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Preambulo

O presente documento foi elaborado pelo comité Técnico ISO/TC 61 “Plastics” em colaboragdo com o
Comité Técnico CEN/TC 249 “Plastics”, cujo secretariado ¢ assegurado pelo IBN.

Esta Norma Europeia deve receber o estatuto de Norma Nacional, ou por publicacdo de um texto idéntico
em lingua portuguesa ou por adopgdo, o mais tardar até Dezembro 2005, e todas as normas nacionais
divergentes devem ser anuladas até essa data.

O presente documento substitui a EN ISO 1133:1999.

De acordo com o Regulamento Interno do CEN/CENELEC sdo obrigados a implementar esta Norma
Europeia os Organismos Nacionais de Normalizagdo dos seguintes paises: Alemanha, Austria, Bélgica,
Chipre, Dinamarca, Eslovaquia, Eslovénia, Espanha, Estonia, Finlandia, Franca, Grécia, Hungria, Irlanda,
Islandia, Italia, Letonia, Lituania, Luxemburgo, Malta, Noruega, Paises Baixos, Polonia, Portugal, Reino
Unido, Republica Checa, Suécia e Suiga.

Nota de endosso
O texto da ISO 1133:2005 foi aprovado pelo CEN como EN ISO 1133:2005 sem modificagdes.
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1 Objectivo e campo de aplicagéo

A presente Norma especifica dois procedimentos para a determinagdo do indice de fluidez em massa
(MFR) e do indice de fluidez em volume (MVR) dos materiais termoplasticos sob condicdes especificas
de temperatura e carga. O procedimento A constitui um método de medi¢do da massa. O procedimento B
constitui um método de medigdo do volume deslocado. Normalmente, as condigdes de ensaio para
medi¢do do indice de fluidez estdo especificadas na norma do material com referéncia a esta Norma. As
condic¢des de ensaio habitualmente usadas para materiais termoplasticos estdo indicadas nos Anexos A e
B.

O indice de fluidez em volume (MVR) sera considerado bastante util quando comparamos materiais
termoplasticos com diferentes teores de carga ou quando comparamos materiais termoplasticos com carga
e sem carga. O indice de fluidez em massa (MFR) pode ser determinado a partir de medi¢des do indice de
fluidez em volume (MVR) desde que a densidade do fundido & temperatura e pressdo de ensaio seja
conhecida.

Estes métodos sdo, em principio, também aplicaveis aos materiais termoplasticos cujo comportamento
reologico durante a medicdo é afectado de maneira limitada por fendmenos tais como hidrdlise,
condensacao ou reticulacdo mas s6 se a repetibilidade e a reproducibilidade estiverem dentro dos limites
aceitaveis para estes métodos. Estes métodos ndo sdo adequados para materiais cujo comportamento
reologico varia de forma significativa durante os ensaios. Nestes casos, recomenda-se proceder a
caracterizacdo, utilizando o indice de viscosidade em solugdo diluida determinado de acordo com a Parte
relevante da ISO 1628.

NOTA: 4s velocidades de corte nestes ensaios sdo muito menores do que as usadas em condigées normais de fabrico, e
portanto, os resultados obtidos através destes métodos para os diferentes termoplasticos podem nem sempre estar em correlagdo
com o seu comportamento durante o processamento. Os dois métodos sdo usados principalmente no controlo de qualidade.

2 Referéncias normativas

As normas de referéncia que se seguem sao indispensaveis para a aplicagdo deste documento. No caso das
referéncias datadas, s6 a edigdo citada se aplica. No caso das referéncias ndo datadas, aplica-se a ultima
edi¢do da norma de referéncia (incluindo eventuais emendas).

ISO 1622-2, Plastics — Polystyrene (PS) moulding and extrusion materials — Part 2:
Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 1628, (all parts) Plastics — Determination of the viscosity of polymers in dilute solution using
capillary viscometers

ISO 1872-2, Plastics — Polyethylene (PE) moulding and extrusion materials — Part 2:
Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 1873-2, Plastics — Polypropylene (PP) moulding and extrusion materials — Part 2:
Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 2580-2, Plastics — Acrylonitrile/butadiene/styrene (ABS) moulding and extrusion
materials — Part 2: Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 2897-2, Plastics — Impact-resistant polystyrene (PS -I) moulding and extrusion materials
— Part 2: Preparation of test specimens and determination of properties
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ISO 4287, Geometrical Product Specifications (GPS) — Surface texture: Profile method —
Terms, definitions, and surface texture parameters

ISO 4613-2, Plastics — Ethylene/vinyl acetate (E/VAC) moulding and extrusion materials —
Part 2: Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 4894-2, Plastics — Styrene/acrylonitrile (SAN) moulding and extrusion materials — Part
2: Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 6402-2, Plastics — Acrylonitrile-styrene-acrylate ~ (ASA) acrylonitrile-(ethylene-
propylene-diene)-styrene (AEPDS) and acrylonitrile-(chlorinated polyethylene)-
styrene (ACS) moulding and extrusion materials - Part 2: Preparation of test
specimens and determination of properties

ISO 6507-1, Metallic materials — Vickers hardness test — Part 1: Test method

ISO 7391-2, Plastics — Polycarbonate (PC) moulding and extrusion materials — Part 2:
Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 8257-2, Plastics — Poly(methyl methacrylate) (PMMA) moulding and extrusion
materials — Part 2: Preparation of test specimens and determination of
properties

ISO 8986-2, Plastics — Polybutene (PB) moulding and extrusion materials — Part 2:
Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 9988-2, Plastics — Polyoxymethylene (POM) moulding and extrusion materials — Part 2:
Preparation of test specimens and determination of properties

ISO 10366-2, Plastics — Methyl methacrylate - acrylonitrile - butadiene - styrene (MABS)
moulding and extrusion materials — Part 2: Preparation of test specimens and
determination of properties

ISO 15494, Plastic piping systems for industrial applications - Polybutene (PB),
polyethylene (PE) and polypropylene (PP) — Specifications for components and
the system — Metric series

ISO 15876-3, Plastic piping systems for hot and cold water installations - Polybutene (PB) —

Part 3: Fittings

3 Termos e definigdes

Para os objectivos da presente Norma aplicam-se os termos e definigdes que se seguem.

