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Resumao: A técnica de fio quente paralelo normalizada para a determinagéo da condutividade térmica de materiais cerdmicos
foi empregada na determinagdo das propriedades térmicas de polimeros. As amostras foram preparadas em forma de
paralelepipedos retangulares, com dimensdes de (230x80x30)mm. Neste trabalho, a condutividade térmica e o calor
especifico foram simultaneamente determinados a partir do mesmo transiente térmico experimental e a difusividade
térmica foi calculada a partir dessas duas propriedades. Cinco diferentes polimeros com diferentes estruturas a tempe-
ratura ambiente foram selecionados neste trabalho. Os cdlculos foram feitos utilizando-se um método de ajuste por
regressdo ndo linear, de tal maneira que todos os pontos experimentais obtidos sdo considerados nos calculos dessas
propriedades térmicas. O equipamento utilizado neste trabalho é totalmente automatizado. A reprodutibilidade dos
resultados foi muito boa com respeito a condutividade térmica, obtendo-se um desvio maximo de apenas 0,5% entre os
valores maximo e minimo para todas as amostras ensaiadas, mesmo introduzindo propositadamente alguns defeitos no
arranjo experimental, em relagdo ao modelo tedrico. Todavia, pequenos desvios do modelo tedrico podem causar dras-
ticas influéncias nos valores de calor especifico, obtendo-se desvios de até 32% em relagdo ao arranjo experimental
correto. Os resultados experimentais foram entdo comparados com aqueles encontrados na literatura. As discrepancias
observadas entre alguns desses valores podem estar associadas ao grau de cristalinidade ou a histdria térmica da amostra,
ficando assim mostrada a aplicabilidade desta técnica na determinagdo das propriedades térmicas de polimeros.

Palavras-chave: Polimero, condutividade térmica, calor especifico, difusividade térmica, propriedades térmicas, técnica
de fio quente.

Hot Wire Technique in the Determination of Thermal Properties of Polymers

Abstract: The hot wire parallel technique standardized for determining thermal conductivity of ceramic materials was
employed in the determination of thermal properties of polymers. Samples were prepared in shape of rectangular
parallelepipeds. In this work the thermal conductivity and the specific heat were simultaneously determined from the
same experimental thermal transient, and the thermal diffusivity is derived from these properties. Five different polymers
with different structures at room temperature were selected and measurements were carried out at room temperature. A
non-linear least squares fitting method was employed in the calculations, so that all the experimental points obtained are
considered in the thermal properties calculations. The apparatus used in this work is fully automatic. The reproducibility
is very good with respect to thermal conductivity, even with a defective experimental arrangement with respect to the
theoretical model. However, deviations from the theoretical model causes severe influence on the specific heat values and
consequently in the thermal diffusivity. Experimental results were compared with those available in literature, showing
the applicability of this technique in the determination of thermal properties of polymers.
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As propriedades fisicas que determinam a utilizagao de
inimeros materiais sao aquelas propriedades diretamente

Introducgao

A utilizagdo racional e a economia de energia térmica
sdo importantes demandas de nossa época, ndo s6 pela in-
dustria, mas de uma maneira geral. Assim sendo, a transfe-
réncia de calor com a maxima eficiéncia possivel ¢ tdo
importante quanto evitar perdas de calor com a utilizagao
de materiais adequados.

relacionadas com mudangas de temperatura. Essas propri-
edades sdao importantes para todos os materiais, indepen-
dentemente do seu uso. Entretanto, para aplicagdes tais como
isolantes térmicos, ou sob condigdes nas quais boa resis-
téncia a tensdes térmicas ¢ requerida, elas sdo criticas.
As trés propriedades fisicas de um material mais impor-
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tantes do ponto de vista de calculos térmicos sdo a
condutividade térmica, a difusividade térmica e o calor es-
pecifico.

Essas trés propriedades estdo relacionadas entre si pela
equacao:

2= (M)

onde: a = difusividade térmica (m?%s), k = condutividade
térmica (W/mK), p = densidade (kg/m?) e ¢ = calor especi-
fico (J/kg K).

