UNIVERSIDADE FEDERAL DE CAMPINA GRANDE
CENTRO DE CIENCIAS E TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E
ENGENHARIA DE MATERIAIS

Emanuel Pereira Soares

DETERMINACAO EXPERIMENTAL E SIMULACAO DAS CURVAS DE
DISTRIBUICAO DE TEMPO DE RESIDENCIA NO PROCESSO DE
EXTRUSAO DE POLIMEROS

CAMPINA GRANDE - PB
2016



Emanuel Pereira Soares

DETERMINAC%O EXPERIMENTAL E SIMULAQAO DAS CURVAS DE
DISTRIBUICAO DE TEMPO DE RESIDENCIA NO PROCESSO DE
EXTRUSAO DE POLIMEROS

Tese apresentada ao Programa de
Pos-Graduacdo em Ciéncia e
Engenharia de Materiais como
requisito parcial a obtencao do titulo
de Doutor em Ciéncia e Engenharia
de Materiais.

Orientador: Prof.Dr. Tomas Jeferson Alves de Mélo.

CAMPINA GRANDE - PB
2016



FICHA CATALOGRAFICA ELABORADA PELA BIBLIOTECA CENTRAL DA UFCG

S676d Soares, Emanuel Pereira.
Determinacgdo experimental e simulacdo das curvas de distribuicdo de
tempo de residéncia no processo de extrusao de polimeros / Emanuel Pereira
Soares. — Campina Grande, 2016.
162 f. :il. color.

Tese (Doutorado em Ciéncia e Engenharia de Materiais) — Universidade
Federal de Campina Grande, Centro de Ciéncias e Tecnologia, 2016.

"Orientacdo: Prof. Dr. Tomas Jeferson Alves de Mélo".

Referéncias.

1. Extrusdo - Polimeros. 2. Sistema Otico. 3. Curvas de DTR.
4. Simulacdo Computacional. 1. Meélo, Tomas Jeferson Alves de. Il.
Titulo.

CDU 678.7(043)




VITAE DO CANDIDATO

e Engenheiro Mecéanico pela UFCG (2007).
e Mestre em Ciéncia e Engenharia de Materiais pela UFCG (2011).



EMANUEL PEREIRA SOARES

DETERMINAGAO EXPERIMENTAL E SIMULACAO DAS CURVAS DE
DISTRIBUIGAO DE TEMPO DE RESIDENCIA NO PROCESSO DE EXTRUSAO

DE POLIMEROS

Tese apresentada ao Programa de Pés-
Graduagado em Ciéncia e Engenharia de
Materiais como requisito parcial a
obtencao do titulo de Doutor em Ciéncia
e Engenharia de Materiais.

Aprovado em: 21/06/2016

b U«ACL @/

Dr. Tomas Jeferson Alves de
Orientador

Fié CEMat/UAEMa/U FCG

/ Dr. Eduardo Luis Canedo
Examinador Interno
PPG-CEMat/UAEMa/UFCG

fontag

Dr. Pankaj Agrawal
f1ador Externo
D/UFECG ‘_ .
e PAR®)

Dr.? Libia‘de_-Séuza Conrado Oliveira”
Examigadora Externa
U
i A ﬂf :

Dr. G‘us}aﬁ de Figueiredo Brito
Examinador Externo
DCEM/UFS



DEDICATORIA

Dedico este trabalho a Deus por todas as maravilhas realizadas em

minha vida e a minha filha Maria Elis que ja € grande parte destas maravilhas.



“Nunca durma sem um sonho, nem se
levante sem um motivo”.



AGRADECIMENTOS

Agradeco a Deus em primeiro lugar e acima de tudo;
A minha esposa Amanda por todo seu amor, compreensao e dedicacgéao;

A minha filha Maria Elis; que ainda ndo nasceu mais ja € muito amada por
todos;

A toda minha familia, em especial a minha mée que sempre incentivou meus
estudos;

Ao professor Tomas pela orientacdo, pelo conhecimento passado, pela
confianga em meu trabalho e principalmente pela amizade;

Aos amigos do Laboratério de Reologia, em especial a Pankaj pelo apoio,
colaboracéo e principalmente pela amizade;

Ao professor e amigo Moacy pela grande ajuda no desenvolvimento deste
trabalho;

A todos que fazem parte da Unidade Académica de Engenharia de Materiais,
em especial aos amigos do Laboratério de Caracterizacdo, pela amizade e
apoio;

Ao Professor Dr. Eduardo Luis Canedo pela sua colaboracéo e orientacao;

E a todos que colaboraram direta e indiretamente com a realizacdo deste
trabalho.



RESUMO

A medida da Distribuicdo do Tempo de Residéncia (DTR) em tempo real
durante o processo de extrusdo permite realizar uma analise global do
desempenho do equipamento (extrusora), proporcionando um melhor
conhecimento do comportamento do fluxo do material durante todo o processo.
Neste trabalho foi desenvolvido um sistema 6tico (hardware e software) para
deteccdo de curvas DTR em tempo real durante a extrusdo de polimeros. O
sistema de deteccdo teve sua eficiéncia validada. Os resultados obtidos
sugeriram que o sistema foi capaz de detectar as curvas de DTR com um
elevado numero de pontos, bem como se mostrou sensivel a variagdo na
concentracdo e no tipo de tracador utilizado; além disso, foi possivel confirmar
a boa reprodutibilidade das medi¢cdes o que qualificou o sistema para o
levantamento das curvas de DTR em tempo real. Posteriormente, foram
avaliados os efeitos nas alteracbes das varidveis de processamento sobre a
forma e os parametros das curvas de DTR. Foi possivel confirmar que a
variacdo na taxa de alimentacdo possui uma maior influéncia sobre as curvas
DTR do que a velocidade da rosca, fato este corroborado com a literatura.
Também constatou-se que as altera¢cdes no indice de Fluidez do material de
fluxo afetaram a dispersdo (capacidade de mistura) nas curvas de DTR. A
eficiéncia energética do processo de extrusdo também foi analisada através do
levantamento da energia mecanica dissipada e da energia mecanica
especifica, foi apresentada uma correlacdo destes parametros energéticos com
o tempo de residencia meédio. Neste trabalho também foi utilizado uma
ferramenta computacional (WIinTXS™) para simular as condi¢des de
processamento experimentais; a partir dai realizou-se a comparacao entre 0s
dados medidos experimentalmente e os simulados, de modo a estabelecer um
grau de concordancia entre os mesmos. Os resultados obtidos permitiram
comprovar que medicdo da DTR e a simulagdo computacional unidimensinal

sao ferramentas importantes no estudo do processo de extrusao de polimeros.

Palavras-chave: Extrusdo; Sistema Otico; Curvas de DTR; Simulagio

Computacional.



ABSTRACT

The measurement of Residence Time Distribution (RTD) in real time during the
extrusion process allows a comprehensive analysis of equipment performance
(extruder), providing a better understanding of the material flow behavior
throughout the process. This work developed an optical system (hardware and
software) to detect RTD curves in real time during the extrusion of polymers.
The efficiency in the detection system was validated. The results obtained
suggest that the system it was able to detect the RTD curves with a large
number of points, and is sensitive to variations in the concentration and type of
tracer used; furthermore, it was possible to confirm the good reproducibility of
the measurements which qualify the system for lifting the RTD curves in real
time. Subsequently, we evaluated the effects of changes in processing
variables on the form and parameters of the RTD curves. It was confirmed that
the variation in feed rate has a larger influence on cornering RTD than the
speed of the screw, a fact corroborated by the literature. It was also found that
the change in Melt Index affect the flow of material dispersion (mixing capacity)
in the RTD curves. The energy efficiency of the extrusion process was also
analyzed by surveying the dissipated mechanical energy and mechanical
energy specifies a correlation is presented these energy parameters with the
average residence time. This work also used a computational tool (WinTXS ™)
to simulate the processing conditions; there after it conducted a comparison
between the experimentally measured and simulated data to establish the
degree of agreement there between. Results show evidence that measurement
of RTD and unidimensinal computer simulation is important tools in the study of

polymer extrusion process.

Keywords: Extrusion; Optical System; RTD curves; Computer Simulation.
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1 - INTRODUCAO

Nos ultimos anos diversos estudos tém sido desenvolvidos sobre 0 processo
de extrusédo, principalmente no tocante ao processamento em extrusoras com dupla
rosca por esta apresentar diversas vantagens e possibilidades de aplicacdo quando
comparada com as extrusoras convencionais. Do ponto de vista do desenvolvimento
e transformacao de materiais poliméricos, o processo de extrusdo com dupla rosca,
€ versatil, pois envolve um numero significativo de variaveis que se podem alterar,
tais como: uso de geometrias complexas; parametros operacionais (temperatura,
velocidade de roscas, taxa de alimentacao) e posi¢des distintas de alimentacao de
materiais e remocao de gases na maquina (Rauwendaal, 2013).

Outro ponto importante que deve ser destacado é que a extrusora com dupla
rosca ndo é s6 um equipamento utilizado para mistura de materiais poliméricos com
aditivos, mas também em uma série de processos especiais, tais como: degradacao
controlada, mistura reativa, enxertia, blendas poliméricas, nanocompositos,
producado de perfis, compostos, concentrados, dentre outros. (Zloczower & Tadmor,
1994; Rauwendaal, 1991; White, 1990; Xanthos, 1992). O fato € que todos estes
processos correlacionam as condicdes de processamento e de configuragdo de
rosca e barril com a variavel tempo. Portanto, um melhor entendimento da relacéo
entre os parametros de processamento da extrusora e a variavel tempo, permite
desenvolver um maior controle na qualidade das propriedades dos materiais
poliméricos produzidos, bem como um maior conhecimento e eficiéncia do processo.

O intervalo de tempo que um determinado material permanece dentro de um
sistema de fluxo é chamado de tempo de residéncia. No processo de extrusao assim
como em outros sistemas (reatores, por exemplo), o fluxo do material € descrito por
meio da trajetéria que os elementos do material (particulas) estdo submetidos na
presenca de campos de velocidades nao uniforme, isto faz com que estes elementos
possuam diferentes tempos de residéncia dentro do sistema. Portanto, o tempo de
residéncia do material ndo € um valor Unico, mas uma funcéo de distribuicdo em
torno de um valor médio, chamada de curva de DistribuicAo de Tempos de
Residéncia (DTR) (Levenspiel, 2000).

Desta forma a curva de DTR tornou-se um dos parametros principais para
analisar o desempenho de varios sistemas, no caso de extrusoras, desde o trabalho

experimental pioneiro desenvolvido por Todd e Irving em 1969. Sua forma da indicio
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do comportamento geral do fluxo presente, bem como as variagées no formato da
curva podem indicar alteragOes das condicbes de mistura, retencdo de material em
pontos mortos, reacdes, etc.; 0 que permite uma analise mais rapida e precisa das
variacfes nas condicfes de processamento (Todd e Irving, 1969).

No processo de extrusao de polimeros, a determinacdo das curvas de DTR é
fundamental para a compreensdo e ajuste do processo. Entretanto, existe um
conjunto de fatores envolvidos na determinacao tedrica das curvas DTR em uma
extrusora que devem ser considerados, tais como: complexas configuracdes
geométricas no percurso do material dentro do equipamento; caracteristicas
especificas do material processado (ex: alta viscosidade, fluido n&o-newtoniano,
efeitos viscoelasticos); condicdo ndo isotérmica; campos de fluxo cisalhante e
elongacional; além do fato das roscas apresentarem regides totalmente ou
parcialmente preenchidas (Wolf et al, 1986). Todos estes fatores complexos
implicaram em desafios para os pesquisadores que acabaram desenvolvendo varios
métodos de medicdo experimental das curvas de DTR. O procedimento
experimental mais comum para medir as curvas de DTR em uma extrusora consiste
em adicionar um tracador (molécula, pigmento, particula metalica, polimero imiscivel
com 0 meio, etc.) na forma de um pulso, em determinado ponto da alimentacdo da
extrusora e medir sua concentracdo na saida em fung¢édo do tempo. O que define o
tracador utilizado é a técnica escolhida para sua deteccéo, sendo mais dificil guando
a técnica escolhida se da em tempo real “in-line” (Chen, 1995).

Quanto ao desempenho global de qualquer sistema de processamento, €
importante também levar em consideracdo a eficiéncia energética envolvida no
processo. No caso do processo de extrusao, observa-se uma relacéo direta entre a
capacidade do equipamento em promover mistura e transformar o material e a
qguantidade de energia utilizada para tal. Parametros tais como a energia mecanica
dissipada e a energia especifica, podem auxiliar na quantificacdo da relacdo deste
desempenho com as demais variaveis envolvidas na operacdo, principalmente a
variavel tempo (Rauwendaal, 2010).

O conhecimento antecipado de todos os parametros que envolvem o
processo de extrusdo permite alterar e modificar mais rapidamente a qualidade do
material processado; como também manter um maior controle das variaveis
envolvidas no processo, o que de forma geral possibilita melhorar o desempenho e a

eficiéncia do mesmo. Dentro desta Otica, a simulacdo computacional surge como
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uma ferramenta capaz de realizar uma série de andlises prévias destes parametros,
uma vez que em alguns casos a medicdo experimental dos mesmos pode ser
inviavel. Nao esquecendo que, em contrapartida, as analises experimentais sao
fundamentais e de extrema importancia para calibrar, aferir e validar os modelos
utilizados. Além disso, quando se propfe desenvolver novas tecnologias de
processamento, 0s experimentos representam um passo indispensavel na
compreensao e entendimento dos mecanismos fisicos que governam tais processos.

Portanto, dentro do contexto relatado anteriormente, o principal objetivo no
desenvolvimento deste trabalho de pesquisa foi determinar experimentalmente a
DTR em tempo real no processo de extrusdo com dupla rosca, sob diferentes
condicbes de processo e utilizando polimeros com fluidez distinta como fluxo
principal. Para correlacionar e validar as curvas de DTR obtidas experimentalmente
foi utilizado um software comercial que simula o processo de extrusdo de polimeros
e sistemas poliméricos. Para determinar as curvas de DTR experimentalmente,
primeiramente foi desenvolvido e testado um sistema o6tico (hardware e software)
para o monitoramento em tempo real (in-line) da DTR em uma extrusora modular de
dupla rosca co-rotacional com diametro de 18 mm e alimentagcdo controlada.
Posteriormente, foi avaliada a influéncia das variaveis de processamento e da fluidez
dos polimeros de fluxo sobre a forma e os parametros das curvas de DTR; e o
impacto destas sobre o desempenho energético do processo. Por fim, com o auxilio
de um software foi simulada as mesmas condicbes de processamento
experimentais, com o0 objetivo de confrontar os resultados obtidos por meio dos
modelos tedricos existentes no software. Este trabalho também visa contribuir com a
linha de pesquisa em processamento de polimeros no Programa de Pés-Graduacao
em Ciéncia e Engenharia de Materiais (PPG-CEMat) da UAEMa/UFCG uma vez que
esta técnica ainda nao foi explorada nos trabalhos que utilizam o processo com

extrusora dupla rosca.
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2 — REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - Processo de Extrusao

O processo de extrusdo é possivelmente a operagdo unitaria mais importante
na area de conformacao de materiais poliméricos por ser um processo continuo e
apresentar elevada produtividade. O processo de extrusdo como meio para a
conformacao dos materiais tem sido utilizado desde o século XVIIl. Entretanto, s6 a
partir da segunda metade do século XX que o processo se tornou um metodo util
para a industria da borracha e manufatura de cabos, e consequetemente seu
potencial s6 foi totalmente apreciado com o advento dos materiais poliméricos
termoplasticos (Fisher, 1970).

O processo de extrusdo é realizado em um equipamento conhecido como
extrusora. A funcdo de uma extrusora é basicamente a de processar o polimero
através da fuséo, do transporte e da mistura; dando conformacao final ao material de
maneira ininterrupta, com ou sem a adicdo de outros componentes. Os principais
elementos de uma extrusora sao: rosca, cilindro (barril), motor, sistema de
alimentagao, sistema de aquecimento, sistema de resfriamento, matrizes, sistema de
fixacdo de rosca, e sistema de degasagem (Tadmor e Gogos, 2006). A Figura 1

representa uma vista em corte de uma extrusora de rosca Unica.

ALIMENTADOR
GRANULADO

SISTEMA DE ROSCA
AQUECIMENTO / a/_ BARRIL

| TR - - EXTRUDADO
3%
el —— =

Figura 1 - Vista em corte de uma extrusora de rosca Unica. [Pereira, 2009].

MATRIZ

O processo de extrusdo consiste basicamente na alimentacdo do material
polimérico, na forma de grdos ou em po, por meio de funil conectado ao barril
(cilindro) da extrusora, sendo este aquecido através de resisténcias elétricas. Por
meio da atuagcdo do movimento de uma rosca sem fim dentro do barril, o polimero
qgue foi alimentado é transportado e durante este percurso ao longo da rosca, o

material € progressivamente aquecido, fundido, plastificado, homogeneizado,
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comprimido e finalmente é forcado a passar através de uma abertura na
extremidade de saida (matriz) (Blass, 1988). Depois de sair da matriz, o material
ganha uma forma definida (peca), o mesmo deve ser resfriado abaixo da
temperatura de transicdo vitrea ou de cristalizacdo, de modo a assegurar a
estabilidade dimensional. Este resfriamento € geralmente realizado através de jato
de ar ou por um sistema de arrefecimento a agua (Pereira, 2009). As principais
variaveis operacionais do processo de extrusdo de rosca Unica sao: a velocidade de
rotacao da rosca, e o perfil de temperatura ao longo do barril.

Dentre as principais partes de uma extrusora, a rosca pode ser considerada o
componente mais importante, pois é através da sua extensao que o material passa
pelos fenbmenos térmicos e mecanicos envolvidos no processo. Os principais
parametros geométricos de uma rosca de extrusora (Figura 2) sdo o numero de
filetes paralelos, diametro interno da rosca (Di), diametro externo (De), passo da
rosca (P), angulo da hélice (8) e a profundidade do canal (dc) (Rauwendaal, 2013).

Figura 2 - Parametros geométricos da rosca de extrusao.

Em geral, estes parametros geométricos da rosca estdo relacionados pelo
fator de forma (p) que é a relagcédo entre o didmetro externo da rosca e o didmetro

interno, conforme equacéao 1(Michaeli, 1995):

D, (1)
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Este parametro relaciona as caracteristicas das roscas independentemente

do tamanho do equipamento utilizado. Outro parametro chave para classificar uma

rosca € a relacdo entre o comprimento e o seu diametro maior (L/De), 0 que €&

conhecido como razdo de comprimento.

O tipo de rosca utilizada depende do material que sera processado, cada

material polimérico exige uma determinada combinac&o de variaveis geométricas. E

comum as roscas utilizadas no processo de extrusdo apresentam trés zonas

distintas ao longo do perfil axial, conforme observa-se na Figura 3 e detalhadas a

seguir (Rauwendaal, 2013):

v v, N b v i o o T > 5 - - -

Zona de alimentacdo: Nesta parte da rosca a profundidade do canal é
constante, e o material sdlido move-se através do resultado do movimento
relativo entre os contornos das particulas, isto é, a superficie da rosca e a do
barril. O fluxo das particulas é determinado pelas forcas atuantes,
basicamente de friccdo, compactando-se rapidamente, formando um leito
sélido que se movimenta em dire¢éo a zona de compressao.

Zona de Compressao: Nesta zona da rosca o polimero é fundido basicamente
por duas maneiras: aquecimento viscoso, e pelo calor fornecido pelo
aquecimento externo.

Zona de dosagem: Nesta regido o polimero fundido € homogeneizado. A
profundidade do canal € constante, entretanto menor que na zona de
alimentacdo. Dessa forma, com a alta taxa de cisalhamento garante-se que o
material esteja homogeneizado, no que diz respeito a uniformidade de
composicdo e temperatura, para entdo ser bombeado para o cabecote e

matriz da extrusora, onde ocorre a conformacédo do material.

Zona de
Alimentacéo

] Zona de ‘r Zona de

Compresséo Dosagem

Figura 3 - Zonas da rosca de extruséo.

A grande utilizagdo da extrusora pela industria de materiais poliméricos é

devido a sua operacéo ser continua e a configuracéo do cilindro e do perfil de rosca

ser versdtil; o que faz o processo de extrusao apresentar alta produtividade. Apesar

7

de ser um processo de facil operagdo é importante mencionar que na extrusao,
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ocorrem varios fenébmenos fisicos de dificil compreenséo, tais como: transporte de
material sélido em geometrias complexas, transferéncia de energia (térmica,
cinética, viscosa), mudanca de fase, escoamento de material ndo-Newtoniano, etc.
(White, 1990)

E comum dividir as extrusoras em duas categorias, as extrusoras de rosca
simples e de roscas mdltiplas. As extrusoras de rosca simples também conhecidas
como extrusoras monorosca (EM) (ver Figura 1), trabalham com apenas uma rosca
dentro do barril, a principio estas foram as primeiras e mais utilizadas pela industria
de polimeros, devido a fatores tais como custo e simplicidade de operacgédo (Vignol,
2005). No entanto, nas ultimas décadas a utilizacdo das extrusoras de mdultiplas
roscas, especialmente as de dupla rosca (EDR) tornaram-se mais comum devido
apresentarem uma melhor capacidade de mistura e homogeneizacdo do material, e
também a possibilidade de modular o perfil das roscas e o barril conforme a
necessidade de processamento (White, 1990). No contexto deste trabalho sera dada
mais evidéncia as extrusoras de dupla rosca, pois foi o principal equipamento

utilizado no desenvolvimento deste trabalho.

2.1.1 - Extrusora Dupla Rosca

A extrusora dupla rosca € um equipamento que apresenta como caracteristica
principal o funcionamento simultdneo de duas roscas arquimedianas no transporte
do material (Figura 4). As primeiras maquinas extrusora de dupla rosca surgiram por
volta da década de 30, na Italia (Rauwendaal, 2013).

A extrusora dupla rosca € um equipamento de mistura muito versatil e que
gradativamente ocupou um importante espaco no processamento de polimeros,
principalmente no que se referem a processos especiais, tais como processamento
reativo, processamento de materiais sensiveis, degradacéo controlada, entre outros.
Entre as principais vantagens sobre a extrusora monorosca pode-se incluir melhor
alimentacdo, tempos de residéncia mais curtos e com distribuicdo mais estreita,
maior capacidade de mistura dos componentes, caracteristica auto-limpante, fluxo
positivo, diversas configuracdes de rosca e barril, melhor controle das variaveis

operacional e maior area de transferéncia de calor (Lawal e Kalyon, 1995).



Elementos de
condugdo de
alto passo

26

Mecanismo de
controle de
cisalhamento

Véacuo de
ventilagao

L 13 I
SH e R
'ﬂr“'-'

(5
(T

Elementos de
contrafluxo

Elementos de
condugéo

Elementos de
malaxagem

Elementos de
homogeinizagéo
do fundido

Figura 4 - Extrusora Dupla Rosca mostrando elementos do barril
[Tadmor e Gogos, 2006].

Entre as principais caracteristicas de uma extrusora dupla rosca, pode-se

citar:

A

e Incorporacdo e homogeneizacdo dos aditivos sem ultrapassar
temperaturas de degradacéo;

e Promove altas tensdes de cisalhamento para dispersdao de
aglomerados de particulas;

e Homogeneizacdo de dois ou mais materiais com diferentes
viscosidades, sem criar uma mistura final estratificada ou em camadas;

e Proporciona uma tensdo de cisalhamento e uma historia térmica
uniforme para diferentes tipos de particulas;

e Permite um controle preciso sobre o processo de mistura.

extrusora dupla rosca geralmente sao classificadas quanto ao

posicionamento entre as roscas e quanto ao sentido de rotacdo das mesmas

(Tadmor e Gogos, 2006). Quanto ao posicionamento entre as roscas, as EDR’s sao

distinguidas pela distancia entre os centros das roscas, sendo classificadas em

interpenetrantes, tangenciais e ndo interpenetrantes (Figura 5).
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Figura 5 - Classificagdo das extrusoras dupla-rosca quanto a distancia entre as roscas.