3.1 indice de fluidez em massa MFR

Velocidade de extrusdao duma resina fundida numa fieira de comprimento e didmetro especificados sob
determinadas condi¢des de temperatura, de carga e de posi¢do do émbolo no cilindro de um plastometro
de extrusdo, expressa em termos de massa extrudida por intervalo de tempo especificado.

NOTA: A unidade SI correcta é o decigrama por minuto (dg/min). O grama por 10 minutos (g/10 min) tem sido a unidade
utilizada no passado e permanece aceitavel.

3.2 indice de fluidez em volume MVR

Velocidade de extrusdao duma resina fundida numa fieira de comprimento e didmetro especificados sob
determinadas condi¢des de temperatura, de carga e de posi¢do do émbolo no cilindro de um plastometro
de extrusdo, expressa em termos de volume extrudido por intervalo de tempo especificado.
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NOTA: A4 unidade SI correcta é o decimetro cubico por minuto (dm’/min). A unidade mais correntemente utilizada é o
centimetro ciibico por 10 minutos (cm /10 min) e permanece aceitavel.

3.3 carga
Combinagdo da massa do émbolo e dos pesos adicionais, como especificado nas condi¢des de ensaio.

NOTA: E expressa em quilogramas (kg).

4 Principio

O indice de fluidez em massa (MFR) ou em volume (MVR) ¢ determinado pela extrusdo dum material
fundido num cilindro dum plastémetro em condig¢des predefinidas de temperatura e carga. Para o indice
de fluidez em massa, os segmentos de material extrudido sdo pesados a intervalos de tempo definidos
para calcular e registar a velocidade de extrusdo em g/10 min. Para o indice de fluidez em volume, a
distancia percorrida pelo émbolo durante um intervalo de tempo especificado ou o tempo requerido pelo
émbolo para percorrer uma certa distancia sdo medidos para obter resultados expressos em ¢cm’/10 min. O
indice de fluidez em volume pode ser convertido no indice de fluidez em massa, ou vice-versa, se a massa
volimica do material for conhecida nas condic¢des de ensaio.

5 Aparelhos e utensilios

5.1 Plastémetro de extrusao

Os equipamentos sdo basicamente um plastometro de extrusdo funcionando a uma temperatura fixa. O
esquema geral esta ilustrado na Figura 1. O material termoplastico, que esta contido num cilindro vertical,
¢ extrudido através de uma fieira pela forca dum émbolo carregado com uma determinada massa. O
equipamento consiste nas seguintes partes essenciais:

5.1.1 Cilindro, fixado na posi¢@o vertical (veja-se 5.1.5). O cilindro deve ser fabricado num material
resistente ao desgaste e corrosao até a temperatura maxima de aquecimento do sistema. O acabamento, as
propriedades e as dimensdes da superficie ndo devem ser afectadas pelo material a ensaiar. Para
determinados materiais, podem ser requeridas medi¢des a temperaturas até 450 °C. O comprimento do
cilindro deve situar-se entre 115 mm e 180 mm e o didmetro interior 9,550 mm + 0,025 mm. A base do
cilindro deve ser isolada termicamente de tal forma que a area metalica exposta seja inferior a 4 cm’, e
recomenda-se que seja usado um material isolante tal como fibra cerdmica de Al,O; ou outro material
adequado de forma a evitar colagem do extrudido.

A cavidade deve ser endurecida a uma dureza Vickers igual ou superior a 500 (HV 5 a HV 100) (veja-se
ISO 6507-1) e ser maquinada por uma técnica que permita apresentar uma superficie com uma rugosidade
inferior a R, (desvio da média aritmética) = 0,25 um (veja-se ISO 4287). Se necessario, deve estar
disponivel um €mbolo guia para reduzir o mais possivel a fric¢do causada pelo desalinhamento do
émbolo.

NOTA: O desgaste excessivo do cilindro, da cabeg¢a do émbolo e do émbolo sdo indicadores do desalinhamento do émbolo. E

requerido um controlo regular para verificagdo do desgaste e da variacdo de aspecto da superficie do cilindro, da cabeca do
émbolo e do émbolo de forma a garantir que estdo conforme as especificagoes.

5.1.2 Embolo, com um comprimento util, pelo menos tio longo como o do cilindro. O émbolo deve ser
fabricado dum material resistente ao desgaste e a corrosao até 4 temperatura maxima de aquecimento do
sistema e as suas propriedades e dimensdes ndo devem ser afectadas pelo material a ensaiar. O émbolo
deve ter uma cabeca com o comprimento de 6,35 mm + 0,10 mm. O didmetro da cabega deve ser inferior
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ao diametro interior do cilindro a menos de 0,075 mm # 0,010 mm. As partes pontiagudas da extremidade
superior devem ser removidas. Sobre a cabeca, o didmetro do €émbolo deve ser reduzido para < 9 mm.
Para suportar a carga amovivel pode ser adicionada uma engrenagem intermediaria no topo do émbolo,
mas este deve estar termicamente isolado da carga. Ao longo da haste cilindrica do émbolo, devem ser
inscritas duas marcas anelares de referéncia, finas, distanciadas de 30 mm e posicionadas de tal forma que
a superior fique alinhada com o topo do cilindro quando a distancia entre a extremidade inferior da cabeca
do émbolo e a superior da fieira for de 20 mm. Estas marcas anelares no émbolo sdo utilizadas como
pontos de referéncia durante as medigdes (veja-se 8.4 € 9.5).

