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RESUMO

Efetuou-se, de forma inédita, a avaliacdo da vidade de dois 6leos Newtonianos
em velocidades distintas de escoamento (1000rpB0DerAm) e em funcdo da temperatura
(24°C a 50°C), através de um método de reolodésex, que consiste num interferdbmetro
optico acoplado a urspinner.Para a obtencdo dos dados experimentais desenyssvem
sistema de aquecimento, o qual foi acopladcspioner, garantindo assim a estabilidade
térmica durante o processo.

Os dados experimentais obtidos através do métodealegia alaser corroboraram
com o modelo de Emslie, Bonner e Peck (EBP), cemsiatlo que o0 modelo do coeficiente de
determinacdo multipla (R?) para o ajuste linear dlados manteve-se muito proximo a 1. Ja
em comparacdo com o meétodo tradicional, que utdiraersédo de urspindledentro de um
Beckercom fluido, e, dentro das incertezas experimentditeve-se boa concordancia dos
dados.

Além disso, encontrou-se boa concordancia com cetoate Arrhenius que descreve

o comportamento da viscosidade de fluidos em fude&emperatura.



ABSTRACT

The viscosity assessment of two Newtonian oil wasedin an unprecedented way in
different flow speeds (1000rpm e 1500rpm), andemsperature function (24°C to 50°C),
through alaser rheology method, which consists of an optical rilet@meter coupled to a
spinner. To obtain the experimental data, a hesystgm was developed, which was coupled
to the spinner, thus ensuring the thermal stalilit§ing the process.

The experimental data obtained through rheoleggr method corroborated with the
Emslie, Bonner e Parker (EBP) model, in which tbefficient of multiple determination, R?2
for a linear adjustment was close to 1. Thereforepomparison to the traditional method and
within the experimental uncertainty great data codance was obtained.

Also, great data concordance was found with thénéius model, which describes

the behavior of fluids viscosity due to the tempeanma
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1 INTRODUCAO

A necessidade de entender o comportamento de $l@ichofuncéo da temperatura foi
o motivador para o inicio deste estudo. De formaditional, ja se encontram disponiveis
alguns equipamentos que realizam esta correlacie anviscosidade e a temperatura,
entretanto, ha correcdes que devem ser realizadlagipe o resultado seja validado.

O método que utiliza a interferometridaser fornece estes valores de forma direta,
sem quaisquer tipos de correcfes pos-processamAfdm disto, utiliza-se pequenas
guantidades de amostra e pode-se avaliar o compemta dos fluidos para recobrimentos de
filmes finos.

Apos a validacéo deste método, tem-se como ideahrdaagem de um laboratério na
Universidade de Caxias do Sul — UCS - a fim de empl estudo e obter as andlises de

diferentes fluidos em diferentes temperaturas ecidddes de rotacao.

1.1 CONTEXTUALIZACAO DO TRABALHO

O trabalho pioneiro de Emslie, Bonner e Peck (ER)dou o comportamento das
forcas envolvidas no escoamento de um fluido Neatan durante o processo @pin
coating. Este processo é amplamente utilizado na industrieonsiste em criar um filme
liquido uniforme por meio do seu escoamento duramt¢acéo de um substrdto.

Dentre as aplicacdes industriais, pode-se citacolrimento de filmes finos nas areas
da microeletrdnica e opto-eletronica, foto e eleggistes, além das aplicagcdes quimicas, para
extracdo de liquido-liquido e atomizacdo de ligsidn para a fabricacdo de discos
magneéticos. Além destas aplicacbes pode-se citémbacacdo de recobrimentos anti-
reflexivos para lentes e vidros, semicondutoresabrimentos dielétricos em gefal.

Uma das principais forgas que regem o processomeatao de filmes obtidos via
spin coatingé a viscosidade. A espessura do filme liquido siégdio depende do equilibrio
entre as forgas viscosas e centrifugas. Deste nooelstudo e a determinacdo da viscosidade,
em tempo real, durante o processo € de vital irapoi em aplicacdes com alto nivel de
exigéncia. Entretanto, a determinacdo da viscosididliquidos € usualmente efetuada por
métodos que exigem algum tipo de correcdo devitiicses como o contato fisico entre a
amostra do liquido e o instrumento. Neste sentdogtodo de avaliacédo por luz, neste caso,
interferometria Optica ndo apresenta tais difictéda pois ndo ha contato direto entre a

amostra e o instrumento de medicao.
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Neste trabalho foi avaliado e comparado, com adtesks de redmetros tradicionais,
o comportamento da viscosidade de diversos fluddi@vés de um método dptico utilizando

interferometria de um feixe daserdurante o processo @gin coating

1.2 JUSTIFICATIVA

A viscosidade do fluido, quando submetido a umacigade constante, sobre um
substrato de superficie conhecida, ira ditar aactaristicas (tais como a espessura) e a
uniformidade do filme formado. Utilizar-se-4 medigdpor meio ddaser para a medicao
deste par@metro em diferentes liquidos.

Métodos interferométricos usantiser fornecem vantagens, tais como: baixo consumo
de amostra por medida, medicbes rapidas e predmagiscosidade. Aléem disto, como
salientado anteriormente, € o Unico método senatmrfornecendo a viscosidade absoluta do
fluido em tempo real durante o processo de escdantenliquido, algo que nao é obtido
diretamente por outros métodos. Outra vantagene@quealizar-se medi¢des de viscosidade
pelos métodos tradicionais, como redmetros, pomeke ha que se utilizar fatores de

correcao que tornam os resultados menos precisos.

1.3 OBJETIVOS

Os objetivos gerais deste trabalho, foram:

a) avaliar o comportamento de liquidos por meio deogsnetria daser durante o
processo dspin coatingem distintas velocidades de rotagao;

b) comparar os resultados obtidos com redmetros toadics;

c) avaliar, de forma inédita, o comportamento da w&tamle em funcdo da
temperatura através da viscosimetriaser,

d) comparar os dados experimentais com o modelo tededrrhenius.

Ja, os objetivos especificos foram:

a) selecionar dois 6leos Newtonianos para as anal¥e20 e Singér

b) utilizar duas velocidades de rotagc&o: 1000rpm &dH0;

c) variar a temperatura entre 25°C e 50°C, utilizar@otemperaturas diferentes.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 SPIN COATING

Spin coatingé um processo amplamente utilizado para depdsitas liquidos que,
se forem constituidos de elementos volateis, apésaporacdo do solvente, viram filmes
sélidos sobre superficies planas, cuja caracaistnsiste no escoamento de liquidos sob
rotacdo centrifuga, nos quais a velocidade de dotag viscosidade do liquido, o tempo de
escoamento e a taxa de evaporacdo do solventel@ordi solucdo séo os fatores de maior
influéncia na espessura do filf&.% ’

A espessura do filme, de forma simplificada, est@ada ao processo dpin coating
por dois fendbmenos que ocorrem simultaneamentdux fde liquido radial, que € uma
consequéncia da forca centrifuga, e a evaporac@woldente, conforme pode ser observado
na Figura T.0 processo consiste na dispersdo do fluido noadotdisco, com o formato de
uma gota que, ao sofrer a acdo da forca centrificgamnais espessa no centro e se torna mais
fina nas extremidades. De acordo com esta forcaseemomo resultante a dispersdo do

fluido, j& que o mesmo é forcado na direcéo extéondiscd’®

Figura 1 — Representacéo esquematica do proceSuind€oating'
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2.2 MONITORACAO OPTICA

O escoamento do fluido durante o processospia coatingé avaliado por um
monitorador éptico, que registra a variagdo temipdea espessura desde o instante que
comeca a se formar até o seu escoamento finalsf@ptmgrafia).
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O método da monitoracdo Optica do processospin coating esta baseado na
modulacdo através do efeito de interferér(interferometria) no qual um sinal luminoso
refletido, por um filme com variacdo de espessura durante 2 processo, l-se em
consideracao as interacéesfilme com o substrato e do méio.