As extrusoras interpenetrantes sdo aquelas que tém distancia entre os
centros dos eixos das roscas menor do que a soma de seus raios; as tangenciais
sdo aquelas cuja distancia entre os centros dos eixos das roscas € igual a soma de
Seus raios; e as nhao interpenetrantes sao aquelas onde a soma de seus raios é
maior que a distancia entre os centros de seus eixos. (referencia)

Quanto ao sentido de rotacdo, séo classificadas em extrusoras com dupla
rosca corrotativas (EDR-COR), quando ambas as roscas giram no mesmo sentido, e
extrusora dupla rosca contra-rotativas (EDR-CON) quando giram em sentido oposto,

conforme a Figura 6 (Rauwendaal, 2013).

Co-Rotacional

Contra - Rotativa
\\w

— \9\\'; Ay 7\ VY, e
P

Figura 6 - Classificagfes das extrusoras dupla-rosca quanto ao sentido de rotagéo.
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A forma como as roscas trabalham estabelece as caracteristicas de operacao
e muitas vezes a aplicacdo das EDR. Consideramos, por exemplo, a geometria da
secdo transversal de uma extrusora de dupla rosca co-rotacional interpenetrante
(Figura 7). Como observado, o barril é constituido por duas meias-camaras ligadas
paralelamente e com diametros iguais, onde as roscas interagem. A dinamica de
fluxo neste canal, que tem a forma de um oito, favorece a mistura ou reagao entre 0s
componentes processados, devido a transferéncia de material de uma rosca para
outra a cada rotacdo gerando novas areas interfaciais. Estas areas sdo formadas
pelos mecanismos atuantes de deformagéo, dobramento e reorientacao do fluxo na
zona entre as roscas (White, 1990).

Figura 7 - Dinamica de fluxo de uma extrusora dupla rosca.

No caso da extrusora de dupla rosca corrotacional interpenetrante, por
exemplo, o transporte do material é dependente do fluxo de arraste, onde a medida
que as roscas giram o0 material é transportado e no ponto de interpenetracdo se
realiza a transferéncia completa de material de uma rosca para a outra, como se
raspassem estabelecendo a caracteristica auto-limpante ao equipamento.
(Rauwendaal, 1991, Bretas, 2000).

A grande maioria das EDR’s é desenvolvida para possuir um arranjo modular
ao longo da rosca, onde a mesma € formada por uma combinacdo de secles
individuais (Elementos de Rosca) que se encaixam ao longo de uma haste. Desta
forma podem-se montar diferentes perfis de rosca com o intuito de proporcionar um
maior controle no cisalhamento, condicdes de mistura (dispersiva ou distributiva),

capacidade de transporte, tempo de residéncia adequado, ou seja, 0 desempenho
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desse tipo de equipamento depende principalmente da configuracdo de rosca
estabelecida. (Zloczower e Tadmor, 1994; Rauwendaal, 2013).

Desta forma, os perfis de rosca tém de ser configurados para atender
caracteristicas particulares de cada caso de processamento, estando diretamente
relacionados com o numero e a sequéncia dos elementos ao longo da rosca,
devendo apresentar uma harmoniosa disposicdo. A combinacdo de altas
temperaturas e elevadas taxas de cisalhamento durante o processamento por
extrusdo, pode levar a consideraveis mudancgas na estrutura molecular do polimero
devido & combinacdo de degradacdo termomecénica e oxidativa, deste modo
afetando as propriedades fisicas e mecanicas dos materiais processados. As
condicBes utilizadas para a extrusdo tém um significante efeito nas caracteristicas
reologicas do polimero (White, 1990).

Em seguida serao apresentados alguns dos principais elementos utilizados na

configuragdo de roscas em uma EDR e suas principais caracteristicas.

2.1.2 - Elementos de Rosca

Como visto anteriormente, o posicionamento dos diferentes elementos ao
longo da rosca € dependente de varios fatores que vao desde o local de alimentacao
de cada substancia numa determinada mistura, a quantidade de trabalho mecanico
necessario para realizar a mistura e fusdo dos materiais envolvidos, do tempo de
residéncia médio e principalmente até da DTR.

O comportamento caracteristico do fluxo do material dentro de uma EDR é
diretamente relacionado com a geometria das roscas. No caso das extrusoras
modulares, existe uma enorme gama de elementos de rosca disponiveis para
configurar um perfil de rosca em uma extrusora. Com 0 objetivo de obter um melhor
controle nas condi¢des de mistura, cisalhamento e transporte do material para um
determinado processamento a ser conduzido no equipamento (Rauwendaal, 2013).

Entre os principais elementos que compde um perfil de rosca os mais
utilizados séao os elementos de conducgéao (transporte), elementos maxaladores ou de
mistura e alguns outros tipos de elementos que sdo ocasionalmente incorporados
para melhorar o desempenho das extrusoras no quesito de mistura dispersiva ou
distributiva em determinado ponto do perfil. E comum encontrar estes elementos

com diferentes parametros geomeétricos (passos, angulos de hélice) que de uma
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maneira geral acabam por influenciar o tempo de residéncia, o cisalhamento e
mistura do material e na capacidade de transporte (White, 1990; Lawal e Kalyon,
1995).

Os elementos de conducdo sdo responsaveis pelo transporte efetivo do
material dentro do equipamento. Estes elementos tém como principal caracteristica
a baixa capacidade de cisalhamento e elevada capacidade de transporte (Figura 8).
Quanto a nomenclatura os elementos de transporte de material (SE- Screw Element)

sao identificados por x/y, onde x € 0 passo em mm e y 0 comprimento em mm.

Figura 8 - Exemplos de Elementos de Rosca de Condugéo.

O fluxo do material neste tipo de elemento € influenciado pelo angulo de
conducao, pelo passo, quantidade e largura dos filetes. O angulo de conducéo ou
transporte € usado para descrever o comportamento do fluxo de sélidos na rosca da
extrusora e é definido como o angulo entre o eixo da rosca e a direcdo de transporte
do material. DeterminacBes experimentais do angulo de transporte em extrusoras
co-rotativas indicam que o valor maximo para esse angulo € encontrado quando o
passo da rosca é igual ao diametro da rosca.

As extrusoras geralmente sdo operadas em uma condicdo de semi-
preenchimento de canais (starved), de forma que o tamanho do passo € utilizado
para este controle, com vazao e velocidade constantes. Um passo grande pode ser
usado para gerar baixo grau de enchimento na regido da abertura para alimentacao
de materiais ou degasagem, embora o tempo de residéncia seja reduzido. Ja o
passo pequeno é usado para gerar maior grau de enchimento, maximizando a area

de contato do material com a superficie do barril, melhorando assim o processo de
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transferéncia de calor e a capacidade de bombeamento. Os elementos de conducé&o
de passo contrario produzem fluxo de contrapressdo por inverterem o sentido de
conducdo do material e sdo usados para assegurar o completo preenchimento do
canal da rosca ou forma uma barreira de fundido. A Tabela 1 resume como 0 passo
dos elementos de conducéo influencia no processo de mistura, cisalhamento e

conducédo do polimero (Rauwendaal, 2013).

Tabela 1 - Atuacéo dos Elementos de Conducéo.

Elemento Caracteristica Conducdo Mistura Cisalhamento
m Passo Direito Rapida Baixa Rapido
e Largo

Passo Direto e Lent Bai
Curto enta alxa Lento
Passo Contra Média Contra
m Contrario Fluxo Fluxo

A taxa de cisalhamento (7Y ) para estes tipos de elementos no canal é

diretamente dependente dos parametros geométricos da rosca, tal como a equacao
aproximada a seguir (Wang et al, 1998):

B ntDN 0
= —~—cos )

ycanal

Onde: D - diametro da rosca; N — velocidade de rotagdo das roscas; 6 —
angulo do filete e H — altura do canal ao barril.

A Tabela 2 apresenta os valores calculados para as taxas de cisalhamento
para alguns elementos de condugéo utilizados neste trabalho, para as velocidades
de 200, 250 e 300 rpm. Observa-se que sédo desenvolvidas taxas de cisalhamento
no canal proximas para cada velocidade estabelecida, o que respeita a geometria de

cada elemento.
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Tabela 2 - Taxa de cisalhamento para elementos de condugéo.

Elemento Angulo (8)° 200r;:1X 2% c;;g:g;mento (??(-)1())rpm
SE16/16 15,8 56,71 70,76 84,96
SE24/24 23,0 54,00 67,76 81,36
SE36/16 32,5 50,03 62,43 74,95

D=18 mm; H=3,2mm - Dados do Fabricante.

Os elementos de malaxagem sdo aqueles que proporcionam maior grau de
mistura e altas taxas de cisalhamento e elongagcdo ao material em detrimento da

conducéo (Figura 9).

Figura 9 - Exemplos de Elementos de Rosca de Malaxagem.

Eles sdo compostos por discos unidos na direcdo perpendicular ao eixo de
rotacdo da rosca, onde os mesmos encontram-se defasados em diferentes angulos,
arranjados de maneira a produzir fluxos positivos (para frente), neutros e reversos
(Figura 10). Os mesmos possuem secOes transversais iguais aos elementos de

rosca a fim de manter o perfil auto-limpante. (Zloczower e Tadmor, 1994).
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Figura 10 - Elementos de Malaxagem de 30, 60 e 90°.

A Tabela 3 mostra a influéncia dos elementos malaxadores na mistura,
conducdo e cisalhamento para elementos com duplo filete, cujo angulo de
defasagem entre os I6bulos sdo 45 e 90°. O angulo entre os discos dos elementos
de malaxagem influencia o grau de transporte e cisalhamento. O propdsito deste tipo
de elemento é induzir tanto mistura dispersiva quanto distributiva (White, 1990).

Tabela 3 - Influéncia dos Elementos de Malaxagem.

Elemento Angulo Conducao  Mistura Cisalhamento

90°

(Neutro) Baixa Alta Alto
(PassgsDireito) Alta Baixa Baixo
| 45° Médio
E Contra (Barreira o
\J - (Passo - 4 Médio
Esquerdo) uxo e
Fundido)

Os elementos neutros, que possuem angulo entre os lébulos de 90° néo
possuem capacidade de transporte e dependem de elementos de passo direito
anterior para ultrapassar a barreira imposta por ele. Os elementos de malaxagem
reversos produzem fluxo de contrapressdo com consequiente aumento no grau de

preenchimento anterior. Entretanto, a diferenca de pressdo € menor que em um



34

elemento de conducéo de passo reverso como resultado do espagcamento formado
pelo angulo entre os I6bulos (Rauwendaal, 1991).
A largura dos moédulos dos elementos malaxadores também é importante no

processo. (Tabela 4).

Tabela 4 - Influéncia da largura dos Elementos de Malaxagem.

Elemento Descrigcéo Conducao Mistura Cisalhamento
. Baixa Baixa Alta
Disco Largo
% Disco Médio Média Média Média
Disco Alta Alta Baixa
Estreito

O comprimento dos discos dos elementos de malaxagem influencia tanto na
distribuicAo quanto na dispersdo em uma mistura. Os discos mais estreitos
apresentam boas caracteristicas de mistura e conducdo além de menor
cisalhamento que os discos largos, enquanto discos mais largos promovem intenso
cisalhamento. No caso de elementos com mesmo angulo entre os discos, l6bulos
mais largos obtém melhor dispersdo da mistura, pois com o aumento da largura dos
I6bulos aumenta-se o cisalhamento nas regifes interpenetrantes e na regido entre o
I6bulo e o barril. Enquanto isso, l6bulos mais finos fornecem melhor mistura
distributiva, entretanto possuem baixa capacidade de dispersao (Zloczower e
Tadmor, 1994).

Os blocos de malaxagem (KB-Kneading Block) s&o identificados por x/n/y
onde x € deslocamento angular entre discos em graus, n 0 nimero de discos e y o
comprimento total em mm; a indicacdo LH (Left Handed) corresponde a identificacdo
dos elementos com passo reverso.

Uma propriedade importante das roscas em uma extrusora € a igualdade
geométrica entre ambas, como uma rosca é basicamente um parafuso em forma

helicoidal, este fato proporciona as mesmas possuir uma geometria idéntica, porém
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invertida. Assim, existem duas versdes diferentes de cada elemento de rosca tipico,
idéntico em tudo, exceto no fato de que uma versado € a imagem espelhada da outra.
Assim tanto os elementos de conducdo como os de malaxagem podem apresentar
uma versao que transporta o material na direcao positiva (para frente) da maquina,
ou seja, da ponta da alimentacdo a ponta da descarga na matriz e a outra na direcao
negativa ou reversa (sentido contrario) (Rauwendaal, 2013).

Esta duas versdes foram convenientemente nomeadas de rosca de mao
direita (RH) para aquela que arrasta o material na direcdo positiva (isto é, para
frente) quando as roscas, vistas desde a frente da maquina (isto €, desde a ponta da
descarga) giram na direcdo dos ponteiros do reldgio. A outra versdo € chamada de
rosca de mao esquerda (LH) (Tadmor e Gogos, 2006).

Um elemento de conducao de passo reverso (elemento de passo esquerdo ou
elemento esquerdo) € aquele que devido a conducdo do material no sentido inverso
cria um fluxo de contrapresséo. Neste caso o fluxo de material tem que superar a
resisténcia aplicada pelo elemento de passo esquerdo, o que causa uma elevacgao
local da pressdo e do grau de enchimento em até 100%, criando uma barreira de

material fundido, conforme Figura 11 (Zloczower e Tadmor, 1994).

& Barreira de Fundido

Pressao

Fluxo

Preenchimento
0

Figura 11 - Elevacédo da Pressao local gerado pelo uso de um ER de passo inverso.

Esse balanco de forgas faz com que tanto a presséo local no barril quanto o
grau de preenchimento aumentem, dando origem a uma regido chamada de barreira

do fundido. Estes elementos fazem com que o tempo de residéncia do material na
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extrusora seja aumentado, e quando posicionados apds elementos de malaxagem
aumentam a capacidade de mistura.

Este tipo de elemento pode ser usado como uma barreira de separacéo entre
estagios de degasagem ou para melhorar a mistura quando usado em combinacgao
com elementos de mistura. Em geral os elementos de passo esquerdo proporcionam
mais cisalhamento, causam um aumento no tempo de residéncia e redugdo na
eficiéncia da capacidade de transporte (Rauwendaal, 2013).

Existem ainda outros tipos de elementos de mistura tipo “turbina” que sao
responsaveis por promovem basicamente mistura dispersiva, ja que sua
configuragdo promove um alto cisalhamento ao material polimérico em periodos de
tempo muito curtos e os elementos de fluidos sofrem 0 mesmo nivel de alta tenséo,

obtendo-se uma mistura uniforme (Figura 12).( Zloczower e Tadmor, 1994).

Figura 12 - Exemplo de elemento tipo “turbina”.

2.2 - Energia Especifica no Processo de Extrusao

O consumo de energia e eficiéncia energética da extrusora sdo funcdes
complexas que dependem diretamente das propriedades do material processado, do
projeto da extrusora, do tipo de mecanismo de acionamento do motor e da eficiencia
dos sistemas de aguecimento e resfriamento. Porém, de forma simples e geral pode-
se dizer que o processo de extrusao utiliza de energia térmica e mecanica para se
obter um produto de modo uniforme em uma operacdo continua (Figura 13)
(Stevens e Covas,1995).
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RESFRIAMENTO Perdas
[ ] Térmicas e
Mecanicas
Energia
Termica .
) \ / Material
Ene_lg_la Aquecido
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Energia
Térmica
| |
SISTEMA DE

AQUECIMENTO

Figura 13 - Balango de energia do processo de extrusdo de polimeros. [Stevens e
Covas,1995].

Quando se avalia 0 balanco de energia envolvido no processo de extrusdo é
possivel observar que é um processo com boa eficiéncia energética, uma vez que
uma parte do montante da energia mecanica fornecida pelo motor é dissipada
durante o fluxo viscoso no interior dos canais da rosca da extrusora. A taxa de
dissipacdo de energia mecanica na camara de processamento € convenientemente
relacionada ao torque transmitido e a velocidade de rotacdo das roscas pela

equacéao 3, a seguir (Canedo, 2015 (a); Rauwendaal, 2013):
W = 4n7NZ 3)

Onde W é a poténcia em kW, Z é o torque por eixo (isto é a metade do torque
total em uma extrusora de dupla rosca) expresso em Nm, e N € a velocidade de
rotacdo (rpm). A maxima taxa de dissipacao de energia mecanica é restringida pela
poténcia fornecida pelo motor (desprezam-se as perdas na transmissao). Porém a
poténcia do motor apropriada para cada tipo de extrusora ndo deve ser escolhida de
maneira arbitraria, vai depender da capacidade do sistema em transmitir essa
poténcia ao material através das roscas.

A poténcia mecanica dissipada torna-se uma variavel acessivel e importante
no entendimento do balango energético do processo, mas sendo a poténcia uma

grandeza extensiva, € comum utilizar a energia especifica (poténcia dissipada

dividida pela vazdo massica), que representa o nivel de energia por unidade que &
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tranferido para o material por entrada mecénica durante a extrusao, conforme a
equacao 4 (Canedo, 2015 (a); Rauwendaal, 2013):

Eep =~ (4)

Onde Eesp € a energia especifica, W a energia mecanica dissipada e Q é a
vazdo massica (taxa de alimentacdo). A unidade da energia especifica no sistema
internacional é kJ/kg, mas na préatica a energia especifica € expressa em kWh/kg
(1kWh/kg = 3600kJ/kg) (Canedo, 2015 (a); Rauwendaal, 2013).

Em uma primeira aproximacao pode-se dizer que a energia especifica € uma
caracteristica do processamento imposto ao material, que permite comparar
processos continuos e descontinuos. Diferentes materiais requerem diferentes
energias especificas para serem processados, ou seja, cada material possui uma
guantidade propria de energia especifica necesséaria para aquecer e fundir. Para
polimeros semi-cristalinos, por exemplo, esse valor é de cerca de 0,15kWh/kg, ja
para os polimeros amorfos este valor é cerca de 0,10kWh/kg.

A Figura 14 apresenta o consumo de energia especifica (CEE) em kWh/kg em
funcdo da velocidade de rosca. A curva do gréafico representa a combinacdo do
aquecimento pelo atrito viscoso e pelo trabalho da rosca. Este Gltimo é muitas vezes
referido como aquecimento por cisalhamento. Em baixas velocidades de rosca, o
aguecimento produzido pela atuacédo do trabalho da rosca € baixo, ficando a cargo
do sistema de aquecimento da extrusora este trabalho. Em velocidades um pouco
maiores da rosca, a maior parte do calor (80 a 90%) é gerado pelo trabalho da
rosca, este ponto € considerado como a faixa ou intervalo preferivel de eficiéncia
(Rauwendaal, 2010).

Quando a velocidade da rosca é aumentada a ponto de cruzar a linha
horizontal que indica o consumo de energia especifica do polimero. Este ponto de
cruzamento é chamado de ponto de extrusdo autégeno. Neste ponto, todo o calor &
gerado pela rosca e o sistema de aquecimento ndo necessita contribuir com o calor
para o processamento do material. Além deste ponto de cruzamento a rosca gera
mais calor do que 0 necessario ao processamento, tornando-se hiperativo. Quando

a velocidade da rosca é aumentada para além do ponto de cruzamento, o0 sistema
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necessita de resfriamento para remover o excesso de calor fornecido pela rosca
(Rauwendaal, 2010).

Consumo de Energia Especifica

Aquecimento pela Rosca

friamento

Aquecimento CEE do polimero

Ponto de Extrusdo Autégeno

Faixa Preferida
.‘—

Velocidade da Rosca

Figura 14 - Consumo de energia especifica em funcao da velocidade da rosca.

[Rauwendaal, 2010]

2.3 - Distribuicdo de Tempos de Residéncia

Tempo de residéncia pode ser definido como sendo a quantidade média de

tempo que um elemento (ou particula) reside em um determinado sistema. Quando

consideramos um sistema de fluxo de volume constante (V) que consta de uma

entrada e uma saida e onde as relagdes de conservacdo de massa estdo mantidas

(fluxo de entrada igual ao fluxo de saida (Q)), Figura 15 (Canedo, 2010).

Entrada
Q

SISTEMA

Figura 15 — Representagdo de um sistema de fluxo de volume constante.



40

Pode-se definir o tempo de residéncia médio como (Levenspiel, 2000):

Y
th BS) (5)

Onde V é o volume livre do sistema; Q é taxa de fluxo do sistema.

E possivel observar que a medida de tempo de residéncia varia inversamente
com a taxa de fluxo de material no sistema, em outras palavras, quanto maior a taxa
de fluxo de material em um sistema, menor o tempo de residéncia. Da mesma forma
se 0 tamanho do sistema for alterado o tempo de residéncia também sofrera
mudancas, por exemplo, quanto menor o sistema, menor o tempo de residéncia,
considerando a taxa de fluxo constante. (Canedo, 2010).

E comum durante o escoamento em sistemas continuo o material ser forcado
a fluir através de geometrias complexas sob acéo de forcas internas e externas; o
gue altera a sua direcao varias vezes, isto acaba induzindo a diferentes velocidades
para as partes que compdem este material, isto provoca a demora ou 0 avanco de
algumas destas particulas em relacdo ao todo, havendo entdo ndo somente um
valor unico de tempo de residéncia do material no sistema, mas uma distribuicdo em
torno de um valor médio, chamado distribuicdo de tempo de residéncia (DTR) ou
funcdo de distribuicdo de tempo de residéncia (Levenspiel, 2000). A Figura 16

mostra um exemplo de uma fungéo de distribuicdo no tempo.

Frequencia

\/

Tempo

Figura 16 — Representacdo de uma curva de DTR.
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A andlise da distribuicdo do tempo de residéncia (DTR) € importante no
estudo de sistemas de escoamento continuo. Esta anélise normalmente se baseia
na suposicao de que o escoamento acontece de forma ideal. Porém, por melhor que
seja a forma de estabelecer as condi¢cdes de contorno do sistema nenhuma dessas
suposicoes correspondem ao real escoamento que ocorre na maioria dos casos. O
conhecimento do verdadeiro comportamento do fluido € essencial para o
dimensionamento de equipamentos, para avaliacdo de projetos e para um
entendimento mais completo dos processos fisicos envolvidos (Wolf e Resnick,
1973). Desta forma, a distribuicdo do tempo de residéncia (DTR) acaba sendo uma
aproximacgdo empirica que pode dar indicios do comportamento do escoamento em
um equipamento, o que a torna uma das ferramentas mais importantes para tal
objetivo. Por este motivo a DTR tornou-se muito importante para o estudo do

processo de extrusao.

2.3.1 - Determinacédo Experimental das Curvas de DTR em Extrusoras

A determinacdo da DTR em extrusoras € diretamente relacionada ao perfil de
velocidade do material no interior do equipamento; de tal modo que se o perfil de
velocidade é conhecido, a DTR pode ser calculada (Rauwendaal, 2013). Inicialmente
a determinacdo dos tempos de residéncia em reatores quimicos industriais que
apresentam geometria simples e que ndo tenham fluxos complexos, foi realizada
através de derivacdo analitica das equacfes de dinamica dos fluidos. (Chen, 1995).
Mas para o caso de extrusoras, onde a geometria de fluxo e a natureza néo-
newtoniana de escoamento sao de extrema complexidade, a derivacao analitica das
equacles torna-se impraticavel, desde modo a determinacdo da distribuicdo dos
tempos de residéncia em extrusoras sO € viavel através de métodos numeéricos ou
por técnicas experimentais (Oberlehner et al, 1994).

Na maioria dos casos envolvendo extrusoras de dupla rosca o fluxo é
bastante complexo e as mesmas apresentam zonas de trabalho cheias e
parcialmente cheias de materiais, o que dificulta a obtencdo das curvas DTR de
maneira teorica; isto levou nos ultimos anos ao desenvolvimento e uso de técnicas
experimentais capazes de realizar tal medicao (Potente, 1990).