A condutividade térmica assume um papel critico no
desempenho de materiais em muitas aplicagdes. Baixos valo-
res de condutividade térmica sdo exigidos, quando se pre-
tende minimizar as perdas de calor. Por outro lado, a
transferéncia de calor de uma parte para outra ¢ obtida mais
facilmente usando materiais de condutividade térmica mais
alta. Essa caracteristica ¢ também desejavel, se ndo critica,
para evitar falhas devido ao choque térmico. Assim sendo,
dados confiaveis de condutividade térmica sdo essenciais
na sele¢do de um material, para que o mesmo possa ter o
melhor desempenho possivel em uma dada aplicagao.

A condutividade térmica ¢ a propriedade que determina
os niveis de temperatura de trabalho de um material, e ¢ um
importante pardmetro em problemas envolvendo transferéncia
de calor no estado estacionario. Todavia ¢ uma das quanti-
dades fisicas cuja medida ¢ muito dificil e requer alta preci-
sdo na determinagdo dos parametros envolvidos em seu
calculo.

O calor especifico (capacidade térmica por unidade de
massa) ¢ também uma propriedade critica em muitas aplica-
¢oes. O calor especifico, quando se trata de uma amostra
pequena, pode ser medido com relativa facilidade. Entretanto,
para materiais heterogéneos tendo diferentes fases, onde deve
ser medido o calor especifico do corpo como um todo,
incluindo as diversas fases, ¢ ja ndo ¢ mais possivel a pre-
paragdo de uma amostra pequena e que seja representativa, a
medida dessa propriedade torna-se bastante problematica.

A difusividade térmica ¢ uma medida da rapidez com a
qual o calor se propaga através de um material. E uma pro-
priedade importante em todos os problemas envolvendo con-
ducdo de calor no estado ndo estaciondrio. Para materiais
poliméricos ¢ uma propriedade fundamental no processo
de moldagem por injegdo, para a determinagdo do tempo de
ciclo de moldagem.

Analogamente ao que ocorre para os materiais ceramicos,
valores confiaveis dessas propriedades térmicas sdo essen-
ciais para polimeros, tanto em problemas envolvendo o esta-
do estacionario quanto ndo estacionario. Um exemplo tipico
de problema envolvendo estado ndo estacionario, comum
em engenharia de polimeros, € o processo de extrusdo. Uma
vez que durante a extrusio o polimero passa por uma compli-
cada histoéria térmica, o conhecimento de suas propriedades
térmicas torna-se crucial na descri¢do e analise do proces-
solll. Em situagdes de estado estaciondrio o conhecimento
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da condutividade térmica é essencial para a adequada apli-
cacdo dos polimeros como isolantes térmicos.

Fundamentos tedricos

Se um material é isotropico, a condutividade térmica ¢ a
mesma em qualquer diregao.

A temperatura T, no instante t ¢ no ponto (X,y,z), num
solido infinito, devido a uma quantidade de calor q que ¢
instantaneamente gerada no tempo t=0 no ponto (x’,y’,z’), é
dada pela equagiol!:

T 4l G-y rE-2) |

8pc(mat)>? 4at

onde: p = densidade, ¢ = calor especifico, a = k/pc =
difusividade térmica.

Para uma fonte linear instantanea de calor, se uma quanti-
dade de calor q’dz ¢ instantaneamente gerada no instante
t=0, em todos os pontos sobre uma linha infinita paralela ao
eixo z, e passando pelo ponto (x’, y’), a temperatura no pon-
to (X, y) no instante t ¢ obtida substituindo-se g na equagao 2
por q’dz, e integrando com respeito a z:

' ’2 ,2
_q (x-x')" +(y-y)
T= exp 4 —
4rkt 4at

3)

sendo q’ a quantidade de calor gerada por unidade de com-
primento da fonte.

Se uma fonte gera calor a partir do instante t=0, a uma
taxa q’(t) por unidade de tempo e por unidade de compri-
mento de uma linha paralela ao eixo z passando pelo ponto
(x’,y’), a temperatura no ponto (x, y) no instante t ¢ obtida
substituindo-se q” na equagao 3 por q’(t)dt e integrando com
respeito a t:

_ 2
e q | r

q =
T=— du=——|—-Ei| ———
4ntk I 2w w0 4k 4at (4)

onde r? = (x-x")*+ (y-y’)% € q’ € a quantidade de calor gera-
da por unidade de comprimento da fonte.