Para assegurar o funcionamento satisfatorio do equipamento, o cilindro e a cabe¢a do émbolo devem ser
fabricados com materiais de dureza diferente. Para facil manutencdo e substituicdo, ¢ conveniente que o
cilindro seja de um material mais duro.

O émbolo pode ser oco ou compacto. Nos ensaios com cargas menores, 0 €mbolo deve ser oco, caso
contrario, pode ndo ser possivel obter a carga inferior prescrita. Quando o ensaio ¢ realizado com cargas
mais elevadas, pode ser usado um émbolo compacto ou oco com guias adequadas.
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Legenda:
1  isolamento 7 cabega do émbolo
2 carga amovivel 8 fieira
3 émbolo 9 placa de retencdo da fieira
4 marca de referéncia superior 10 placa de isolamento
5 marca de referéncia inferior 11 isolamento
6 cilindro 12 termometro

Figura 1 — Equipamento tipico para determinac¢do do indice de fluidez ilustrando uma configuragao
possivel

5.1.3 Sistema de controlo da temperatura, para todas as temperaturas do cilindro que podem ser
determinadas, a temperatura de controlo deve ser tal que, entre 10 mm e 75 mm acima do topo da fieira, a
diferenca de temperaturas medidas ndo exceda as indicadas no Quadro 1 durante o ensaio.

NOTA: A temperatura pode ser medida com termopares, com sensores de resisténcia em platina ou com termometros de
mercurio de vidro embutidos na parede. Se o equipamento ndo for montado desta forma, a temperatura pode ndo ser

exactamente a mesma do material fundido, mas o sistema de controlo da temperatura pode ser calibrado (veja-se 7.1) para ler a
temperatura do fundido.

O sistema de controlo da temperatura deve permitir que a temperatura de ensaio seja determinada a
intervalos de 0,2 °C ou inferiores.
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Quadro 1 — Desvio maximo permitido na varia¢do da temperatura com a distdncia e com o tempo durante

0 ensaio

Temperatura de ensaio, T

Desvio maximo da temperatura de ensaio *

com a distancia, entre 10 mm e
75 mm acima do topo da fieira

com o tempo, a 10 mm acima do
topo da fieira °

°C
°C °C
125 <T7<250 +2,0 +0,5°¢
250<T<300 +2.5 +0,5
300<T +3,0 +1,0

* A variagdo observa-se durante o tempo normal de um ensaio, tipicamente menos de 25 min, e pode ser verificada durante a
calibragdo do equipamento.

b Quando ¢é usada uma fieira de 4 mm de comprimento (veja-se 5.1.4), as leituras devem ser feitas 14 mm acima do topo da
fieira.

¢ Para melhorar a reproducibilidade do ensaio, o valor preconizado é de 0,2 °C. Estd previsto que este valor de 0,2 °C se torne
um requisito na proxima revisdo desta Norma.

5.1.4 Fieira, fabricada de carboneto de tungsténio ou ago temperado, com um comprimento de 8,000 mm
+ 0,025 mm. O interior da cavidade deve ser cilindrico, liso € uniforme em todo o seu didmetro de tal
forma que, em todas as posi¢des, se mantenha com um didmetro nominal de 2,095 mm, a mais ou menos
0,005 mm. O didmetro da cavidade deve ser verificado regularmente com um calibre “passa-ndo passa”.
A fieira deve ser rejeitada se ndo respeitar as tolerancias. A fieira deve ter as extremidades planas,
perpendiculares ao eixo da cavidade e isentas de marcas visiveis de maquinacao.

No caso de ensaio de materiais com um indice de fluidez em massa > 75 g/10 min ou um indice de
fluidez em volume > 75 ¢cm’/10 min, deveré preferivelmente utilizar-se uma fieira com uma altura e um
diametro reduzidos a metade: 4000 mm + 0,025 mm de comprimento ¢ 1,050 mm + 0,005 mm de
diametro nominal da cavidade. Nenhuma peca adicional deve ser usada com esta fieira para aumentar o
comprimento aparente a 8,00 mm.

Para ensaiar materiais potencialmente corrosivos, podem ser usadas fieiras de ligas de cobalto — cromio —
tungsténio, de cromio, de safira sintética ou de outros materiais adequados.

A parede da cavidade deve ser endurecida a uma dureza Vickers igual ou superior a 500 (HV 5 a HV 100)
(veja-se ISO 6507-1) e deve ser maquinada por uma técnica que produza uma rugosidade superficial
inferior a R, (desvio da média aritmética) = 0,25 um (veja-se ISO 4287). A fieira ndo deve prolongar-se
para além da base do cilindro (veja-se Figura 1) e deve ser montada de forma a que a sua cavidade fique
coaxial com a cavidade do cilindro.

As superficies planas da fieira devem ser verificadas para assegurar que a zona a volta da cavidade ndo
esta lascada. Qualquer lasca pode causar erros ¢ as fieiras com lascas devem ser rejeitadas.

5.1.5 Meios de fixacdo vertical do cilindro, sdo adequadas para este fim, um nivel de bolha,
bidireccional, fixado ao eixo do cilindro e suportes ajustaveis ao equipamento.

NOTA: Este dispositivo evita que uma fricgdo excessiva ou curvatura sob cargas pesadas ocorra no émbolo. Um émbolo de
comparagdo com nivel de bolha na extremidade superior é um meio adequado de verificar a conformidade com este requisito.
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5.1.6 Carga amovivel, é colocado no topo do émbolo, um conjunto de massas que pode ser ajustavel para
que a massa combinada da carga e do émbolo dé a carga nominal seleccionada com uma exactidao de
+0,5 %.