Uma das maneiras de determinar experimentalmente a DTR durante o

processo de extrusédo é através da técnica de resposta a um estimulo pulsado, onde
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um material de natureza diferente ao do material de fluxo, que € comumente
chamado marcador ou tracador, apds a estabilizacdo do processo, € alimentado
instantaneamente em uma determinada posicdo do barril e a sua concentracdo é
medida em funcdo do tempo, por técnicas off-line, on-line ou in-line. Na
caracterizagao off-line as amostras do material sdo coletadas de forma discreta e em
intervalos de tempo pré-estabelecidos na saida da matriz da extrusora e a
concentracdo do tracador € medida através de técnicas analiticas ou
espectroscopicas. Ja na caracterizacdo on-line, as medidas em tempo real, sdo
realizadas diretamente no polimero fundido que é desviado do fluxo principal para
um local proximo ao barril. As medidas in-line séo realizadas pela analise direta do
fluxo principal de extrusdo e a concentracdo do tracador é detectada como funcéo
de uma determinada propriedade, tais como: radiacdo, magnetismo, espalhamento
de luz, etc.(Mélo, 2002). E importante levar em conta que no levantamento da
distribuicdo do tempo de residéncia de polimeros utilizando-se métodos on-line e in-
line a coleta de dados se d4 com maior quantidade, rapidez e precisdo quando
comparados com técnicas off-line. Entretanto, a eficiéncia das medidas on-line e in-
line depende necessariamente da escolha sensata do tipo de tracador a ser utilizado
e da propriedade que deve ser medida para sua deteccao.

A distribuicdo dos tempos de escoamento das particulas de fluido saindo da
extrusora € obtida através da funcdo de distribuicdo de tempo de residéncia (DTR),
que é representada matematicamente pela funcéo E(t), do inglés “EXIT”, de acordo

com a equacéao 6 (Danckwerts, 1953).

EqR)=-—CWO

(6)
j C(t)dt

Onde C(t) representa o valor da concentragdo do tragcador em um tempo (t)
qualquer. No caso deste trabalho a funcéo concentracdo C(t) é representada pelos
valores de tensdo (milivolts), ou seja: mV(t), de acordo com o trabalho de Mélo
(2002).

A soma das fragOes de todo material que reside num tempo (t) no sistema

entret=0 et = « ¢ por definicdo, igual & unidade (equacao 7) (Levenspiel, 2000).
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[EMdt=1 @

Esta funcdo descreve quantitativamente quanto tempo diferentes por¢cdes de
tracador tém passado dentro da maquina e a sua unidade é o s*. A curva da funcéo
E(t) é a distribuicAo necessaria para avaliar o escoamento ndo ideal e € muito
influenciada pelas propriedades do material que flui, tais como a viscosidade,
densidade, vazao e pelas condicbes do processo (Levenspiel, 2000). A Figura 17

mostra a representacao grafica da funcao E(t) em relacdo ao tempo.

E(t)

_—

v

Tempo

Figura 17 — Representacao grafica da funcao E(t).

Outra maneira de apresentar a DTR é na forma acumulativa onde o valor da
funcdo em um tempo (t) qualquer, é a concentracdo parcial acumulada de tracador
que saiu até aquele instante. Esta funcdo é conhecida como funcdo acumulada da
distribuicdo do tempo de residéncia representada matematicamente por F(t) é

calculada como a integracao da curva E(t) no tempo (Danckwerts, 1953).

: jcamt
F(t) = [E(t)dt = >—— ®
0 jcamt
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A Figura 18 mostra a representacdo grafica da funcdo F(t) em funcdo do
tempo.

F(t)

v

Tempo

Figura 18 — Representacao grafica da funcao F(t).

Além das condicbes de conservacdo de massa do sistema (equacao
5), também é possivel calcular o tempo de residéncia através da integracdo do
tempo (t) em qualquer intervalo infinitesimal dt com sua respectiva concentracdo de
tracador C(t)dt, isto é (Levenspiel, 2000):

TtC(t)dt

th

0 9)
j C(t)dt

Quando se considera um elemento individual que compde o perfil de rosca da
extrusora, tn pode ser calculado desconsiderando os fluxos de escape entre os
filetes da rosca e o barril por (Levenspiel, 2000):

(Ve VO
n Q Q (10)
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Os quais: V € o volume entre a rosca e o barril (ou volume livre), ® é o fator de
enchimento, Vp=V.® é o volume preenchido entre a rosca e o barril e Q é a taxa de
fluxo (ou vazao massica) no elemento (Danckwerts, 1953).

A variancia (0?) ou quadrado do desvio padrdo, que representa o
espalhamento da distribuicdo em torno de um valor médio, pode ser expressa por
(Levenspiel, 2000):

o’ =

(t—t,)?E(t).dt an

O'—‘S

A magnitude da variancia o? representa o quadrado do espalhamento da
distribuicdo a medida que esta passa através da extrusora e é utilizada para fazer
coincidir as curvas experimentais com uma das familias de curvas teodricas. A
variancia € uma medida da “amplitude” da distribuicdo (a Figura 19 representa duas
distribuices com o mesmo valor médio e diferente variancia). Ou seja, quanto maior

o valor desta variancia, maior sera o espalhamento da distribuicdo (Canedo, 2010).

f(t)

v

0 t t

Figura 19 — Diferencga entre a variancia das curvas DTR.

Na forma adimensional a variancia pode ser obtida por (Levenspiel, 2000):
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Oy = 2 (12)

2
Sendo: 0< C, < 1

06%=0, quando ndo ocorre mistura, fluxo do tipo “plug”.

0e?=1, quando ocorre mistura completa.

Uma maneira conveniente de reduzir o nimero de variaveis é trabalhar com o
tempo de forma normalizado. Definindo-o como a razao entre o tempo em relagcéo

ao tempo médio de residéncia na forma adimensional:

0=— (13)

Da mesma forma, a funcao de distribuicdo do tempo de residéncia (E(t)) e a
funcdo acumulativa (F(t)) podem ser representadas por fungbes normalizadas
(Danckwerts, 1953):

E(8) = tn. E(t) (14)
F(6) = F(t) (15)

O propésito de estabelecer estas funcbes normalizadas é que o
comportamento do fluxo dentro dos sistemas de tamanhos diferentes pode ser
comparado diretamente.

Para a engenharia é preferivel analisar a DTR através de poucos parametros,
facilitando a analise e comparagdo entre processos diferentes. Os parametros
relacionados a variavel tempo na DTR, os chamados parametros temporais mais

utilizados sé@o o tempo inicial (t) e o tempo de residéncia médio (tn). Os parametros
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relacionados as caracteristicas da dispersdo dos dados ou da geometria da curva,

0S mais utilizados séo a variancia (0?) e a area sob a curva.

2.3.2-DTR no Processo de Extrusao

A utilizacdo do conceito de distribuicdo de tempos de residéncia (DTR) ja vem
sendo amplamente empregado no campo da engenharia quimica desde a década de
50 (Danckwerts, 1953), para caracterizar padroes de fluxo, condi¢cdes de mistura e
tempos de retencdo de fluidos; tanto em operac¢des unitarias quanto em reatores
quimicos que apresentavam fluxos complexos. Porém, a aplicacdo deste conceito
para a extrusdo de polimeros s6 comecou a ser explorado primeiramente no
trabalho de Pinto e Tadmor, no inicio da década de 70 (Pinto e Tadmor, 1970).

O conhecimento do tempo que o material polimérico permanece dentro do
equipamento durante o seu processamento é de fundamental importancia,
principalmente quando se considera a forma como estes materiais sdo afetados por
uma série de fatores, tais como: degradacao termo-mecanica, reatividade e mistura.
O tempo de residéncia acaba se tornando um fator determinante na avaliacdo do
grau de mistura, da eficiéncia das reac¢des quimicas (extrusdo reativa) e do nivel de
degradacédo do polimero (Oberlehner et al, 1994). Portanto, o tempo que o material
permanece na extrusora é determinado pelo compromisso de ser suficientemente
longo para que todas as reacOes esperadas ocorram, bem como, mais curto
possivel para se evitar degradacdo do polimero. Estes fatores determinam, de
maneira geral, que o levantamento da distribuicdo do tempo de residéncia em uma
extrusora promove informagBes importantes sobre o processo de transporte e
misturas dos polimeros, que consequentemente reflete nas propriedades finais do
material. A determinacdo da DTR também pode ser utilizada como critério para
determinar a configuracdo do melhor perfil de rosca para uma determinada condi¢&o
e para um objetivo prévio, como por exemplo, quando se deseja DTR estreitas e
tempos de residéncia curtos,etc (Coaquira, 2004).

A partir do inicio dos anos 70 varios estudos foram realizados com o objetivo
de determinar a DTR de polimeros em extrusoras de forma teérica e experimental.
Um dos primeiros trabalhos experimentais com esta finalidade foi realizado por Todd
e Irving em 1970. Eles fizeram uso de uma extrusora de dupla rosca corrotativa para

processar uma solucdo de glicose com 85% de solidos. A DTR foi obtida com
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tracadores de nitrato de sodio e potassio, através da técnica “off-line” medindo a
condutividade do fluido.

No decorrer da década de 70, Todd (1975) fez uso de um tracador insoluvel
(corante azul de metileno) para determinar as curvas de DTR e acumulativas de uma
extrusora de dupla rosca corrotativa, a concentracdo dos tracadores foi medida
através de técnica de colorimétricas (“off-line”). Ja em 1976, Wolf e White, através de
técnicas de visualizacdo de fluxo em uma extrusora dupla rosca corrotativa W&P
ZSK 30, adaptada com janelas de vidro pyrex, e uso de tracadores com
caracteristicas radioativas procuraram compreender melhores o processo fisico da
dispersdo (DTR) do tracador no equipamento, por meio de técnicas (in-line e off-
line). Observaram que os dados obtidos das duas formas mostraram-se
aproximados. Em 1979, Janssen e colaboradores também fizeram uso de tracadores
com caracteristicas radioativas (MnO: ativado) para medir a DTR (off-line) em uma
extrusora dupla rosca contra-rotacional, foi observado pequena variacdo entre a
DTR e o tempo de residéncia com relagdo aos parametros operacionais.

Nos anos 80, Wolf e colaboradores (1986) determinaram através de técnicas
‘in-line” a DTR em uma extrusora dupla rosca contra-rotacional de uma planta
industrial, onde o tracador irradiado (MnO3) foi inserido em um fluxo de composto de
PVC. A DTR foi medida em vérios pontos ao longo da distancia axial da extrusora,
os resultados mostraram que a funcao F(6) ao longo da extrusora se aproximou do
fluxo tipo “plug”. Neste mesmo ano Potente e Lappe (1986) compararam a influencia
de tipos diferentes de tracadores (pigmentos, solluvel e microesferas de vidro) sobre
a DTR medida em tempo real numa extrusora monorosca. Foi concluido que o
comportamento da DTR varia para cada tipo diferente de tracador. Neste mesmo
trabalho os autores ainda apresentaram uma proposta de modelo matematico para
predicdo da DTR em extrusoras monoroscas. Em 1988, Schule e colaboradores
utilizaram particulas de ferro em p6 como tracador e através de um método de
medidas indutivas (alteracdes na resisténcia elétrica do detector) realizaram o
levantamento das curvas de DTR em tempo real (in-line) tanto para uma extrusora
monorosca quanto em uma dupla rosca e os resultados foram comparados com
medidas de DTR através de métodos off-line. Os mesmos mostraram-se diferentes
para as duas técnicas. Outros trabalhos utilizaram esta mesma técnica (Puaux et al,
2000). No ano seguinte, Weiss e Stamato (1989) utilizaram um tracador especial

(iondmero solavel) e tracadores soluveis (microesferas de vidro e negro de fumo)
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para determinar a DTR em uma extrusora monorosca. Fizeram o uso de métodos
off-line (absorcdo de U.V. e termogravimetria) para determinar as curvas de DTR.
Foi observado que o comportamento da DTR fica aproximado para maiores
velocidade de rosca, segundo os autores isto se deve a aspectos da relacdo de
viscosidade entre o tragador e o polimero de fluxo. Também em 1989, Tzoganakis e
colaboradores realizaram estudos de degradacdo do PP em uma extrusora
monorosca a partir das curvas de DTR medidas na saida da extrusora (off-line),
utilizaram tracadores ativados de MnOz. Modelos matematicos ja estabelecidos
foram utilizados para comparar os resultados experimentais, onde se observou
grande dispersao sendo justificada pela ndo consideracdo dos efeitos da
viscosidade nos modelos mateméticos.

Ligin e Zaoqi (1990) realizaram o levantamento de curvas de DTR (off-line)
em extrusoras monorosca e dupla rosca. Utilizaram corantes como tracador e o
método de deteccdo a espectroscopia de absorcdo de U.V. Fizeram uso de um
método matematico probabilistico para predizer as curvas de DTR. A comparacao
entre os resultados experimentais e matematicos foram considerados satisfatorios.

Potente e Ansahl (1990) apresentaram um modelo mateméatico baseado na
funcdo de Weibull para modelar as curvas de DTR em uma extrusora dupla rosca
corrotacional como foi proposto anteriormente para uma extrusora monorosca
(Potente, 1986). O tracador utilizado foi um corante dissolvido, o desvio entre 0s
valores experimentais e dos modelos foram considerados pequenos.

Em 1991, Bur e Gallant desenvolveram um método de medida em tempo real
da DTR em uma extrusora dupla rosca corrotacional, através de técnicas de
fluorescéncia. O tracador foi do tipo coumarina 30 e material de fluxo polibutadieno
com 70% em peso de carbonato de calcio. Os dados obtidos relacdo direta com as
alteracdes nas condicdes de processamento.

Cassagnau et al (1991) mediram a DTR em tempo real em uma extrusora
dupla rosca da Leistritz através de um método convencional de espectroscopia de
absorcdo de U.V; o tracador utilizado foi a base de antraceno e fenil e foram
utilizados de forma enxertado e livre no material de fluxo. Foi observado pequenas
diferencas entre o resultado da DTR para os tragcadores utilizados livre e enxertados.

Em 1993, Chen et al (1993 (a)) utilizaram a técnica de absor¢édo de U.V. para
determinara a DTR (off-line) em uma extrusora monorosca e uma dupla rosca

contrarrotacional. Foi utilizado lamino-antraquinona e fluxo de PS como tragador.
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Os dados obtidos foram ajustados e mostraram-se correlacionados com dados
estimados por um modelo proposto por (Chen et al (b), 1993).

Em 1994, Oberlehner et al fizeram uso da mesma técnica para determinar a
DTR local (off-line) em uma extrusora dupla rosca corrotacional, porém utilizou como
tracador o antraceno-metanol em fluxo de EVA . Os dados experimentais foram
confrontados com os modelos de tanque em série e disperséo axial, apresentando
ajustes razoaveis. Também em 1994, Kim e White, através da técnica de
visualizacdo de fluxo em uma Extrusora dupla-rosca corrotativa W&P ZSK 30,
adaptada com janelas de vidro pyrex, descreveram o fluxo em elementos de rosca
individualmente e em conjunto com outros elementos. A DTR foi obtida com tragador
de flocos de aluminio e as medidas de concentracdo das fun¢bes coletadas em cada
tempo forma feitas através de extracdo da matriz de EVA (material de fluxo) com
cloroférmio.

Em 1995, Chen et al (1995 (a)) mediram a DTR (off-line) em uma extrusora
dupla rosca contra-rotacional através de técnica de espectroscopia U.V e tracador
de l-amino-antraguinona; o material de fluxo foi uma solucdo de 30% de PS em
etilbenzeno. Os resultados foram ajustados com modelos estatisticos descritos no
trabalho de Ligin e Zaoqi (1990). Estes ajustes mostraram-se mais aproximados com
este modelo do que os comparados aos modelos de tanque em série e modelo para
monorosca.

Thompson et al. (1995), determinaram em tempo real a DTR em uma
extrusora contra-rotacional usando TiOz irradiado como tracador em fluxo de PEAD.
Os modelos de dispersdo, tanque em série e modelo de Wolf e Resnik foram
utilizados pra ajustar os resultados obtidos, sendo por fim considerados razoaveis,
uma vez que estes modelos ndo consideram os efeitos da viscosidade dos materiais
envolvidos, o que tornou dificil o ajuste das curvas de DTR.

Chen et al (1995(b)), desenvolveram uma técnica em tempo real baseada em
medidas de propriedades Opticas para determinar a DTR em uma extrusora dupla
rosca corrotacional W&P ZSK30. O tracador utilizado foi o negro de fumo em fluxo
de PP. Os resultados mostraram-se sensiveis as alteracbes nos parametros
operacionais.

Polance et al (1995) mediram a DTR (off-line) em uma extrusora dupla rosca
corrotacional através de técnica de colorimetria, foi utilizado um corante vermelho

como tracador e dois tipos de polietileno (linear e baixa densidade) como material de
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fluxo. Observou-se diferengas nas curvas de DTR para os dois tipos de materiais de
fluxo, isto foi creditado aos efeitos da viscosidade cisalhante.

Scherbakoff e colaboradores (1995) determinaram a DTR em uma extrusora
dupla rosca W&P ZSK-30 com fluxo de nylon 6.6. Como tracadores foram escolhidos
um sal de cobre, um sal de potdssio e o dioxido de titanio, preparados como
masteres, devido a serem usualmente encontrados nas formulagdes do polimero.

Vainio et al (1995) levantaram a DTR de blendas poliméricas de PP com
nylon6 em uma extrusora dupla rosca corrotacional, utilizaram a técnica de FTIR em
amostras coletadas na saida do equipamento para determinar a concentracado do
tracador. Observou-se que o aumento de elementos de mistura no perfil de rosca
desloca o tempo médio de residéncia para valores maiores.

Em 1996, Ward et al determinaram a DTR em uma extrusora dupla rosca
corrotacional utilizando a espectroscopia Ramam e tracador de TiO2 em fluxo de
PEAD. Foi calculada a concentracdo em intervalos de tempo preestabelecidos e
construidas as curvas acumulativas para cada condicdo. As curvas apresentaram
comportamento similar.

Gendron e colaboradores (1996) propuseram uma técnica para monitorar em
linha a DTR por ultra-som em tempo real. Foi utilizado como tragador “grades” de
carbonato de célcio (CaCOzs) e como polimero de fluxo o PP numa extrusora dupla
rosca corrotativa W&P ZSK-30. A técnica mostrou que as propriedades do ultra-som
apresentaram boa sensibilidade aos parametros de operacdo de processo
(velocidade de rosca, taxa de alimentacdo). Esta mesma técnica foi utilizada por Sun
e Jen (2001) com uma instrumentacao modificada.

Outras técnicas de medidas da distribuicdo de tempos de residéncia em
tempo real (in-line) foram desenvolvidas nos anos seguintes. No ano de 1997, Hu e
Kadri desenvolveram um método de determinar a DTR em uma extrusora dupla
rosca corrotacional W&P ZSK 30, atravées de uma técnica de monitoramento
continuo da concentracdo do tracador antraceno enxertado na cadeia do material de
fluxo (PS), onde foi medida a emissdo de fluorescéncia na saida da extrusora. No
mesmo ano, Nietsch et al (a) determinaram a DTR em tempo real em uma extrusora
fazendo uso da mesma técnica do trabalho de Hu e Kadri, estes resultados foram
comparados com uma técnica de leitura térmica (infravermelho) para medir
diferencas de energia de emissividade do tracador neste caso foi utilizado o negro

de fumo como tracador. A comparacéo entre os resultados mostraram semelhanca,
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porém com limitac6es na temperatura de trabalho do equipamento. Poulesque et al
(2001) fizeram uso da técnica de U.V em uma extrusora dupla rosca corrotacional
com tracador de antraceno-metanol em fluxo de PP.

Huneaut (1997) determinou a DTR em uma extrusora dupla rosca
corrotacional através de método em tempo real de medidas com ultra-som, foi
utilizado como tracador carbonato de célcio em fluxo de PP. Foi medido a DTR em
pontos diferentes ao longo do comprimento da extrusora. Estes resultados foram
comparados com os dados calculados com base na geometria do perfil de rosca e
nas condicbes de operacdo, sendo considerados satisfatérios apesar da disperséo
dos resultados.

Pallas et al (1997) utilizaram de uma técnica de tracador radioativo para medir
em tempo real a DTR dos componente individuais de blendas poliméricas néo
reativas e reativas em uma extrusora dupla rosca corrotativa W&P ZSK - 40. Os
resultados mostraram diferencas entre os componentes das blendas reativas e nao-
reativas, provavelmente devido as caracteristicas reoldgicas de cada material.

Nietsch e colaboradores (1997(b)) fizeram uso de técnicas de medicao
térmicas (radiacdo de infravermelho) para realizar o levantamento em tempo real das
curvas de DTR em uma extrusora dupla rosca corrotacional Leistristz LSM 30-34.
Como tracador foi utilizado negro de fumo em fluxo de PE. Este método apresentou-
se apropriado para determinar a DTR em pontos especificos da extrusora, devido a
sensibilidade as mudancas na emissividade.

Em 1997, Wetzel et al. apresentaram um método de deteccdo Otico para
determinar as curvas de DTR em tempo real, em uma extrusora dupla rosca
corrotacional W&P ZSK-53. Utilizou como tracador TiO2 em fluxo de polibuteno. A
técnica consistiu em medir a intensidade do sinal refletido nas particulas do tracador
emitido por uma fonte de luz. Os resultados mostraram sensibilidade as mudancas
das variaveis operacionais. Um método similar também foi utilizado, no mesmo ano,
nos trabalhos de Anderlik et al (1997) e de Potente et al (2001).

Gao et al (1999 e 2000) utilizaram o mesmo método 6tico do trabalho de
Wetzel para determinar a DTR em uma extrusora dupla rosca corrotacional W&P
ZSK-30. O tracador utilizado foi o TiO2 e dois tipos de PEAD (com indices de fluidez
diferentes) como material de fluxo. Segundo os autores, ndo se obteve resultados

significativamente diferentes para ambos os materiais de fluxo.



53

Shon et al (1999), através de técnicas off-line compararam a DTR entre duas
diferentes extrusoras (corrotacional e contra-rotacional) e dois misturadores
utilizando como tracador aluminio em flocos e PP como polimero de fluxo. Os
resultados mostraram que a extrusora dupla rosca contra-rotacional apresentou 0s
menores tempos de residéncia e a DTR mais estreita.

Dennis et al (2001) utilizaram a mesma técnica de Shon et al (1999) para
avaliar a dispersdo de uma argila (montmorilonita) em fluxo de poliamida-6 em uma
extrusora monorosca e duas extrusoras dupla rosca (corrotativa e contrarrotativa).
Foi observado que o aumento do tempo de residéncia médio melhora a delaminacdo
e a dispersdo das particulas para as extrusoras dupla rosca, ndo mostrando o
mesmo efeito para a extrusora monorosca.

Carneiro et al (1999), utilizaram um dispositivo mecanico para coletar
amostras ao longo do perfil de rosca de uma extrusora dupla rosca corrotacional
Leistritz LSM 30-34, e através de técnicas off-line mediram a concentracdo do
tracador (silica) em fluxo de PP. Com os resultados puderam avaliar as curvas de
DTR parciais em pontos diferentes e as caracteristicas locais de mistura no perfil de
rosca. O mesmo dispositivo foi utilizado em outro trabalho (Carneiro, 2000) para
determinar o tempo de residéncia médio e comparar com valores calculados através
de um software comercial (Ludovic®), os resultados mostraram-se satisfatérios (boa
aproximacao entre experimental e simulado).

Hu e Kadri (1999) desenvolveram um método de monitoramento em tempo
real (on-line e in-line) da DTR em uma extrusora dupla rosca corrotacional W&P
ZSK-30, através da deteccdo da emissao de fluorescéncia do tracador (antraceno)
que € excitado por uma luz monocromética de radiacdo U.V. O tracador foi
enxertado na molécula de polistireno (PS) e PMMA. Os resultados apresentaram
boa reprodutibilidade e sensibilidade as mudancas nas variaveis operacionais.

Poulesquen e Vergnes (2003 (a) e (b)) primeiramente desenvolveram um
modelo mateméatico para determinacdo das curvas de DTR; este modelo foi baseado
na juncdo entre a teoria da mecéanica dos fluidos com aproximacdes provenientes
dos estudos de reatores da engenharia quimica. Posteriormente apresentaram um
estudo experimental baseado em dois tipos de extrusoras dupla rosca co-rotacionais
(Leistrita 30-34 e Clextral BC45), diferentes perfis de rosca estudados através de
técnicas de medicao off-line (técnicas de calcinacdo) e in-line (fluorescencia de UV).