A funcao —Ei(-x), chamada fungdo exponencial integral ¢
definida por:

—t
—Ei(-x) = j“ eT dt (5)

e pode ser aproximada pela seguinte série de poténcias:

_Ei(_x)=E1(X)=—'Y_1nX_ i &

= nn! ©)
desde que | argx | <, e arg X = arctan(X,/x, ), sendo X =X, +ix,,
ey=0,5772156649... ¢ a constante de Euler.

O método de fio quente ¢ um método direto, absoluto e
ndo estaciondrio. O método foi descrito em1888 por
Schieirmacherl®!. Entretanto, Van Der Held e Van Drunen!*
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em 1949 foram os que pela primeira vez fizeram uso pratico
dessa técnica de medida, na determinacdo da condutividade
térmica de liquidos. Haupin®™ em 1960 utilizou pela primei-
ra vez o método do fio quente na determinagdo da
condutividade térmica de materiais ceramicos e seu trabalho
formou a base de todas as variantes do método. No Brasil
essa técnica de medida foi utilizada pela primeira vez em
1985 por Santos e Cintral®, na determinagdo da condutividade
térmica de materiais ceramicos.

Hoje em dia o método do fio quente ¢ considerado como
uma técnica precisa na determinagdo da condutividade tér-
mica de materiais ceramicos. Além disso, nessa técnica de
medida o conceito de “temperatura média”, entre a face quente
e a face fria de uma amostra, utilizado nos calculos pelos
métodos calorimétricos é eliminado, uma vez que o cal-
culo da condutividade ¢ feito a uma temperatura fixa. Nessa
técnica, o gradiente de temperatura através da amostra ¢
muito baixo, o que ¢ sem divida outra virtude desse método
uma vez que um método ideal de medida de condutividade
térmica seria aquele capaz de medir essa propriedade segun-
do um gradiente de temperatura zero através da amostra.

Entretanto, este método tem duas limitagdes: materiais
condutores elétricos e materiais de alta condutividade tér-
mica. No primeiro caso, a solugdo seria obtida isolando-se
eletricamente o fio quente ¢ as amostras. Ja para o caso de
materiais de alta condutividade térmica, o tempo de registro
do transiente térmico torna-se bastante pequeno, comprome-
tendo assim a confiabilidade dos resultados obtidos, a menos
que as dimensdes das amostras sejam suficientemente gran-
des, o que por outro lado inviabiliza o processo de medida.

Para uma formulagdo matematica do método, o fio quente
¢ assumido ser uma fonte de calor ideal (massa = 0 e, portan-
to, capacidade térmica = 0), infinitamente longa e fina (diame-
tro = 0), a qual ¢ circundada até o infinito pelo material cuja
condutividade térmica pretende-se determinarl”. Ao passar
uma corrente elétrica constante através do fio, uma quantida-
de constante de calor, por unidade de tempo e por unidade de
comprimento, ¢ liberada pelo fio e vai se propagar através do
material. Essa propagagdo de calor num meio infinito gera, no
material, um campo transiente de temperaturas.

Na pratica, a fonte teérica linear ¢ aproximada por uma
resisténcia elétrica fina e o sélido infinito é substituido por
uma amostra finita. Assim sendo, a capacidade térmica do
fio, a resisténcia de contato entre ele e a amostra e o tamanho
finito da amostra sdo fatores que impdem um tempo minimo e
um tempo maximo a serem utilizados no calculo da
condutividade térmica. A diferenga entre as curvas tempera-
tura versus tempo, teorica e real, quando se utiliza um dos
quatro possiveis arranjos experimentais desse método €
mostrada na Figura 1.

A diferenga entre as curvas real e tedrica em seu trecho
inicial ¢ devido a resisténcia de contato entre o fio quente ¢ a
amostra e a inércia térmica do material, enquanto que a di-
ferenga no trecho final é conseqiiéncia do tamanho finito da
amostra. A regido intermedidria, onde as curvas real e teori-
ca exibem o mesmo comportamento, define os limites de tem-
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Figura 1. Curvas temperatura versus tempo.

po que devem ser considerados na medida da condutividade
térmica pela técnica de fio quente. Assim, o tempo maxi-
mo de medida decresce com o aumento da condutividade
térmica do material a ser ensaiado. Esse fato implica em
uma outra limitagdo a aplicagdo deste método para materiais
metalicos, que tendo alta condutividade térmica reduziri-
am drasticamente o tempo maximo de medida.

