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ABSTRACT
VISCOSITY OF GLASSES BY THE
PENETRATION METHOD - PART |
The penetration method for obtaining

viscosity values within the range
10%-10'% Pas was tested with NBS
standard glasses 710 and 711. Based on
the analogy between elastic and viscous
‘deformations, equations were derived
with a minimum number of assumptions
for both spherical
indentors. It was shown experimentally,
in disagreement with other authors, that
both types of indentors can give reliable
results for the viscosity coefficient when
using sufficiently large glass samples and
making allowances for elastic effects
observed for small penetrations.

INTRODUGAO

A variacdo da viscosidade (p) com a
temperatura é a caracteristica determi-
nante do processo de conformacao e
tratamento térmico dos artigos de vidro.
Além disso, varios problemas como a de-
vitrificagdo (cristalizacdo descontrola-

da), presenca de bolhas e outros tam-
" bém dependem dessa caracteristica. Em
altas temepraturas () < 10%Pa.s), a vis-
cosidade pode ser determinada pelo mé-
todo de cilindros rotantes(1) ou pela
queda de esferas(2). Para baixo da faixa
de trabalho, se aproximando da regido
de transformacdo (10° < 1< 10'3Pa.s),
os meétodos de elongacdo de fibras(3: 4)

e flexdo de barras(5; 6} s3o0 normalmen-
te uttlizados nos laboratorios de pesqui-
~ sa e desenvolvimento. Para controles de
rotina, as industrias empregam métodos
mais rapidos e aproximados, tais como

(n =

and cylindrical .

o “Littleton Softening Point’’, especi-
ficado pela norma ASTM C338-57 e a
determinacdo dos pontos de deforma-
¢do (1 = 10'>°Pa.s) e de recozimento
10'%Pa.s) descritos pela norma
ASTM (C336-64T. Portanto, para se
estudar o comportamento reoldgico de
vidros na faixa de transformacao deve-se
recorrer aos metodos de elongamento
de fibras ou flexdo de barras. O primeiro
meétodo apresenta como limitacdes a

impossibilidade de se obter fibras uni-
formes com certos vidros e a necessida-
de de fornos com uniformidade de tem-
peratura numa extensdo de 100 mm. O

- segundo método exige amostras com

faces estritamente paralelas e dimensdes
cuidadosamente Caracterizadas.

Frente a essas dificuldades, um método
de penetracdao de indentadores esféricos
em discos de vidros foi desenvolvido por

- Douglas e colaboradores(7) . Nemilov(8;

9) quantificou ¢ método de penetracio
de Indentadores ciiindricos  de
Slavyanski(10). A vantagem do método
de penetragao € que esse ndo exige
amostras com dimensdes estritamente
controladas e nem fornos especiais. Ape-

sar disso, esse método ndo foi bem acei-

to pelos tecnologistas de vidro devido as
aproximagoes envolvidas na deducdo das
equacgoes finais da viscosidade e dos re-
sultados controversos obtidos por dife-
rentes autores(8:9; 10; 11:12: 13: 14).
Alem desses problemas, certos pesquisa-
dores como Brickner e Demharter(15)
e Exnar e colaboradores(16) sugeriram
que indentadores cilindricos ndo sdo
apropriados para determinacdo da visco-
sidade.

Os objetivos deste trabalho sdo: ) dedu-

Zir as equacdes para viscosidade minimi-
zando © numero de aproximacoes:
|1} testar o método de penetracdo com
diversos indentadores cilindricos e esfé-

ricos em amostras vitreas de dimensdes
varidveis. Com 1S$0, tentar-se-d mostrar
as possiveis causas das discrepancias
entre os trabalhos citados em (8; 9; 10;
11; 12; 13; 14} e a real aplicabilidade do
método de penetragdo para determina-

¢ao da viscosidade de vidros.