Foram obtidas as curvas de DTR global, parcial e local dos perfis de rosca
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estabelecidos; todas de maneira experimental e por meio de técnicas de
deconvolucédo. Foi observada uma boa aproximacao entre os resultados medidos e
os estimados teoricamente.

Sun et al (2003) apresentaram um sistema de monitoramento da DTR in-line,
em uma extrusora dupla-rosca co-rotacional, através de medi¢cdes com ultra-som ao
longo do comprimento da rosca (zonas funcionais). Como material de fluxo utilizado
foi o PEBD e como tracador uma mistura de PEBD com 20% de CaCOsem peso. Os
dados medidos por ultra-som em cada uma das zonas funcionais foram
apresentados e comparados com resultados de um método de medicao Otico da
DTR que foi usado simultaneamente com o de ultra-som. A comparacdo dos
resultados dos dois métodos mostrou que a técnica de medidas por ultra-sons pode
ajudar a complementar a técnica de medicdo optica no tocante a informacdes e
compreensao do comportamento da DTR durante os processos de extrusao de
polimeros.

Covas et al (2004) apresentaram um sistema on-line de medidas reoldgicas e
de DTR. O sistema foi testado em uma extrusora monorosca da Periplast, o material
de fluxo foi o poliestireno e como tracador foi utilizado um concentrado de 0,1g do
mesmo material de fluxo e silica como tracador. Os resultados da DTR sao
aproximados quando comparado com o esperado teoricamente.

Pinheiros et al (2004) estudaram o grau de degradacao termo-mecanica do
PEAD sob diversas condicGes de processamento a partir da avaliacdo das curvas de
DTR .As curvas de DTR foram medidas de forma in-line através de um dispositivo
Optico em uma extrusora dupla rosca corrotacional W&P ZSK-30; como tracador
utilizaram 0,1 g de PS. A comparagdo das curvas de DTR e outros métodos
experimentais ajudaram a estimar o grau de degradacdo sofrida pelas cadeias do
PEAD.

Carneiro et al (2004) apresentaram um estudo de medi¢céo on-line da DTR em
blocos de mistura do perfil de rosca de uma extrusora dupla rosca co-rotacional. O
sistema de medicdo utilizada foi um detector Optico a base de fibra éptica para
realizar a emisséo e a captacdo simultanea do sinal. O sistema foi montado ao longo
de trés estagios, em uma extrusora co-rotacional Leistritz LSM 30-34. O material de
fluxo foi o PS e um tragcador fluorescente (Perilene). Os resultados obtidos on-line
foram confrontados com medi¢bes off-line e os resultados apresentaram boa

concordancia.
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Bravo et al (2004) realizaram um estudo de modelagem da DTR em tipos
diferentes de blocos de malaxagem do perfil de rosca de uma extrusora dupla rosca
co-rotacional. Modelos tri-dimensionais de elementos finitos foram implementados
na resolucdo das equacdes conservacao de massa e forca para a geometria dos
blocos de malaxagem. A técnica de rastreamento de particulas foi utilizada para
obter a DTR e analisar mistura distributiva para as diferentes relacdes de
comprimento e diametro (L/D) dos discos. Foram obtidos resultados satisfatorios e
dentro do esperado teoricamente.

Cassagnau et al (2005) investigaram experimentalmente a mistura entre duas
fases com diferentes viscosidades (liqguidos de baixa viscosidade e polimero
fundido). Primeiramente entre duas fases misciveis (EVA/DOP) e depois com duas
fases imisciveis (EVA/EG). A DTR foi medida para diferentes perfis de rosca e
diferentes condicbes de operacdes, para cada uma das fases dos sistemas
propostos. O método utilizado para medicdo em tempo real da DTR foi o de
fluorescéncia de UV, como tracador foi utilizado hidroximetil de antraceno. Os
resultados possibilitaram o melhor entendimento da interacdo entre as fases e 0s
aspectos individuais de mistura.

Lee et al (2005) apresentaram um dispositivo de medicdo em tempo real da
DTR por meio da atenuacao de ultra-som. O sistema foi acoplado na saida de uma
extrusora dupla rosca co-rotacional interpenetrante da SM Platek modelo TEK-25. O
material de fluxo utilizado foi o PEBD e como tragador usou-se o CaCOs. O sistema
mostrou-se eficiente no levantamento das curvas de DTR bem como os efeitos dos
parametros de processamento (velocidade da rosca, taxa de alimentagcéo) sobre as
mesmas.

Kumar et al (2006) utilizaram uma técnica de processamento de imagens
digitais para realizar a medicdo da DTR em uma extrusora laboratorial (Brabender
modelo CSTE-V dupla rosca co-rotacional). Como material de fluxo foi utilizado
misturas a base de amido e melogel e o tragador foi preparado por mistura de 0,05 g
de eritrosina (vermelho) de tinta com 5 g de amido. Os parametros de DTR
mostraram-se semelhantes para o experimental e o tedrico. Os efeitos da mudanca
de velocidade da rosca e da temperatura do barril da extrusora determinados pelo
método de processamento das imagens digitais correlacionaram bem com o0s

resultados previamente obtidos. Os aumentos na velocidade da rosca e temperatura



56

resultaram em diminuicdo no tempo médio de residéncia e aumentos no grau de
mistura.

Zhang et al (2006) apresentaram um sistema de medicao in-line da DTR em
uma extrusora de dupla rosca co-rotacional; este sistema utiliza a deteccdo de luz
florescéncia para realizar as medidas. Este sistema utilizou duas sondas distribuidas
ao longo do comprimento do barril da extrusora, o que possibilita calcular a DTR
local por meio de técnicas de deconvolucdo. Como material de fluxo foi utilizado o
Poliestileno (PS) e antraceno como tracador. Os efeitos dos varios parametros do
processo tais como: taxa de alimentacdo e velocidade da rosca sobre as DTR’s
foram investigados. Onde foi dado destaque no efeito do angulo dos discos de
mistura, tanto no local dos discos como em zonas jusantes. Os resultados
mostraram que alteracBes nas variaveis de processo alteram a as curvas de DTR
bem como os discos de misturas com maior angulo (90°) apresentam melhor
desempenho na mistura.

Xu et al (2006) apresentaram um sistema termo-mecanico de medida em
tempo real da DTR em uma extrusora dupla rosca co-rotacional, por meio da
deteccdo de fluorescéncia de UV. A fibra oéptica para deteccdo da DTR foi
posicionada em quatro pontos distintos do perfil de rosca da extrusora para
avaliacdo da DTR dos blocos de mistura do perfil. As curvas de DTR foram
investigadas para varias condicfes de operacdes e obtidas com ajuda de métodos
de deconvolucéo. Os resultados mostraram que a reprodutibilidade pode ser afetada
pelo método de deteccdo e que os resultados obtidos por deconvolugédo estdo de
acordo com o esperado teoricamente.

Zhuang et al (2008) correlacionaram a degradacao de fibras longas utilizadas
como reforco de termoplasticos com os dados de DTR medida em tempo real.
Usaram esferas de PET como o tracador e uma extrusora monorosca SJ-45B da
Beijing Plastics Machinery Institute. Os efeitos da velocidade da rosca, parametros
de mistura e caracteristicas dos modelos de DTR, bem como os seus efeitos sobre a
degradacédo das fibras foram investigados. O que possibilitou estimar a melhor
relacdo entre as variaveis de processo e o comprimento e disperséo da fibra.

Pinheiros et al (2008) realizaram estudos sobre a morfologia de blendas
imisciveis (PP/PA6) durante o processo de extrusdo, para tal, fez-se uso do
levantamento da DTR (em tempo real). Através de um dispositivo 6tico mediram a

concentracdo das particulas dispersas de 6xido de aluminio (Al203) e 0xido de titanio
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(TiO2) junto as blendas. Este sistema foi instalado em uma extrusora dupla rosca co-
rotacional Werner e Pfleiderer ZSK-30. Os resultados obtidos da DTR foram bem
correlacionados com os dados obtidos da morfologia por técnicas de microscopia.

Zhang et al (2008) estudaram a relacdo entre a distribuicdo de tempo de
residéncia (DTR) , a distribuicdo de volume de residéncia(DVR) e a distribuicéo de
rotacao de residéncia (DRR) total, parcial e local no perfil de rosca de uma extrusora
dupla rosca corrotacional. A énfase deste estudo foi colocada sobre o tipo e a
geometria dos elementos de mistura. A DTR total foi medida em tempo real (in-line)
a parcial e local foram calculadas utilizando técnicas de convolugéo e deconvolucgéo.
O sistema utilizado foi idéntico ao utilizado por Zhang et al. em 2006. A DTR local
permitia comparar o desempenho de mistura dos elementos de mistura envolvidos.
Também foi confirmado experimentalmente e, teoricamente, que o rendimento
especifico, definido como a razdo entre taxa de alimentacéo (Q) sobre a velocidade
de rosca (N), controla todos os trés tipos de distribuicbes de residéncia, seja ele
local, parcial ou total. Também foi confirmado que a DRR e a DRV nao fornecem
informacdes adicionais sobre um processo de extrusdo do que o correspondente a
DTR.

Canevarolo et al (2009) realizaram um estudo de monitoramento in-line da
morfologia da mistura de polimero (PP/PA6-blenda e PP/MMT-nanocompdsito), para
isto utilizou um dispositivo 6ptico de medicdo de DTR (Mélo, 2002; Pinheiros, 2006),
medidas da temperatura de fusdo do aquecimento viscoso e dados de microscopia.
As medi¢cdes foram realizadas em uma extrusora dupla rosca co-rotacional da
Werner e Pfleiderer ZSK-30. Os resultados apresentados possibilitaram a analise da
morfologia das fases presentes em tempo real.

Zhang et al (2009) desenvolveram um trabalho de simulacdo por
rastreamento de particula da DTR local em uma extrusora dupla rosca co-rotacional
usando dinamica de fluido computacional (CFD). Os resultados simulados seguem
razoavelmente a tendéncia dos resultados experimentais obtidos por medi¢éo in-line
para diferentes configuracbes de rosca e taxas de alimentacdo (Zhang et al, 2006).
Para analisar o desempenho da mistura distributiva e eficiéncia global dos diferentes
discos de mistura (45°, 60° e 90°), os parametros de mistura foram avaliados. No
geral o trabalho possibilitou averiguar experimentalmente os dados simulados e

avaliar ponto a ponto as informacoes de DTR local, fluxo e mistura.
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Baron et al (2010) estudaram extruséo reativa a partir de um modelo proposto
para determina a DTR em uma extrusora dupla rosca co-rotacional interpenetrante
baseado na extracdo de alginato. Para validar o modelo foram utilizados os dados
experimentais disponiveis no trabalho de Puaux et al (2000) e todas as informacdes
necessarias tais como, perfil de rosca, material de fluxo,etc. A validacdo do modelo
foi considerada satisfatoria quando comparado com os dados a literatura.

Villmow et al (2010) estudaram a influencia da configuracdo da rosca, do
tempo de residéncia e da energia especifica na extrusdo de compadsitos poliméricos
(PCL) reforgados com nano-tubos de carbono (NTC). Utilizaram uma extrusora dupla
rosca co-rotacional interpenetrante da Berstorff modelo ZE-25; como tracadores
utilizaram um concentrado de PCL com 7,5% de NTC e corante. As curvas de DTR
foram medidas in-line através de um dispositivo 6tico. Os resultados de DTR junto
com os obtidos nos calculos de energia especifica permitiram compreender melhor a
relacdo entre as condicbes de operacdo e a morfologia de compdsitos reforcados
com nano-tubos de carbono.

Mélo et al (2010) estudaram o grau de influencia dos parametros de operacao
e do numero de elementos de mistura no perfil de rosca sobre o tempo médio de
residéncia. As medidas foram realizadas em uma extrusora dupla rosca co-rotacional
da Werner e Pfleiderer ZSK-30, o material de fluxo foi o PP como tragador foi
utilizado uma mistura de pigmento organico com PP. Os resultados mostraram que a
taxa de alimentacao € o parametro que tem maior influencia sobre o tempo médio de
residéncia.

Sobhani et al (2011) utilizaram a combinacdo entre métodos de elementos
finitos e dominio ficticio para simular o perfil de pressdo e a DTR, como critério de
dispersdo, na secao transversal de uma extrusora dupla rosca co-rotacional.
Tomaram como base uma extrusora dupla rosca co-rotacional da Brabender modelo
de laboratério. O material de fluxo utilizado foi o PEAD. A comparagcdo entre 0s
resultados experimentais e previstos pelo modelo apresentaram resultado
aproximado.

Gao et al (2012) realizaram um apanhado da literatura sobre as aplicagdes da
teoria de tempo de residéncia sobre os varios tipos de operacdes unitarias
(processamento de materiais soélidos) incluindo a extrusdo. Além da revisdo dos
recentes estudos experimentais e simulagédo na literatura, alguns trabalhos com

modelos e tracadores com técnicas de deteccdo comuns aplicados em sistemas de
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fluxo continuo, também foram considerados. Foi possivel esclarecer e enfatizar a
influéncia do perfil do tempo de permanéncia sobre o desempenho dos processos,
que é a teoria envolvida em tempo de residéncia € a chave no projeto e operacao
dos sistemas bem como a melhoria do seu desempenho. Também foi enfatizada a
importancia do desenvolvimento de modelos de previsao nos estudos da teoria do
tempo de residéncia. Por fim, foi mostrado que os métodos de deteccao in-line com
uso de tracadores, especialmente para os sistemas soélidos, € a maneira mais
promissora neste fim.

Laske et al (2013) apresentaram um método de medicdo in-line da DTR em
uma extrusora de dupla rosca co-rotacional por meio da espectroscopia de infra-
vermelho. A extrusora utilizada no estudo foi uma Theysohn TSK30/40D. Como
material de fluxo foi usado o PP e o tracador um absorvedor de UV comercial
Tinuvin 791 da BASF — AG. Os resultados apresentaram como potencial da técnica
a ndo exigéncia de nenhum procedimento de calibracao.

Becquart et al (2014) fizeram uso do estudo de tempo de residéncia para
investigar o desenvolvimento de copolimeros a base de PLA e PHB enxertados em
PMMA através de extrusdo reativa. Neste processo foi utilizada uma extrusora dupla
rosca co-rotacional da Clextral modelo BC-21 de 21 mm de diametro. A DTR foi
medida de maneira off-line sendo retiradas amostras em intervalos constante e
posteriormente analisadas por meio de processamento de imagem. O tracador
utilizado foi o negro de fumo. Os resultados mostraram a importancia da DTR no
estudo de extrusdo reativa de polimeros.

Yang et al (2014) realizaram a simulacdo do perfil de pressédo e da DTR,
através de métodos numéricos, ao longo de uma extrusora de tripla rosca de arranjo
triangular. Para isto utilizaram como ferramenta de simulacdo o software
POLYFLOW. Os dados experimentais da DTR foram obtido de maneira off-line,
como material de fluxo utilizou-se o PP e como tracador o CaCOs. A comparacao
dos resultados experimentais com os medidos apresentou boa concordancia entre
os valores.

Zhang e colaboradores (2014) estudaram as caracteristicas de mistura de
diferentes tracadores na extrusdo de poliestireno (PS) e polipropileno (PP). Os
tracadores consistem em macromoléculas sintetizadas por rotas diferentes de
copolimerizagéo e enxerto. Os marcadores foram utilizados para obter a DTR em

funcdo do PS e do PP em uma extrusora dupla rosca co-rotacional. Os efeitos da
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temperatura sobre a DTR dos diferentes marcadores também foi investigada. Foi
verificado que as funcdes globais de DTR sé&o independentes do tipo de tracador; ja
as funcbes parciais de DTR sdo dependentes dos tipos de tracadores,
principalmente devido a imiscibilidade entre o PP e o PS, bem como os diferentes
mecanismos de fusdo. A influéncia da temperatura sobre a DTR n&o € significativa
devido as forgas viscosas dominantes. Por fim, a forma das curvas de DTR foi mais
afetada pelos mecanismos de fusdo do que pela miscibilidade dos materiais
envolvidos.

No Brasil em 1999, Santos e Canevarolo realizaram medi¢des in-line das
curvas de distribuicdo de tempo de residéncia através de um dispositivo de detec¢éo
Optica simples. Este mesmo dispositivo Optico foi depois aperfeicoado por Mélo
(2002(a)) que obtive boa reprodutibilidade das curvas de DTR e resultados préximos
aos obtidos com o método off-line, utilizando espectroscopia por infravermelho.
Estes trabalhos deram inicio ao primeiro grupo de estudo de DTR em tempo real (in-
line) no pais realizados em extrusoras dupla rosca corrotacional.

Damiani (2005) desenvolveu um detector de espalhamento de luz laser de
baixo-angulo para utilizagdo em tempo real na extrusora para estudo de segunda
fase em blendas com ajuda das curvas de DTR. Pinheiro (2006) utilizou a DTR para
estudar o monitoramento em tempo real da morfologia na extrusdo de blendas
poliméricas polipropileno e nylon6. Costa (2007) utilizou o mesmo detector de
espalhamento de luz de baixo angulo desenvolvido por Damiani para acompanhar a
distribuicdo e dispersdo de fases em blendas, utilizou como parametro os resultados
de DTR para tal. Coaquira (2008) utilizou as curvas de DTR para quantificar o nivel
de degradacdo termomecéanica em diversos polimeros. Bertolino (2008) utilizou os
resultados de DTR para avaliar e acompanhar o comportamento da fase dispersa de
nanocompositos de PP/MMT via intercalacdo no estado fundido. Estes trabalhos
foram a base das ultimas publicacées envolvendo o estudo de DTR no processo de
extrusao no Brasil.

Em um contexto geral, ficou evidente a evolugcdo do estudo da DTR no
processo de extrusdo de polimeros; os primeiros trabalham (década de 70 e 80)
ficavam restritos ao uso de modelos simples de extrusoras monoroscas passando a
estudos avancados com uso de extrusora dupla rosca corrotacional. Também foi
possivel observar que os métodos de medigdo progrediram de técnicas simples off-

line para técnicas in-line (em tempo real) cada vez mais sofisticadas e com uso de
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recursos mais especificos na preparacdo de tracadores, bem como a busca e
desenvolvimento dos melhores modelos mateméticos de predicdo da DTR. Apesar
do vasto campo de conhecimento gerado ao longo de mais de quarenta anos de
estudo, ainda é notavel que a DTR no processo de extrusdo de polimero apresenta
uma série de ponto ainda pouco explorados, tais como: 1) O comportamento e 0
efeito da viscosidade do material sobre a DTR; 2) A ligacdo da eficiéncia energética
do processo de extrusdo sobre a DTR; 3) Uso e desenvolvimento de software para
simulacdo da DTR no processo de extrusdo, dentre outros. Neste trabalho estes
pontos serdo explorados de modo a melhorar a ampliar os conhecimentos que ja

existem na literatura e trazer um enfoque mais pratico ao estudo da DTR.

2.4 - Tracadores

Um tracador pode ser definido como qualquer produto que, incorporado a
uma substancia, permite investigar o comportamento desta em um determinado
processo fisico ou quimico. A principal funcéo do tracador ao ser introduzido em um
sistema é de seguir os mesmos caminhos do fluido e representar o seu
comportamento quanto a disperséo axial em funcdo do tempo. E claro que quanto
mais semelhancas o tracador apresentar com o fluido, mais se aproxima do seu
comportamento real em fluxo. Entretanto do ponto de vista experimental nem
sempre é facil conseguir tal aproximacdo. As principais caracteristicas para a
escolha do melhor tipo de tracador séo apresentadas a seguir (Akemi, 2005):

e Comportamento fluidodindmico idéntico ao do material que se pretende
estudar;

e Possuir uma caracteristica (propriedade) adicional que permite diferencia-lo
da substancia que se pretende estudar;

e O método de deteccdo e de medicdo do tracador deve ser facil, de alta
eficiéncia e possivel de ser realizado através de equipamento simples e de
baixo custo;

e A composicdo quimica do tracador ndo pode ser toxica e deve ser inerte
guimicamente;

e O tracador deve estar disponivel no mercado e ter baixo custo.
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As medidas de DTR em tempo real estdo diretamente relacionadas a escolha
do tipo de tracador a ser utilizado e da técnica de medida para sua detecgdo. Assim
o tracador deve possuir propriedades e caracteristicas fisicas e quimicas diferentes
do material de fluxo, tais como: Condutividade elétrica (Todd e Irving, 1969),
radioatividade (Oberlehner et al, 1994; Tzoganakis et al, 1989; Thompson et al,
1995), fluorescéncia (Bur e Gallant, 1991; Hu e Kadri, 1999), absorcdo de UV (Chen
et al, 1995 (b); Cassagnau et al, 1991; Poulesquen et al, 2001), interacdo magnética
(Puaux et al, 2000), atenuacdo de ultra-som (Gendron et al, 1996; Huneault, 1997;
Sun e Jen, 2001), absorcao e refracdo da luz visivel (Gao et al, 1999; Wetzel et al,
1997; Potente et al, 2001; Mélo e Canevarolo, 2002(c)), imagens digitais (Kumar,
2006), etc. Varios outros tipos de técnica de deteccdo podem ser desenvolvidas
dependendo basicamente do tipo de tracadores (propriedade e caracteristica) a ser

utilizado.

2.5 - Modelos Mateméticos para Determinacdo das Curvas de DTR em
Extrusora Dupla Rosca Corrotacionais

Em sistemas que ndo possuem fluxos complexos devido a geometria ser
simples, a obtencdo da DTR pode ser realizada através da derivacao analitica. Por
outro lado, em outros sistemas onde o campo de fluxo é bastante complexo, como é
0 caso das extrusoras com dupla rosca, onde se podem configurar perfis de rosca
com diferentes elementos, a obtencdo da DTR de maneira analitica torna-se muitas
vezes impossivel, necessitando principalmente de técnicas experimentais ou de
métodos numéricos para a sua determinacao (Chen et al, 1995 (a); Oberlehner et al,
1994). A obtencdo da DTR através de técnicas experimentais necessita de um
conjunto de ferramentas e aparatos que torna este método mais trabalhoso e de
custo elevado. Por estes motivos, o desenvolvimento mateméatico de modelos para o
estudo e levantamento das curvas de DTR em extrusoras dupla-rosca corrotacionais
ganhou nos ultimos anos um papel importante.

Os primeiros modelos matematicos utilizados para tentar predizer a DTR no
processo de extrusdo decorreram dos principios analiticos e de simplificagfes do
mecanismo do escoamento em extrusoras monoroscas. Pinto e Tadmor, (2000)
derivaram a funcdo DTR para um fluido Newtoniano em uma extrusora monorosca,;

gue foi baseada na “placa paralela” e no fluxo fornecido por canais com curvaturas e
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o tempo de residéncia minimo foi encontrado para ser igual a trés quartos do tempo
de residéncia médio. E em seguida este modelo foi estendido por Bigg e Middleman
(1974) para o caso dos fluidos ndo-Newtonianos. Posteriormente outros modelos
tomaram como principio a combinacao e adaptacdo dos modelos ja estudados pelos
processos de engenharia quimica (Estudos de reatores), tais como: Modelo de
Dispersdo Axial, Modelo de tanque em série, Modelo de Wolf e Resnik, entre outros
(Levenspiel, 2000). Em geral, todos estes modelos foram bem ajustados com dados
experimentais obtidos e adaptados para as condi¢cdes de processo em extrusoras
monorosca (Chen et al, 1995(a); Tadmor e Gogos, 2006; Oberlehner et al, 1994;
Bigg e Middleman, 1974).