Alternativamente, pode ser usado um dispositivo mecanico combinado com, por exemplo, uma célula de
carga, com o mesmo nivel de exactiddo das cargas amoviveis.

5.2 Equipamento acessério
5.2.1 Generalidades

5.2.1.1 Haste de carregamento, feita de um material ndo abrasivo, para introduzir as amostras no
cilindro.

5.2.1.2 Equipamento de limpeza (veja-se 7.2).

5.2.1.3 Calibre passa/ndo passa, tendo numa extremidade uma cavilha com um didmetro igual ao da
cavidade da fieira menos a tolerancia admitida (calibre passa) e na outra extremidade uma cavilha de
diametro igual ao da cavidade da fieira mais a tolerancia admitida (calibre ndo passa). O calibre deve ter
um comprimento suficiente para verificar o comprimento total da fieira usando o calibre passa.

5.2.1.4 Dispositivo de calibragéo da temperatura, (termoémetro de merctrio-em-vidro, termopar, sensor
de resisténcia em platina, ou outro dispositivo de medicdo da temperatura). O sensor de temperatura deve
ter uma resolucdo de 0,1 °C ou inferior. Calibrar o dispositivo de controlo da temperatura utilizando, por
exemplo, um termopar tipo sonda de pequeno calibre ou um sensor de resisténcia em platina com um
comprimento de captacdo curto. O termopar deve ser introduzido numa caixa metalica com um didmetro
de cerca de 1,6 mm com o seu ponto de juncdo a quente ligado a extremidade da caixa.

5.2.1.5 Tampéo, com uma extremidade de forma a permitir bloquear a saida da fieira e impedir a fuga de
material fundido permitindo retirar rapidamente antes do inicio do ensaio, por exemplo, um tampao
ligado a uma mola comprimida.

5.2.1.6 Suporte de émbolo/massas, de comprimento suficiente para manter o émbolo de forma a que a
marca de referéncia inferior fique 25 mm acima do topo do cilindro.

5.2.2 Equipamento para o procedimento A (veja-se Seccéo 8)

5.2.2.1 Ferramenta de corte, para cortar a amostra extrudida. E conveniente ter uma espatula com bordo
afiado.

5.2.2.2 Crondmetro, com uma exactiddo de + 0,1 s para os indices de fluidez em massa < 100 g/10 min e
mais ou menos 0,01 s para indices de fluidez em massa > 100 g/10 min. Comparar com um cronémetro
calibrado durante um periodo de 15 min a 20 min e assegurar que a tolerancia de + 0,07 % do tempo total
medido ¢ respeitada.

NOTA: O procedimento A ndo é recomendado para medicées do indice de fluidez em massa > 100 g/10 min salvo se a fieira a
utilizar tiver metade do comprimento e do didmetro.
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5.2.2.3 Balanga, com uma exactiddo a + 0,5 mg.
5.2.3 Equipamento para o procedimento B (veja-se Sec¢do 9)

5.2.3.1 Equipamento de medi¢ao, para medigdo automatica da distancia e do tempo de movimento do
émbolo numa ou em vérias determinacdes sob carga Uinica (veja-se Quadro 2);

Quadro 2 — Requisitos de exactidao para medigdo da distancia e do tempo do movimento do émbolo

MFR (g/10 min) ou MVR Distancia (mm) Tempo (s)
(cm*/10 min) *
0,1a1,0 + 0,02 +0,1
>1,0a 100 +0,1 +0,1
> 100 +0,1 +0,01

* Para medigdes multiplas sob carga unica, qualquer que seja o MFR ou o MVR do material, os
requisitos sdo os mesmos dos que para MFR ou MVR > 100

6 Amostra

6.1 Forma da amostra

A amostra pode ter qualquer forma desde que possa ser introduzida na cavidade do cilindro, por exemplo,
granulos, tiras de filme, p6, ou secgdes de partes injectadas ou extrudidas. A amostra pode encher a
cavidade do cilindro até uma altura de 75 mm antes de iniciar o ensaio.

NOTA 1: De forma a garantir um extrudido isento de bolhas para o ensaio com pds, pode ser necessdrio comegar por
comprimir o material em pré formas ou granulos.

NOTA 2: 4 forma da amostra pode ser um factor importante na determinagdo de reproducibilidade. A forma da amostra deverd
ser controlada para melhorar a comparagdo de resultados inter laboratoriais e reduzir a variagdo entre ciclos.

6.2 Condicionamento

A amostra deve ser condicionada e, se necessario estabilizada antes do ensaio, de acordo com as
especificagcdes da norma relativa ao material.

7 Calibracéo da temperatura, limpeza e manutencédo do equipamento
7.1 Calibracdo do sistema de controlo da temperatura

7.1.1 Procedimento de calibracéo
E necessario verificar regularmente a exactiddo do sistema de controlo da temperatura (5.1.3).

Ajustar o sistema de controlo da temperatura a temperatura requerida (que ¢ indicada pelo dispositivo de
controlo da temperatura). Carregar o cilindro com uma dada quantidade de material a ensaiar, ou de um
material dele representativo (veja-se 7.1.2), aplicando a mesma técnica usada para a realiza¢ao do ensaio
(veja-se 8.3). Cinco minutos depois de ter introduzido o material, introduzir o dispositivo de leitura da
temperatura calibrado (veja-se 5.2.1.4) na camara da amostra e imergi-lo no material até que o sensor
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fique a 10 mm do topo da fieira. Apos um intervalo suplementar de pelo menos 4 min e inferior a 10 min,
corrigir a temperatura indicada no indicador de temperatura pela adi¢ao algébrica da diferenca entre as
temperaturas lidas nos dois sensores. E também necessario verificar o perfil das temperaturas ao longo do
cilindro. Para o fazer, medir a temperatura do material a 30 mm, 50 mm e 75 mm, do topo da fieira.
Verificar a variagdo de temperatura no tempo e no espago de acordo com o Quadro 1. Se se utilizar um
termometro de calibragdo, como o dispositivo indicador de temperatura, pré-aquecer o termoémetro a
temperatura de medigao.

