢a maxima constante
(DE na Fig. 1a) seguido por um patamar na pré-carga (EF na Fig. la) foram realizados para verificar os
efeitos da viscosidade do PTFE.
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Figura 1. a) Representag@o esquematica da sequéncia dos ensaios de compressdo em diferentes temperaturas; b)
Maquina de ensaios com forno utilizada para os ensaios.

Tabela 1. Tensdo de compressdo maxima aplicada para cada tempera durante os ciclos de ensaio.

Temperatura da camara no ensaio [°C] Tensdo maxima aplicada [kPa]
45 4011
115 3254
185 2432
255 1606
315 940
340 139
375 125

Uma sequéncia de ciclos de carregamentos, descarregamentos e patamares de carregamento para cada temperatura
predeterminada serd chamada de ensaio. Os ensaios foram realizados em uma maquina de ensaios universal servo-
hidraulica MTS equipada com uma célula de carga com capacidade de 5000 N. A maquina é equipada com um forno
especifico (temperatura méxima de trabalho de 700 © C, taxa maxima de aquecimento de 20° C.min™"). O forno dispde de
cinco janelas (vidro e germanio) permitindo a captura de imagens de diversas superficies dos CDPs durante o aquecimento
e o carregamento mecanico. Uma atencdo especial foi dada para limitar a perda de calor na direcdo de carregamento,
isolando as hastes de carga e evitando o aquecimento da célula de carga por um sistema de arrefecimento a agua. Este
forno ¢ mostrado na Figura 1b. A temperatura da amostra foi medida durante o ensaio com um termopar, o qual foi fixado
dentro da amostra em um pequeno orificio (didmetro + 1 mm). A temperatura maxima medida durante o ensaio foi de,
aproximadamente, 380 °C, segundo Canto (2007), até 400 °C a degradacdo do PTFE pode ser desprezada.

Foi utilizada a CID, uma técnica de medig¢@o de campos de deslocamento que permite o rastreamento de pontos nas
superficies do CDP (Sutton, 2013; Besnard, 2006; Leplay ef al., 2015). Esse método foi escolhido, uma vez que néo
requer nenhum contato com o CDP, o que pode influenciar na medi¢do das deformagdes. O software Correli™ (Leclerc
et al., 2015) foi utilizado para a analise via CID. Foram tiradas fotos de duas faces perpendiculares do CDP.

2.4. Determinacao de modulo de elasticidade

Para determinar o moédulo de elasticidade, E, uma sub-Regido de Interesse (do inglés Region of Interest - Rol) foi
escolhida no centro da face da amostra. A sub Rol foi escolhida para garantir que os resultados fossem provenientes de
uma regido com campo de deformacao uniforme, evitando efeitos de borda. A deformacao axial usada para determinar E
foi uma média das deformagdes axiais nos elementos sub Rol.

Para cada temperatura, o modulo de elasticidade foi calculado para cada um dos trés ultimos ciclos de carga e descarga
(denominados ciclos 1, 2 e 3) e para cada face da amostra, a média desses valores foi entdo calculada. Para cada ciclo, E
foi considerado como o coeficiente angular do ajuste linear nas curvas de carga e descarga no diagrama tensdo-
deformagdo.

2.5. Decomposicio das deformacdes elastica e térmica
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A cada temperatura, o tempo até a estabilizag@o térmica do forno foi longo o suficiente para ver pequenas oscilagdes
no deslocamento medido pela maquina de ensaios. Mesmo assim, utilizando a CID, deformagdes residuais positivas
permaneceram nas dire¢des vertical e horizontal devido a expansdo térmica foram notadas no final do ensaio mecanico.
Uma vez que o modulo de elasticidade depende diretamente da deformacdo axial, a expansdo térmica durante os testes
pode influenciar sua correta determinagdo. Para calcular a deformagdo devido a carga mecanica, foi necessaria uma
subtragdo da expansao térmica da deformacdo total.

Para cada aquecimento, o coeficiente de expansdo linear (a (T)) foi determinado como o coeficiente angular de um
ajuste linear da curva de deformag@o vs. temperatura. Depois disso, para cada foto dos ensaios mecanicos, a deformacao
utilizada para determinar E foi calculada como mostrado na Eq. (1), onde ¢, é a deformag@o elastica na diregdo vertical,
&cip € a deformacdo obtida via CID para a mesma direcdo, a (T) é o coeficiente de expansdo linear para cada temperatura,
e T; ¢ atemperatura do CDP no instante em que a foto foi capturada e T € a temperatura do CDP no inicio do ensaio.

&2 = €cip — @ (T; — Tp) (1)
3. RESULTADOS

A Sub Rol escolhida para todas as temperaturas de ensaio ¢ mostrada na Figura 2a. E possivel notar, usando CID,
que as linhas de isovalores do campo de deslocamento vertical ndo sdo paralelas ao longo de toda a face do CDP. Por
outro lado, na Sub Rol, as linhas de isovalores podem ser consideradas suficientemente paralelas e pode-se admitir que
0s 24 elementos dentro da Sub Rol estdo na condigdo de carregamento desejada no ensaio de compressdo. Deve-se notar
que o campo de deslocamento mostrado na Figura 2a ilustra a discuss@o acima, mas os campos de deformagao, isto ¢, o
gradiente dos campos de deslocamento, foram utilizados no calculo.

A curva tensdo deformagdo do ciclo 1 (carregamento e descarregamento) da primeira temperatura testada (45 °C) ¢
mostrada na Figura 2b. O PTFE no estado verde apresenta um comportamento histerético, possivelmente devido ao efeito
viscoelastico. Mesmo com os efeitos viscoelasticos ndo negligenciaveis, nota-se que o ajuste linear ¢ bem representativo
como uma média das curvas de carregamento e descarregamento.

Os valores de moédulo de elasticidade para o compacto verde de PTFE, em cada temperatura testada, sdo mostrados

na Figura 2c, seguidos por dados da literatura para comparagdo. Ha uma redugdo no E com o aumento da temperatura.
As linhas pontilhadas existem apenas para ajudar na visualizagdo, ndo tendo significado fisico.
Em comparagdo com os dados da literatura, o médulo de elasticidade do PTFE testado ¢ menos sensivel as mudangas de
temperatura. O médulo de elasticidade a temperatura ambiente é superior ao relatado por Kerbow e Sperati (1999), mas
inferior ao relatado por Jahier (1992), enquanto que a temperaturas mais altas, E é maior que os valores encontrados em
ambas as referéncias. As diferencas entre os comportamentos mecanicos sdo esperadas porque o material em estudo nédo
¢ o mesmo utilizado por Kerbow e Sperati (1999) e Jahier (1992), por exemplo, o PTFE apresentado por Jahier (1992)
apresenta um grau de cristalinidade de 50% L 10%, sugerindo tratar-se de um PTFE sinterizado.
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Figura 2. a) Representagdo do campo de deslocamento vertical no carregamento maximo na cadmera frontal durante o
teste de 45 °C e a Sub-Regido de Interesse (Region of Interest - Rol) escolhida. b) Média dos pontos experimentais da
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Sub-Rol e ajuste linear da curva tensdo deformacgédo do ciclo 1 a 45 °C. ¢) Modulo de elasticidade obtido
experimentalmente e da literatura a diferentes temperaturas, extraido de Jahier (1992) e de Kerbow e Sperati (1999).

4. CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

Os ensaios de compressdo foram realizados para medir o médulo de elasticidade, E, em diferentes temperaturas para
o PTFE verde prensado isostaticamente. Mesmo com um longo periodo para a estabilizagdo da temperatura, as
deformagdes causadas pela expansdo térmica afetaram o ensaio e uma correcao foi necessaria. Os resultados mostraram
que a temperatura altera significativamente o médulo de elasticidade do PTFE a verde prensado isostaticamente, o que
refor¢a a importancia de conhecer os parametros elasticos para simular corretamente a fabricagdo de componentes em
PTFE. O comportamento e os valores de E desta amostra de PTFE verde foram diferentes dos dados da literatura, pois
apenas os valores para o PTFE sinterizado foram encontrados nas referéncias.

As diferengas no comportamento mecanico entre o PTFE verde e sinterizado sdo importantes, uma vez que o objetivo
principal é simular o processo de sinterizacdo. Assim, as diferengas no E entre o PTFE sinterizado e o PTFE verde (Figura
2¢) destacam o perigo de se adotar para simulacdes numéricas as propriedades encontradas para o PTFE sinterizado (facil
de testar) como os mesmos do PTFE verde (dificil de testar).

Como perspectivas de trabalhos, correcdes nos resultados devem ser feitas, tais como: remover a influéncia da flexao
para tornar possivel a utilizacdo de mais elementos na sub Rol e estudar a influéncia do movimento fora do plano. Para
tornar a simulagdo do processo de sinterizacdo possivel, outras variaveis devem ser conhecidas, como o coeficiente de
Poisson em diferentes temperaturas. Uma vez que essas corregdes sejam feitas, serd viavel identifica-lo com uma boa
precisdo. Também sera identificado o comportamento viscoso do PTFE, que ndo foi levado em conta neste trabalho.
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IDENTIFICATION OF THE YOUNG’S MODULUS OF PTFE AT
DIFFERENT TEMPERATURES VIA DIGITAL IMAGE CORRELATION

Abstract. PTFE (polytetrafluoroethylene) is a semi-crystalline polymer commonly used in applications when high working
temperatures (up to 260 °C) and chemical stability are needed. To form PTFE parts, polymer granules are cold-pressed and sintered.
During the sintering process, the low thermal conductivity of PTFE generates temperature gradients in the parts and consequently
internal stresses that may damage the part. Developing simulation tools should permit to reduce the risk of damage and optimize the
sintering step. For an accurate modeling of the process, thermomechanical properties of the material must be known. In this study, a
(visco)elastic property of pure PTFE compacts has been characterized at different temperatures using the compression tests.
Specimens were obtained by isostatic pressing and tested in a universal testing machine equipped with an oven. The oven and windows
enabled the execution of Digital Image Correlation and provided the displacement fields in the specimen. Young’s Modulus of PTFE
at different temperatures from room temperature to 375 °C are reported.

Keywords: PTFE processing, Young'’s modulus, DIC, sintering, (thermo)mechanical tests.
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