As primeiras solucdes propostas na literatura, para o caso das extrusoras de
dupla rosca, partiram do trabalho de Janssen et al (1979), onde uma extrusora dupla
rosca contrarotacional, totalmente interpenetrante com rosca de duplo-filete inicial foi
modelada como uma seérie de misturadores idedis conectados em paralelo com
quatro tipos de escoamento de fuga e uma série de equacdes diferenciais foram
formuladas paras as zonas totalmente preenchidas da extrusora. S6 a partir da qual
a distribuicdo de tempo de residéncia poder ser computada. Em 1995 Thompson et
al testaram modelos empiricos de fluxo ( plug-flow , distribuicdo axial e modelo de
Wolf-resnick) com dados de resposta medidos com modelos de extrusoras dupla
rosca nao interpenetrante. O escoamento em plug-flow junto ao modelo de
distribuicdo axial foram os que encontrados melhor aproximacao para as medidas de
distribuicéo.

Em 1993, Chen et al (b) , aproximaram as diferentes se¢des de rosca de uma
extrusora dupla rosca contra-rotacionais, como sendo um conjunto em série de
camaras em forma de C, e através da funcédo de DTR derivada dos modelo de Pinto
e Tadmor. Baseado nesta teoria, Chen e colaboradores desenvolveram um modelo
preditivo de DTR para uma extrusora dupla rosca contra-rotacional interpenetrante,
gue considera a rosca como sendo um conjunto de voltas individuais conectadas em
série, com a DTR a partir de cada volta assumida para ser estatisticamente
independente de cada outra. A funcédo de DTR global pode ser expressa no dominio
de Laplace como multiplicagao das DTR’s individuais. Esta teoria foi também usada
por Chen et al (1995 (a)) no desenvolvimento de um modelo preditivo para uma

extrusora dupla-rosca contra-rotacional ndo interpenetrante baseado em ambas na
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analise de fluxo individual das zonas da rosca e do principio da superposi¢ao
estatistica da DTR.

A seguir serdo apresentados os principais modelos apresentados pela
literatura para determinar as curvas de DTR em extrusoras dupla rosca

corrotacionais.
2.5.1- Modelo de Potente

Potente e Ansahi em 1990 propuseram um modelo onde a funcéo
acumulativa da DTR para o processo de extrusdo pode ser descrita através de uma
distribuicdo dupla de Weibull:

©-0,)" [ (e-eN]"
F(®) = 1exp{cl(EJ }.1 exp[ C‘{—l—@l H (16)

Esta funcdo € dependente do tempo de residéncia minimo adimensional
(O1=to/t) e dos parametros empiricos: ci1, C2, c3 € c4; onde o valor dos mesmos
depende diretamente das condi¢cdes de processamento estabelecidas. Na Figura 20
sdo mostradas as zonas de influencia de cada um dos parametros sobre a curva de

DTR, para um determinado valor de tempo de residéncia adimensional.
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Figura 20 — Influencia dos parametros na curva acumulativa [Canedo, 2015 (b) adaptado de
Potente, 1990].
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Conforme apresentados pelos autores, estes parametros sao fungdes diretas
do tempo de residéncia minimo adimensional (©1), conforme é apresentado nas

seguintes expressoes:

0.47
C, = —In[0.368(1 — 0, )e} (17)
C,=01-0,)%® (18)
C, = 3.33+1/sin%*(®,n) (19)
C, =1.65sin>*(®,n) (20)

Somente para o intervalo de 0.1 < ©1< 0.9, conforme a Figura 21:

Parametos C,
-

ha
\\{
F A

I'-ll] 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Tempo de Residéncia Adimensional 2,

Figura 21 — Dependéncia dos parametros Cida funcdo de Weibull em relacdo ao tempo de
residéncia minimo adimensional. [Canedo, 2015 (b) adaptado de Potente, 1990].

A diferenciacdo da distribuicdo dupla de weibull F(®) da a funcéo densidade
de probabilidade f(®). Da mesma maneira, a integracdo da funcdo densidade de

probabilidade nos limites de O1 até © da a distribuicdo dupla de weibull F(©):
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F(O®) = Tf(@)d@ (21)

o,

Onde a mesma determina a quantidade total de tracador saindo da extrusora
em um momento especifico. Conforme exigido pelas leis do calculo de
probabilidades, esta funcao é executada entre os valores de 0 e 1.

A variancia da funcao densidade de probabilidade é dada por:

c’ = T(@ —1)*f(®)de® (22)

Estando como funcdo do tempo de residéncia minimo de residéncia
adimensional @1, onde para as condi¢cdes de operacao estabelecidas 0,35< ©1<0,7.

Desta forma a variancia pode ser aproximada para:
o’ = (0,8).09, (23)

Fica evidente a dependéncia do modelo de Potente a determinacao prévia de
um parémetro empirico (©1) que é determinado levando-se em consideracgdo todas
as condicbes de processamento utilizadas durante o processo de extrusdo, tais
como: configuracdo de rosca, tipo de material, perfil de temperatura, dentre outros.
Além disto, também é necessario o conhecimento do tempo de residéncia (t), o que

torna ainda mais o modelo dependente de fatores experimentais.
2.5.2 - Modelo de Bigio
Em 1999, Gao e colaboradores apresentaram um modelo preditivo para a

determinacdo da DTR em extrusora dupla rosca corrotacional que € descrito pela

seguinte equacéao:

E(t) — a_s 5 72 aalt—tg))
® = 5 (t—ty)°e (24)
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7

Onde, t« é o tempo de residéncia minimo (tempo de retardo) que é

relacionado com o tempo de residéncia médio (t) por:

ty =t— (25)

D |w

Sendo a um fator de forma da curva de DTR que é obtido empiricamente, de
acordo com o apresentado pelos autores 0 mesmo é diretamente proporcional a taxa
de alimentacdo estabelecida e também dependente da configuracdo de rosca
utilizada (Figura 22) (Elkouss e Bigio, 2006).

|

E(t)

v

TEMPO

Figura 22 — Tempo de retardo e temo de residéncia médio na curva E(t).

A principio o modelo considera separadamente as regioes cheias e
parcialmente cheias do perfil de rosca. As secles parcialmente cheias podem ser
modeladas como contribuites somente do tempo de residencia minimo (reator
escoamento pistdo), desta forma considera-se que qualquer efeito da mistura axial
nas seccgbes parcialmente cheias é insignificante quando comparado com as
seccgOes totalmente preenchidas. O modelo assume que a distribuicdo do tragador
ao longo da extrusora é principalmente causada pela mistura axial de trés regides
totalmente cheias: fusdo, mistura e zona da matriz. A DTR destas trés regides cheias
sdo modelas pela combinacdo do tempo de residencia minimo e de reatores de vaso

de mistura simples.



68

Para os casos onde o processo de mistura ndo depende do fator tempo a
DTR pode ndo ser tdo importante, em muitos casos é mais natural estudar o
comportamento do material, em uma extrusora, em funcdo do numero de rotacdes
da rosca ou do volume de material processado do que pela variavel tempo. Para
isto os autores definiram formas diferentes de normalizar o tempo de residencia, 0
gue resultou em duas novas fungdes de distribuicdo: Distribuicdo de rotacdes de
residéncia (DRR) funcéo f(n), e a Distribuicdo de volume de residéncia (DVR) funcao

g(v). Estas duas funcdes séo definitas pelas equacfes abaixo:

a(v) =< (26)
Ic[vj dv

n
ity
f(n) =
c[n] dn
N

Onde Qv é taxa de alimentag&o volumétrica e N é a velocidade de rotacdo da

(27)

Oty 8

rosca. As variaveis de integracdo em f(n) e g(v) sdo a rotacdo de rosca (n) e o
volume de material extrudado (v), respectivamente; ambos sdo relacionados com o

tempo por:

t=2_V (28)
N Q,

A DVR é uma medida direta da distribuicao fisica do tragcador no material ao
longo da extrusora (axial), considerando uma entrada de impulso. Dada uma
amostra do produto extrudado, a curva de DVR é o perfil de concentracdo do
tracador ao longo do eixo da amostra, o que pode ser tomado como uma medida da
“eficiencia” do processo de mistura para as condi¢cdes especificas de extrusao. Esta

visdo sobre o processo de mistura obtida a partir da DVR é limitada porque a
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distribuicdo axial do material € apenas um dos aspectos do comportamento mistura,
e muitos outros fatores, tais como a escala de tamanhos das fases, o gradiente de
concentracdo dos componentes, e a uniformidade da distribuicdo ndo pode ser
diretamente determinados a partir da DVR. Ja a DRR da uma visdo sobre o
comportamento de transporte da extrusora.

Os autores ainda mostraram que a taxa de alimentacdo especifica, definida
como Qv/N (volume por rotagdo da rosca), € o fator chave para determinar as
caracteristicas da DRR e da DVR para uma extrusora dupla rosca, uma vez que
quando comparadas a mesma taxa de alimentacao especifica as curvas de DRR e

DVR se superpde.

2.5.3 - Modelo de Vergnes

Em 2003, Poulesquen e Vergnes, propuseram um modelo versétil para
determinacdo da DTR em extrusoras dupla rosca corrotacional; 0 mesmo nao
apresenta parametros ajustaveis e leva em consideracédo os aspectos individuais da
configuragdo da rosca sobre a DTR. Em geral, o0 modelo consiste na divisdao da
extrusora em segbes parcialmente cheias (“vazias”) e se¢des cheias. Basicamente
este modelo se baseia na unido de duas técnicas: Mecéanica continua e engenharia
guimica. A idéia é usar reatores idéias, como na engenharia quimica; os quais séo
selecionados e associados conforme a descricdo realistica das condicbes de
escoamento dentro da extrusora. Uma aproximacdo termomecanica € utilizada para
definir as sec¢bes parcialmente cheias e sec¢des cheias da extrusora; posteriormente
se utiliza da associacdo de reatores ideais para modelar o tempo de residéncia em
cada uma destas diferentes secdes. Entretanto, a definicdo da associacdo correta
entre os reatores e 0s elementos de rosca ndo é evidente e deve ser baseada em
dados obtidos de trabalhos experimentais. Por fim, o célculo da distribuicdo de
tempo de residéncia global é em seguida feito pelo produto da convolucdo de cada
secao local.

A principio, para este modelo, & mais interessante o conhecimento do fator de
enchimento local e do tempo de residéncia médio de cada secdo. O tempo de
residéncia médio global é fornecido pela soma de trés contribui¢des:

e Secdao de transporte de solido: Nesta secao o soélido é transportado através do

deslocamento positivo da rosca. A velocidade axial é equacionada por NB,
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onde B representa o passo do elemento de rosca e N € a velocidade de

rotacdo da rosca, assim temos:

t=— (29)

Onde L é o comprimento axial da sec¢éo.

e Secdo parcialmente preenchida: Nesta secdo, o polimero fundido é
transportado pelo fluxo de arraste, fruto do movimento relativo entre a rosca
e 0 barril. Este movimento segue uma descricio em formato de oito,
passando alternativamente de uma rosca para outra. O tempo de residéncia

médio para um comprimento axial L & expresso como:

2L

t= 5
NB cos” ¢

(30)

Onde ¢ é o angulo do passo do elemento considerado.

¢ Neste caso, o tempo de residéncia médio é simplesmente definido como:

PV

f =
Q (31)

Onde p é a densidade do fundido, VL é o volume livre do elemento considerado e
Q taxa de alimentacdo massica.

A partir do conhecimento dos fatores de enchimento locais dentro da extrusora e
dos tempos de residéncia médios fornecidos pela aproximagcdo termomecanica,
cada secdo da extrusora pode ser considerada como um reator ideal. Segundo o
tipo de elemento constituinte do perfil de rosca (elementos de méao esquerda e
direita, blocos e discos de malaxagens), diferentes reatores podem ser escolhidos. A
fim de evitar qualquer parametro ajustavel, foram selecionados reatores ideais do
qual a distribuicdo de tempo de residéncia € uma funcdo somente do tempo de

residéncia médio:
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e Misturador ideal (M), dado por:

1 t
E(t) = —exp| —— (32)
t t
e Cascata de n misturadores ideais (nxMl):
nt
n eXp -
_ E n-1 f
E(t) = - t n_1) (33)

e Reator tubular (RT), expresso pela lei da potencia dos fluidos:

m-1
— |m+1 —

2m 1_[m+1jt t2 m+1 -

= — parat>t,=—1 (34
3m+1 3m+1)t e P ° 3m+1 (34)

E(t) =

e Reator de prato, expresso pela lei da poténcia dos fluidos:

1

co -2 G (1 et () ety

(m+1)2m+1) 2|0 @m+1t (2m + 1)t
m+1 -
t>t,=—-t 35
para ° 2m+1 (35)

Como no modelo de Bigio (Gao et al, 1999), as secdes parcialmente cheias
sdo modeladas por um reator escoamento-pistao:

E(t) = 8(t—t) (36)

Onde 0 ¢é a funcao de Dirac.

A ideia principal é usar o conceito de reator ideal para descrever cada segao,
mas 0S mesmo sao selecionados e associados baseando-se na descricdo realista
do fluxo continuo no interior da extrusora. Ou seja, um reator especifico seria

associado para cada funcéo especifica ou se¢cdo geomeétrica da extrusora. Na Figura
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23, é apresentada uma descricdo esquematica do processo € dada. Consideram-se
as secOes cheias e ndo cheias da extrusora, com o correspondente tempo de
residéncia local. ti e {j correspondem ao tempo de residéncia nas segdes cheias e
nao-cheias respectivamente. Posteriormente, de acordo com a escolha feita para os
reatores ideais, a DTR local Ei(t) sdo calculadas. O célculo da Distribuicdo de tempo

de residéncia global € em seguida feito pelo convolugéo das diferentes DTR’s locais.

L[ L’\D

] | | Area
Area Area Area Preenchida
Preenchida Preenchida Preenchida

Figura 23 — Diferentes areas preenchidas ao longo da configuragdo da rosca.

Para justificar este procedimento, foi assumido que a DTR de cada secao
cheia é estatisticamente independente, sendo separadas por um transporte em
escoamento pistdo. Neste caso estes escoamentos pistées, a convolucao da fungéo

de Dirac pode ser expressa por:
E,()RE, (1) =8(t—t)®8(t—t2) =t + 12 (37)

Consequentemente, o tempo de retardo das DTR’s corresponde a soma dos
tempos de residéncia média das secdes ndo preenchidas.

Este método da uma larga flexibilidade para escolher e usar nesta ordem para
descrever diferentes elementos (elementos de rosca méo direita e esquerda, disco
de blocos) constituintes do perfil de rosca.

Apesar de ser mais complexo que os modelos de Potente e Bigio, 0 modelo
de Vergnes ndo emprega parametros que precisam ajustaveis. Também considera
os efeitos da configuracéo da rosca na DTR de maneira detalhada levando em conta
cada secao; além disso, os efeitos do cabecote e da matriz na DTR sé&o levados em

consideracao. Estes fatores permitem que este modelo possa ser utilizado no estudo
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do processo de mistura em zonas especificas da extrusora, 0 que € importante para

otimizar o projeto da rosca (Canedo, 2015 (b)).

2.6 - Simulacdo Computacional do Processo de Extruséo de Polimeros

Desde a metade dos anos 80 que se faz uso de programas de simulacéo de
extrusdo como ferramenta de auxilio, tanto no projeto de extrusoras quanto na
otimizacdo das condi¢cdes de processamento (Rauwendaal, 2013). Estes softwares
tém como objetivo a andlise global do processo de extrusdo tanto em extrusoras
monorosca quanto em extrusora de dupla rosca, que apresentam elementos de
rosca com diferentes geometrias de filetes, diferentes tipos de canais (convencionais
ou do tipo barreira), diferentes elementos de mistura, etc.

Estes simuladores variam em complexidade desde aqueles que utilizam
simples modelos unidimensionais, com solu¢édo analitica que apreciam os estagios
iniciais e finais do processo; até aqueles que utilizam modelos em trés dimensdes,
com solucdes numéricas (diferencas finitas, elementos finitos, dentre outros). Onde
fica evidente que o grau de sofisticacdo dos programas de simulacdo esta
diretamente ligado ao desenvolvimento de novas tecnologias computacionais e
avango nos conhecimentos do processo.

Os programas com modelagem unidimensional apresentam resultados
aproximados, mas permitem simular o processo de maneira global na extrusora.
Este tipo de simulacdo é amplamente utilizado na indlstria e € geralmente
disponivel em pacotes de software comerciais. Dentre 0s pacotes computacionais
mais utilizados para esta finalidade pode-se citar: Ludovic®, VEL™, ITX®, SIGMA,
WiInTXS™. Estes pacotes computacionais, por mais simples que sejam, fornecem
uma grande quantidade de informacdes Uteis sobre o processo de extrusdo; que
podem ir dos perfis de pressédo e temperatura do material, tensdo cisalhamentos,
fluxo de calor, até os valores de tempo de residéncia. Tudo isto a partir dos dados
fornecidos das propriedades fisicas e reoldgicas do material a ser processado, das
condi¢cOes de operacao do processo e geometria de rosca. Esse tipo de informacao
permite que se possa prever e atuar antecipadamente na minimizacdo (ou
eliminacdo) de fenbmenos indesejaveis em todo o processo, tais como degradacdo

do polimero, formacéo de gas e problemas do produto associados as caracteristicas
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reoldégicas dos mesmos além de proporcionar o entendimento dos complexos
mecanismos que envolvem a extrusdo de polimeros.

Softwares de simulacdo do processo de extrusdo que possuem modelos bi e
tridimensionais permitem obter resultados mais detalhados e aproximados (perfis
radiais e tangenciais de velocidade e temperatura, distribuicdo de mistura, etc),
porém estdo restritos a algumas secdes (partes) da extrusora onde esse tipo de
modelagem pode ser desenvolvido e ainda assim respeitando limitacbes nas
condicbes operacionais estabelecidas. As metodologias utilizadas neste tipo de
simulacdo tomam como base os conceitos tedricos da mecénica de fluidos
computacionais (Computational Fluid Dynamics ou CFD). Este tipo de simulagéo é
utilizado principalmente em pesquisas cientificas e em trabalhos académicos
especificos, sdo processos mais demorados e dispendiosos que os demais (Bravo et
al, 2004; Zhang et al, 2009; Sobhani, 2011; Yang et al, 2014).

No caso especifico do processo de extrusdo os métodos de modelagem e
simulacdo podem ajudar a ampliar o estudo e andlise do processo, bem como a
aumentar a compreensdo da complexa interacdo entre a geometria da rosca, as

propriedades do material, eficiéncia energética e variaveis de processo.

2.7 - InteracBes da Luz com a Matéria

Neste item serdo abordados alguns fundamentos das interacdes da luz com a
matéria visto que neste trabalho foi utilizado um sistema Otico que faz uso da
radiacdo na faixa do visivel para medidas de distribuicdo de tempos de residéncia
em extrusoras, com base no método desenvolvido por Mélo e Canevarolo (2002).

A radiacdo eletromagnética (luz) produzida pelas lampadas incandescentes,
fluorescentes e LED (diodo emissor de luz) pode ser tratada de dois pontos de vista:
classico (ondulatério) e quantico (fétons). Para analisar determinados fenbmenos a
abordagem classica é mais conveniente e em outras situacdes é preferivel a
abordagem quéntica. Do ponto de vista classico, a radiacdo eletromagnética pode
ser considerada como sendo ondas com dois componentes perpendiculares entre si
e ambos perpendiculares a direcdo de propagacdo. Portanto, uma onda
eletromagnética pode ser bem representada em um sistema cartesiano com trés

eixos ortogonais entre si; um eixo representa o campo elétrico (E); o outro
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representa 0 campo magnético (B) e o terceiro eixo representa a direcdo de
propagacéo (Figura 24) (Meeten, 1986).

>

B

Figura 24 — Representacdo de uma onda eletromagnética.

A luz visivel ocupa uma regido muito estreita do espectro de radiacdes
eletromagnéticas, com comprimento de onda que vai de 0,4um até 0,7um.

Quando a superficie de um meio (que pode ser um unico elétron, atomo ou
molécula, uma particula sélida ou liquida) é atingida por uma onda eletromagnética
(Wo) (radiacdo incidente), uma pequena fragéo desta radiacio é refletida (Wrer) pelo

meio enquanto que o resto € transmitido para dentro do material. Da parcela da
radiacdo transmitida através da superficie, uma fracédo desta é absorvida (Wa) na

forma de calor e outra é transmitida na forma de luz espalhada (Wesp) (Figura 25)

(Bohren e Huffman, 1983).
- // UII.VO
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Y
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Figura 25 — Representacado da interagdo da luz com a matéria.
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Estas intensidades estao relacionadas pela equacéao 38, (Bohren e Huffman,
1983):

Wo = Wret + Wa—+ Wesp (em W/m2) (38)

No caso do espalhamento, como a matéria € composta por cargas elétricas
distintas: elétrons e protons. Quando o meio (obstaculo) é iluminado pela onda
eletromagnética as cargas elétricas sao jogadas neste obstaculo em movimento
oscilatorio pelo campo elétrico da onda incidente. As cargas elétricas quando
aceleradas irradiam energia eletromagnética em todas as direcbes; esta é a
radiacdo secundaria que é chamada de radiacdo espalhada pelo meio (Bohren e
Huffman, 1983). Se esta radiacdo espalhada possuir a mesma frequéncia da
radiacdo incidente no meio é dito espalhamento elastico também chamado
espalhamento coerente. Do contrario, quando a radiacdo incidente e secundaria
possuirem diferentes frequéncias, tem-se espalhamento inelastico ou incoerente.

Considerando que uma ou mais particulas sdo colocadas em um feixe de

radiacdo eletromagnética, conforme a Figura 26.

T / ESPALHADO

INCIDENTE \ oO O

>
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> o O°
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Figura 26 — Espalhamento e absorcdo de energia eletromagnética.

A taxa com que a energia eletromagnética é recebida pelo detector (D) é
determinada por W. Se as particulas sdo retiradas do meio, a energia recebida pelo
detector seria Wo, onde Wo>W. Afirma-se que a presenca das particulas resulta em
extingdo ou atenuacgio da intensidade do feixe incidente. Essa diferenca entre W, e

W é devido & absorcéo (transformacéo da energia eletromagnética em outra forma
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de energia) e espalhamento pelas particulas. A extingdo depende da composi¢ao
quimica das particulas, de sua forma, tamanho, orientacdo, vizinhanca e
concentracdo, e do estado de polarizacdo e frequéncia do feixe incidente. Neste
caso desprezam-se os efeitos de reflexdo por parte das particulas (Meeten, 1986).

A taxa de energia eletromagnética Wa que é absorvida por uma determinada

area dA deste conjunto de particulas € igual a (Van Hulst, 1957):

Wa — _j.Sa.ﬁrdA (39)
A

Onde Sa € um vetor de Poynting para absor¢ao e fir € um vetor direcdo de
absorcdo. Da mesma forma, pode-se definir a energia espalhada pela area dA e a
energia extinguida (Meeten, 1986):

We =—[S,A,dA (40 Wex = —[SextA,dA  (a1)
A A

Onde Ss e Sext S0 vetores de espalhamento e extingdo respectivamente. A

relacdo existente entre essas equacoes é (Meeten, 1986):

Wext = Wa+ W (42)

A magnitude do vetor S pode ser denotada por |, que € chamada irradiancia
ou intensidade, e que possui dimensdes de energia por unidade de area e tempo (no
Sl, J/s.t)

A secéo transversal, que é dada pela razdo entre W e |, corresponde a area

efetiva onde ocorre a extingéo da luz.

W W W
Cot =7 (43) Cs=—= 4 C,=—2 @5

Onde Cext, Cs e Ca sao respectivamente as sec¢des transversais de extingéo,

espalhamento e absor¢cdo. Como mostra a Figura 17, ela corresponde a projecéo da
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area onde ocorre a extingdo da luz em um plano paralelo a essa area e normal ao

feixe de luz incidente.

@ @ ¢ 0 © © ©

o’

Figura 27 — Projecdo da area onde ocorre a extingéo da luz.