NOTA: Recomenda-se que, na verificagdo do perfil de temperatura ao longo do cilindro, as medi¢ées comecem no ponto mais
elevado acima da fieira.

Uma técnica de calibracdo alternativa ¢ utilizar um termopar protegido ou sensor de temperatura com
resisténcia em platina, de 9,4 mm + 0,1 mm de diametro de ponta e inseri-lo na cavidade na auséncia do
material. Uma outra técnica consiste em utilizar um émbolo equipado com termopares de comprimento de
10 mm, 30 mm, 50 mm e 75 mm acima do topo da fieira e introduzi-lo completamente na cavidade bem
ajustado. Esta configuragdo permite a calibragdo e a verificacdo do perfil de temperatura a0 mesmo
tempo.

7.1.2 Material de calibracéo

E essencial que o material utilizado durante a calibracio seja suficientemente fluido para permitir, por
exemplo, que um termémetro de mercurio seja introduzido sem esfor¢o excessivo nem risco de ser
danificado. E conveniente utilizar um material estavel com um MFR superior a 45 g/10 min (carga de
2,16 kg) a temperatura de calibracao.

Se esse material for utilizado para calibracdo em vez de um material mais viscoso que ira ser ensaiado, o
material deve ter uma difusibilidade térmica semelhante a do material a ensaiar, de maneira a que o seu
comportamento no aquecimento seja semelhante. Para uma medida exacta da temperatura, ¢ necessario
que a quantidade introduzida para calibracdo seja tal que, quando o sensor de calibra¢do de temperatura
for introduzido, o comprimento adequado da haste do sensor fique imerso. Isto pode ser verificado pela
observagdo da camada de material que cobre a extremidade do sensor de calibragdo de temperatura,
removendo, se necessario, o sensor do cilindro.

7.2 Limpeza do equipamento

ADVERTENCIA — As condigdes de servigo podem desencadear a decomposigdo parcial do material em
ensaio ou do material de limpeza do equipamento, ou causar a libertacdo de substincias volateis
perigosas, bem como riscos de explosdo. O utilizador desta Norma ¢, no entanto, responsavel por estar
informado(a) dos riscos de acidente possiveis e por providenciar os meios de protec¢do adequados.

O aparelho deve ser completamente limpo apds cada determinagdo. O cilindro pode ser limpo com
bocados de pano. O émbolo deve ser limpo enquanto quente com um pano de algoddo. A fieira pode ser
limpa por meio de uma haste de cobre, broca de alta velocidade com 2,08 mm de didmetro, ou uma haste
de madeira bem ajustada. A limpeza da fieira pode também ser feita por pir6lise em atmosfera de azoto a
cerca de 550 °C. Nao devem ser utilizados produtos abrasivos ou susceptiveis de danificar a superficie ou
as dimensdes do émbolo, do cilindro ou da fieira. O procedimento de limpeza utilizado ndo deve afectar
as dimensdes ou as superficies do cilindro e da fieira. A cavidade da fieira deve ser verificada com um
calibre passa/ndo passa apos a limpeza. No ensaio com poliolefinas, ndo utilizar materiais que contenham
cobre, por exemplo, escovas em latdo para limpar o cilindro, o émbolo ou a fieira porque isso pode
acelerar a degradacdo do polimero.

Se forem utilizados solventes para limpar o cilindro, assegurar-se que a influéncia que os mesmos possam
ter na determinacdo que se segue € negligenciavel.
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8 Procedimento A: método de medi¢cdo em massa

8.1 Seleccdo da temperatura e da carga

Aplicar os Anexos A e B. Usar as condi¢des do Quadro B.1 se o material ai estiver referido. O material de
referéncia tem prioridade sobre esta Norma. Se ndo houver material de referéncia, usar um conjunto de
condi¢des adequadas do Quadro A.1 baseadas no conhecimento do ponto de fusdo do material ou nas
condig¢des de processamento recomendadas pelo fabricante.

8.2 Limpeza

Limpar o equipamento (veja-se 7.2). Antes de iniciar uma série de ensaios, assegurar que o cilindro e o
émbolo permanecem a temperatura seleccionada, apds, pelo menos, 15 min.

8.3 Seleccdo da massa da amostra e carregamento do cilindro

Introduzir no cilindro 3 g a 8 g da amostra de acordo com o MFR ou MVR previamente seleccionado
(veja-se Quadro 3). Durante o carregamento, comprimir o material exercendo uma pressdo manual na
haste de compactagdo (veja-se 5.2.1.1). Para materiais susceptiveis de degradacdo por oxidacdo, assegurar
que o material dentro do cilindro fique isento de ar tanto quanto possivel. Completar a introdugdo do
material em menos de um minuto. O tempo de pré aquecimento de 5 min comecga apods ter completado o
carregamento do cilindro.

NOTA: As variagées da pressdo de compressdo do material no cilindro podem ter um efeito negativo na repetibilidade dos

resultados. A utilizagdo da mesma massa da amostra para analise dos materiais de MFR ou MVR idénticos permite reduzir a
variagdo de resultados.

Colocar o émbolo imediatamente no cilindro. O émbolo pode estar precarregado ou ndo com a massa de
ensaio ou, para os materiais com um indice de fluidez elevado, carregar com uma massa mais baixa. Se o
indice de fluidez em massa ou em volume é elevado, isto ¢, superior a 10 g/10 min ou 10 cm’/10 min, é
significativa a perda de material durante o pré-aquecimento. Neste caso utilizar um émbolo sem carga ou
com carga pequena durante o periodo de pré-aquecimento e colocar a carga requerida ao fim de 5 min de
pré-aquecimento. No caso de indices de fluidez muito elevados, convém utilizar um suporte para as
massas ou um obturador. No caso de se utilizar um obturador, e se a carga sobre o émbolo for inferior a
carga necessaria, ajustar a carga ao valor pretendido e deixar o material estabilizar durante alguns
segundos antes de retirar o obturador. Se forem utilizados ambos, o suporte € o obturador, retirar primeiro
0 suporte.