Alguns cuidados devem ser tomados ao se trabalhar com
o método do fio quente para assegurar resultados precisos e
consistentes:

1. utilizar uma resisténcia elétrica fina, que se aproxime
o maximo possivel da fonte de calor linear tedrica;

2. assegurar o melhor contato possivel entre ambas as
amostras e o fio quente, reduzindo assim os efeitos da resis-
téncia de contato;

3. ndo considerar, para efeito de calculo, o trecho inicial
da curva, eliminando assim os efeitos de contato térmico
entre a resisténcia elétrica e o material da amostra;

4. limitar o tempo de ensaio para assegurar que o tama-
nho finito da amostra nio afete as temperaturas medidas.

Hoje s@o conhecidas quatro variagdes do método de fio
quente: técnica padrdo, técnica em paralelo, técnica de re-
sisténcia e técnica de dois termopares. O modelo tedrico é o
mesmo, sendo que a diferenga basica entre essas variagdes
estd no procedimento de medida da temperatura. Conse-
qlientemente, a equagdo final obtida para o calculo da
condutividade térmica é diferente para cada uma dessas
variagdes. Em todas elas, entretanto, sdo sempre necessarios
dois corpos-de-prova. Neste trabalho foi utilizada a técnica
de fio quente paralelo.

Nesta técnica sdo necessarias duas amostras em forma
de paralelepipedos retangulares ou de semicilindros. Em um
dos corpos de prova sdo feitas duas ranhuras paralelas: por
uma delas passa o fio quente ¢ pela outra um termopar. A
profundidade desses sulcos deve corresponder aproximada-
mente ao didmetro dos fios a serem neles inseridos, e a dis-

Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, vol. 14, n° 5, p. 354-359, 2004



Santos, W. N. et al. - Método de fio quente na determinagdo das propriedades térmicas de polimeros

Amostra
Termopar
. A
AN
r
Fio quente

Figura 2. Esquema do arranjo dos corpos-de-prova na técnica de fio quente
paralelo.

tancia recomendada entre eles ¢ de 15 a 17mm. Sobre esse
corpo de prova ¢ entdo colocado o segundo corpo. As super-
ficies em contato devem ser bem polidas para proporcionar
o melhor contato térmico possivel. A juncdo de referéncia do
termopar ¢ mantida a uma temperatura constante (referén-
cia). A Figura 2 mostra um diagrama esquematico do arran-
jo experimental dos corpos de prova.

No processo de medida da condutividade térmica, faz-se
passar uma corrente elétrica constante através do fio, e regis-
tra-se 0 aumento de temperatura no material a uma distancia
r desse fio, a partir da temperatura inicial de equilibrio. No
caso de medida em temperaturas superiores a ambiente, 0s
corpos de prova e o dispositivo de medida sdo colocados no
interior de um forno. A condutividade térmica ¢ calculada
de acordo com a equacdo 4, que combinada com a equagao 1
pode ser escrita na forma:

pcr?
Akt )

k=—9Ei|-
4nT

onde: q’ =densidade linear de poténcia (W/m), T = excesso
de temperatura em relagdo a temperatura inicial de referéncia
(K), r=distancia radial a partir do fio quente (m), t = tempo,
contado a partir do inicio da liberagdo de calor (s), isto &,
instante em que o circuito de aquecimento ¢ ligado e -Ei =
fungao exponencial integral, definida pela equagao 5.

Essa variante da técnica de fio quente foi normalizada
para materiais ceramicos em 1978 pela norma DIN-51046-
Parte 2. De acordo com essa norma a condutividade térmica
¢ determinada para varios pares selecionados de tempos te
2t usando-se a equagdo 7 e em seguida ¢ feita uma média
aritmética entre os valores obtidos. Neste trabalho ¢ utiliza-
do o procedimento de calculo introduzido em 1986 por
Santos e Cintral®l, no qual é feito um duplo ajuste por re-
gressdo nao linear, obtendo-se simultaneamente a partir do
mesmo transiente térmico experimental a condutividade
térmica, o calor especifico e a difusividade térmica do ma-
terial. Nesse procedimento de célculo, utilizando-se a equa-
¢do 7, a condutividade térmica e o calor especificos sdo
ajustados de modo a se obter a melhor aproximagao possivel
entre o transiente de temperatura registrado experimental-
mente e aquele previsto pelo modelo tedrico. Nesse caso as
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Figura 3. Diagrama esquematico do arranjo experimental utilizado.