As secdes transversais de extingdo, espalhamento e absor¢cdo dependem da
geometria, do tamanho e da orientacdo da particula, da irradiancia e do grau de
polarizacéo do feixe incidente e do vetor de extingdo. Os fatores de eficiéncia, Q,
sdo dados pela razdo entre a se¢do C, e a area do conjunto de particulas projetadas

em um plano perpendicular ao feixe incidente A (Meeten, 1986):

_ Cext _ s — &
Qext = A (46) Q. = A (47) Q. A (48)

Esses valores indicam quanto de luz que é extinta, espalhada ou absorvida
por uma determinada area. Estas medidas de extingdo ajudam a entender o
funcionamento dos mecanismos que envolvem o0 sistema Optico de deteccéo

desenvolvido neste trabalho.
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3 - METODOLOGIA

3.1 - Materiais

Neste item serdo informados todos os materiais utilizados nesta pesquisa com

suas caracteristicas técnicas, nomes de fabricantes e fornecedores.

3.1.1 - Matriz Polimérica (material de fluxo)

Como material de fluxo para as medidas de DTR realizadas na extrusora dupla-
rosca foram utilizados dois tipos de polipropileno com indices de fluidez diferentes:
e Polipropileno (PP): Codigo H103, em granulos. Com IF = 40g/10 min (2,16
Kg/230°C) — ASTMD -1238-L fabricado pela empresa BRASKEM.
e Polipropileno (PP): Cédigo H503, em granulos. Com IF = 3,5¢/10 min (2,16
Kg/230°C) — ASTMD -1238-L fabricado pela empresa BRASKEM.

A ficha técnica dos materiais de fluxo encontra-se no ANEXO.

3.1.2 - Material Utilizado como Tracador

Os materiais utilizados como tracador foram:

e Concentrados de pigmento (amarelo, azul, branco, laranja, preto — negro de
fumo); fornecidos pela empresa Replastil Ltda, Campina Grande-PB.

e Tracador polimérico: Poliestireno Cristal (GPPS). Com densidade relativa de
1,04g/cm? fabricado pela Innova S.A.

3.2 - Métodos

3.2.1 - Caracterizagcao Reoldgica

Foram medidas as propriedades reoldgicas (viscosidade cisalhante) dos
polimeros utilizados como material de fluxo. As medidas foram realizadas em dois
rebmetros, um reémetro de placas paralelas de marca Anton Paar, modelo Physica -
MCR 301 e um redmetro capilar marca CEAST (Instron), modelo SM-20; onde
foram levantadas as curvas de viscosidade dos polimeros em funcdo de baixas e

altas taxa de cisalhamento (0,01 — 10000s7?), respectivamente. As analises
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reoldgicas foram conduzidas na temperatura de 200°C. Os ensaios foram realizados
no Laboratorio de Reologia da UAEMa — UFCG.

3.2.2 - Termogravimetria (TG) e Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC)

A TG e o DSC foram realizados para avaliar a estabilidade térmica do material
utilizado como tracador nas medidas de DTR.

O ensaio de TG foi realizado em um equipamento da TA Instruments, modelo
SDT Q600. Com taxa de aquecimento de 12,5 °C por minuto e as temperaturas
foram de 25°C até 800°C sob atmosfera de nitrogénio.

O ensaio de DSC foi conduzido em um equipamento da TA Instruments,
modelo DSC Q20, com varredura da temperatura de 20°C até 300°C, a uma taxa de
10°C por minuto, com atmosfera controlada com nitrogénio. A taxa de fluxo do
nitrogénio foi de 50 mL/min. Os ensaios foram realizados no Laboratorio de Andlise
Térmica da UAEMa — UFCG.

3.2.3 — Equipamentos

3.2.3.1 — Extrusora

As medidas de distribuicdo de tempos de residéncia (DTR) foram realizadas
em uma extrusora modular com dupla rosca co-rotacional com filetes duplos
totalmente interpenetrantes e autolimpantes, da Coperiorn (W&P), modelo ZSK-18,

conforme Figura 28.

.

Figura 28 — Extrusora dupla rosca co-rotacional Werner-Pfleiderer ZSK-18.
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Este equipamento possui um sistema de alimentacdo com controle
gravimeétrico automatico fabricado pela Ktron. As principais caracteristicas técnicas e

dimensionais da extrusora estdo apresentadas na Figura 29 e na Tabela 5.

Figura 29 — Medidas principais da extrusora Werner-Pfleiderer ZSK-18.

Tabela 5 - Caracteristicas técnicas e dimensionais da Werner-Pfleiderer ZSK-18.

Dados técnicos Dimensdes

Distancia entre centros (Deixo) [Mm] 15
De/Di (Fator de forma) 1.55
Diametro externo da Rosca (De) [mm] 18
Comprimento do Mddulo do Barril [mm] 72
Altura do canal da rosca [mm] 1.10
Torque especifico [Nm/cm3] 11.3
Torque Maximo por eixo [Nm] 38
Rotacdo maxima de acionamento [rpm] 1200
Rendimento do motor [KW] 11.7
Capacidade de aquecimento/ barril [W] 800
Dimensdes principais (L x W x H) [mm] 1660 x 600 x 1850

Dados do Fabricante.

O perfil de rosca utilizado para as medidas de DTR foi montado com
elementos de mistura dispersivos e distributivos adequados para misturas de

sistemas heterofasicos (exemplos: compdsitos, nanocompositos, blendas



82

poliméricas, compostos e concentrados), conforme Figura 30. O critério estipulado
para a escolha do tipo de configuracdo de rosca é fundamentado nas caracteristicas
de cisalhamento, mistura, transporte e tempo de residéncia inerente a cada
elemento da rosca. A ZSK-18 possui elementos de rosca intercambiaveis, que
permite produzir um numero variado de configuracdes, a principio foi utilizada
somente uma configuracdo de rosca, uma vez que de inicio pretende-se avaliar a

sensibilidade do sistema a um unico perfil de rosca.
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SE 16116
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Figura 30 - Configuracdo de rosca utilizada para as medidas de DTR.
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3.2.3.2 — Sistema Otico de Detec¢éo

O Sistema 6tico que foi utilizado neste trabalho para medir as curvas DTR em
tempo real durante o processo de extrusao foi projetado tomando-se como base o
dispositivo desenvolvido por Mélo e Canevarolo, 1999. O sistema de deteccdo
possui um dispositivo 6tico que € composto por uma fonte de emisséo de luz (LED)
que emite na faixa do visivel e por um detector do tipo LDR (“light dependent
resistor”), ambos de baixo custo. O sistema possui ainda um dispositivo de aquisicao
de dados, responsavel por fazer a interface do sinal analégico para digital e que
envia estes dados para um computador, além de controlar o acionamento do inicio

das medi¢Oes conforme o0 esquema na Figura 31.

Dispositivo
Otico
Extrusora
T oo, e
Aquisicdo de
Dados
(co—071}

Figura 31 — Esquema do sistema 6tico utilizado para medir as curvas da DTR.

Para a construcdo e entendimento de um sistema deste porte é de vital
importancia o conhecimento de cada componente bem como seu principio de
funcionamento, por este motivo nos proximos itens serd descritos brevemente as

caracteristicas mais relevantes de cada parte do sistema.

3.2.3.2.1 — Matriz de Extrusao e Sistema de Refrigeragéo

Para o desenvolvimento e adaptacdo dos dispositivos no sistema, foi
necessaria a construgdo de uma matriz de extrusdo especial apropriada as
necessidades do projeto. A matriz de extrusdo desenvolvida neste trabalho para
medidas de DTR é do tipo fenda (slit), a mesma foi usinada em peca Unica
apresentando na parte superior e inferior, orificios destinados a instalacéo de janelas
cilindricas de vidro de borosilicato que atravessam a matriz no sentido vertical. Estas

janelas séo fixadas a matriz através de uma bucha de latdo por processo de
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justaposicdo por tolerancia e sdo protegidas por uma peca que é travada por
parafusos, o que evita o vazamento do material fundido para o meio exterior. Estas
janelas possibilitam que o feixe de luz atravesse o fluxo de polimero fundido e o
espalhamento é captado pelo detector 6ptico posicionado no lado oposto. As

dimensdes e detalhes do projeto da matriz desenvolvida estdo apresentados na

Figura 32.
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Figura 32 — Projeto da Matriz de Extrusdo Adaptada para Medidas de DTR.

Para evitar interferéncias nas medidas de DTR, foi construido um sistema de
refrigeracdo para abrigar a célula fotoelétrica e a fonte de luz, protegendo-as da
exposicao a altas temperaturas e de radiacdes externas, isto garante uma maior vida
atil aos componentes do sistema e estabilidade nas medidas, respectivamente. As
pecas do sistema de refrigeracéo foram confeccionadas com latdo com o objetivo de
facilitar a troca térmica. No interior das pecas passa um canal onde circula agua
corrente que garante uma temperatura interna ao sistema de aproximadamente
25°C, uma vez que o equipamento (extrusora) trabalha com temperatura na ordem

de 240°C. A Figura 33 mostra as dimensdes e detalhes do sistema de refrigeracao.
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Figura 33 — Projeto do Sistema de Refrigeracao.

Na Figura 34 esta representado o esquema de montagem de todo o sistema
de medidas de DTR com as descricdes dos detalhes envolvidos no projeto. Na

Figura 35 mostra-se a imagem do sistema montado na extrusora dupla rosca

corrotacional ZSK-18.

LAMPADA LED

SISTEMA DE

PROTEGAO DOS REFRIGERACAO

SENSORES

_ JANELA DE
_ BOROSILICATO

ISOLAMENTO TERMICO

" SENSOR 6TICO

FENDA EM FORMA DE FITA

Figura 34 — Representacéo do sistema de medi¢céo da DTR na extrusora.
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Figura 35 — Matriz e sistema de refrigeragcéo do sistema de medicdo da DTR na extrusora.
3.2.3.2.2 — Dispositivo Otico e Sistema de Aquisicdo de Dados

O dispositivo éptico utilizado para realizar as medidas de DTR é composto por
uma fonte de luz de LED que emite na faixa do visivel, operando com tenséo de 5v e

corrente de 20mA (Figura 36).

Figura 36 — Fonte de Luz LED.
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O detector utilizado foi uma fotocélula de Cd-S (caddmio e enxofre) do tipo
LDR (“light dependent resistor”) fabricado pela TOKEN, o mesmo possui alto
coeficiente de absorcdo negativo e positivo (elétrons e lacunas) e tempo de

recombinacédo baixo (Figura 37) (TOKEN - Catalogo).

Figura 37 — Detector LDR utilizado no dispositivo éptico.

O LDR é formado por uma placa pequena de um material semicondutor
intrinseco, ou com uma dopagem muito pequena, apresentando em suas
extremidades dois eletrodos externos para aplicacdo de uma diferenca de potencial
elétrico externa. No caso apresentado, o dispositivo € formado por uma pastilha de
material isolante, com diametro variavel, sobre a qual € depositada uma camada do
semicondutor que apresenta a propriedade de foto-sensibilidade e sobre esta
camada uma pelicula metalica para formar os eletrodos (TOKEN - Catalogo). As
caracteristicas dimensionais e técnicas da fotocélula estdo apresentadas na Figura
38 e na Tabela 6.

3.4

Figura 38 — Dimensdes da Fotocélula em mm.
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Tabela 6 - Caracteristicas técnicas da Fotocélula.

Caracteristica Técnica Valor
Resisténcia a Luz em 10LUX(em 25°C) 8~20KQ
Resisténcia ao escuro em 0 LUX 1.0 MQ
Valor Gama em 100 -10 Lux 0.7
Dissipacao de energia (em 25°C) 100 mw
Tensdo maxima (em 25°C) 150V
Pico de resposta espectral (em 25°C) 540nm
Faixa de temperatura -30£70°C

Dados do Fabricante.

O comprimento de onda de absorgcdo, que leva a um aumento da
condutividade, encontra-se na faixa de 515nm em média, estando, portanto dentro
da regido do visivel do espectro eletromagnético.

Quando o LDR estd em um ambiente escuro a resisténcia € elevada, pois o
namero de portadores de carga é pequeno. Ao contrario, em ambientes com luz a
guantidade de portadores aumenta consideravelmente, de forma que a resisténcia
diminui para um valor baixo em relagéo ao inicial, levando a um aumento da corrente
entre os eletrodos, ou seja, a resisténcia da fotocélula varia de forma inversamente
proporcional com a atenuacao causada pelo meio (TOKEN - Catalogo).

O sistema possui um dispositivo de aquisicdo de dados, responsavel por fazer
a interface do sinal analdgico para digital, de modo a enviar estes dados para um
computador. O dispositivo ainda possui um controle com potencidmetro para o
ajuste do zero ou linha de base e o mesmo também realizam o acionamento do

inicio da leitura das medicdes de DTR.

3.2.3.2.3 — Software

O programa computacional foi especialmente criado para fazer a interface
entre o dispositivo de aquisicdo de dados e o operador, 0 mesmo foi desenvolvido
em uma rotina no Programa MatLab©, versdo 7.9.0.529 (R2009b). O programa
possibilita a visualizacdo das curvas DTR instantaneamente, do controle dos

parametros e armazenamento dos dados (Figura 39).
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Figura 39 — Parte da Rotina em Matlab do programa de interface do dispositivo de aquisicdo

de dados.

3.2.4 - Medidas de DTR

O método desenvolvido para realizar as medidas de DTR consistiu em colocar

manualmente uma quantidade preestabelecida (peso) de tracador na forma de

granulos (com tamanho préximo do material de fluxo) no funil de alimentacdo da

extrusora (Figura 40). Os granulos do tracador sdo envoltos em um filme polimérico

fino com o objetivo de evitar o espalhamento destes granulos nos filetes das roscas

e que alguma porcao deste material figue retida em alguma parte aquecida do barril.

Todo este procedimento ocorre de maneira continua sem a interrup¢do do processo

de extrusdo do material de fluxo.

Figura 40 — Introducéo do tragador no funil de alimentacdo da extrusora.
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No momento que todos 0s parametros operacionais do processo de extruséao
(taxa de alimentacéo, velocidade da rosca, pressédo, temperatura, torque, etc.)
encontram-se estaveis, ou seja, em regime estacionario; o tracador é inserido no
fluxo no mesmo momento em que a aquisicdo de dados das DTR é acionada
através de um botdo (Figura 41) que marca o inicio das medidas, ou seja, 0 tempo

inicial (to).

Figura 41 — Acionamento do bot&o de start das medi¢oes de DTR.

Ap6s o inicio das medicdes, a linha de base (Vo) é mantida constante desde o
instante em que o botdo manual é acionado até a primeira por¢cdo de tracador
comecar a passar entre o detector e a fonte de luz. O instante que a primeira por¢ao
de tracador passa entre o detector e a luz € conhecido como tempo de residéncia
inicial (ou minimo) ou tempo de retardo (t). A partir deste ponto toda a dispersao
axial de tracador, sua concentracao no tempo (C(t)) que ocorre dentro da extrusora é
monitorada durante a sua passagem entre a fonte de luz e o detector através das
variacdes no sinal, em volts que é registrado na tela em tempo real. Este processo
pode ser observado como a alteragdo na mudanga gradativa da cor do material de
fluxo como efeito da dispersédo do tracador. Esta mudanca pode ser observada na
Figura 42 com o tracador do tipo pigmento na cor amarelo (tempo ti marcado na

figura superior esquerda).
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Figura 42 — Variacdo da concentragéo de tragador ao longo do tempo.

Apbs a passagem de todo o tracador detectado, a linha de base (Vo) é
retomada e os dados das curvas sao gravados para analises e calculos posteriores
dos parametros da curva DTR. Ainda tem-se o tempo de residéncia médio (tn) que €
o periodo de tempo médio que o tracador permanece na extrusora € Vmax € a
voltagem maxima, correspondente & méaxima concentragédo de tracador detectado. A

Figura 43 resume todo o procedimento.
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Figura 43 — Resumo do procedimento de medic&o das curvas de DTR.
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3.2.5 - Variaveis de Processamento

Em todas as medidas de DTR, o perfil de temperatura no cilindro da maquina
extrusora foi mantido constante a 200°C para todas as zonas de aquecimento (em
todos os barris). Tal perfil de temperatura foi escolhido para permitir a comparacéo
entre os resultados de DTR dos dois polimeros de fluxo com indices de fluidez
distintos e garantir o escoamento dos mesmos.

No primeiro instante buscou-se avaliar a sensibilidade de resposta do
dispositivo Optico e o grau de precisdo das medicdes, para isto foram realizadas
duas séries de experimentos. Na primeira série de experimentos foram utilizados
tipos e cores diferentes de tracadores (com peso mantido constante) para realizar as
medicbes das DTR’s. Este experimento visa estabelecer o comportamento do
sistema a tipos de tragcadores de naturezas diferentes e principalmente definir o
melhor tracador para ser utilizado nos demais experimentos. Na segunda série de
experimentos foi realizada uma sequencia de medidas, variando-se o0 peso do
tracador, com o intuito de verificar a influencia de resposta do sistema a variacao de
massa do tracador (linearidade de resposta) e estabelecer a melhor quantidade de
tracador que sera utilizado. E importante informar que nestas duas primeiras séries
de experimentos as variaveis operacionais foram mantidas todas constantes.

Depois destas primeiras séries de experimentos, partiu-se para avaliar o
efeito das varidveis operacionais do processo de extrusdo sobre as curvas de DTR,
para isto foram modificados a taxa de alimentacao, a velocidade de rotacéo da rosca
e o indice de fluidez (através da mudanca do material de fluxo). Desta forma, foram
estabelecidas onze combinacfes de variaveis (condicdo operacional) para as
medidas de DTR, as mesmas encontram-se na Tabela 7. Para averiguar a
reprodutibidade dos resultados foram realizadas no minimo trés repeticbes para
cada condi¢do estabelecida, outro ponto importante a ser considerado € que para
toda esta sequencia de medidas o tipo e o peso do tragador foram mantidos
constantes.

As medidas de pressdo do cabecote e percentual de torque exercido pelo

sistema foram levantadas para todas as condi¢des estabelecidas.
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Tabela 7 - Combinagdes das varidveis experimentais.

Polimero de Taxa de .
Condicéo . Rotacéao
o . Fluxo/ IF Alimentagéo
peraciona rom
(@/10min) (Kg/h) el
1° 200
4
2° 300
PPH103/40
3° 200
6
4° 300
5° 200
4
6° 300
PPH503 /3,5
7° 200
6
8° 300
9° PPH103 / 40 4 250
10° PPH 103 /40 5 200
11° MIX* 4 200

*MIX: Mistura do PPH103 e do PPH503 na proporcao de 50% em peso de cada.

Por fim, apos as medicBes todos os parametros temporais (tempo inicial,
tempo médio) e parametros geométricos (variancia e area sob a curva) das curvas
de DTR foram levantados com o objetivo de auxiliar na comparacao e avaliagdo dos

resultados.

3.2.6 - Simulagao Computacional

Para realizar as simulagbes computacionais foi usado o programa de
simulagcédo unidimensional de extrusdo WinTXS™ versao 3.0 da PolyTech (Figura
44).



94

-F PolyTech

WinT XS

Twin-Screw Extruder Simulator

SPECIAL ACADEMIC VERSION
Software is licensed to: PolyTech

H 2
Use of this software outside the license agreement is strictly forbidden Version 3.0

® 1997, 2009 by PolyTech. All rights reserved S/N 30008888

Click [Start] to begin
Figura 44 — WinTXS™ versao 3.0 da PolyTech.

A principio, o programa WiIinTXS precisa que as caracteristicas técnicas e
geométricas da extrusora (razdo de comprimento, dimensdes, perfil de rosca, etc.),
gue sera simulada, sejam configuradas ao programa (Figura 45); no caso deste
trabalho, todos estes dados fornecidos ao programa seguiram a rigor as informacoes
estabelecidas pelo fabricante do equipamento. De forma opcional ainda o programa
permite configurar o cabecote da maquina, filtros e matriz.

IETES . oaeeeeess w20 W

File Edit View Options Project Materials Window Help

DeH| S8 me
74\ ZSKI8-UFCG.xpf : Configuration o=
Extruder | Shafts - Barrel Sections ‘ Screw Elements | Head | Jnvertory |
FEED | T ? T |
VENT 1 A4 — Ad —_
\\jEmTZ[ELUSED] |7 A 17777 ]| 17 2] 17 1€ 71 ] b2 77| ] [— ) [ —
VENT 2 (CLOSED)
COMBI (CLOSED)
Screw Element Difset (degrees) [0 Leftin Stock: Rotate )— Zoom — )7 q ® BE

SHAFT:  720.0 mm (28.80 D)
BARREL: Configured: 720.0 mm (28,80 D)
n 20.0 mm (28,80 D). Hang: 0.00 mm. Grip: 16.00 mm. Head Offset: 12.00 mm
e one), Sereen Pack: [none), Die Plate: (none)

ty: snabled | Keep ProCon Sets: disabled

Figura 45 — Configuragdo das caracteristicas técnicas da extrusora simulada.

O software permite a selecdo das condi¢cdes operacionais (tipo de material,
velocidade de rotacdo da rosca, taxa de alimentacéo, perfil de temperatura) e dos

modelos de processos alternativos que serdo utilizados na simulagao (por exemplo,
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o modelo de correcdo da viscosidade), ver Figura 46. As onze condicdes
experimentais estabelecidas neste trabalho (Tabela 7) foram incorporadas ao
software para simulacao.

s T T

File Edit View Options Project Materials Window Help

D & &=
J8\ ZSK18-UFCG.xpf : Processing Conditions [olre ==
General i
Barrel Set Temperature Profile Feed Port
Polymer D AT et Temperature Feed Temperature
Braskem PPH-603-UFCG ~| [oraoe | |3 Main - T /00 T
4 COMBI [CLOSED)
State Thioughput Rate MAIN (et temperature to Feed Pressure.
B MAIN 0°C for neuial ]
Solid - 4 ka/h 7 VENT 2 0 bar
3 MAIN
9 VENT 2
Screw Speed Head Pressure 10: MAIN
2000 rpm 7000 b Position
1907530 mm

4,00 kgh @ 200,0 rpm
Feed Yent Vent

T2 ] T P [1000,0 ] mbar P [1000,0 | mbar
P Jom

! t

N[ 2000 |pm s P [ 7000 |bar
AR
3

[ Cow] (@] (=9 (o] [@w] (&0 [@e] [(@0] [Fr]
B.

amel Set Temperature Profile (*T)

Processing Conditions data verification status: 0K

WP ZSK-18 MC | Keep ProCon Sets: disabled

Figura 46 — Condic¢des operacionais do processo de extrusdo simulado.

Além disso, o programa necessita das informagdes completas das
propriedades fisicas e parametros dos materiais a serem simulados, tanto no estado
sélido quanto no estado fundido. No presente caso, foram criados arquivos
separados para os dois tipos de polipropilenos (PP) utilizados como material de
fluxo, os dados fornecidos ao programa correspondem a informacfes cedidas pelo
fabricante e dados extraidos da literatura. No caso do MIX (mistura dos dois
polimeros) utilizado, os dados inseridos no programa foram estimados a partir de
uma média dos demais.

Uma vez concluida a simulacao, os resultados sao apresentados em forma de
tabelas e graficos. O WInTXS fornece estimativa dos principais parametros de
mistura, da distribuicdo de tempo de residéncia na extrusora (modelos diferentes),
valores de eficiéncia energética e os perfis axiais de presséo, temperatura, entre

outros resultados, para cada condi¢ao de processo e geometria de rosca utilizado.
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4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 - Sensibilidade de Resposta do Dispositivo Optico Desenvolvido para
medidas de DTR em tempo real

A sensibilidade de resposta do dispositivo Otico desenvolvido para este
trabalho foi avaliada através de trés procedimentos: i) teste e avaliagdo com
diferentes tipos de tracadores; ii) linearidade entre o sinal obtido no dispositivo e a
concentracédo de tracador e iii) a reprodutibilidade das medidas de DTR. Para os

trés procedimentos foi utilizado o polipropileno H103 como polimero de fluxo.

4.1.1 - Curvas de DTR Obtidas com Diferentes Tracadores

Na Figura 47 estdo apresentadas as curvas de distribuicdo de tempos de
residéncia (DTR) na forma suavizada (smoothing) e sobrepostas, em milivolts (mV)
em funcdo do tempo (t), obtidas com o sistema 6tico desenvolvido e utilizando
tracadores a base de concentrados com diferentes pigmentos nas cores: amarela,

azul, branco, laranja, preto e com tracador polimérico a base de poliestireno (PS).