NOTA: Para reduzir o mais possivel o risco de queimaduras pelo material que sai da fieira, recomenda-se o uso de luvas
resistentes ao calor, durante a remoc¢do do obturador.
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Quadro 3 — Orientagdes para pardmetros experimentais
MFR (g/10 min) ou MVR Massa da amostra no cilindro ¢ Intervalo de tempo entre dois
(cm’/10 min) * g cortes de extrudido
s
>0,1 mas<0,5 3as 240
>0,5mas<1 4a6 120
>]1mas<3,5 4a6 60
>3,5mas<10 4a8 30
>10 4a8 5al15¢

“ Recomenda-se que ndo seja medido o indice de fluidez se o valor obtido no ensaio for inferior a 0,1 g/10 min (MFR) ou 0,1
em’/10 min (MVR). Os indices de fluidez em massa superiores a 100 g/10 min devem apenas ser medidos se a resolucdo do
dispositivo de medigdo do tempo for de 0,01 s e utilizar o procedimento B quando se utiliza uma fieira normalizada de 8,00 mm.
Alternativamente, pode-se utilizar uma fieira com um comprimento e um didmetro reduzidos a metade para o procedimento A
(veja-se 5.1.4).

b s . ’ . 3 .
Quando a massa volumica do material é superior a 1,0 g/cm’, pode ser necessario aumentar a massa da amostra. Usar
valores de massa baixos para materiais de baixa densidade.

¢ A massa da amostra é um factor significativo na determinagdo da repetibilidade deste ensaio e pode ser necessdrio controlar
a 0,1 g para reduzir a variagdo entre ciclos.

d . oy eys .. . A . .
Para atingir uma repetibilidade adequada quando os materiais a ensaiar tém um MFR superior a 25 g/10 min (ou um MVR
. 3 . L. > 4 g~ .
superior a 25 cm’/10 min), pode ser necessario, ou controlar e medir os intervalos entre cortes com uma exactiddo superior a
0,1 s, ou utilizar o procedimento B.

8.4 Medicdes

8.4.1 Cinco minutos apos a introdugdo completa da amostra, colocar a carga seleccionada sobre o émbolo,
se nao estiver carregado ou estiver parcialmente carregado. Durante este periodo, verificar se a
temperatura retornou ao valor seleccionado. Deixar o émbolo descer sob o efeito da gravidade, até que
seja extrudido um filamento isento de bolhas; este procedimento pode ser realizado com o €mbolo
carregado ou ndo, dependendo da viscosidade real do material. Recomenda-se fortemente evitar forcar a
descida da amostra, quer manualmente quer utilizando massas suplementares, antes do inicio do ensaio.
Se for requerida uma descida forcada (por exemplo se for necessario completar o procedimento num
limite de tempo especificado) esta operacdo deve ser terminada, pelo menos, dois minutos antes do inicio
do ensaio. A operagdo referida ndo deve exceder um minuto. Cortar o extrudido com uma ferramenta de
corte (5.2.2.1) e rejeita-lo. Continuar a deixar o émbolo descer sob a ac¢ao da gravidade. Quando a marca
de referéncia inferior da haste do émbolo atingir o bordo superior do cilindro, ligar o cronometro (5.2.2.2)
e simultaneamente cortar o extrudido com a ferramenta de corte e rejeita-lo novamente.

NOTA: Para alguns materiais, podem ser requeridos tempos mais curtos para evitar a degradagdo ou tempos mais longos para
materiais com pontos de fusdo elevados, T, elevada, fraca condutividade térmica ou materiais semelhantes por exemplo PMMA,
de forma a permitir repetibilidade de resultados.

8.4.2 A fim de medir a velocidade de extrusdo, recolher sucessivamente os extrudidos cortados a
determinados intervalos de tempo. Escolher os intervalos de tempo em fun¢do do indice de fluidez em
massa, de forma a que o comprimento de um extrudido ndo seja inferior a 10 mm e se situe, de
preferéncia, entre 10 mm e 20 mm (veja como guia os intervalos de tempo entre os dois cortes no Quadro
3).
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Para valores de MFR (e MVR) mais baixos e/ou materiais que sofram um grau de dilatagdo relativamente
elevado a saida da fieira, pode ndo ser possivel fazer um corte de pelo menos 10 mm no intervalo de
tempo, maximo, de 240 s. Nestes casos, pode ser usado o procedimento A, mas apenas se a massa de cada
parte seleccionada nos 240 s for superior a 0,04 g, caso contrario, deve ser utilizado o procedimento B.

8.4.3 Parar os cortes quando a marca superior da haste do émbolo atingir o bordo superior do cilindro.
Rejeitar os extrudidos cortados que apresentem bolhas de ar visiveis. Apos arrefecimento, pesar
individualmente a 1 mg, por excesso, os restantes extrudidos, de preferéncia, pelo menos, trés e calcular a
sua massa média. Se a diferenca entre os valores méximo e minimo for superior a 15 % da média, rejeitar
o resultado e repetir o ensaio com uma nova amostra. Quando se suspeita que o material ndo esta
homogeéneo, tal como os materiais reciclados, recomenda-se a pesagem dos extrudidos pela ordem de
extrusao. Se se observar uma varia¢do continua na massa, tal deve ser registado como um comportamento
pouco usual.

8.4.4 O tempo entre o final do carregamento do cilindro e a ultima medi¢ao ndo deve exceder 25 min para
qualquer material. Para alguns materiais, este tempo pode ter que ser reduzido para evitar a degradacao ou
a reticulacdo do material durante o ensaio.

8.5 Expresséo dos resultados

8.5.1 O indice de fluidez em massa (MFR), expresso em gramas por 10 min, ¢ dado pela equagao:

600
MFR(T,m,, )=
t
Sendo,
T a temperatura de ensaio, em graus Celsius;

Muem @ carga nominal, em quilograma;
m a massa média dos extrudidos cortados, em grama;
t o intervalo de tempo, entre dois cortes dum extrudido, em segundo;

600 o factor utilizado para converter os grama por segundo em grama por 10 min (600 s).
8.5.2 O indice de fluidez em volume pode também ser calculado a partir do indice de fluidez em massa
pela seguinte equacgao:

MVR=MFR/massa volumica do material fundido

8.5.3 Exprimir os resultados com dois algarismos significativos (trés para resultados < 10,0), e registar a
temperatura e a carga usada (por exemplo 190/2,16).

9 Procedimento B: Método de medicao do volume deslocado

9.1 Seleccdo da temperatura e carga

Veja-se 8.1
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9.2 Distancia minima de deslocagdo do émbolo

Para melhorar a exactidao e a repetibilidade das medi¢des dos materiais com baixo indice de fluidez, por
exemplo MFR < 1,0 g/10 min ou um MVR < 1,0 cm’/10 min, as distincias minimas de deslocagio do
€mbolo previstas sdo as seguintes:

Gama de MFR ou MVR Distancia (minima)
>(0,10 mas <0,15 3 mm
> 0,15 mas <0,40 4 mm
>0,40 mas < 1,0 10 mm
>1,0 20 mm

9.3 Cronémetro

Se o dispositivo de medi¢do da deslocacdo e/ou de medigdo do tempo utilizado para medir a deslocagdo
do émbolo estiver em contacto fisico com o émbolo ou com as massas, 0 mesmo ndo deve influenciar a
carga mais de 0,5 % da carga total.

9.4 Preparacdo para o ensaio

Como no procedimento A (veja-se 8.2 a 8.4.1).
9.5 Medicdes

9.5.1 Comegar a medicdo quando a marca inferior da haste do €émbolo atingir o bordo superior do
cilindro.

9.5.2 Efectuar as medi¢des como se segue:

a) medir a deslocagdo do émbolo a tempos predeterminados.

NOTA: Para alguns materiais os resultado podem variar em fun¢do da deslocagcdo do émbolo. Para melhor repetibilidade, é
essencial manter a deslocagdo entre ciclos.

b) medir os tempos necessarios para que a marca de referéncia percorra uma distancia especificada.

Parar as medigdes quando a marca superior da haste do émbolo atingir o bordo superior do cilindro.

9.5.3 O tempo entre o final do carregamento do cilindro e a tltima medi¢@o ndo deve exceder 25 min para
qualquer material. Para alguns materiais, este tempo pode ser reduzido para evitar a degradagdo ou
reticulagdo do material durante o ensaio.

9.6 Expresséao dos resultados

9.6.1 O indice de fluidez em volume (MVR) expresso em centimetros ctibicos por 10 min, ¢ dado pela
equacao:

MVR(T,m,, )= A6t001
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Sendo
T a temperatura de ensaio, em graus Celsius;
Muom @ carga nominal em quilograma;

A a média das secgdes do émbolo e do cilindro, em centimetros quadrados, (valor nominal
0,711 cm? mas, de acordo com as tolerincias admitidas para o diametro do cilindro, o
produto A x 600 pode variar de 424 a 428 e deve ser calculado em func¢do da geometria do
cilindro utilizado no ensaio);

t o tempo predeterminado da medi¢dao ou o valor médio das medigdes individuais do tempo,
em segundo, (veja-se 9.5.2);

/ a distdncia predeterminada percorrida pelo €émbolo ou o valor médio das medicdes
individuais da distancia, em centimetro, (veja-se 9.5.2).

9.6.2 O indice de fluidez em massa (MFR), expresso em gramas por 10 min, ¢ dado pela equacao:

~ A600/p

MFR(T,m, ) t

Sendo
T, Myuom, A, t € [ como definidos em 9.6.1;

p a massa volumica, em gramas por centimetro ctibico, do material fundido a temperatura de
ensaio e dado pela equacgao:

="
Al

m a massa, em grama, determinada por pesagem, do extrudido correspondente ao movimento /
c¢m do émbolo.

yo)

9.6.3 Exprimir os resultados com dois algarismos significativos (trés se o resultado for < 10,0) e registar a
temperatura de ensaio ¢ a carga usada (por exemplo 190/2,16).

10 Razéo de indices de fluidez (FRR)

A razdo entre dois valores de MFR (ou MVR) obtida para um material ensaiado a mesma temperatura
mas com cargas diferentes é chamada razao de indices de fluidez, por exemplo:

_ MFR(190/10,0)
MFR(190/2,16)

E normalmente usada como uma indicagdo da forma como o comportamento reolégico de um
termoplastico € influenciado pela distribuicdo da massa molecular do material.

NOTA: As condigdes a usar para a determinagdo da razdo de indices de fluidez estdo indicadas nas normas relativas ao
material.

Exprimir os resultados com dois algarismos significativos (ou trés se o MFR ou MVR tiverem sido
expressos com trés).
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11 Exactidao

Quando o método de ensaio ¢ usado com certos materiais, deve ter-se em considera¢ao os factores que
podem influenciar a grandeza dos valores medidos e conduzir a um decréscimo na repetibilidade. Estes
factores sdo entre outros os seguintes:

a) degradacao térmica ou reticulagdo do material, causando uma variagdo do indice de fluidez durante o
aquecimento prévio ou o periodo de ensaio (0os materiais em po, que requerem um aquecimento prévio
longo, sdo sensiveis a este efeito e, em certos casos, ¢ necessaria adigdo de estabilizantes para reduzir a
variacao);

b) Nos materiais refor¢ados ou com cargas, a distribuicao ou orientagcdo das cargas, pode afectar o indice
de fluidez.

A exactiddo do método ndo ¢ conhecida porque ndo estdo disponiveis dados inter-laboratoriais. Uma
unica exactiddo pode nao ser suficiente devido ao numero de materiais abrangidos. Contudo, o coeficiente
de variagdo de cerca de = 10 % pode ser esperado entre laboratérios e = 5 % num laboratorio.

12 Relatorio do ensaio
O relatorio do ensaio deve incluir os seguintes detalhes:
a) referéncia a presente Norma;

b) todos os detalhes necessarios para a identificagdo completa da amostra, incluindo a forma fisica do
material com o qual o cilindro foi carregado;

¢) detalhes de condicionamento;

d) detalhes de qualquer estabilizacdo (veja-se 6.2);
e) dimensoes da fieira;

f) temperatura e carga usadas no ensaio;

g) periodo de pré-aquecimento;

h) para o procedimento A, as massas dos extrudidos cortados e os respectivos intervalos de tempo ou,
para o procedimento B o tempo predeterminado da medigao ou a distancia da deslocagdo do émbolo
e os valores correspondentes medidos da distancia deslocada pelo émbolo ou o tempo de medicao;

i) o indice de fluidez em massa, em grama por 10 min, ou o indice de fluidez em volume, em
centimetro cubicos por 10 min, expresso com dois algarismos significativos (tr€s algarismos
significativos para resultados < 10,0) (quando for obtido mais do que um valor, todos os valores
individuais devem ser registados bem como o valor médio);

j)  serequerido, a razdo de indices de fluidez (FRR);

k) o registo de qualquer comportamento pouco habitual da amostra, tal como descoloracdo, aderéncia,
distor¢ao do extrudido ou variagao inesperada do indice de fluidez;

1) adata da realizagao do ensaio.
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Anexo A
(normativo)

Condicdes de ensaio para a determinacéo do MFR e MVR

As condigdes a utilizar devem ser as indicadas nas especificacdes da norma relativa ao material. O
Quadro A.1 da indicacdes uteis sobre as temperaturas e cargas de ensaio.
Quadro A.1
Temperatura de ensaio, 7, °C

100

125

150

190

200

220

230

235

240

250

260

265

275

280

300

Carga nominal (combinada), m,om, kg
0,325
1,20
2,16
3,80
5,00
10,00
21,60
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NOTA 1: Recomenda-se a utilizagdo das temperaturas e cargas deste Quadro para novos materiais termopldsticos. Pode ser
utilizada qualquer combinacdo de temperatura e carga. Contudo a escolha da(s) combinagdo(des) de temperatura e carga
deverd ser baseada nas propriedades reologicas do material tal como estdo definidas nas especifica¢ées da norma relativa ao

material.

NOTA 2: O codigo de letras que foi usado no passado para descrever as combinagédes de temperatura e carga foi eliminado
deste Quadro e serd progressivamente retirado do Quadro B.1.
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Anexo B
(informativo)

Condicoes especificadas nas Normas Internacionais para a determinacéo do
indice de fluidez de materiais termoplasticos

O Quadro B.1 indica as condigdes de ensaio que sdo geralmente especificadas nas Normas Internacionais
relevantes ou por acordo com o comité ISO relevante. Todas as normas estdo sujeitas a revisdo, e as
condi¢des de ensaio devem ser verificadas com a norma em vigor, relativa ao material, antes do ensaio.
Se necessario, podem ser usadas outras condi¢gdes de ensaio, ndo referidas no Quadro, para um
determinado material (veja-se Anexo A).

Quadro B. 1
Norma Materiais Condig¢des (codigo | Temperatura de Carga nominal
Internacional de letras) ensaio (combinada)
(veja-se seccdo 2) T _—
°C kg
ISO 1622-2 PS H 200 5,00
ISO 1872-2 PE* D 190 2,16
ISO 1872-2 PE* E 190 0,325
ISO 1872-2 PE* G 190 21,60
ISO 1872-2 PE* T 190 5,00
ISO 1873-2 PP*® M 230 2,16
ISO 1873-2 PP* 230 5,00
ISO 2580-2 ABS U 220 10,00
ISO 2580-2 ABS 240 10,00
ISO 2580-2 ABS 265 10,00
ISO 2897-2 PS-1 H 200 5,00
ISO 4613-2 EVAC® B 150 2,16
ISO 4613-2 EVAC® D 190 2,16
ISO 4613-2 EVAC® V4 125 0,325
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ISO 4894-2 SAN U 220 10,00
ISO 6402-2 ASA, ACS, U 220 10,00
AEDPS
ISO 6402-2 ASA, AEDPS 240 10,00
ISO 6402-2 ASA, AEDPS 265 10,00
ISO 7391-2 PC* W 300 1,20
ISO 8257-2 PMMA N 230 3,80
ISO 8986-2 PB D 190 2,16
ISO 8986-2 PB F 190 10,00
ISO 15876-3 PB 190 5,00
ISO 9988-2 POM D 190 2,16
ISO 15494 PP T 190 5,00
ISO 10366-2 MABS U 220 10,00

¢ Os valores da massa voliimica do material fundido estdo incluidas na norma relativa ao material.

b Para EVAC, as condi¢ées B ou D sio usadas para MFR até 100 g/I10 min; para MFR > 100 g/I0 min sob a condicio B,
aplica-se posteriormente a condi¢do Z.

¢ A amostra deve ser seca a um nivel de humidade < 0,02 % antes do ensaio.
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