DEDUCOES TEORICAS
Trouton(18) demonstrou em 1906 que
hd uma perfeita analogia entre as equa-
¢oes que relacionam tensdes e gradientes
de velocidade num meio viscoso e as
equacoes que relacionam tensdes e de-
formacOes em solidos eldsticos. Nesse
caso, as equacgOes da teoria da elasticida-

de podem ser aplicadas a meios puramen-

te viscosos se a deformacdo ¢ for subs-
tituida pela taxa de deformacdo de/dt e

o modulo de rigidez G pela viscosida-
de 1.

a) Indentadores Esféricos — se duas esfe-

ras eldsticas em contato sdo pressiona-
das, pode-se mostrar(19) que a deforma-
getorma:

cdo £ a uma distincia r do centro da

area de contato (Figura 1) é dada por:

N
7/t

Figura 1 — /Indentador esférico penetrando
numa amostra de vidro.

(*) Trabalho realizado no Department of Ceramics, Glasses and Polymers da Universidade de Sheffi eld UK. Apresentado ao 279 Congresso Brasi-

leiro de Ceramica, Sdo Paulo, Junho de 1983.

(**} Este trabalho recebeu o prémio “Associagdo Brasileira de Cerdmica’ de 1983 da Associacdo Brasileira de Cerdmica.
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e (1) = —— (2a® — 1)
101 =) (1 —12)
[ E, T TE :l A

onde E é o modulo de elasticidade, 110
coeficiente de Poisson, Pl,}=3P/2'1rr::|2 a
pressdo maxima, P a forca aplicadaeao
raio do circulo de contato.

~ Se uma das esferas for infinitamente ri-
gida (o indentador metalico € muito
mais rigido que o vidro aquecido) o

termo (1 — 1£)/E; é nulo. Utilizando-se

da relacdo E= 2G (1 + y), parar »0, a
equacdo (A) fica:

_ 3P (1 — ) ~ .
clo) = 832G Entdo, da analogia

de

v G —n) se obtém:

de Trouton (& —>

3P (1 — 1)

M= Ba(de/dt (B)

O raio do circulo de impressdo, a, é re-
lacionado com a profundidade de pene-
tracdo, c(r = 0), pela expressdo (2R —
E)r= a’, onde R é o raio da esfera rigi-
da. Se,a= RcosBe ¢ =R (1 —senf), 0
coeficiente de viscosidade pode ser obti-
do pela integracdo da equac¢do (B) que
fica:

_ ___QP“_}L
% 1602R172F(g) | (C)

onde:

_ _3_ 3/2 — _ .
F(e) 37 (2R) [TT 20— sen0]

e: 6= arcsen [1 — (e/R)] (rad)

Para pequenas penetracoes, £ << 2R,
Fle) "’"63,2(17). Assumindo que 0s vi-
dros s8o incompressiveis (1 = 0,5), a
equacdo (C) fica:

opP
32(2R)1/2 6375

t (D)

=3
i

Essa expressdao tem sido utilizada por
alguns autores(7; 15; 16; 17) e sera dis-
cutida mais tarde.

b) Indentadores Cilindricos — a defor-
macao eldstica, ¢, produzida por um
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indentador pilano absolutamente rigido
em uma placa semi-infinita fot deduzida
por Streicher{20):

_ (1.— L?)P
e=m ?IE“ERL (E)

Onde R é o raio da base do indentador e

m = 16/37°/? para indentadores cilin-

| dE__ Ct . Ni Gg ]
dricos. Utilizando-se da analogia de = [1+ ' oexp {(——=1t)] (G}

Trouton{18) e substituindo E, a equa-
¢do E fica:
= m  —
- 2T|'4/2 Rv

%

(F}

onde v = dg/dt é a velocidade de pene-
tracao. Essa expressdao, assim como as
equacdes (C) e (D), negligencia o fato
dos vidros serem viscoeldsticos, e cujo
comportamento reoldgico pode ser
melhor entendido atraves do modelo de
Burger (Figura 2): os elementos visco-

-

Figura 2 — Modelo de Burger para um solido
caracterizado por deformacoes elasticas retar-
dadas e fluxo viscoso. A conex3o paralela de
G e 1| representa o modelo de Kelvin.

sos, N, e elasticos, G, , sao conectados
em série com o modelo de Kelvin, que
é uma combinacdao de elementos visco-
s0s, TN ,, e eldsticos, G,, em paralelo.
Esse modelo reflete as propriedades elds-
ticas retardadas dos vidros.

A taxa de deformacdo total, com uma
tensao constante ¢, € a soma da taxa
de deformacdo viscosa de Newton,

dep/dt = g/, e da taxa de defor-
macdo do sdlido de Kelvin dek/dt =
— (Nn2/G3)d? g /dt*(20). Como ek =

G,

o/G [1 ~ exp (-
2 P N2

t{] , para qual-

quer instante se obtém:

dt n; 2 M2

A tensdo externa g e a deformacdo elas-
tica do solido £ sao relacionadas pela
expressdo 0 = Geg.Quandot — <0, na
pratica quando t >> 1 ,/G;, corres-
pondendo o fluxo Newtoniano, a
equacdo {G) fica:

de _ Ge (H)

que é equivalente a equagdo (F)} a quai
foi deduzida assumindo ausencia de
efeitos eldsticos. Portanto, pode-se con-
cluir que o valor da viscosidade, obtido
experimentaimente atraves da equacao
(F), s6 tem significado se a medida da
taxa de deformacdo for efetuada apds
um certo periodo de tempo decorrido
da aplicacdo da carga t >> n/G. Para
vidros comuns na faixa de transforma-
cio, G =~ 2.10'°Pa e n =~ 10"%Pas e,
portanto a medida deve ser efetuada
apés um tempo t >> 50s. O mesmo
argumento é valido para a determinagdo
da viscosidade através da Equacdo (D).
Finalmente, deve ser enfatizado que
o coeficiente de Poisson yvariade 0,2 a
0,3 para os vidros, mas todas as expres-
sOoes para determinacdo da viscosidade,
inclusive as dos métodos de extensdo de
fibras e flexdao de barras, assumem }i =
0.5. Neste estudo empregou-se o valor
de 0,5 para comparagao com outros
trabalhos, mas somente a utiliza¢ao do
valor correto de 1 pode fornecer o valor
real da viscosidade.

MATERIAIS E METODOS

A técnica de obtencdao da viscosidade
pelo método de penetragcao consiste na
medida, a uma certa temperatura, da
profundidade de penetracdo de um
indentador rigido numa amostra de
vidro sob a acao de uma carga.

Resumidamente, o equipamento con-

~ siste em: a) Um forno tubular vertical-
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mente movel. b) Uma coluna de silica
vitrea para suporte da amostra. ¢) Um
tubo de silica conectado a um suporte
no qual os pesos sao colocados. O iden-
tador é inserido no final desse tubo

(Figura 3). A carga utilizada neste
7 -7 ;Ll’.?gn [?vE:’TREA
1
ool il

- s g g
. A sele eyl

INDENTADOR
DE NIMONIC

77

Figura 3 — /Indentador cilindrico utilizado.

trabalho foi de 2,26 kgf. d) Para visco-
sidades entre 10%® e 10!%Pa.s, foram
empregados indentadores cilindricos de
Nimonic com diametros de 1 a 2 e
3,85 mm e indentadores esféricos de aco
inoxiddavel com 3,81 mm. e) Um sensor
de capacitancia com acessorios para me-
didas de penetracdo. A calibracao fou
tal que 1 mm de penetracdo correspon-
dia a 140 mm no registrador grafico.
f) Um sistema hidraulico para aciona-
mento da carga.

A temperatura foi mantida dentro de
+ 0,5°C com um controlador proporcio-
nal e medida com um termopar de
Pt/Pt-Rh calibrado. O termopar passava
pelo indentador perfurado e tocava a
amostra (Figura 3). As amostras de
vidro eram discos de 10 a 30 mm de
diametro e 2 a 10 mm de espessura. As
faces foram polidas com SiC e Ce, 05 e
eram planas e paralelas.

Para testar a aplicabilidade das teorias
descritas anteriormente, equacdes (C) e
(D) para indentadores esféricos e equa-
cdo (F) para indentadores cilindricos,
assim como a precisdo e reprodutibili-
dade das medidas, foram usados dois
vidros padrdes fornecidos pelo U.S.
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National Bureau of Standards (NBS 710
e NBS 711). O NBS 710 é um vidro do

tipo soda-cal-silica e o vidro NBS 711 €
do tipD cristal (Kg O'PbO'S|02 ).

RESULTADOS

a) Influéncia do Tamanho das Amostras
— Varias amostras do vidro 710 com
espessuras de 2 a 4 mm, foram estuda-
das com indentadores esféricos e cilin-
dricos os resultados sdo mostrados na
Figura 4. Todos os pontos experimen-

. r ' | — T T
l o Amostras Pequenas - |

Indemador
o Esferico
a Cilindrico
B ® Cilindrico

Laqk'h.t.Pn.l') o
T

600 650
Tamparatura (°C)

Figura 4 — Curva padrdo de viscosidade do vi-
dro NBS 710 (=) pontos experimentais
obtidos com pequenas amostras (O; [1-W).

tais ficam acima da curva padrdo de vis-
cosidade fornecida pelo NBS. Como
dispunhamos de pouca quantidade do
vidro 710, efetuamos os demais expe-
rimentos com o vidro 711,

A Figura 5 mostra a curva padrdo para o
vidro 711 e os pontos experimentais
para amostras grandes (8 - 10 mm de
espessura, 20 - 30 mm de didmetro) e
pequenas (3 mm de espessura, 10 mm
de diametro). Para amostras grandes, ha
uma boa concordancia entre a curva
experimental, obtida com os diferentes
indentadores e a curva padrdo na faixa
de 10°-10'!Pas. Para viscosidade mais
altas, sao observados pequenos desvios
(0,1 a 0,2 em logn). Para amostras de
pequeno tamanho, a mesma discrepan-
cia observada para o vidro 710 tambem
é verificada, i.e., a curva experimental
fica acima da curva padrao.

Indentador ]

]

o
3,8 [ Cllmdrico
|

i

Exlerico

10

' Logwn (Pay

HI- )
- 500 560

Temperatura (“C)

Figura 5 — Curva padrdo de viscosidade do vi-
dro NBS 711 (= ). Pontos experimentais obti-
dos com amostras grandes e pequenas.

Indentador Amostra
Esférico O 9.0 mm
Q] 2.8 mm
Cilindrico(¢=1mm) [ 9,0
(p=2mm) MM 9,0/28

(p=3,85 mm) [] 9,0

b} Indentadores Cilindricos Versus Esfé-
ricos:

b.1) Indentadores Cilindricos — A Figu-
ra 6 mostra a viscosidade de penetracdo,
v, de um indentador cilindrico com
2 mm de diametro, em funcdo da pro-
fundidade para amostras grandes e pe-
quenas. Para amostras grandes, pode-se
notar que v Inicialmente diminui bas-
tante, tendendo a um valor constante
para uma dada viscosidade. Para amos-
tras mais finas, ha um decréscimo conti-
nuo e pronunciado de v conforme
aumenta a profundidade de penetracao.
lsso explica porque os valores de viscosi-
dade obtidos com amostras pequenas
aumentam com a profundidade de pene-

tracdo e ficam acima da curva padrao.

b.2) indentadores Esféricos — Pode-se
mostrar que as funcdes F(g) e £3/2 das
equacoes (C) e (D) sdo concordantes
para peguenas penetracdes. A concor-
dancia piora conforme £ aumenta. Por
outro lado, a Figura 7 mostra que 0s
graficos de F{g) vs. tempo de penetra-
¢do sdo curvas para curtos tempos {pe-
quenos ¢£) tornando-se retilineos para
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Figura 6 — Velocidade de penetracdo de um
indentador cilindrico em amostras com

28 mm (@) e 9,0 mm (®) de espessura. Cada
curva corresponde a uma temperatura distinta.

NBS 714

indentador Esfarico 501 °¢

5,0

"
Sl -
- ' 2,5

S159C

1,0

el ik L ] L

Figura 7 — Curvas F ( €) versus tempo para um

indentador esférico.
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Dois erros em cadeia: a politica nuclear e a estrutura organi-
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O papel da energia nuclear na geracdo de energia elétrica
no Brasil.

Politicas de mercado, industrial e de ciéncia e tecnologia: o
caso do Programa Nuclear Brasileiro.

Nota sobre a criacdo do Conselho para Assuntos de Energia
(COASE) da Confederacdo Nacional de Industria (CNI).
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