4000 - Tragador Amarelo
Tragador Azul
Tragador Branco
Tracador Laranja
Tragador PS
Tragador Preto

3000

2000 -

Tensao (mV)

1000 -

0 - T - .
0 30 60

Tempo (s)

Figura 47 — Curvas de DTR dos tracadores suavizadas e sobrepostas.
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E possivel observar na Figura 47 que ocorreu variacdo da intensidade do
sinal medido em mV e deslocamento das curvas na escala de tempo para cada tipo
de tracador utilizado. Para a variacdo na intensidade de sinal, os pigmentos azul,
branco e preto foram os que apresentaram maiores valores e o amarelo e o laranja,
menores, porém com valores aproximados. A variacdo na resposta dos tragadores a
base de pigmentos, pode estar relacionada a concentragdo, tamanho médio e
distribuicdo de tamanhos de particulas de cada pigmento. Portanto, pode-se inferir
qgue a variacdo na intensidade do sinal da indicios que o poder de “cobertura” do
pigmento influencia diretamente na passagem de luz através do polimero de fluxo
até atingir a célula fotoelétrica.

O tracador polimérico a base de PS, foi o que apresentou a menor
intensidade entre todos, provavelmente devido aos seguintes fatores: 1) o PS no
estado fundido pode ter o indice de refracdo préximo ou na mesma ordem de
grandeza do PP H103 utilizado como polimero de fluxo; 2) o PS pode apresentar
tamanho médio de particulas dispersas no fluxo de PP proximo ou inferior ao
comprimento de onda da luz visivel, facilitando a passagem da luz até o detector; ou
3) limitagbes do detector LDR.

Ja para o deslocamento no tempo das curvas de DTR, provavelmente pode
estar relacionado as variagdes que ocorreram durante a introducao do tracador no
funil de alimentacdo da extrusora que é feita manualmente ou a variacdo na
guantidade utilizada de tracador. De forma geral verifica-se que todas as curvas
apresentaram o comportamento assimétrico de uma curva tipica de DTR, o que
indica que as medidas realizadas com o dispositivo 6tico, considerando as variacdes
na intensidade e deslocamento no tempo, independem do tipo de tracador utilizado.

Além do mais, pode-se ressaltar que a principio o sistema o6tico foi capaz de
detectar as curvas de DTR com um elevado numero de pontos para todos os tipos
de tracadores (com diferentes cores e tipos de pigmentos) e do tipo polimérico (PS).
Este mesmo comportamento foi observado por Mélo (2002 (b)). Para evitar
problemas com baixa intensidade na captacdo do sinal pelo detector LDR ou
problemas de saturacdo do mesmo, convenientemente optou-se pela utilizacdo de
um tracador que oferecesse uma resposta intermediaria; conforme os resultados

apresentados foi escolhido o tragcador amarelo.
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4.1.2 - Curvas de DTR Variando a Concentragéo do Tracador (Linearidade)

A linearidade entre o sinal obtido no dispositivo 6tico e a concentragdo de
tracador foi realizada com o intuito de se verificar a influéncia do peso do tracador na
resposta das curvas de distribuicdo de tempo de residéncia (DTR). Na Figura 48 sao
apresentadas as curvas de DTR com o peso do tracador variando de 0,05 até 0,30g
em massa. As concentracdes escolhidas obedeceram a critérios experimentais de
quantidade e volume méximo e minimo de tracador que poderia ser adicionado de

uma Unica vez na alimentacao da extrusora.
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Figura 48 — Curvas de DTR variando-se o peso em massa (g) de tracador.

E possivel observar na Figura 48 a relacéo direta entre a intensidade do sinal
obtido e o peso em gramas de tragador. O aumento do peso de tragcador para uma
mesma condicdo de operacdo tendeu a deslocar a curva de DTR para valores
maiores de intensidade. Provavelmente o aumento na resposta do sinal esta
relacionado ao aumento da concentragao de particulas de pigmento que promovem

espalhamento da luz impedindo de atingir o detector LDR. Ja para os parametros
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temporais da curva DTR, o tempo de residéncia inicial (ti) e o médio (tn) mantém-se
0S Mesmos.

Estes resultados possibilitaram a escolha adequada da quantidade padrdo de
tracador a ser utilizada nos experimentos. Para evitar problemas com baixa
intensidade de sinal captado ou saturagdo do mesmo, optou-se por uma quantidade
intermediaria de 0,159 para todos os demais ensaios de DTR realizados no trabalho.

A Figura 49 ilustra o grafico das areas sob a curva em funcdo do peso de
tracador calculado a partir das curvas da Figura 48. Observa-se que a relacao de
proporcionalidade entre a quantidade de tracador adicionado e a &area sob a curva,
tende a ser linear. O que mostra o bom grau de sensibilidade do detector a variacdo
de peso e/ou concentracdo de tracador.

Esta linearidade na resposta do dispositivo otico (r2=0,9619), permite
estabelecer os parametros que auxiliam na calibracdo do sistema nas medicdes de
DTR. Resultados com esta mesma tendéncia de linearidade do sinal & concentracao
do tracador foram obtidos no trabalho de Mélo (2002 (a)) que utilizou sistema de

medicao similar.
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Figura 49 — Area sob a curva em fung&o do peso do tragador.
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4.1.3 — Reprodutibilidade das Medi¢cdes das Curvas DTR

Para cada condicdo de operacdo estabelecida foram realizadas trés
repeticdes das medigcOes de curva de DTR. Como exemplo, a Figura 50 apresenta
as curvas de DTR medidas para uma das condi¢cbes de operacdo (Condicdo 2)
(Tabela 7). Para este exemplo, observa-se que as curvas praticamente se
sobrepdem o que ja evidencia uma boa reprodutibilidade nas medi¢bes, sugerindo

gue o sistema apresenta boa estabilidade na captacdo dos resultados.

1000 - Condicao 2 - PPH103-4kg/h-300rpm
— REP1
800 4 / — REP2
\ — REP3
S 600-
£
o
»
2 400-
Q
l—
200 4
0+ T T T T ]
0 20 40 60 80 100 120

Tempo (s)

Figura 50 — Reprodutibidade das medidas da condig&o 2.

A Tabela 8 apresenta os parametros temporais (tempo inicial-ti e tempo de
residéncia médio-tn) e geométricos (variancia-o? e area sob a curva) obtidos nas trés
curvas da condicdo 2. Constata-se que houve uma pequena variagcdo entre 0s
valores e esta variagao inferior a 3% para mais ou menos, considerando a média e o
desvio padréao, isto torna aceitavel a reprodutibidade das medi¢des experimentais de
DTR. Este comportamento da reprodutibilidade das medidas de DTR se estendeu

para todas as condi¢bes estabelecidas.
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Tabela 8 - Pardmetros temporais e geomeétricos das curvas de DTR para a condi¢éo 2.

Repeticdo ti(s) tn(s) o? Area

1 33,3 47,0 733,8 21689

2 31,9 45,0 684,8 20211

3 32,1 46,6 688,4 20711
Média 32,5+0,8 46,211 702,3£27,0 208701752

Estes resultados comprovam que o sistema Optico de deteccado desenvolvido
especificamente para o trabalho na extrusora ZSK-18, é capaz de realizar as
medi¢cbes das curvas de DTR com qualidade e precisdo aceitdveis aos padrdes
cientificos. Outros trabalhos que utilizaram sistema para medidas de DTR em tempo
real e in-line em extrusoras com 0 mesmo principio de deteccdo (Santos e
Canevarolo, 1999; Mélo e Canevarolo, 1999) tiveram respostas aproximadas na
validacéo do sistema. Trabalhos que utilizaram sistemas de medidas em tempo real
e in-line com principios de deteccao diferentes (Bur e Gallant, 1991; Cassagnau,
1991; Sun e Jen, 2001; Kumar e Ganjyal, 2006; etc) também apresentam um padrao
semelhante no comportamento e no processo de validacao do sistema. As curvas de
reprodutibilidade das demais condicbes e os dados dos parametros temporais e
geométrico medidas neste trabalho encontram-se no APENDICE A.

4.1.4 - Caracterizacédo térmica do tracador

Apoés a escolha do tipo de tracador para as medi¢cGes da curvas de DTR, foi
realizada a caracterizacdo do mesmo por meio de analise termogravimétrica (TG)
com o objetivo de avaliar a estabilidade térmica, pois o tracador é um concentrado
de pigmento disperso em um veiculo polimérico a base de poliolefinas. A Figura 51
apresenta a curva de TG para o tragador, medida da temperatura ambiente até
800°C.
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Figura 51 — Curva de TG para o tragador escolhido.

E possivel observar que ndo houve perda de massa significativa até a
temperatura de 200°C, o que demonstra que a estabilidade térmica do tracador é
mantida na temperatura escolhida para as medidas de DTR no processo de
extrusdo. De 200 até 800°C, ocorreram perdas de massa em trés eventos, entre
200 a 400°C aproximadamente em torno de 10%, entre 400 a 500°C de 30% e entre
650 e 700°C de 10%, totalizando 50%. Todas estas perdas devem esta relacionadas
ao polimero veiculo, ao pigmento e provavelmente aos demais aditivos utilizados no
concentrado. Ao final do processo de decomposicdo o material apresentou um
residuo aproximadamente de 50%.

A Figura 52 ilustra a curva de andlise térmica por calorimetria exploratéria
diferencial (DSC) para o tracador. Observa-se um pico endotérmico em torno de
105°C referente a temperatura de fusado cristalina (Tm) do polimero veiculo do
tracador. Esta temperatura é caracteristica do polietileno de baixa densidade (PEBD)
que geralmente a uma das poliolefinas mais utilizadas como polimero veiculo em
concentrados de pigmentos. Na Figura 52, observa-se também que de 165 até
200°C ocorre um evento exotérmico, possivelmente referente a ocorréncia de
alguma reacdo quimica exotérmica de algum dos constituintes do tragador. Na
analise anterior de TG foi observada uma discreta perda de massa neste intervalo

de temperatura que pode esta corroborando com o evento observado por DSC.
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Figura 52 - Curva de DSC para o tragador escolhido.

4.2 - Curvas de DTR para Todas as Condi¢cdes de Operacao

Na Figura 53 estdo apresentadas as curvas da funcao distribuicdo de tempos
de residéncia E(t) representativas para cada uma das onze condi¢cdes de operacao
(ver Tabela 7). As curvas foram obtidas de acordo com a equagéo 6 e Figura 17,
onde o valor de C(t) na equacao é substituido por milivolts (mV(t)). Com a aplicacao
da funcdo E(t), equacdo 6, os valores das intensidades foram mais aproximados
uma vez que é feita a relacdo entre a variacdo da concentracdo de tracador no

tempo pela area sob curva de DTR.
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Figura 53 — Curvas DTR para as onze condicdes de operagéo estabelecidas.

Apesar das mudancas das varidveis operacionais, observa-se que todas as
curvas E(t) apresentaram comportamento e assimetria caracteristicas de uma curva

tipica de DTR. As variacdes observadas nas curvas estdo dentro das expectativas

para cada condicao estabelecida.
Em seguida, na Figura 54 sdo apresentadas as curvas acumulativas F(t) das

onze condicdes estabelecidas de acordo com a equacéao 8 e Figura 18.
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Figura 54 — Curvas acumulativas para as condi¢bes de operacao estabelecidas.
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As curvas acumulativas F(t), calculadas pela equacdo 8, apresentam
inclinagdo suave o que condiz com a disperséo axial do tracador dentro da maquina
para as caracteristicas das condi¢cdes operacionais estabelecidas. No caso de nao
haver dispersdo axial a inclinacdo seria zero, o que significaria que todas as
“particulas” do tracador teriam o0 mesmo tempo de residéncia durante a operacéo da
maquina (Levenspiel, 2000). Através das curvas acumulativas é possivel estimar em
porcentagem a quantidade de tracador que passou pelo sistema em fungdo do
tempo.

Na Tabela 9 sdo apresentados os dados dos parametros temporais (tempo de
residéncia inicial (t) e o tempo de residéncia médio (tn), calculado de acordo com a
equacdo 9 e dos parametros geométricos (variancia (c¢?) calculada de acordo com a
equacdo 11, e os valores da area sob a curva) das curvas de E(t) para as onze

condicBes estabelecidas.

Tabela 9 - Pardmetros das curvas de DTR para as condigdes de operagao.

Condicéo ti(s) tn(s) o2 Area
12 35,50+1,2 46,6+1,5 824,4+21,9 203591496
28 32,4+0,8 46,2+1,1 702,3x27,3 20870+752
32 31,1+1,2 41,0£1,4 591,8+25,0 20358+851
42 24,4+0,1 33,6x1,7 466,4+32,2 18492+1691
5a 37,0x0,4 46,8+0,9 689,2+56,6 20922+460
62 29,9122 39,8+3,2 555,3+81,9 168891643
72 32,9+1,6 40,9+0,8 543,5+51,0 16510+£865
82 25,0+£1,0 31,9+0,4 418,9+17,5 14614397
92 35,9+1,0 48,0+0,5 727,5£22,9 19148+1397
102 32,5+1,0 44,0+0,7 745,9+66,6 22132+2018
112 37,3x0,7 53,2+3,5 767,7£74,6 29220+1145
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Observa-se que o valor de tempo inicial (t) variou entre o valor minimo de
24,4s e o maximo de 37,3s; ja para o valor do tempo médio (tn) a variacao foi de
31,9s a 53,2s. Estes valores sdo fortemente dependentes do tempo exato que é
introduzido o tracador na extrusora, como esta operacéao foi feita manualmente e as
diferencas para as repeticbes de uma mesma condi¢do, considerando o valor médio
e o desvio padrao, foi inferior a 3% em algumas condi¢cdes e superiores em outras,
pode-se considerar que os efeitos dos procedimentos utilizados na medicdo foram
minimos. Para a variancia (c?) o desvio entre as condicdes foi menor, apesar do
termo quadratico dentro da somatodria da equacdo 9 ser mais sensivel as pequenas
variacfes, ou diferencas numéricas na escala de tempo. Como a area sob a curva
esta relacionada com a intensidade do sinal, desta forma, as variacdes
apresentadas entre as condi¢gOes estabelecidas estdo de acordo com as respostas
obtidas no sistema.

Também foram calculadas as curvas de DTR normalizadas (E(0)) para todas
as condi¢des de operacdo, como exemplo é apresentada a curva normalizada para
a condicao 1 (Figura 55) as demais curvas se encontram no APENDICE B.
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Figura 55 — Curvas Normalizada da DTR da condic&o 1 de operacéo.

Apesar de ser muito Gtil na comparacdo entre sistemas diferentes e até

mesmo servir como critério de avaliagcdo com outros resultados estabelecidos na
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literatura, as curvas normalizadas de DTR ndo apresentam detalhes mais

consistentes das caracteristicas do fluxo do processo (Levenspiel, 2000).

4.3 - Influéncia das Variaveis de Processamento Sobre as Curvas de DTR

4.3.1- Influéncia da Velocidade da Rosca e da Taxa de Alimentac&o Sobre as
Curvas de DTR

Na Figura 56 sao apresentadas as curvas de DTR para avaliacdo do efeito da
velocidade da rosca (mesmo polimero de fluxo e taxa de alimentac&o), conforme

estabelecido na Tabela 7.
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Figura 56 — Avaliacdo do efeito da velocidade da rosca nas curvas de DTR.

Conforme pode ser observado, o aumento na velocidade de rotacdo da rosca
desloca as curvas de DTR para tempos menores (ti e tn), como também, tendem a
estreitar as curvas, o que significa uma diminuicdo da dispersédo axial do material
(menor ¢?) ao longo do comprimento do equipamento. Como deve ser esperado um

valor intermediario para os valores de velocidades deve proporcionar também um
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efeito intermediario neste deslocamento. A Figura 57 apresenta uma curva de

avaliacdo do efeito da velocidade da rosca com valor intermediario.
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— 250rpm
0,04 - ——— 300rpm
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)
=
W 0,024
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0,00 . . . . ,
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Figura 57 — Avaliacdo do efeito da velocidade da rosca nas curvas DTR (valor
intermediario).

O efeito da velocidade de rotacao sobre a curva de DTR fica evidenciada com
a comparacao dos valores dos parametros temporais (ti € tn) € geométrico (0?) das
curvas com valor intermediério (Figura 58).
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Figura 58 — Efeito da velocidade da rosca sobre os parametros temporais (a) efeito da

velocidade da rosca sobre a disperséo axial (b).

A Figura 59 apresenta as curvas de DTR para avaliagéo do efeito da taxa de

alimentacdo (mesmas condi¢des de viscosidade e velocidade de rotacdo da rosca),

conforme estabelecido na Tabela 7.
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Figura 59 — Avaliacdo do efeito da taxa de alimentacdo nas curvas de DTR.
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Conforme pode ser verificado, da mesma maneira que ocorre com 0 aumento
da velocidade da rosca, o aumento na taxa de alimentacdo desloca as curvas de
DTR para tempos menores (ti e tn) e leva a um “estreitamento” das curvas, sendo
gue para este caso observa-se um efeito mais acentuado do que a velocidade de
rosca. Este efeito fica ainda mais evidente quando se observa um valor intermediario
para a taxa de alimentacdo. A Figura 60 apresenta uma curva de avaliacdo do efeito

da taxa de alimentac&do com valor intermediario.

0,06 - PPH103-200rpm

0,04
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Figura 60 — Avaliacdo do efeito da taxa de alimentacdo nas curvas DTR (valor
intermediario).

Quando se avalia as alteragdes nos valores dos parametros temporais (ti e tn)
e geométrico (0% das curvas com valor intermediario fica claro que a taxa de
alimentacao interfere de maneira mais expressiva nas curvas DTR do que a

velocidade de rotacdo da rosca (Figura 61).
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Figura 61 — Efeito da taxa de alimentac&o sobre os parametros temporais (a) efeito da taxa
de alimentacédo sobre a dispersao axial (b).

Nestas condi¢cdes de operacdo as roscas da maquina de extrusdo nao

trabalharam completamente preenchidas (“starved”) em todas as seg¢des, desta

forma, a vazdo de trabalho do equipamento € diretamente dependente da taxa de

alimentacdo. Assim, pode-se considerar tanto a taxa de alimentacdo como a

velocidade da rosca como variaveis operacionais independentes.

De acordo com a equacdo 10 do item 2.3.1, para o tempo de residéncia

médio, tem-se:
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v _
Q

V
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"o Tq
Onde, V é o volume entre a rosca e o barril (ou volume livre), @ é o fator de

enchimento, Vp é o volume preenchido e Q é a taxa de alimentacdo. Esta mesma

equacao pode ser representada da seguinte forma (Kim e White, 1994):

CLA+DL-L)A

th Q

(49)

Sendo L o comprimento da zona de extrusao, Lc 0 comprimento das sec¢des
cheias e A é area da secao transversal da regido completamente cheia.

Como ressaltado anteriormente, as roscas apresentam secdes parcialmente e
completamente cheias com o material (Zhu e Jaluria , 2001). A partir da relacao
estabelecida na equacdo 10, quando Q aumenta a uma velocidade de rosca
constante o valor de Vp também aumenta na mesma propor¢ao. Porém, nas secbes
cheias o volume, que pode ser representado por Vc=Lc.A=tn.Q, onde ®=1, muda de
acordo com a variacao de Q, assim nesta secdo o tempo de residéncia médio (tn) é
mantido praticamente o mesmo. Enquanto o comprimento da se¢ao cheia aumenta,
o da parcialmente cheia diminui (Lp=L-Lc), isto € melhor compreendido pela analise
da segunda equacdo. Como a velocidade de rosca € mantida constante, a
velocidade axial do material na secdo parcialmente cheia ndo muda, apenas diminui
o comprimento da sec¢do. Desta forma o tn decresce nesta secéo e contribui para a
reducdo no tempo de residéncia total da maquina, ou seja, € o somatoério deste
efeito ao longo de todo o comprimento da rosca que diminui expressivamente o valor
de tn.

Ja quando se mantém a taxa de alimentacdo (Q) constante e aumenta-se a
velocidade de rosca, ocorre um comportamento inverso; o comprimento da secéo
cheia diminui e o da se¢do parcialmente cheia aumenta, mas como o material é
conduzido mais rapido em dire¢do a saida, o que reduz o tempo de permanéncia do
material (tn); levando a uma alteracdo moderada dos parametros temporais das

curvas de DTR.
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Como a dispersdo axial (variancia) esta diretamente relacionada com as
alteracOes nas escalas de tempo, as alteragbes mais expressivas de ti e tn para as
mudancas na taxa de alimentacdo também sdo observadas através do estreitamento
das curvas. Isto deixa evidente que as curvas de DTR sdo mais sensiveis as
mudancgas na taxa de alimenta¢do do que na velocidade de rotacao da rosca.

Resumindo, pode-se dizer que Vp é mais afetado pela alteracdo da taxa de
alimentacdo (Q) do que com a velocidade de rosca. O Vp total e ® podem ser
estimado pela equacédo acima, conhecendo-se os valores de tn e V (Shon et al,
1999).

Diversos trabalhos consultados na literatura (Potente e Ansahl, 1990; Kim e
White, 1994; Gendron et al, 1996; Puaux et al, 2000; Poulesquen et al, 2001; Dennis
et al, 2001; Poulesquen e Vergnes, 2003 (b); dentre outros) também evidenciaram o
mesmo comportamento quanto a resposta dos efeitos da taxa de alimentagéo e da
velocidade da rosca sobre as curvas de DTR. Os trabalhos de Santos e Canevarolo
(1999) e Mélo (2002 (a, b e c¢)), que utilizaram dispositivo 6ptico similar de deteccéo
de curvas DTR em extrusora dupla-rosca, também observaram resultados
semelhantes, quanto a estas respostas.

Entender os resultados da influéncia dos parametros de operacado sobre o
comportamento da DTR é importante nos processos onde as variaveis temporais
sdo significantes como nos que ocorrem reacdes quimicas, misturas, etc. Estes
resultados também podem ajudar a quantificar o processo de extrusdo, como
também podem ser usados para ajustar as condicbes de processamento, além de

auxiliar no projeto do perfil da rosca para mistura e operacdes de extrusao reativa.

4.3.2 - Influéncia do indice de Fluidez nas Curvas de DTR

Antes de avaliar a influéncia do indice de fluidez (I.F) nas curvas de DTR foi
feita uma caracterizacdo reolégica dos polimeros de fluxo PPH103 e PPH503 e de
sua mistura (MIX), cujo objetivo foi de observar o comportamento da viscosidade
aparente (na) em funcdo de uma ampla faixa de taxas de cisalhamento, incluindo
taxas desenvolvidas no processo de extrusdo, de modo a correlacionar com o
comportamento das curvas de DTR sob varias condi¢des de processo.

As curvas de viscosidade aparente (na) em funcao da taxa de cisalhamento

para os dois polipropilenos utilizados estdo apresentadas na Figura 62.
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Figura 62 — Curvas de viscosidade aparente para os dois polimeros de fluxo e o MIX.

Conforme observado nas curvas reoldgicas obtidas em baixas taxas de
cisalhamento, a viscosidade aparente dos dois polimeros H103 e H503 e do MIX
(mistura de 50% em peso dos dois polimeros) apresentaram valores médio de
viscosidade no platdé newtoniano (no) de aproximadamente 350, 2000 e 4000 Pa.s no
intervalo de 0,01 a 0,1 s. Estes valores estdo de acordo com os indices de fluidez
(ILF em g/10min) dos dois polimeros que sédo de 40 para o PPH103 e 3,5 para o
PPH503. Embora o I.F. do MIX n&o foi medido, a viscosidade aparente no platd
newtoniano apresentou valor intermediario, o que sugere que o |LF do MIX
apresentara a mesma tendéncia da viscosidade. Com o aumento da taxa de
cisalhamento, a viscosidade aparente dos polipropilenos e do MIX diminuiu
caracterizando o comportamento pseudoplastico com a mesma tendéncia. As
viscosidades se aproximaram em taxas mais elevadas, onde o efeito da dissipagéo
viscosa € provavelmente mais intenso, ou seja, ha maior transformacédo de energia
mecanica dissipada na forma de calor em velocidades maiores de processo. Este
comportamento reoldgico destes materiais € importante para o entendimento dos
aspectos das curvas de DTR dos dois polipropilenos e do MIX, principalmente por

nao ocorrer cruzamento entre as curvas em toda a faixa de cisalhamento estudada,
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0 que sugere que o polimero com maior IF (PPH503) vai apresentar viscosidade
superior em todo o espectro de cisalhamento desenvolvido durante o processamento
por extrusdo. Neste caso, considerando a mesma temperatura e a mesma faixa de
taxas de cisalhamento para os dois polimeros e o MIX, avaliados por reometria
neste trabalho. Segundo a literatura (Tadmor e Gogos, 2006) as taxas de
cisalhamento desenvolvidas nos processos de extruséo estéo entre 100 e 1000 s™.
A Figura 63 apresenta as curvas de DTR para avaliacao do efeito do indice de
fluidez e, por conseguinte da viscosidade aparente sob as mesmas condi¢cdes de
taxa de alimentacédo, temperatura, configuracao de rosca e velocidade de rotacao da

rosca, conforme estabelecido na metodologia e na Tabela 7.
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Figura 63 — Avaliacdo do efeito da viscosidade nas curvas de DTR.

Conforme observado na Figura 63, variagbes no indice de fluidez ou da
viscosidade aparente do material de fluxo n&o alteraram expressivamente os valores
de tempo de residéncia inicial e médio das curvas de DTR, porém alteracdes
perceptiveis sdo observadas na dispersao axial, sendo as curvas mais estreitas para

o polimero PP H503 de maior viscosidade e menor indice de fluidez. Na Figura 64
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sdo apresentados 0s valores para 0s parametros temporais e variancia para a
condigcéo 1(Tabela 9).
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Figura 64 — Efeito da viscosidade sobre os parametros temporais (a) e sobre a dispersdo
axial (b).

As mudancas na viscosidade provavelmente ndo alteraram significativamente
as relacbes de preenchimento das secbes ao longo da rosca indicando que nao
houve interferéncia nos parametros temporais. Ja o efeito da viscosidade na
dispersdo axial pode estar associado a uma relagdo complexa entre as
caracteristicas estruturais do material, como peso molecular médio e distribuicdo de

peso molecular, com o comportamento viscoelastico em campos de deformacao sob
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cisalhamento e elongacional presentes no equipamento, além de caracteristicas de
adesao nas superficies do mesmo.

Esta ligacdo entre a dispersdo axial e o comportamento reolégico dos
materiais fica mais evidente quando se utiliza um MIX (mistura dos dois materiais

com proporgdes iguais) para comparar os efeitos da viscosidade (Figura 65).
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Figura 65 — Avaliacdo do efeito da viscosidade nas curvas DTR (MIX).

Observa-se que 0s parametros temporais (ti e tn) ndo apresentaram
alteracdes, porém a dispersao axial se mostra diferente do esperado para o MIX,
uma vez que as relacbes reoldgicas de cada material presente interferem de
maneira diversa no comportamento reoldgico do mesmo, sendo bem diferente de
valores intermediarios esperados.

Até entdo a influéncia da viscosidade do material na DTR n&o foi claramente
explicada na literatura, alguns trabalhos como os de Chen et al (1990), Cassagnau
et al (1991) e Elkouss e Bigio (2006) tiveram resultados tendendo ao que foi
observado para este trabalho, ja outros trabalhos como os de Gao et al (2000) e o
de Poulesquen et al (2003), ndo apresentam alteracdes significativas na DTR para
material de fluxo com viscosidades diferentes. Estas observacdes sugerem que o
estudo da influéncia da viscosidade nas curvas de DTR foi pouco investigado e deve

ser mais bem explorado.
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4.4 — Relacao entre a Energia Especifica e a Energia Dissipada com as Curvas
de DTR

Na Tabela 10 séo apresentadas as medi¢des realizadas na extrusora para a
faixa de trabalho do torque fornecido para roscas e da faixa de pressédo na saida da
matriz, bem como os valores médios dos mesmos para todas as condicdes
operacionais estabelecidas. Os valores minimos e maximos das faixas estabelecidas
de torque e pressédo foram registrados durante cada condicdo de operagdo na

extrusora e a média calculada dos valores extremos da faixa.

Tabela 10 — Torque fornecido e Pressdo na matriz para todas as condicdes de operacao.

Faixa de Torque Faixa de Presséo
Condicdo Torque Z/Zms  Médio Z/Zwax  Pressio na Média na
(%) (%) Matriz (bar) Matriz (bar)

12 40-50 45,0 18-20 19,0
28 30-45 37,5 15-20 17,5
3a 55-75 65,0 20-25 22,5
43 40-50 45,0 20-22 21,0
5 50-75 62,5 42-44 43,0
62 45-65 55,0 37-43 40,0
72 70-95 82,5 47-51 49,0
82 50-65 57,5 44-47 45,5
92 35-40 37,5 17-20 18,5
102 45-75 60,0 19-23 21,0
112 40-55 47,5 25-28 26,5

A Tabela 11 apresenta os valores de torque fornecido as roscas, de energia
mecanica dissipada e energia mecanica especifica para as condicbes operacionais
estabelecidas. O torque fornecido as roscas é estimado a partir do torque maximo

(Zmax) disponivel do equipamento, que neste caso € de 38 Nm (Ver Tabela 5). A
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energia mecanica dissipada e energia mecéanica especifica foram calculadas pelas

equacgdes 3 e 4 respectivamente.

Tabela 11 — Torque fornecido, energia mecénica dissipada e energia mecanica especifica.

Z W E
Condicéao
(N.m) (kW) (kWh/Kg)

12 — PPH103 - 4kg/h - 200rpm 17,10 0, 358 0, 0895
22 — PPH103 - 4kg/h - 300rpm 14,25 0, 447 0, 1117
32— PPH103 - 6kg/h - 200rpm 24,70 0, 517 0, 0862
42 — PPH103 - 6kg/h - 300rpm 17,10 0, 537 0, 0895
52 — PPH503 - 4kg/h - 200rpm 23,75 0, 497 0, 1240
62 — PPH503 - 4kg/h - 300rpm 20,9 0, 656 0, 1640
73 — PPH503 - 6kg/h - 200rpm 31,35 0, 656 0, 1090
82 — PPH503 - 6kg/h - 300rpm 21,85 0, 686 0, 1143
92 — PPH103 - 4kg/h - 250rpm 14,25 0, 373 0, 0932
102 — PPH103 - 5kg/h - 200rpm 22,80 0, 477 0, 0954

112 — MIX - 4kg/h - 200rpm 18,05 0, 378 0, 0945

Z: Torque; W: Energia Mecénica Dissipada e E: Energia Mecanica Especifica.

Na préatica da industria de processamento de polimeros a energia mecéanica

especifica é utilizada como uma medida da “magnitude” do processamento (Todd,

1975). E importante comentar que a energia especifica € um parametro ligado ao

desempenho energético do equipamento e neste caso ele ndo leva em consideracéo

alguns efeitos internos de processamento, tais como as taxas de deformacao,

tensdes e gradientes de temperaturas, etc (Rauwendaal, 2010).

Na Figura 66 sao apresentados os efeitos das variaveis de processamento

sobre a energia mecénica dissipada e energia mecanica especifica para uma das

condicOes estabelecida.



122

PPH1 03-4kglh —e— Energia Mecanica Dissipada (kW)

,5 _ —O— Energia Mecanica Especifica (kWh/kg)

0.4 //
0,3

0,2

014 o 54— °
0’0 T T T

200 250 300
Rotagao (rpm)
(@)

PPH1 03_200rpm —@— Energia Mecanica Dissipada (kW)

0,6 - —O— Energia Mecénica Especifica (kWh/kg)
0,4
0,2

I e
0,0 . . .

4 5 6

Taxa de Alimentagao (kg/h)

(b)

—@— Energia Mecanica Dissipada (kW)
0,6 - 4kglh-200rpm —{J— Energia Mecanica Especifica (kWh/kg)

0.4, //

0,2
D/D/
0,0 T T :
PPH103 MIX PPH503
(c)

Figura 66 — Efeito da velocidade da rosca sobre a energia dissipada e especifica (a) efeito
da taxa de alimentacéo sobre a energia dissipada e especifica (b) e efeito da viscosidade
sobre a energia dissipada e especifica (c).
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E possivel observar que a energia mecanica dissipada sofre mais influencia
das varidveis de processamento do que a energia mecéanica especifica. Isto se deve
ao fato de que a energia mecanica dissipada tem relacéo direta com caracteristicas
geomeétricas do equipamento, com taxa de cisalhamento desenvolvida, perfil de
pressdo, etc. Enquanto a energia mecanica especifica esta relacionada com a
eficiéncia energética global de processamento (Canedo, 2015 (a)). Vergnes e
colaboradores (2010) apresentaram resultados similares para o efeito da taxa de
alimentacéo e da velocidade de rotacdo da rosca sobre o comportamento da energia
mecaénica especifica.

Como jA& mencionado anteriormente as curvas de DTR tornaram-se um
parametro importante na avaliacdo do desempenho de uma extrusora (White, 1990;
Zloczower e Tadmor, 1994; Giles et al, 2013) no que diz respeito a capacidade de
mistura. Uma vez que esta capacidade de mistura pode estar relacionada a
eficiéncia do equipamento transmitir energia (mecénica, térmica, etc.) ao material,
isto sugere que é possivel estabelecer relacdes entre 0 desempenho energético e de
mistura no processo de extrusdo. Por exemplo, quando se substitui a equacao 4

(item 2.2) na equacao 10 (item 2.3.1), pode-se estabelecer:

E,., =N g AmNL e o,
Q Vo

Assim, quando se considera 0 mesmo tipo de material e a mesma velocidade
de rotacédo da rosca, observa-se uma relacdo de proporcionalidade entre a energia
mecanica especifica e o tempo de residéncia medio.

A Figura 67 apresenta a relacdo entre o tempo de residéncia médio e a
energia mecanica especifica para um mesmo tipo de material e velocidade de

rotacao da rosca.
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Figura 67 — Relacdo de proporcionalidade entre a energia especifica e o tempo médio de
residéncia -200rpm (a) relacdo de proporcionalidade entre a energia especifica e o tempo
médio de residéncia -300rpm (b).

Fica evidente que ha uma relacdo de proporcionalidade entre a energia
especifica e o tempo de residéncia para um mesmo material e uma mesma rotagao.
Este comportamento pode vir a auxiliar na escolha das melhores condi¢ces de
processamento visando melhor desempenho energético em processos que levam

em consideragdo a importancia do tempo de residéncia.
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Até entdo poucos trabalhos buscaram correlacionar tempo de residéncia,
desempenho de mistura e desempenho energético do processo de extrusdo. Gogoi
e Yam (1994) foram um dos primeiros a relacionar a distribuicdo de tempo de
residéncia e os efeitos das variaveis de processo sobre as alteracdes na energia
especifica; mostrando que o aumento da taxa de alimentacdo e na velocidade de
rosca reduzia simultaneamente o tempo de residéncia médio e a energia mecanica
especifica em uma mesma proporcdo; o primeiro mais que o segundo. Neste caso
um aumento da taxa de alimentacdo em 354% reduz o tempo de residéncia em
67,7%.

Villmov et al (2010) mostrou uma relagao direta entre a energia mecanica
especifica e distribuicdo do tempo de residéncia sobre a eficiéncia de mistura de
nanocompositos de tubo de carbono; seus resultados indicam que a reducédo do
tempo de residéncia médio causado pelas alteracfes tanto na taxa de alimentagéo
quanto na velocidade da rosca também reduziam a energia mecanica especifica.
Por exemplo, um aumento na taxa de alimentacdo de 5 para 15kg/h reduziu o th em
50% , bem como uma reduc¢édo no tamanho dos aglomerados de tubos de carbono
em 50um.

Domenech et al, (2013) demonstrou como a energia mecanica especifica
pode ser usada para descrever a influéncia dos parametros de extrusao sobre a
dispersdo de uma argila organica em uma matriz de polipropileno para obtencéo de
um nanocompasito. Foi possivel observar a evolucdo da morfologia da argila no
nanocomposito ao longo do perfil de rosca da extrusora, o que permitiu estabelecer
uma correlacdo entre a energia mecéanica especifica empregada (parametro
operacional), o tempo de residéncia médio e o grau de dispersado e esfoliacdo das

particulas no nanocompaosito.

4.5 - Simulag&o do Processo de Extruséo

Neste item foram realizadas simulacdes do processo de extrusdo sob varias
condi¢cbes de processamento utilizando o programa de simulacéo unidimensional de
extrusdo WinTXS™ versao 3.0 da PolyTech, conforme descrito no item 3.2.6.

Na Figura 68 é apresentado um exemplo da comparacdo entre a correlacao

da curva de DTR obtida dos modelos teoricos (Bigio e Potente) presentes no
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software e descritos nos item 2.5 com a curva de DTR para uma das condi¢des

medidas experimentalmente.

PP103-5kg/h-200rpm

0,08
° Experimental
—e— Bigio
0,06 - —e— Potente

0,04

E(t)

0,02

0,00 ==

Tempo (s)

Figura 68 — Comparacao entre os modelos de Bigio e Potente e os dados medidos.

Foi possivel observar que o modelo empirico de Bigio (Equacédo 24, item
2.5.2) utilizado pelo software para simular as curvas de DTR apresentou uma melhor
concordancia com os dados experimentais medidos em tempo real comparado com
o de Potente. Apesar de o programa possibilitar a utilizacdo do modelo de Potente
(Equacéo 16, item 2.5.1), fica evidente a evolucdo entre um modelo e outro quanto a
predicdo das curvas de DTR para extrusoras dupla rosca co-rotacional. Apesar de
nao ter sido possivel a utilizacdo do modelo de Vergnes (item 2.5.3) na simulagéo
das curvas de DTR, seria esperado resultados ainda mais aproximados para as
predicdes, uma vez que este modelo leva em consideracdo as caracteristicas
individuais de cada elemento do perfil de rosca e ndo necessita de parametros
empiricos para sua determinacao (Poulesquen e Vergnes, 2003(b)).

Desta forma, na Figura 69 sdo apresentadas as curvas de DTR medidas

experimentalmente e as simuladas pelo modelo de Bigio para as onze condi¢des
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operacionais estabelecidas. As curvas simuladas com o modelo de Potente para as

onze condi¢bes estabelecidas encontram-se no APENDICE C.
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Figura 69 — Comparacao entre as curvas DTR medidas e simuladas.

Pode-se observar que as curvas E(t) medidas e simuladas apresentaram um
comportamento muito aproximado quanto as caracteristicas de forma e distribuicdo
axial. Com relacdo ao fator deslocamento no tempo, percebe-se que na maioria das
condicdes esta diferenca é pequena. Portanto, o software utilizado nas simulacdes
foi satisfatério nas predicbes das curvas DTR utilizando o modelo de Bigio. As
curvas acumulativas F(t) medidas e simuladas para as onze condicdes estipuladas
encontram-se no APENDICE D, e seguem a mesma tendéncia.

Na Tabela 12 estdo apresentados os dados obtidos das curvas E(t), medidas
e simuladas, dos tempos de residéncia inicial (t) e tempo de residéncia médio (tn)
para cada condicdo estabelecida. Fica ainda mais evidente a aproximacao das
curvas DTR experimentais e simuladas quando sdo comparados 0s parametros

temporais em valores reais.



129

Tabela 12 — Parametros temporais (ti e tn) medidos e simulados.

Tempo Inicial (ti) Tempo Médio (tn)

Condicao

Experimental Simulado Experimental Simulado
12 35,5+1,2 33,1+8,9 46,6+1,48 48,7+8,9
22 32,4+0,8 33,4+9,0 46,2+1,1 49,019,0
32 31,1+1,2 28,8+10,5 41,0+1,4 46,8+10,5
42 24,4+0,1 24,5+8,8 33,6+1,7 39,8+8,8
52 37,0£0,4 33,949,2 46,8+0,9 49,8+9,2
62 29,9422 28,5+7,7 39,8+3,3 41,9+7,7
72 32,9+1,6 26,9+9,7 40,9+0,8 43,7+9,7
82 25,0+1,0 21,4+7,3 31,9+0,4 34,8+7,3
92 35,9+1,0 36,2+9,8 48,0+0,5 53,2+9,8
108 32,5+1,0 31,3+10,0 44,1+0,7 48,7+10,0
112 37,3%0,7 39,0+£10,5 53,3%£3,5 57,2+10,5

Observa-se na tabela que os valores de tempo inicial (ti) e tempo médio (tn)
medidos, encontram-se dentro das faixas de erro estabelecidas, ou melhor, a
diferenca entre os resultados esta bem abaixo de um valor de 10%, o que pode ser
considerado um resultado satisfatorio, ja que os valores medidos experimentalmente
podem acumular erros provenientes de procedimentos manuais e os dados cedidos
ao programa em parte sdo baseados em estimativas e podem necessitar de melhor
aprimoramento. Sendo assim, as variacbes ainda poderiam ser reduzidas com
alguns ajustes operacionais no metodo de medicdo e nos dados inseridos no
programa.

Também cabe assinalar que na avaliacdo da distribuicdo de tempos de

residéncia e, por conseguinte, nos céalculos dos tempos de residéncia inicial e médio,
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o software de simulagdo considera a camara de processamento entre 0 extremo
posterior a alimentacdo e o extremo do Ultimo elemento de rosca configurado, sem
incluir o cone de entrada da matriz retangular (slit) do cabecote, que néo coincide
exatamente com o segmento utilizado nas determinacfes experimentais (desde a
porta de alimentacdo até o cabecote de medicdo). A discrepancia é pequena, mas
pode ser levado em consideracdo, caso o volume ocupado entre o Ultimo elemento
de rosca e o cabecote ndo seja desprezivel.

Apesar destes fatores, a correlacdo entre os resultados simulados e
experimentais observados é satisfatoria, como exemplo a Figura 70 apresenta a
correlacdo entre os resultados do tempo de residéncia médio (tn) simulado e

experimental, com uma concordancia em torno de 94%.
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Figura 70 — Correlacao entre os dados de tempo de residéncia simulado e experimental.
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Porém, apesar desta boa concordancia para o tempo de residéncia médio, a
concordancia para o tempo inicial (Figura 71) mostra-se muito inferior ao esperado,

com poucos pontos tendendo a linearidade.
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Figura 71 — Correlacdo entre os dados de tempo inicial simulado e experimental

Entre os diversos resultados fornecidos pelo programa também foram
extraidos dados simulados para o torque fornecido as rosca, a energia mecanica
dissipada e a energia mecéanica especifica para as onze condi¢cdes operacionais

estabelecidas (Tabela 13).
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Tabela 13 — Torque fornecido as roscas, energia dissipada e energia especifica simuladas.

Z W E
Condicao
(N.m) (kW) (kWh/Kg)

12 — PPH103 - 4kg/h - 200rpm 16,00 0,34 0, 084
23 — PPH103 - 4kg/h - 300rpm 12,00 0,37 0, 094
32 — PPH103 - 6kg/h - 200rpm 25,00 0,52 0, 087
42 — PPH103 - 6kg/h - 300rpm 16,60 0,52 0, 087
53 — PPH503 - 4kg/h - 200rpm 25,20 0,53 0, 132
62 — PPH503 - 4kg/h - 300rpm 24,60 0,77 0, 194
72 — PPH503 - 6kg/h - 200rpm 27,40 0,57 0, 095
82 — PPH503 - 6kg/h - 300rpm 26,40 0,83 0, 139
92 — PPH103 - 4kg/h - 250rpm 12,40 0,33 0, 081
102 — PPH103 - 5kg/h - 200rpm 20,60 0,43 0, 086

112 — MIX - 4kg/h - 200rpm 17,20 0,36 0, 090

Z: Torque; W: Energia Mecanica Dissipada e E: Energia Mecénica Especifica.

A Tabela 14 apresenta a comparacao entre os resultados experimental e

simulado da energia mecanica dissipada e energia mecanica especifica.
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Tabela 14 — Torque fornecido as roscas, energia dissipada e energia especifica simuladas.

Energia Dissipada (kW) Energia Especifica (kWh/kg)

Condicéao

Experimental Simulado  Experimental Simulado
12 0, 358 0, 340 0, 0895 0, 0840
28 0, 447 0, 370 0, 1117 0, 0940
3 0, 517 0, 520 0, 0862 0, 0870
42 0, 537 0, 520 0, 0895 0, 0870
5a 0, 497 0, 530 0, 1240 0, 1320
62 0, 656 0, 770 0, 1640 0, 1940
72 0, 656 0, 570 0, 1090 0, 0950
8a 0, 686 0, 830 0, 1140 0, 1390
92 0, 373 0, 330 0, 0932 0, 0810
102 0, 477 0, 430 0, 0954 0, 0860
1123 0, 378 0, 360 0, 0945 0, 0900

Os valores experimentais e simulados para as energias mecanicas dissipadas
e energias mecanicas especificas sdo muito aproximados, o proprio software estima
como valores aceitaveis aqueles que apresentam diferencas na ordem de + 10%. A
Figura 72 apresenta a correlagdo entre os resultados simulados e experimentais

para a energia mecanica especifica.
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Figura 72 — Correlacdo entre os resultados simulados e experimentais para a energia
mecénica especifica.

Apesar do fator de correlagdo entre os resultados ser r2=0,882, observa-se
gque a maior parte dos resultados possui uma correlacdo dentro dos padrbes
aceitaveis. E importante lembrar que os resultados experimentais para a energia
mecanica dissipada e a energia mecanica especifica foram estimados a partir de
valores médios dentro de uma faixa de trabalho, conforme Tabela -10.

Entre outros recursos apresentados pelo software, é possivel fazer o
levantamento dos perfis axiais (ao longo da extrusora) de diferentes variaveis de
processo, tais como: o fator de enchimento, pressdo, temperatura, poténcia
mecanica dissipada, calor transferido, viscosidade do material fundido, etc. Estas
opcOes sdo extremamente importantes, uma vez que devido a limitacbes
operacionais seria muito dificil a obtencdo destes perfis de forma experimental. Por
meio do software pode-se ainda comparar perfis axiais de processos sob diferentes
condi¢cbes de operacao.

Por exemplo, na Figura 73 sao apresentados os perfis axiais do fator de
enchimento para a variagédo da taxa de alimentacéo e para a variacdo da velocidade

da rosca. Uma vez que as demais variaveis sdo mantidas constantes.
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Figura 73 — Perfis axiais do fator de enchimento: para as alteracdes na taxa de alimentacao
(a) para as altera¢des na velocidade de rosca (b).

Cada grafico permite revelar caracteristicas diferentes dos processos ao
longo do perfil de rosca. Os gréficos de perfil axial do fator de enchimento
corroboram com os resultados obtidos e analisados no item 4.4.1 deste trabalho,
onde os efeitos causados pela variagcdo na taxa de alimentacdo sobre o tempo de
residéncia sdo mais pronunciados do que os efeitos causados pela variacdo na
velocidade de rotacdo das roscas, uma vez que interferem nas regides cheias e

parcialmente cheias ao longo da rosca (fator de enchimento). Este recurso também
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permite observar a relacdo entre o comportamento das variaveis e as caracteristicas
estabelecidas para o perfil de rosca.

Nas Figuras 74 a 76 sao apresentados os perfis axiais para a pressao, torque
e energia mecanica dissipada, respectivamente, para a variacdo da taxa de
alimentagao e para a variagédo da velocidade de rosca.
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Figura 74 — Perfis axiais de pressao: para as alteracdes na taxa de alimentacéo (a) para as
alteracdes na velocidade de rosca (b).
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Apesar do valor de presséo durante o processo de extrusdo nao ser um valor

anico, mas uma medida instantdnea. Através da comparacdo dos perfis, & possivel
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observar que a pressédo ao longo da rosca sofre uma maior influéncia da alteragao
das taxas de alimentacdo do que as alteracdes da velocidade da rosca. Os
resultados obtidos pela simulagéo para os perfis de pressédo estdo de acordo com a
faixa de valores medidos na matriz da extrusora durante o processamento, conforme
observado na Tabela 10.
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Figura 75 - