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Resumo

Diferentemente da maioria dos componentes poliméricos, os de PTFE s&o
processados por prensagem a frio, isostatica ou uniaxial, seguida de sinterizacéo.
Durante o carregamento no processo de prensagem isostatica, o ar contido no molde
elastomérico pode ficar aprisionado sob alfta pressao no interior do compacto e induzir
tensées durante o descarregamento, que podem danificar o componente. A redugdo
destes defeitos € de interesse da industria e pode ser alcangada com a extragédo do ar
contido no molde elastomérico. Um modelo mecénico foi desenvolvido para estimativa
das tensbes induzidas pelo ar aprisionado durante a prensagem isostatica. Estas
tensées foram comparadas a tensdo de coesdo do material prensado com minimos
defeitos, estimada a partir da tensdo de fratura obtida em ensaio brasileiro. Para a
validagao do modelo, foram utilizadas a prensagem isostatica direta e em multiplos
passos cujo dano foi avaliado via ensaio brasileiro e micrografias. A comparag¢do
destes resultados obtidos pelas duas formas de processamento indica que as
predicées do modelo proposto sdo validas.

Palavras chave: Politetrafluoretileno, danos, propriedades mecéanicas, prensagem
isostatica

INTRODUCAO

O politetrafluoretiieno (PTFE) € um polimero semicristalino com
caracteristicas bastante interessantes para aplicagao industrial, como baixo

coeficiente de atrito em contato com diversos materiais, inclusive ele mesmo(),
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inércia quimica e uma das maiores temperaturas de trabalho dentre os
polimeros® .

Sua aplicagdo em projetos € muitas vezes restringida pelo processamento
atipico. Diferente de outros polimeros, os componentes de PTFE sé&o
transformados por meio de prensagem do po ou de pellets do material seguido
de um tratamento térmico, denominado sinterizagdo. O p6 pode ser prensado
tanto uniaxialmente, como isostaticamente. A prensagem uniaxial € a mais
utilizada industrialmente por proporcionar alta produtividade, porém, pode
induzir anisotropia no componente®. De modo diferente, a prensagem
isostatica evita a formagao de anisotropia, mas possui baixa produtividade e o
inconveniente de defeitos causados durante a etapa de descarregamento
devido a liberagdo do ar, o qual estava aprisionado no interior do compacto
verde, conforme ja estudado em trabalhos anteriores®49. A sinterizagéo visa a
diminuigdo da quantidade de vazios (poros ou defeitos) presentes no material
prensado. Consequentemente, existe um aumento na interdifusao de cadeias
poliméricas entre as particulas vizinhas, concedendo ao material uma
excelente ductilidade. Alguns defeitos podem permanecer no componente
mesmo apods a sinterizagao se o tamanho desses for suficiente para impedir a
interdifusdo das cadeias. Conforme apresentado na literatura®45), uma forma
de estudar o efeito do ar aprisionado é a utilizacao da prensagem isostatica em
multiplos passos, denominado MSCIP (Multiple-steps cold isostatic pressing). O
processo de prensagem direta, ou seja, em um unico passo € denimonado
OSCIP (One step cold isostatic pressing).

A reducao destes defeitos € de interesse da industria e pode ser
alcangada com a extragcao do ar contido no molde elastomérico. Sendo assim,
um modelo analitico pode ser proveitoso no auxilio do planejamento do
processo de prensagem a fim de evitar a ocorréncia de tais defeitos.

No presente trabalho, um modelo analitico foi desenvolvido para a
estimativa de tensbes induzidas pelo ar aprisionado durante a prensagem
isostatica. Estas tensoes foram comparadas a tensdo de coesdo do material,
obtida em ensaio brasileiro de um corpo de prova (CDP) produzido com minimo
de defeitos por MSCIP®)., O modelo desenvolvido se mostrou capaz de prever a

formacao de defeitos através desta comparacao.
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MATERIAIS E METODOS

O material utilizado neste estudo foi o PTFE peletizado (Teflon-807-N).
O tamanho dos pellets variou entre 200 e 1000 um, resultando em um tamanho
medio de aproximadamente 600 pm. Cada pellef é composto por um
aglomerado de pequenas particulas (aproximadamente 0,2 ym) com grau de
cristalinidade de aproximadamente 90% e a porosidade do pellets e dos
intersticios formados entre estes é de aproximadamente 60%. O procedimento
de prensagem em multiplos passos, assim como o procedimento de
sinterizagao, foram descritos detalhadamente em estudo prévio®. As rotas

escolhidas para este estudo séo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1: Rotas de prensagem direta e por multiplos passos. A sigla para as
rotas de prensagem é composta pela sigla do método de prensagem seguida
da pressao maxima de prensagem.

Rota de prensagem | Pressdes de prensagem (MPa)
OSCIP5 0->5
OSCIP10 010
0SCIP20 0->20
OSCIP25 0=>25
OSCIP30 0-> 30
OSCIP35 0=>35
OSCIP50 0->50
OSCIP70 0->70
MSCIP5 D325
MSCIP10 MSICP5 - 10
MSCIP20 MSICP10 = 20
MSCIP25 MSICP20 > 25
MSCIP30 MSICP25 - 30
MSCIP35 MSICP30 = 35
MSCIP50 MSICP35 = 50
MSCIP70 MSICP50 - 70
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Para a estimativa da pressdo que o ar aprisionado exerce no compacto
verde ao final do processo de prensagem (Pas), foi considerado que este se
comporta como um gas ideal que no inicio da prensagem encontra-se sob
pressdo atmosférica (Pam) e, portanto, segue a equagdo de compressdo a

seqguir.

. (i?")(eq 1)

em que no e ni sdo as porosidades antes e depois da prensagem,
respectivamente, as quais foram estimadas para cada peca conforme descrito
em trabalho anterior(®).

O modelo mecanico esta ilustrado na Figura 1. Nesse, os poros sé&o
considerados fechados e representados por esferas de raio a, que sofrem uma
pressao interna, Pa, isoladas umas das outras, sendo cada uma delas inscrita e
concéntrica a uma esfera de PTFE de raio b, que sofrem uma pressdo externa,
Pb, de modo que a relagédo a*/b® seja igual & porosidade apés a prensagem, ny.
Nesta configuragdo, o sistema (PTFE + poro) é representado por uma esfera
oca cuja pressao interna € aquela induzida pelo ar aprisionado (Par) € a externa
€ a propria pressao de compactagao (Pc).

De acordo com a literatura(”), as tensdes elasticas em uma esfera oca
submetida a pressdes interna e externa sao definidas como:
oy-{a) = —B, = —B,, (eq. 2)
o,+(b) = —B. (eq. 3)

—{Por+F) |, (Pay—Fp)

gggla) = 2 * 2(1-nf) @ +nf) (8g. )
s (b) = _a;Pu;—:P.:-," + ;‘JZ?L:—:; (2-n}"+ 1) (eq- 5)

sendo que o € a tensao na direcdo radial e ow é a tensdo na direcédo
ortoradial. Em todos os casos, a tensdo considerada critica € aquela que
promove uma maxima tragdo no sentido de afastar os pellets do material, ou
seja, owfa) = omax. NO caso da MSCIP, o valor critico considerado no modelo é

0 maximo obtido entre cada passo da prensagem.
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Figura 1: Representagcdo geometrica do modelo mecanico, evidenciando as

tensdes induzidas pelo ar aprisionado, o € ces (adaptado de Gamboni et al®).

O critério de falha aplicado € o de Rankine, no qual a tensdo maxima
estimada pelo modelo é comparada a tensado de coesdo do material com a

menor quantidade de dano que se pode atingir nestas rotas de prensagem, ;.

ou seja, a tensdo de coesdo do material obtido via MSCIP. Neste caso, se

Tmax = 0f, 0 ar aprisionado causa dano no material prensado. A tensado de

coesdo do material prensado nas diversas condicbes apresentadas na Tabela
1 foi obtida em ensaio brasileiro.

Foram utilizados ao menos trés CDPs cilindricos para cada condicado de
prensagem diferente. Os CDPs ensaiados apresentaram didmetros variando
entre 20 e 23 mm e espessuras entre 9 e 11 mm. Uma pré-carga de 20 N foi
aplicada anteriormente ao inicio do ensaio a fim de garantir o contato entre o
CDP e os atuadores. Os ensaios foram realizados a 25 + 1 °C,
aproximadamente. A velocidade do travessdo foi de 0,1 mm.min' e a tenséo

de fratura, ot, foi obtida de acordo com a seguinte equagao:
2Pf
C.Tf = ;}I (eq. 6)

onde, Pr é a forga de fratura, D é o didmetro e L é a espessura do cilindro.
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RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Tabela 2 sdo apresentas as porosidades antes e depois da etapa de
prensagem, assim como as pressoes e tensoes induzidas pelo ar aprisionado,

estimadas pelas equagdes 1 e 4.

Tabela 2: Pressdao de compactacgdo, porosidade inicial e final, pressédo do ar

aprisionado e tensao induzida por este para cada passo de prensagem.

| Passode Porosidade . ,
prensagem antes da - s Pmax (MPa) | omax (MPa)
a prensagem, ns

(MPa) prensagem, no

02 0,598 0,250 0,45 0,25
0=>5 0,598 0,141 0,91 0,50
0->10 0,598 0,077 1.08 0,96
0->20 0,598 0,045 3,15 1,64
0->30 0,598 0,021 6,93 3,54
0-2>35 0,598 0,014 10,48 5,21
0->50 0,598 0,008 19,47 9,91
0->70 0,598 0,005 33,20 16,67
25 0,250 0,141 0,20 -0,02
2210 0,250 0,077 0,40 0,09
2235 0,250 0,014 2,31 1,05
2->70 0,250 0,005 7,45 3,62
5210 0,141 0,077 0,20 -0,04
10220 0,077 0,045 0,18 -0,06
10 =38 0,077 0,014 0,57 0,15
20235 0,045 0,014 0,33 0,02
20->50 0,045 0,008 0,62 0,16
20> 70 0,045 0,005 1,05 0,38

De acordo com os valores encontrados, nota-se que a pressédo e a
tensao internas na OSCIP sdo consideravelmente maiores que na MSCIP. Isso
indica que a pressdo de ar criada durante a prensagem esta diretamente

relacionada a diferenga na porosidade antes e depois da prensagem. No caso
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da OSCIP, parte-se de uma porosidade inicial de quase 60% até se atingir a
porosidade final, que é muito pequena, porém, no caso da MSCIP, diminui-se a
porosidade da pega por etapas (passos), de maneira incremental, e desta
forma, a diferengca entre as porosidades em cada passo € menor,
consequentemente, a pressao e a tensdo induzidas sdo menores, conforme
descrito na eq. 1.

Na Figura 2 sdo apresentados os valores de tensdo de coesdo para as

diversas condi¢des de prensagem, utilizando o ensaio brasileiro.
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Figura 2: Tensdo na fratura obtida em ensaio brasileiro, considerando a
pressao do ultimo passe do processo de prensagem, OSCIP ou MSCIP.

A partir dos resultados apresentados na Figura 2, pode-se observar que
a tensao de ruptura obtida para o material prensado via MSCIP & superior
aquela obtida para o mesmo valor de P¢, via OSCIP. Essa diferenga € pouco
significativa para pressdes inferiores a 20 MPa, porém, aumenta com Pe. Isto
pode ser explicado pela fraca interagdo e acomodagao dos pellets de PTFE
para baixos valores de prensagem. A partir de 20 MPa, a tenséo de fratura se
mantém praticamente constante, por volta de 0,7 MPa, enquanto para o
MSCIP, este patamar inicia-se em 30 MPa de pressao de compactagédo e o
valor de tenséo de fratura se mantém por volta de 1 MPa.

Considerando que o material prensado via MSCIP n&o apresentou dano

induzido pelo ar aprisionado, o valor de 1 MPa foi escolhido como 7.
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Comparando-se o0s valores de omax encontrada pelo modelo (Tabela 2) com a
tensdo de coesao do material, 1 MPa, é possivel observar que para as rotas de
prensagem MSCIP, o dano sé seria causado se a diferenca entre as pressées
utilizadas entre os passes fosse muito grande, comonocaso 2 =2 350u 2 = 70
MPa. Isto é, na grande maioria dos casos, este processo induz uma tenséo

menor que 4, resultando em um material sem danos ou com um numero

bastante limitado de defeitos. No caso da OSCIP, porém, para Pc > 10 MPa, a
tensado induzida ja supera o valor de 1 MPa e é causado o dano no material.
Tal dano € comprovado pela tens@o de fratura obtida para estas condigdes de
prensagem no ensaio brasileiro, inferior a 1 MPa, e pela analise da superficie
de fratura via microscopia eletrdnica de varredura, cujas fractografias sao

mostradas na Figura 3.

Regifo observada

Corpa de prova fraturado
{ensaio brasileiro)

MSCIP35 0SCIP35
Figura 3: Fractografia da regiao central dos CDP prensados pelos processos de
OSCIP e MSCIP com Pc = 35 MPa, apés o ensaio brasileiro (adaptado de
Gamboni et al®).

A criagdo do dano fica evidente se compararmos o espaco formado
entre dois pellets adjacentes quando o material é prensado via OSCIP ou
MSCIP. Tal espagamento é resultado de uma ligacéo fraca entre os pellets no
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caso do material prensado via OSCIP, que é superada pela tensdo induzida
pelo ar e o tipo de fratura observada neste caso é do tipo intergranular. Ja para
0 material prensado via MSCIP, a fratura é do tipo transgranular e o
espagamento entre os pellets adjacentes € muito menor, visto que a tensdo

induzida neste caso é bastante inferior.

CONCLUSAO

O modelo proposto para a previsdo da formacéo de defeitos induzidos
pelo ar aprisionado durante a prensagem isostatica do PTFE foi validado pelo
procedimento experimental e mostrou-se eficiente no auxilio da confecgdo da
rota de prensagem de componentes de PTFE. Os ensaios brasileiros
possibilitaram a identificacdo da tensdo limite do modelo proposto,
aproximadamente 1 MPa, valor obtido para o material prensado via MSCIP.
Além disso, esses ensaios validaram o modelo ao evidenciarem a baixa tensao
de fratura nos componentes obtidos via OSCIP, o que € uma consequéncia
direta do dano causado no mesmo. Outra evidéncia que corrobora o modelo
proposto &€ a presenga de espagamentos de aproximadamente 5 pum entre
pellets que pode ser atribuido a superacao da coesdo do material pela tenséo
na diregdo ortoradial gerada pelo ar aprisionado. Este espacamento foi bem

menor quando o material foi prensado em muiltiplos passes.
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MECHANICAL MODEL FOR PREDICTION OF DEFECTS INDUCED BY AIR
TRAPPING IN THE PTFE ISOSTATIC PRESSING

Differently from the most polymer components, those made of PTFE are
manufactured by cold pressing (isostatic or uniaxial), followed by sintering.
During the loading step of the isostatic pressing, the air inside the elastomeric
mold remains entrapped under high pressure and it can induce a tensile stress
which damages the component. The industrial sector needs the reduction of
defects in those parts, which may be reached by the air extraction before
pressing. A mechanical model was developed to estimate the stresses induced
by the air trapping during isostatic pressing. These stresses were compared
with the cohesion stress of the pressed material having a minimum of defects,
which was estimated by the Brazilian test. For the modelling validation, parts
were pressed by one and multiple steps using isostatic pressing and the
damage was evaluated by the Brazilian test and the microstructure
observations. The comparison of these results indicates that the predictions of
the model proposed are validated.
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