Neste processo, a amostra entra em contato apenas com a superficie rotat
equipamento, ndo havendo, co nos métodos tradicionais, o efeto de parede lateral
consequéncia, ndo se realiza nenhum tipo de correcé-processamento. Desta forma
amostra de fluido pode ser de apenas alguns mililitros, sendo quez as espessuras anali
menores que 1Micrometros e as medidas de viscosidade cinem&ica (definida pelo qu
entre a viscosidade absoluta e a densidade do fluido) sdo altamente

A Figura 2mostra um filme de espessura (d) uniforme e indice de refray), sendo
feita a imagendo ponto (A) no deictor. Um feixe de luz monocromati (Ao), associado ao
campo elétriccEy, incide no ponto () do filme, onde é parcialmente refletido na inter

(meio incidentdilme) paraF;, assim como na interface B (filnsetbstrat) parak;.*°

Figura 2 -Representacao da diferenca de caminho Optico devidc a refragdo e reflexa
em duas interfaces de um filme de espessura (d) e indice de refr;) depositado sobre um
substrato de indice de reféo (1) onde @ € o angulo incidéncia, @ o angulo refracéo ey)

o indice de refracéo dos meios incidente e eme.*°

A interferéncia 6ptic € condicionada pela combinacéo de dois fatores: a diferen
caminho 6pticoACO) e a mudanca de fa(180%u ttradianos) que a componente do car

elétrico esofre por reflexdo numa interface quando o indice de rfragdo do meio incic
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menor que o indice de refracdo do meio emergeste fenémeno € descrito por meio das
Equactes 1 a 5.

1 1)
2n;dcos 64 = (m + 5) Ay m=0,12,..

Para incidéncia quase norm@j, (= 0) apresenta-se a Equacéo 2.

(2m +1) (2)

1
2n;d = (m +§)?\0 ou n.d = 2 Ay m=0,1,2..

A condicdo para um minimo de intensidade € dadegunacao 3.

A
n;d = (Zm)i0 m=0,1,2,.. (3)

Ja para a transmitancia tem-se minimos e maxingiss(@ninimos € maximos sao
obtidos pela aquisicado dos dados de refletanciduagéo do tempo) conforme Equacgdes 4 e

5, respectivamente.

A 4
n1d=(2m+1)zl m=0,1,2,.. @)

A 5
n1d=(2m)zl m=0,1,2,.. ©)

Conforme coeficientes de Fresnel pode-se escreegpi@ssao da refletividade para
filmes ndo absorventes e na condi¢cdo do feixe ddanicidente ser praticamente normal a

superficie do filme depositadBo(= 0), por meio das Equacées 6 & 9.

_ (rgl)z + (ri)z)z + 2(1‘81)(1‘?2) cos(2y) (6)
1+ Z(rgl)(rfz) cos(2y) + (rgl)z(rfz)z

p

Onde

p _
Iop =

Ny — 1Ny

p _ 11—y

r =
2 n,+n,
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(5% + (152 + 2(r5,) (1) cos(2y) (7)
14 2(rg,)(r3,) cos(2y) + (r§,)?(r3,)?

Onde
Np — 1Ny

Rg

T, =
Ty 4y

n; —n;

I =
27 n, 4,

R= %(Rp +R) ®

2T 9
y=7n1dcosel ©)

Na Equacéo 6, da refletividade, o denominador Ealleaproximado por 1, sendo o
numerador a parte mais significativa. Pode-se wbseue além dos termds,;)? e (r§,)?
que fornecem a amplitude da luz refletida pelasriates 1 e 2 isoladamente, um termo de
interferéncia entre as amplitudes refletidas pelatkerfaces 1 e 2, é dado por
2(ry,)(r3,) cos(2y). Este termo ir4 originar o comportamento oscilatde refletividade em
funcdo da espessura Opticgd na monitoragdo Optica ou em funcdo da variacdo do
comprimento de ondé),) nas Curvas Envoltérifse nele(r$,)(rs,) fornece o valor da
amplitude de variacdo da refletividade sobrbagkgroundde (r§,)?+(r$,)?, dependendo
esta amplitude apenas das caracteristicas dpticasdteriais, ou seja, do indice de refracédo
dos mesmos — este estudo utilizara outro tipo deidé experimental, baseado nestes
principios. E o terma@os(2y) fornece o periodo de oscilacdo, que depende didsefnde

refracéo do filme (1), da espessut@l) e do comprimento de on@a,) da radiacao incidente.

2.3 VISCOSIDADE

7z

A viscosidade de um fluido é caracterizada pel#stéeria de suas moléculas ao
escoamento gerando uma tensédo de cisalhamentmsgi@entemente, quanto maior esta
tensdo, maior serd a viscosidade do fluido, cordodefinido por Isaac Newton em 1687,
ficando estes conhecidos como fluidos Newtoniadds. os fluidos com caracteristicas
distintas destes, sdo chamados de ndo-Newtoniapodesn ser classificados como: plastico
de Bingham, independentes do tempo (pseudoplastiddatantes, viscoplasticos) e

dependentes do tempo (viscoelasticos — subdivididotixotrépico ou reopéticdy.
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Os fluidos Newtonianos apresentam uma relacaorlgrgee a taxa de viscosidade e a
tensdo de cisalhamento, ou seja, a viscosidadeémes# constante enquanto ha variagdo da
taxa de cisalhamento. Os exemplos classicos diésitdss séo os Oleos de cozinha, a agua e
as solucdes de polimeros.

Os fluidos ndo-Newtonianos, por sua vez, apresentamrelacdo nao linear entre a
taxa e a tensdo de cisalhamento, ou seja, a wisalEsiterd variagdo quando houver variagdo
na taxa de cisalhamento. Esta viscosidade é calth@cmo viscosidade aparente e seus
valores podem aumentar ou diminuir de acordo conaeesteristicas de cada fluitfo.

A viscosidade para os fluidos do tipo plastico degBam possui comportamento de
sélido quando ha baixa tensdo de cisalhamentoagjpli®@ comportamento Newtoniano
quando a tensédo de cisalhamento ultrapassa o kewcriico. Como exemplo, pode-se citar
a pasta de dentes e a massa de modelar.

Quando a viscosidade diminui com o aumento da thxaisalhamento tem-se o
comportamento pseudoplastico (por exemplo, as émsils diversos tipos de suspensdes). Ja,
quando o contrario ocorre, ou seja, a viscosidadeeata com o aumento da taxa de
cisalhamento, tem-se o comportamento dilatanteldbagas suspensdes concentradas de
argila para a fabricagédo de lougas, dioxido deitité farinha de trigo em agua). Ha ainda, os
fluidos viscoplasticos, que necessitam de uma tefisida, ou de escoamento, para que haja
movimento entre as particulas, ou seja, 0 matsealeforma somente quando houver uma
tensdo externa maior que a tenséo de cisalham@oial (encontra-se este tipo de fluido em
suspensdes pseudo-homogéneas de particulas finasltadinas, sangue e géneros
alimenticios).

Quando ha variagdo do comportamento reolégico caempo, tem-se 0s chamados
viscoelasticos, que séo divididos em dois tipodldielos: o tixotropico e o reopético. O
tixotropico diminui a viscosidade, em funcdo do pemquando a taxa de cisalhamento é
constante. Ja o reopético apresenta comportam@otstco h4 aumento da viscosidade nas
mesmas condicées do anterior.

Na Figura 3 pode-se comparar os diferentes tiposflddo nao-Newtonianos

independentes do tempo, de acordo com 0 seu ccanpanto.
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Figura 3 — Tipos de fluido ndo-Newtonianos indepenes do tempb’
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2.4 MODELO TEORICO PARA O ESCOAMENTO DE UM LIQUIDO DURMTE O

PROCESSO DESPIN COATING

Conforme descrito anteriormente, a viscosidade ypogsande importancia na

deposicdo de recobrimentos, sendo a espessura rdada@aformada dependente do

comportamento do fluido: newtoniano ou ndo-Newtomia

Desprezando a forca de Coridliss fluidos de comportamento Newtoniano, escoando

sobre uma plataforma giratéria na posicdo horizpptadem ser descritos pelo modelo de

EBP, na Equacao 10, que prescreve a evolucdo aeg&arda espessura do filme liquido no

tempo'

Onde:
3v

2 = —
4w?

t= tempo

d, = espessura inicial
w = velocidade angular

v = viscosidade cinética (i.e. viscosidade por uhidde densidade)
na constanté, estdo agrupadas os parametros de processo

Nos casos onde:
1

t»>2, d~bt2
do

(10)
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Vale ressaltar que neste modelo a evaporacdo parei®é desconsiderada, pois o
mesmo encontra-se saturado com o solvente owjiddigdo € volatil.

Ja para fluidos de comportamento ndo-Newtoniane, Sgrve para caracterizar a
maioria dos fluidos pseudoplésticos, utiliza-se @deto de Lei de Poténcta.Por meio de
simulacdes numeéricas, Acrivos, Shah e Petétsmncluiram que a espessura teérica das
bordas era sempre inferior a espessura no cents, @rperimentalmente isto ndo era
veridico, uma vez que o processas@@ coatingeva a uniformidade da camada.

Devido a este fato, 0 modelo tedrico diverge doeerpental, pois ndo considera a
interagcdo de forcas como a gravidade e tensdesisdéhamento axiais e movimentos
verticais. A equacéo geral, do modelo de Lei défud’, é dada pela Equacdoll.

av; 0vy
dqx  0q;

STLoov,  Ovy (11)
Tik = ( + )

dqx  0dq;

Onde:
v;= velocidade na dire¢do
vk = velocidade na direcdo

q;= fluxo na direcad
qx= fluxo na direcéd

k = constante reol6gica

A constante&K, chamada de constante reoldgica, representa sté@mntsa do fluido, ou

seja, quanto maior seu valor, maior a viscosidéetéva do fluido?

2.5 MODELO TEORICO PARA A VARIACAO DA VISCOSIDADE EM FMCAO DA
TEMPERATURA (ARRHENIUS)

Dentre os principais fatores que influenciam a ogstade dos liquidos como
velocidade e tempo de escoamento, concentracdartieytas, a temperatura do fluido € a
mais significante delds: *

Neste sentido, ela possui grande efeito na visadsicparente de fluidos (relacdo
entre a tensdo e a taxa de cisalhamento), tantdiquados Newtonianos quando nos néo-
Newtonianos.

O efeito da temperatura na viscosidade de fluidae ser descrita pela equacéao de

Arrhenius, conforme Equacéo 2.
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u=nB=x* e(%) (12)

Onde:

B (constante) &, (energia de ativacdo do escoamento em kJ/molpa&metros de Arrhenius determinados
pelo grafico de In(u) versus 1/T, com a inclinad@cE/R

R é a constante dos gases (8,314kJ/kmol K)

T é a temperatura absoluta

2.6 ELIPSOMETRIA

A elipsometria € uma técnica optica que utilizawanca da polarizacdo da luz para
caracterizar filmes finos. Nesta técnica, um felgduz, colimado, € polarizado em um estado
conhecido e, posteriormente, incidido sobre a ambsAs vantagens desta técnica s&o: a alta
sensitividade, possibilidade do controle em tengad do processo e, a maior delas, € por se
tratar de um processo nao destrufi%o.

A teoria e o primeiro equipamento de elipsomewiarh desenvolvidos por Drude
enquanto Maxwell descreveu a teoria que prevé que a luz pode seritdepor dois vetores
perpendiculares: a amplitude do campo elétrico gnéitéco, “E” e “B”, respectivamente e, a
propagacao desta onda € descrita pelo produtaaledestes vetores.

O vetor “E” pode ser representado pela superposigéoduas componentes
relacionadas com o plano de propagacédo de ondarebgnética. Quando o campo elétrico
resultante ndo apresenta uma direcdo aleatoriadilagio ao longo do tempo definimos a luz
como polarizada®

Dentre as diversas configuracdes de elipsbmetra, possivel € a incidéncia de luz
linearmente polarida sobre a superficie da amgsieana maioria dos casos, tornando-se um
feixe elipticamente polarizado, apresentando urfexedica de fase entre as componentes de
campo elétrico perpendicular “s” e paralela “p” egtacdo ao plano da incidéncia de luz. A
elipsometria mede a razdo complex@, entre as amplitudes de luz das polarizacoes,
conforme Equacéo 13.

w_Tp (13)

p" =— = tanpe'®

rS
Onde:
I, € & (coeficientes de Fresnel) = as amplitudes
Y= amplitude de razado entre as polarizacdes
A= a diferenca de fase entre as polarizacdes
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O elipsbmetro utilizado neste caso possui uma gordcao de polarizador rotatorio,
com frequiéncia de 5Hz e um polarizador de analisengpximiza a luz refletida pela amostra.
Ao atingir as condicdes descritas, os parametripsarhétricos sdo obtidos pelo modelo
matematico de HamadattlJ4 as constantes dpticas sdo obtidas através deftmarede
analise de modelagem (WinElli) que é pertencenteeqapamento. O célculo pode ser
descrito, de forma direta, conforme a Equagéao 14.

n=n+ik (24)

2.7 PICNOMETRO

O picnémetro € um pequeno frasco de vidro borassili(vidro com baixo coeficiente
de dilatacdo térmica, para garantir que ndo hajag¢&o do seu volume interno) com uma
abertura na extremidade superior, utilizado pargerdgénar a densidade de fluidos em
temperaturas distintas (Figura'd)lsto se d& através da diferenca de massa ocaaiqeda

variagdo do volume do fluido com a temperatura.

Figura 4 — Picnémetro de borossiclicato.

Com os dados da massa e volume restantes em cageraétura, calcula-se a

densidade através da Equacao 15, em kg/m3.
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_m (15)
p= v

Onde:

p = densidade
m= massa

v = volume

2.8 INCERTEZAS

O levantamento das incertezas envolvidas no procesgerimental e a sua
propagacdo na obtencdo da viscosidade deve levaroata as incertezas combinadas na

determinacdo da espessura 6ptica do liquido esopgnd é dada pela Equacac®i6.

(16)

Onde:

w = quantidade calculada

u?(x;,)= a variancia do respectivo parametro experimental
X, = parametros experimentais

Serdo detalhadas no capitulo 4 as incertezas exjpanglo processo de avaliacdo da

viscosidade.
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3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Neste capitulo sera descrito a montagem experiinetiiaada, bem como os dados
técnicos e as incertezas experimentais de cadpagento utilizado para o0 monitoramento
das espessuras Opticas. Além disto, serdo aprdesntas resultados das viscosidades
encontradas para os 6leos OP20 e Stheer trés temperaturas e duas rotacdes distintas.

3.1 MONTAGEM EXPERIMENTAL

A montagem experimental € composta basicamenterpadnterferémetro éptico e um
sistema de aquecimento acoplado ao equipamengpidecoatting Além disso, utilizou-se
um redmetro tradicional de disco, um picnémetrarealipsémetro, os quais também serao

descritos neste capitulo.

3.1.1 Sistema de Monitoracdo Optico

A interferéncia num filme fino é a idéia basica d@ interferdmetro dd~izeau
acoplado numspinner— que gira a amostra com velocidade constasendo assim, foi
montado um sistema Optico que incide um feixe denlum spinner,a coleta e permite a
observacao do padréo de interferéncia formado.

Na Figura 5, pode-se observar a montagem expemmeaqie é composta por: (1)
laserde diodo (que gerara o feixe de luz que percooaigtema, com comprimento de onda
de A=0,66um e incerteza de 0,001um), ¢Rppper(disco com orificios responsavel pela
geracao de intermiténcia do feixe gerando sincem@dia com o sistema de deteccéo), (3) semi
espelho (responséavel pela divisdo do feixe geradole uma parte segue para a lente
convergente e fotodetector-fotodiodo de referérgigparte segue para a lente e para o
spinne), (4, 5, 6) lentes convergentes (cuja funcéo éliwar o feixe ddaser de 8mm em
1mm), (7) fotodetector-fotodiodo de referéncia, {@&pdetector-fotodiodo da amostra, (9)
espelho, (10) substratospinner,(11) sistema de aquecimento e (12) amplificadok in
(detecta o sinal sincronizado pelooppereliminando todo o sinal espurio. Amplifica e dieid
0s sinais analdgicos de ambos detectores e ensia, divisdo, a placa conversora
analdgico/digital em um computador).

O sinal analdgico, resultado da divisdo do sinahueostra pela referéncia efetuada

pelolock-in é capturado e convertido em um sinal digital ppayplaca DASC101000 com
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oito canais analdgicos. Um programa, especialmdasenvolvido nosoftware LabView,
conforme Anexo A, grafica, em tempo real, na tetdnal aquisitado em uma taxa de 1kHz.

Figura 5 — Equipamento esquematico (imagem A) gamento montado para a coleta de
dados experimentais no laboratorio de optiserda UFRGS (imagem B).

12 (—-D

Legenda: (1)laser de diodo, (2)chopper (3) semi espelho, (4, 5, 6) lentes converger(f&sfotodetector-
fotodiodo de referéncia, (8) fotodetector-fotodia#oamostra, (9) espelho, (10) substragpianer,(11) sistema
de aquecimento e (12) amplificadock in.

Fonte: O autor.
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A fim de garantir a reprodutibilidade experimentalguns aspectos devem ser
considerados:

1- durante o processo, o liquido ndo pode alterarucirsdice de refracdo, logo, as
perdas de massa por evaporacao ndo sao consideest@snodelo. Isto significa
que este modelo ndo pode ser aplicado em situagiks hd uma significativa
evaporacao para a atmosfera circunvizinha. Neste ea adaptacdo de uma
campanula com atmosfera saturada de solvente pddeir este efeito;

2- a temperatura e o indice de refracdo devem seridnantonstantes durante o
processo e seus valores conhecidos para a posteélise dos dados.

Conhecidos estes dados e ap0s a selecdo dos pasimgierimentais (velocidade de
rotacdo, temperatura, taxa de aquisicdo) depasiegimas gotas do fluido no centro do
substrato. Gspinneré entdo acionado e ejeta, atraves de rotacaajidoflinicialmente de
forma turbulenta e apds alguns segundos, em reggtaeionario, de tal forma que o excesso
depositado € expelido e, o fluido que permanecdismo forma uma camada homogénea
durante o processo de rotacag> 2* 2° % 2este sentido, é importante posicionaaser na
regido central do disco, pois apresenta menor gséoe além do filme liquido obter maior

uniformidade nos primeiros instantes do acionamdaspinner” '8

3.1.2 Sistema de Aquecimento

O aparato experimental foi, primeiramente, desesdolpara a coleta e andlise dos
Oleos a temperatura ambiente, ndo permitindo \@gde temperaturas. Entretanto, como o
estudo proposto envolve justamente a andlise dasidade de Oleos com temperaturas
diferentes da ambiente, houve a necessidade dovidgenento experimental.

Para tal, fez-se necessério a criacdo de um dismosjue ndo apenas realizasse o
aguecimento, mas também, o mantivesse constantesse fmonitorado. Baseado nesta
necessidade criou-se um disco de cobre com unmsigetronico de aquecimento, conforme
Figura 6, conectado a um controlador de temperaiesanvolvido pelo setor de eletronica do
Instituto de Fisica da UFRGS.

A parte eletronica, que promove o aquecimentopésicionada na parte inferior da
placa de aquecimento, com distribuicdo radial gardo a uniformidade do aquecimento.
Alem disto, foi feito uma furacéo no disco e acdplam termopar para medir a temperatura
no corpo do dispositivo e ndo na fonte geradorte EEsmopar foi fixado com o auxilio de

pasta térmica, a fim de garantir a boa condutivddadmica.
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Figura6 — Sistema de aquecimento montado na UFI
y .

Fonte: O autor.

Este dispositivo, por si s6 ndo garante a estaiidtérmica na amostra, pois
perdas de calor pe ar queo circunda. Neste sentido, desenvolgeuuma campanula
vidro com uma tampa removivel que possui um odficentral bem pequeno, pare
passagem do feixe diasel. O conjunto do disco e campéanula (sem a tampa, pec
observado na Figura 7 seu funcionamento ocorre com a selecdo da tetuperesejada
na placa de aquecimentc esperase a estabilizacdo térmica do sist. O sistema de

retroalimentacao permite o controle da temperatona uma incerteza de leitura de *0,.

Figura 7 — ©rpo do dispositivo de aquecime: (1) campanula de vidro; (2) sistema
aguecimento; (33pinner

- ,"“'lb.:.

Fonte: O autor.
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3.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para a realizacdo das analises de viscosidade ldos, aitilizou-se a montagem
experimental descrita acima, existente no labamtde Optica daser, do Instituto de Fisica
(IF) da UFRGS. Durante o trabalho, efetuou-serthaimento do sistema de espelhos e lentes
por todo o caminho percorrido pelo feixe de luzsddea saida até a coleta do sinal de
referéncia e da amostra. Para tanto, durante aagemtforam realizadas algumas adaptacdes
de componentes do interferébmetro.

Analisou-se o0 Oleo mineral padrdo OP20 fornecidlm peT (Instituto de Pesquisa
Tecnoldgica da Universidade de S&o Paulo) e, o liledficante multiuso Sing&r (6leo
comercial).

Os Oleos possuem caracteristicas distintas quentdeser conhecidas, tais como
densidade, viscosidade e indice de refracdo. Rargparacdo da viscosidade obtida pelo
viscosimetro éptico, avaliou-se através de um ré@nteadicional do Instituto de Materiais
Ceramicos da UCS (IMC) a viscosidade dinamica em&a do tempo e da temperatura.

3.2.1 Rebdbmetro Tradicional

A viscosidade dos 6leos em funcdo da temperatorpracesso tradicional, foi obtida
no IMC, através de um Redmetro Anton Paar MCR508u(& 8), com cone-placa cujo
diametro possui 50mm. A faixa de temperatura désendas viscosidades iniciou aos 25°C e
foi elevada até 60°C, com taxa de aquecimento @éih e a rotagdo de cisalhamento numa
taxa constante de 108s

Figura 8 — Redmetro Anton Paar MCR562.

Fonte: catalogo do equipamento.
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Este equipamento encontra a viscosidade atravélefdamacdo por cisalhamento do
material por meio da rotacdo de um elemento sensomnterior da amostra. Durante o
processo a amostra é aquecida a uma taxa condeaigalhamento e, esta variacdo é medida
em funcdo do tempo. A aquisicdo dos dados é realizaravés de um microcomputador
acoplado ao redmetro operando atravésaftwareRheoPlus/32 3.61 que efetua a andlise da
viscosidade. Todos os testes foram realizados cemmpdraturas entre 25°C e 60°C,
controladas pela plagaeltier do equipamento. Utilizou-se cerca de 100 miliite cada

amostra dos 6leos.

3.2.2 Elipsdmetro Espectral SOPRA GES-5E

O Elipsémetro Espectral SOPRA GES-5E (Figura 9)r& wplataforma optica que
permite a realizacdo de medidas fotométricas (sdexe de luz refletida) e de elipsometria
(determinacéo das propriedades do material atdaés/aliacdo da mudanca da polarizacdo
da luz refletida pela sua superficie).

O equipamento possui um gonidbmetro automatico eigweque permite modificar o
angulo de incidéncia entre 10° e 90°, pela operdg&oftwaree ummicrospot(conjunto de

lentes),que permite focar o feixe luminoso em uma areaometjuena da amostra.

Figura 9 — Elipsémetro Espectral SOPRA GES-5E Horktorio de Optica kaserda
UFRGS.

Fonte: O autor.

Com a finalidade de obter o indice de refracdo amrshs temperaturas, adaptou-se
um dispositivo de aquecimento, isolado termicamdatbase, garantindo assim a temperatura

constante das amostras em cada medicdo. Além dipticou-se uma camada de pasta
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térmica entre o porta amostra e a base de aqudcnesta, por sua vez, conectada com uma
placa para a leitura da temperatura em cada iesteartforme Figura 10.

As medidas do indice de refracdo sédo efetuadagatde um polarizador rotativo e
analisador mével, através do método de somas derktad’. Este método utiliza o
somatorio das regides abaixo da curva gerada (aitggrada pela rotacdo do polarizador)
para determinar a intensidade da luz refletida gelastra. No caso deste elipsdmetro, busca-
se maximizar a intensidade desta luz pelo ajustendtisador. O polarizador esta divido em
quatro regides simétricas de 0 at&endo que cada regido é descrita por uma int@yale,

Hln 4 A

serdo somadas e relacionadas ¢ani¥ e cos A. Experimentalmente, “I” é refletida e “A” é
o angulo do analisador.
Todas as medidas foram efetuadas em uma micréere@i amostra e o angulo de

incidéncia do feixe de luz de 68,3°, com compriraelg onda variando entre 300-730um.

Figura 10 — Porta amostra, placa de aquecimemtiani® térmico e Elipsdmetro Espectral
SOPRA GES-5E do laboratério de opticaserda UFRGS.

°
P O

Fonte: O autor.

3.2.3 Picnémetro

O método de picnometria consiste em pesar o picméraazio e anotar a sua massa,
preenché-lo com o fluido desejado até que o mesamskiorde, para garantir que esteja
completamente preenchido; limpar o recipiente exteom alcool isopropilico (para que nao
haja nenhum filme de 6leo remanescente); pesanjardo picnébmetro mais massa; realizar a
diferenca entre picnbmetro mais massa e 0 picndmeirzio; aquecer 0 conjunto até a
temperatura desejada; limpar novamente o recipiextierno com &alcool isopropilico, uma

vez que o 6leo vai aumentar a sua viscosidade &argsbordar do picndmetro; pesar o
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conjunto picndémetro mais massa,; realizar a difexeagtre picndmetro mais massa e o
picnbmetro vazio. Com estes dados, calcula-se amidde através da equacgdo citada
anteriormenté?

Estas analises foram realizadas na UCS, no labmral® fluidos e calor.

3.2.4 Viscosimetro Optico

As anadlises da variacao de espessura Optica edddultgtempo e da temperatura pelo
método de reologia laser, pelo processo dgpin coatingforam realizadas na UFRGS, com
ambientes controlados e, em temperaturas conhecidas

O processo consiste em colocar uma pequena quaatdiafluido, entre 20 e 50ul,
sobre uma placa de silicio, acoplada a base r@addrspinner,que produz rotacdes pre-
definidas e constantes (1000 + 15rpm e 1500 + 2RrAlguns cuidados se fazem necessarios
para garantir a confiabilidade dos resultados,aromé descrito abaixo:

a) a superficie do substrato de silicio deve estatasge residuos de po;

b) para evitar adicdo de particulas de po, a amosti@eb (cerca de 30ul) deve ser
depositada com uma pipeta completamente limparegsérar em contato com as
demais partes do equipamento.

J& a sequéncia dos procedimentos experimentaisapat@mcao da viscosidade no

rebmetro daser, segue abaixo:

a) iniciar o procedimento de avaliacdo da viscosidagenas quando o sistema de
aquecimento estabilizar a temperatura de todaenses

b) verificar a estabilidade térmica do liquido posigindo um sensor de temperatura
(PT100) junto a amostra, sobre o substrato decsilic

C) apos a estabilidade térmica ser alcancada, deside@d 00 da amostra, sem abrir
a campanula;

d) acionar o sistema de rotacao e iniciar a aquisigddados através do computador
interfaceado pela placa A/D;

e) durante o processo, verificar se a temperaturebag@ao permanecem constantes;

f) finalizar a aquisicdo de dados apGs 6 minutos @ndm houver quebra do padréo
interferométrico, indicando que houve colapso dimdidevido a sua espessura
ficar muito delgada. O colapso € gerado devidmade superficial do liquido, o
qual cria uma desuniformidade sobre o substrato;

g) salvar os dados adquiridos com o auxilisdfiwareLab View(Anexo A);
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h) limpar o substrato com alcool isopropilico e reari© experimento.
Na Figura 11, pode-se observar a placa de aquettirdentro da campéanula de vidro,

desacoplada do disco girante com a placa de silicio

Figura 11 — Placa de aquecimento dentro da camg@ewidro, desacoplada do disco girante

Fonte: O autor.
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4 METODO DE ANALISE DOS RESULTADOS

Neste capitulo sera descrito como os resultadesnf@nalisados e, como os calculos

foram realizados.

4.1 FASES DO ESCOAMENTO DO LiQUIDO

Através do procedimento descrito acima, garanteasereprodutibilidade do
experimento para cada situacéo e, como resultddémese um grafico gerado pedoftware

LabView,conforme demonstrado na Figura 12.

Figura 12 — Gréfico obtido pela aquisicdo dos dados

' spin.vi Front Panel

File Edit Yiew Project Operate Tools Window Help

||.{> J{g}] !.‘":':\-:@ | 13pt Application Fant | = ”;mv I|Tu:v l|ﬁ' I

[} Fo‘etisﬁo'(i‘hs)__:_ Erro

Stop i.-ﬁD [ iD

CoPoto B |

< >

Fonte: O autor.

Este gréafico possui no eixo das abscissas o regetnporal da aquisicdo dos dados a
uma taxa constante de 1kHz, enquanto no eixo ddsnadas é graficado o sinal da
refleténcia, obtida pela porcentagem da amosteaiéetia, pelos fotodetectores. A divisdo do
sinal tem a finalidade de minimizar possiveis fagiies da fonte de lutagen. Os dados
armazenados sao transformados em graficos queedestra evolucdo da refletancia em

funcdo do tempo, como pode-se observar na Figura 13
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Figura 13 -Tipico grafico da evolucéo da refletancia em fungédoempo de um oOle
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Fonte: O autor.

O gréfico revela o importamento do filmdéiquido Newtoniancescoando sobre um
substrato em rotac&o. Pesie observar trés fases distintasevolucdo do escoame:
a) na fase 1, h& inicio da rotacdo, onde a amosliquida ¢ ejetada de forma
turbulenta para as extremidado disco, retirando excesso de 0le
b) na fase 2, o filme esescoando em fase estacionériaarAplitude da refletanci
aumenta com o tem devido a absorcdo do feixe dasel pela camada de
liquido;
c) na fase 3, absorca reduz drasticamente devido a caaastar muito delgad
no final do process; e
d) nafase 3A, o filmcolapsa.
Pode-se observaarfigura ¥4 os pontos correspondentes dos maximos e minimn
refletdncia em funcdo do tempo, obtidos atravéd-idara 13 A refletdncia aumenta r

medida em ge a espessura do filme dimir
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Figura 14 — Gréfico da variacdo da refletaneesustempo durante o escoamento do 6leo
padrdo OP20, a 1500rpm, & temperatura de 22°C.
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Fonte: O autor.

Baseado nos méximos de refletancia obteve-se uicgdo tempo em funcéo do
namero de quartos e comprimentos de onda, em allderascente, conforme Figura 15.

Figura 15 — Gréfico da variacdo da espessura Opgisaistempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figdiradntados a partir do Gltimo extremo.
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Fonte: O autor.

Apos, os dados sdo graficados em funcée-tigVt, gerando o gréafico da Figura 16.
Conforme o modelo teérico (EBP) para fluidos Nev&nas, a evolugcdo da espessura fisica
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em funcdo de-1/+/t é linear. Neste sentido, pode-se observar na &ij@r que os dados
experimentais corroboram com o modelo teorico, paiseficiente de determinagcdo multipla
(R?) apresenta valor muito proximo de 1. Para t@gdasondi¢cdes experimentais, em distintas
temperaturas e rotacfes, obteve-se o coeficieni®?druito proximo a 1, como é possivel

observar na tabela 2.

Figura 16 — Gréfico da variacdo da espessura Opgisais-1At, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(pontilhada em preto) corresponde ao modelo (EB&yapito para liquidos Newtonianos.
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Fonte: O autor.

Para todos os Oleos avaliados efetuou-se a médidoideensaios para avaliar a
reprodutibilidade experimental. Os dados geraisatid@tises estdo descritos na Tabela 2 e, as
meédias dos resultados estédo publicados na taleere8 graficos das Figuras 25 a 75.

Obteve-se a viscosidade considerando o modeloitteser Equacgéo 17, no célculo, a
velocidade "w" (104,7rad/s ou 157,1 rad/s), pelo indice de refra¢d@ dos Oleos na
temperatura da analise (obtida pelas analisesipedaietro e, cujos valores encontrado estéo
descritos no Anexo C), pelo comprimento de ondiasler”"1", que é 0,66um, e pelo valor da
declividade da reta, de ajuste da variacéo de ssedpticar = —1/+/t, "b" encontrada pelo
gréfico da figura 15.

A viscosidade é dada por:

vzg*a)z*bz (17)
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Onde:
1 A
b=AB x—x*— (18)
n 4
2% . <rad) (19)
= * _—
w 0 1o 5

4.2  CALCULO DA INCERTEZA EXPANDIDA

Para calcular a incerteza expandida, € necessalmratodas as variaveis que estao
envolvidas no procedimento experimental de deteagdio da viscosidade e as suas variagbes
durante o procedimento.

As variaveis sao contempladas pela equacdo geral,f@ descrita anteriormente
(Equacgdo 16), e pela derivacdo do equacionamemtd gaiscosidade e espessura oOptica
(Equacdes 20 e 21).

. N (20)
Sy = [(2*w*§*b2) *S(%l + [(2*b*§*w2) *Sgl
Onde:
s, € a variancia em relagdo a variavel “b”, des@ék Equacéo 15
(21)

N

4.3 COMPARATIVO ENTRE OS PROCESSOS

Os resultados experimentais obtidos através do®doetde reologia daser e
tradicional serdo comparados para a validacdo dodoalaser. Na Figura 17, observa-se,
esquematicamente, a diferenca entre ambos desadéeta dos dados até a obtencdo da
viscosidade.
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Figura 17 - Comparativo entre o método de reoladaser x tradicional.
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Além da diferenca processual de ambos métodos, wadaeles apresenta pros e

contras especificos, conforme descrito na Tabela 1.

Tabela 1 - Prés e contras do método de reololgigeae tradicional.

REOLOGIA TRADICIONAL |REOLOGIA A LASER
- Ampla gama de viscosidade|- Sem contato

fluidos densos - Obtencéo direta da viscosidade
0 |- Cor do fluido ndo interfere|- N&o necessita correcdes pos
‘8 nos resultados processamento
o

- Pequena quantidade de amostra

- Possivel avaliar liquidos corro-
sivos

- Contato entre instrumento de

h -
. - Liquido deve ser transparente
medicdo e amostra

- Corregles pos-processamento: Viscosidade minima para forma-
efeito de parede céo de um filme

CONTRAS
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5 RESULTADOS

Descreve-se neste capitulo, os resultados expddammerbtidos através dos métodos
de reologia tradicional elaser.O procedimento do calculo das viscosidades cineasatio
redbmetro daser e suas respectivas incertezas expandidas cord¢aarjtas detalhadamente,
no Anexo B, e, o resumo global dos dados experagnha Tabela 2. J4 as viscosidades
cinematicas do reémetro tradicional, pelo IMC, estdblicadas no Anexo D.

Para os célculos da viscosidade utilizou-se osésdile refracdo obtidos por meio de
elipsometria, cuja incerteza varia na casa dosésegnos e, desta forma, a propagacdo da
incerteza nos resultados da viscosidade é baixmd3ma forma, a incerteza no comprimento
de onda ddaser, por ser pequena, hdo propagando uma incertezadaleadeterminacéao da
espessura oOptica. Entretanto, a rotacao, possuimp@tancia elevada nos resultados, uma

vez que a sua relacdo é quadratica com o modeknmatto de EBP utilizado para o calculo

de "

Desta forma, a incerteza (£1,5%) na determinacamtagao foi o principal fator que

afetou o calculo da incerteza expandida do rednmeefaser, como pode-se observar nos
calculos do Anexo B para o OP20 a 25°C, 1000rpm.

Através da média dos dados experimentais, obteaeFsbela 3.

Tabela 2 - Tabela geral dos 6leos analisados.

b Viscosidade Viscosidade

T (°C) o (rad/s) p (kg/m3) | Cinematica | Cinemética | Incertezas
< calculado - ~ -
Oleo Incerteza | Incerteza Incerteza Incertezal Rebmetro | Redmetro al Rebmetro

(x0,2°C) (£1,5%) (x0,5%) [ Tradicional Laser alaser

(x1,0%)
(mm?2/s) (mm?2/s)

OP20 25 104,7+1,6| -0,06703| 850,33 71 66 7
OoP20 25 104,7+1,4 -0,06786 850,33 71 67 7
OP20 24,3 157,1+2,3] -0,04298 | 850,84 73 61 11
OoP20 32,9 104,741, -0,05732 844,49 49 48 6
OP20 35,5 104,7+1,6/ -0,0551 | 842,57 44 44 6
OoP20 35,3 157,1+2,3 -0,03884 842,71 44 50 10
OP20 35,8 157,1+2,3] -0,03949 | 842,34 43 51 10
OP20 50 104,741,494 -0,04194 831,85 24 26 5
OP20 51 157,1+2,3| -0,02766 | 831,11 24 25 7
OP20 52 157,1+2,3 -0,02721 830,37 24 24 7
Singer 23,9 157,1+2,3| -0,02018 | 851,77 17 13 5
Singer 23,9 157,1+2,3 -0,02065 851,77 17 14 5
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Singer 33,6 157,1+2,3] -0,02012 | 845,19 12 13 5
Singer 34,2 157,1+2,3 -0,02075| 844,78 12 14 5
Singer 50 157,1+2,3] -0,01458 | 834,05 7 7 4
Singer 51,8 157,1+2,3 -0,01558 | 832,83 7 8 4

Fonte: o Autor

Através dos dados da Tabela 2, obteve-se a Tabelae3relata o resumo dos dados

reoldgicos de ambos os métodos para trés difereargseraturas, entre o intervalo de 24°C a

50°C.

Tabela 3 — Comparacao de dados reoldgicos comtézeer

) Temperatura | Rotacéo Viscpsidade Cin'emética Viscqsidade Cinematica

Oleo (°C) (rom) Redmetro Tradicional Redmetro aLaser c/
(mm2/s) Incertezas (mmz/s)

OP20 25 1000 71 66+7
OP20 34,2 1000 46 46 £ 6
OP20 50 1000 24 26 £5
OP20 24,3 1500 73 61+6
OP20 35,6 1500 43 50,510
OP20 51,5 1500 24 2457
Singer 23,9 1500 17 1355
Singer 33,9 1500 12 1355
Singer 50,9 1500 7 7514

Fonte: O autor.

O método de reologia laser também avaliou o comportamento da viscosidade do

0leo OP20 em duas rota¢c6es (1000rpm e 1500rpm).

Apos o término das analises/comparativo, pode-smaf que tanto o 6leo OP20

quanto o Singé&rapresentam comportamento Newtoniano devido arlifee na variacdo da

espessura em funcéo do inverso do tempo de esctranmeriorme descrito no modelo (EBP)

e observaveis nos gréaficos das Figuras 25 a 7Bndro E

Os

métodos

foram

comparados

graficamente

através d@scosidades

encontradas/calculadas conforme pode ser obsenaglgraficos apresentados nas Figuras

18 a 20.
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Figura 18 — Grafico comparativo das viscosidadesnperatura, para o 6leo OP20 a
1000rpm, no método de reologi¢éaaere tradicional.
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Fonte: O autor.

Pode-se observar nos graficos das Figuras 18 ari9opdleo OP20, nas velocidades
de 1000 e 1500rpm, respectivamente, que dentro idesrtezas envolvidas houve

concordancia entre os métodos de avaliagcédo dasuismte dasere tradicional.

Figura 19 — Grafico comparativo das viscosidadesnperatura, para o 6leo OP20 a
1500rpm, no método de reologi¢aaere tradicional.
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Fonte: O autor.
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Também houve concordancia, dentro das incerteaadvihas, entre os métodos de
avaliacdo da viscosidaddasere tradicional para o 6leo Sindena velocidade de 1500rpm,

observavel no grafico da Figura 20.

Figura 20 — Gréafico comparativo das viscosidadesnperatura, para o éleo Singer

1500rpm, no método de reologi¢aaere tradicional.
100 5 T T T T Y T Y T T T T T Y ]
95 .
a0 3 1
a5 3
30 4 J
75 3
70 4 Singer(1500 rpm) e
65 m Viscosidade Cinematica (Tradicional)|
gg m —8— Viscosidade Cinematica (Laser) ]
50 3
45 ] 3
40 3 3
35 3 -
30 ] -
25 .

20 3 J
15 ]
10 4 L 3
5 F

20 25 30 35 40 45 50 55

Viscosidade Cinematica (m mzfs)

Temperatura (°C)

Fonte: O autor.

Comparando-se o método tradicional e taser através do modelo de Arrhenius,
obteve-se o comportamento da viscosidade em fudg@ddemperatura, visualizados nos

gréficos das Figuras 21 e 22.
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Figura 21 - Ajuste do 6leo OP20 pela equacéo deehius.
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Fonte: O autor.

Observa-se na Figura 21, os dados experimentaigjeste linear para o modelo de
Arrhenius do 6leo OP20, em ambos os métodos cughctente de determinacdo mdultipla é
R2=0,94.

Figura 22 - Ajuste do 6leo Sindepela equacado de Arrhenius.
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Fonte: O autor.



45

Ja para o 6leo Singer, observa-se na Figura 22lades experimentais e 0 ajuste
linear para 0 modelo de Arrhenius, cujo coeficiagedeterminacdo multipla € R2=0,92 para
o0 método dasere, R?=0,94 para o método tradicional.

Desta forma, ambos os métodos obtiveram ajustexoeftcientes de determinacao
multiplos, muito proximos, apresentando assim, laimiconcordancia ao modelo de
Arrhenius, apesar das diferencas experimentais ®dolégicas dos dois métodos de

obtencéo da viscosidade.
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6 CONCLUSOES

Efetuou-se neste trabalho, uma revisdo teéricgpdosipios da interferéncia optica de
um sinal luminoso refletido por uma camada delgaeldiquido que sofre variacdo da sua
espessura devido ao escoamento sobre uma suppléice Descreveu-se o modelo analitico
de EBP que permite calcular a viscosidade cinemdate um liquido escoando sobre uma
plataforma giratéria, processo conhecido c@pio coating

Descreve-se também, a montagem experimental de nigrferbmetro e um
dispositivo de controle de temperatura que, acopldim sistema de aquisicdo, permite
avaliar a viscosidade cinematica através da dedetgéariacdo da espessura de um liquido
escoando em estado estacionario.

Avaliou-se dois 0leos Newtonianos, sendo o primetilizado como lubrificante em
maquinas (Sing&) e o segundo um 6leo padrdo de referéncia (OR28gdido pelo IPT.
Compararam-se o0s resultados obtidos, em difereteagperaturas e velocidades de
escoamento, com os resultados da analise da \dsdeside um redmetro de contato
tradicional.

Adicionalmente, determinou-se a incerteza expandideterminacéo da viscosidade
cinematica ) pelo método de reologialaser considerando as incertezas na rotaggoe(na
determinacao da declividade (b), sendo esta oridadi@certeza envolvida na determinacao
do indice de refracédo (n), do comprimento de oredendnitoracaoi) e na determinacdo dos
extremos de refletancia para obtencao dos val@espessura (d).

Pode-se observar na Tabela 2, anteriormente desoritesumo global da analise
comparativa das viscosidades obtidas pelos doisdogt evidenciando dentro das incertezas
envolvidas, a concordancia dos resultados paraigsngetodos de avaliacdo da viscosidade
em relagéo a temperatura.

Estas comparacdes permitiram identificar pequerasagbes nos resultados da
viscosidade cinematica que podem ser oriundasidtstds metodologias de medicdo. Neste
sentido, o método tradicional, avalia de forma glabn grande volume de liquido, ndo sendo
tdo sensivel, como o método de reologilser, ao deslocamento das monocamadas dos
0leos. Como os liquidos utilizados apresentam aaemposicdo diversos 0leos para o0 ajuste
da viscosidade, pode ser este um dos fatores slagpiincias entre os dois meétodos.

Entretanto, o estudo detalhado das incertezas dxfzanpermitiu determinar que as
incertezas na rotacdo foram o fator principal r@pagacao da incerteza calculada no método

alaser.
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J4, em relacdo ao comportamento da viscosidadersgdd da temperatura, ambos os
métodos de monitoracdo da viscosidade obtiverantagficiente de determinacdo mdultipla
(R?) muito proximos, apresentando similar concocdino modelo de Arrhenius.

O meétodo da monitoracdo da viscosidadéaser apresenta a potencialidade de
aplicacdo a uma ampla variedade de liquidos pewaitmonitorar a dindmica de filmes finos
em tempo real durante o processo de deposi¢capinacoating podendo auxiliar no controle
e desenvolvimento industrial. Entretanto, o métogaessita, em um trabalho futuro, a
determinacao das reais limitacdes deste novo mgabdwes de uma analise metrologica para

ampla variedade de liquidos com incerteza na rotaghor que 0,1%.

6.1 ESTUDOS FUTUROS

Visto que o trabalho realizado apresentou incestgmacentuais acima da casa dos
décimos, sugere-se como investigac¢des futuras:

- a avaliacdo do método utilizando @wmin coatingcom baixas incertezas na rotacgéo,
menores que 0,05%;

- a determinacao dos limites da velocidade de agic do método utilizando diversos

liquidos.
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ANEXO A - PROGRAMA NO SOFTWARE LAB VIEW

Figura 23 - Imagem dsoftware Lab View.
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ANEXO B — PROCEDIMENTO DE CALCULO DA VISCOSIDADE CI NEMATICA E
DA INCERTEZA EXPANDIDA PARA OS DADOS EXPERIMENTAIS

Efetua-se abaixo o calculo da viscosidade cinemdilitida através do método de
reologia alaser, para o 6leo padrdo OP20 a 25°C, a 1000rpm, cafdtados constam na
primeira linha da Tabela 2, que consta nos resedtad

2% . (rad) (22)
= % = R
W 50 0 S
2% rad
w= * 1000 = 104,72 — (23)
60 S
1 A
b=AB x—x*— (24)
n 4
1 0,00066 (25)
b = —593,6 % 14611 * 2 = —0,06703mm
17=—*(U2*b2 (26)
3
(27)

4
V=g (104,72)% % (0,06703)? = 65,695 = 66mm?/s

Como, por arredondamento, devido a incerteza eséarunidade, o valor da
viscosidade utilizada é de 66mm?/s.

Efetua-se, abaixo, o calculo da incerteza expanpéta a viscosidade obtida pelos
calculos acima, cujos resultados também constaprimeira linha da Tabela 2, que consta

nos resultados.
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(28)

2

2 4
* s |+ <Z*b*§*w) * s2

s,,:ﬂ(m*g*bz)

Sv

= j[(z * 104,7 * g * (—0,067)2)

2 2

4
* 1,57082] + [(2 * (—0,067) * 3* 104,72) * (—0,00067)]
(29)
s, =735=7

Como, por arredondamento, devido a incerteza astamidade, o valor da incerteza

utilizada é de 7.

(30)

N

(31)

2

( 25 )2 0,0012| + ( —25 ) 4,9
= * —_— *
Sb 4% 1,4611 * 0,00066 ’ 4+ 146112 ’

Sp = —0,00067 (32)
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ANEXO C — RESUMO DAS MEDIAS DOS il\JDICES DE REFRACAO EM FUNCAO
DA TEMPERATURA OBTIDAS PELO ELIPSOMETRO

Tabela 4 - Médias dos indices de refracdo em fudademperatura.

OP20 Singer

Temperatura (°C)média Temperatura (°Cjnédia
23,7 1,49391 25,3 1,47849
28,5 1,47754 34,7 1,46954
36,1 1,46435% 39 1,46692
42 1,46059 49,9 1,46418
44,6 1,45397 52,4 1,46302
52,5 1,45541 59,7 1,45683
62 1,45878
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ANEXO D — ANALISE DAS VISCOSIDADES REALIZADAS NO IM C

UNIVERSIDADE DE CAXIAS DO SUL R s de
IMC — INSTITUTO DE MATERAIS CERAMICOS derial
i . Ceramicos

UNIVERSIDADE RELATORIO DE ANALISES

DE CAXIAS DO SUL
RELATORIO DE N 0047-14 Data: 23/05/2014
Servicos Prestados: Andlises de Viscosidade Namero de paginas: 1
Cliente: Programa de Pés-Graduacgac em Engenharia Mecénica - UCS
Endereco:

Telefone/Fax:
A/C: Prof? Alexandre F. Michels

Introducéo
O IMC - Instituto de Materiais Ceramicos recebeu as amostra, deneminadas de Oleo GP20, Olec GP400 e
Oleo SING, doProfessor Alexandre F. Michels de Programa de Pés-Graduagéio em Engenharia Mecanica. A

amostra foi encaminhada para a realizagaoe da analise deviscosidade ne reémetre oscilatério/rotacional.

Condicées experimentais

Eguipamente: Reémetre Anton Paar MCR502.

Geometria: Gene-placa com diametro de 50 mm.

Tipo de medida: Viscosidade em fungéo da temperatura.

Programa de temperatura: Inicie 253°C, término 60°C e taxa de aguecimente 2°G/min
Rotacdo: Taxa de cisalhamento constante — 100 s7.

Operador: Kétia de Oliveira.

Resultados
Através da andlise, foi realizado o menitoramente da variagac de viscosidade em fungac do aumento de

temperatura.Na Figura 1 estac representadas as curvas de viscesidade para cada amostra.

Viscosidade, J (Pa.s)

25 30 35 40 45 50 55 80
Temperatura (°C)

Nota 1: Os resultados contidos neste documento tém significacao restrita, aplicam-se exclusivamente &(s) amostra(s) ensaiada(s) e
néo podem ser reproduzidos parcialmente.
Nota 2: As amostras ensaiadas ficar&o disponiveis no IMC durante o prazo de 30 dias, para a retivada pelo cliente. Apos 30 dias serfo
descaitadas.
Rua Irmao Moretto, 75 - Bairro Dom Vicente - CEP: 95765-000
Bom Principio — RS - Telefone: 556 51 3634-1100
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Figura 25 - Grafico da variacéo da refletanciawgtempo - OP20 — 25,0°C — 1000rpm.
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Figura 26 - Grafico da variacdo da espessura opdicsuis tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figbiradhtados a partir do ultimo extremo -
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Figura 27 - Gréfico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - OP20 —

25,0°C — 1000rpm.
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Figura 28 - Grafico da variacéo da refletanciawgtempo - OP20 (2) — 25,0°C — 1000rpm.
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Figura 29 - Grafico da variacdo da espessura opdicsus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Fig8radhtados a partir do Gltimo extremo -
OP20 (2) — 25,0°C — 1000rpm.
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Figura 30 - Gréfico da variacdo da espessura 6péicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita kiguidos Newtonianos - OP20 (2) —

25,0°C — 1000rpm.
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Figura 31 - Grafico da variacdo da refletancia versus tempo - OP20 — 24,3°C — 1500rpm.
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Figura 32 - Grafico da variacdo da espessura optica versus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figura 31, contados a partir do ultimo extremo -
OP20 — 24,3°C — 1500rpm.
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Figura 33 - Grafico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - OP20 —

24,3°C — 1500rpm.
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Figura 34 - Grafico da variacdo da refletanciawgtempo - OP20 — 32,9°C — 1000rpm.

Refletancia x Tempo - maximos e minimos
3000 -

2500 A
2000 -+

1500 -+

1000 -+

Refletancia (u.a.)

500 A

0 T T T T 1
30 80 130 180 230 280

Tempo (S)



61

Figura 35 - Grafico da variacdo da espessura opdicaus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figdiradhtados a partir do Gltimo extremo -
OP20 — 32,9°C — 1000rpm.
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Figura 36 - Grafico da variacdo da espessura 6péicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita bguidos Newtonianos - OP20 —

32,9°C — 1000rpm.
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Figura 37 - Grafico da variacdo da refletanciawgtempo - OP20 — 35,5°C — 1000rpm.
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Figura 38 - Grafico da variacdo da espessura opdicsus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figoyrad@tados a partir do ultimo extremo -
OP20 - 35,5°C — 1000rpm.
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Figura 39 - Gréfico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - OP20 —

35,5°C — 1000rpm.
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Figura 40 - Grafico da variacdo da refletanciawgtempo - OP20 — 35,5°C — 1000rpm.
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Figura 41 - Grafico da variacdo da espessura opdicsus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figdyraeghtados a partir do Gltimo extremo -
OP20 — 35,5°C — 1000rpm.
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Figura 42 - Gréfico da variacdo da espessura 6péicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita bguidos Newtonianos - OP20 —

35,5°C — 1000rpm.
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Figura 43 - Grafico da variacdo da refletanciawgtempo - OP20 — 35,3°C — 1500rpm.
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Figura 44 - Grafico da variacdo da espessura opdicsus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da FigBieoAtados a partir do altimo extremo -
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Figura 45 - Gréfico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - OP20 —

35,3°C — 1500rpm.
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Figura 46 - Grafico da variacdo da refletanciawgtempo - OP20 — 35,8°C — 1500rpm.
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Figura 47 - Grafico da variacdo da espessura optisus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figbiraghtados a partir do ultimo extremo -
OP20 - 35,8°C — 1500rpm.
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Figura 48 - Gréfico da variacdo da espessura 6péicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita lbguidos Newtonianos - OP20 —

35,8°C — 1500rpm.
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Figura 49 - Grafico da variacdo da refletanciawgtempo - OP20 —50,0°C — 1000rpm.
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Figura 50 - Grafico da variacdo da espessura opdicsuis tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figdraahtados a partir do ultimo extremo -
OP20 -50,0°C — 1000rpm.
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Figura 51 - Gréfico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita figuidos Newtonianos - OP20 -50,0°C
—1000rpm.
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Figura 52 - Grafico da variacdo da refletanciawgtempo - OP20 — 51,0°C — 1500rpm.
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Figura 53 - Grafico da variacdo da espessura opdicaus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Fig2radntados a partir do dltimo extremo -
OP20 — 51,0°C — 1500rpm.
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Figura 54 - Gréfico da variacdo da espessura 6péicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita bguidos Newtonianos - OP20 —

51,0°C — 1500rpm.
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Figura 55 - Grafico da variacdo da refletancia versus tempo - OP20 — 52,0°C — 1500rpm.
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Figura 56 - Grafico da variacdo da espessura optica versus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figura 55, contados a partir do ultimo extremo -
OP20 - 52,0°C — 1500rpm.
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Figura 57 - Gréfico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - OP20 —

52,0°C — 1500rpm.
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Figura 58 - Gréfico da variacdo da refletanciawgtempo - Sing&— 23,9°C — 1500rpm.
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Figura 59 - Grafico da variacdo da espessura opdicsus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Fig8radntados a partir do dltimo extremo -
Singef’ — 23,9°C — 1500rpm.
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Figura 60 - Gréfico da variacdo da espessura 6péicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - Sinder
23,9°C — 1500rpm.
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Figura 61 - Gréfico da variacdo da refletanciawgtempo - Sing&— 23,9°C — 1500rpm.
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Figura 62 - Grafico da variacdo da espessura opdicsis tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figlradhtados a partir do ultimo extremo -
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Figura 63 - Gréfico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita iguidos Newtonianos - Sinder

23,9°C — 1500rpm.
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Figura 64 - Gréfico da variacdo da refletanciawgtempo - Sing&— 33,6°C — 1500rpm.
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Figura 65 - Grafico da variacdo da espessura opdicaus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figdiraghtados a partir do Gltimo extremo -
Singef’ — 33,6°C — 1500rpm.
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Figura 66 - Grafico da variacdo da espessura opéicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - Sinder
33,6°C — 1500rpm.
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Figura 67 - Gréfico da variacdo da refletanciawgtempo - Sing&— 34,2°C — 1500rpm.
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Figura 68 - Grafico da variacdo da espessura opdicsuis tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figtyradhtados a partir do ultimo extremo -
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Figura 69 - Gréfico da variacdo da espessura Opéicsus -hit, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescenmteastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita iguidos Newtonianos - Sinder
34,2°C — 1500rpm.
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Figura 70 - Gréfico da variacdo da refletanciawgtempo - Sing&— 50,0°C — 1500rpm.
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Figura 71 - Grafico da variacdo da espessura opdicsus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da Figdyraahtados a partir do Gltimo extremo -
Singef’ — 50,0°C — 1500rpm.
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Figura 72 - Gréfico da variacdo da espessura opéicsus -1it, onde o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentastempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrita liguidos Newtonianos - Sinder
50,0°C — 1500rpm.
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Figura 73 - Gréfico da variacdo da refletanciawgtempo - Sing&— 51,8°C — 1500rpm.
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Figura 74 - Grafico da variacdo da espessura opdicsus tempo, em unidades de quarto de
onda obtida dos extremos de refletancia da FigBraahtados a partir do ultimo extremo -
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Figura 75 - Gréfico da variacdo da espessura Optica verslisoride o sinal negativo foi
usado para manter os valores da abscissa crescentes com o tempo decorrido. A linha ajustada
(continua) corresponde ao modelo (EBP) prescrito para liquidos Newtonianos € Singer
51,8°C — 1500rpm.
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