duas propriedades térmicas, condutividade térmica e calor
especifico sdo determinadas simultaneamente a partir do
mesmo transiente térmico. Conhecendo-se entdo a densida-
de do material, a difusividade térmica pode ser entdo calcu-
lada pela equagdo 1. O sistema de aquisigdo e processamento
de dados utilizado neste trabalho ¢ totalmente automatizado:
o transiente de temperatura que ¢ detectado pelo termopar é
processado em um microcomputador, via um conversor
analogico-digital, usando um programa computacional espe-
cialmente desenvolvido para esse objetivo. A Figura 3 mos-
tra o arranjo experimental utilizado no Laboratorio de
Propriedades Térmicas do DEMa/UFSCar.

Preparagao das amostras

As amostras em forma de paralelepipedos retangulares, com
dimensoes de (230x80x30)mm, foram obtidas a partir de placas
de polimeros comerciais. Os sulcos paralelos foram feitos apli-
cando-se uma corrente elétrica adequada no proprio fio quente
e no termopar e pressionando-os contra a superficie da mostra.
A fusdo local e posterior resfriamento do polimero providencia-
ram um contato perfeito entre o fio e a amostra. Em todas as
amostras a distancia r entre o fio quente e o termopar foi mantida
entre 15 ¢ 16 mm. Para assegurar o melhor contato possivel
entre as amostras, essas foram pressionadas uma contra a outra,
utilizando-se anéis de ago inoxidavel. Com o objetivo de
minimizar o ruido eletronico e eliminar flutuagdes do amplifica-
dor causadas por tensdes muito baixas, a jungdo de referéncia foi
mantida a 0 °C. Esse procedimento é recomendado, uma vez
que deve ser baixa a densidade linear de poténcia aplicada ao
fio quente para evitar regides de fusdo e degradac@o no interior da
amostra, tendo-se em mente o baixo ponto de fusdo ou amoleci-
mento dos polimeros, quando comparado com materiais
ceramicos. Foram preparadas 5 amostras de diferentes polimeros:
nylon 66, polipropileno (PP), poli(metacrilato de metila)
(PMMA), poli(cloreto de vinila) (PVC) e poliuretano (PU).

Resultados e Discussao

As medidas experimentais foram feitas a temperatura am-
biente. A condutividade térmica e o calor especifico foram
determinados a partir do transiente de temperatura correspon-
dente a cada amostra, utilizando-se para isso um método de
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Tabela 1. Resultados obtidos pela técnica do fio quente paralelo e da literatura.

Fio Quente Paralelo Literatura
Polimero K ¢ a Kk c a
(W/mK) (J/kgK) (x107 m?/s) (W/mK) (J/kgK) (x107 m’/s)
0,2400® 1700,00® 1,01®
Nylon 66 0,3022 1783,66 1,4730 0,3000® 1674,401 1,300
0,240019
0,2400(8) 2100,00 0,6500®
PP 0,2321 1812,98 1,4550 1925,56® 0,9000"
1925,5610
0,2000™ 1450,00 1,09®
PMMA 0,1955 1422,41 1,1550 0,2000® 1465,10®
0,210019 1465,1019
0,1600® 1004,64® 1,16®
0,1300:19 837,001 1,1040
::g‘;i) 0,1858 997,70 1,3590 a a
0,29001 1172,0819
0,2100" 1100,0™
PU espuma 0,0305 1447,79 6,5740 0,032(8) — —

analise por regressdo ndo linear!®. A difusividade térmica foi
entdo calculada a partir dos valores dessas duas propriedades e
da densidade da amostra, utilizando-se para isso a equagao 1.
Os resultados experimentais obtidos sdo comparados com aque-
les encontrados na literatura e mostrados na Tabela 1.

Os resultados mostrados na Tabela 1 permitem afirmar
que o método de fio quente paralelo ¢ uma técnica adequa-
da na determinagao das propriedades térmicas de polimeros,
embora alguns desvios possam ser encontrados quando al-
guns resultados sdo comparados com os correspondentes va-
lores encontrados na literatura. Talvez as discrepancias
possam ser associadas ao grau de cristalinidade ou a histéria
térmica da amostra, uma vez que esses fatores podem afetar
as propriedade térmicas de polimeros.

O procedimento de analise por regressao adotado neste
trabalho ¢ uma ferramenta matematica muito util, permitin-
do a determinacdo simultanea da condutividade térmica, ca-
lor especifico e difusividade térmica. Essa é a grande
vantagem desta técnica. A qualidade do ajuste pode ser de-
monstrada pelo coeficiente de correlagdo. Todos os coefici-
entes obtidos foram maiores que 0,998. Para o ajuste perfeito
esse coeficiente seria igual a 1.

Influéncia do fluxo de calor

Os valores das propriedades térmicas nao devem depen-
der da densidade linear de poténcia aplicada ao fio quente.
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Se esse fenomeno ocorrer, ele s6 pode ser atribuido a pertur-
bagoes no método. Para o PMMA, escolhido aleatoriamente,
trés diferentes valores de densidade linear de poténcia foram
aplicadas na determinagdo dessas propriedades: 25, 40 ¢ 60
W/m. Os desvios maximos entre as condutividades térmi-
cas, calores especificos e difusividades térmicas calculados
com essas trés densidades lineares de poténcia foram respec-
tivamente 1,46%, 1,17% e 2,61%, mostrando assim, como
era esperado, que o fluxo de calor ndo influi nos valores dos
resultados experimentais obtidos. Todavia deve-se ter sem-
pre em mente que, quanto mais baixa for a densidade linear
de poténcia aplicada, maior sera o nivel de ruido detectado
no transiente de temperatura.

Reprodutibilidade

A reprodutibilidade das medidas é muito boa desde que
os aspectos referentes ao modelo tedrico sejam observados
cuidadosamente. A Tabela 2 mostra os desvios percentuais
em relagdo ao valor médio. Com relagdo a condutividade tér-
mica, a reprodutibilidade ainda é muito boa mesmo com um
arranjo experimental defeituoso em relagao ao modelo teori-
co. Todavia, desvios do modelo teérico influenciam drastica-
mente os valores de calor especifico e consequentemente da
difusividade térmica. Com um arranjo propositadamente
defeituoso, no que se refere ao embutimento do termopar,
obteve-se um desvio de apenas 0,5% na condutividade tér-
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Tabela 2. Desvios percentuais em relagdo ao valor médio.

Valores Medidos Valor Médio )

Polimero Kk c ¢ 5, 8,
(WmK) (J/kgK) (W/mK) (J/kgK) (%) (%)
0,3015 1770,32 0,23 0,75
Nylon 66 0,3028 1793,55 0,3022 1783.66 0,20 0,55
0,3023 1787,11 0,03 0,19
0,2330 1791,01 0,39 1,23
PP 0,2317 1830,76 0,2321 1812,98 0,17 0,98
0,2316 1817,17 0,22 0,23
0,1960 143391 0,26 0,81
PMMA 0,1957 1410,78 0,1955 1422,41 0,10 0,82
0,1948 1422,54 0,36 0,01
0,1865 1000,99 0,38 0,33
PVC rigido 0,1857 992,82 0,1858 997,70 0,05 0,49
0,1852 999,28 0,32 0,16
0,0304 1460,79 0,33 0,90
PU espuma 0,0306 1443,87 0,0305 1447,79 0,33 0,27
0,0305 1438,71 0,00 0,63

& = Desvio percentual em relagdo ao valor médio

mica e de 32% no calor especifico, em relacao ao arranjo
experimental correto. Esse resultado mostra a importancia da
observancia das hipdteses previstas pelo modelo tedrico.

Conclusoes

A técnica de fio quente, muito utilizada na determinagao
das propriedades térmicas de materiais ceramicos, mostrou-
se extremamente adequada também para materiais poli-
méricos, desde que seja possivel a preparagdo de amostras
com as dimensdes previstas pelo modelo tedrico. A grande
vantagem dessa técnica ¢ a utilizagdo do procedimento de
analise por regressao nao linear adotado neste trabalho. Essa
¢ uma ferramenta matematica muito util, permitindo a deter-
minagdo simultanea da condutividade térmica, calor especi-
fico e difusividade térmica do material.
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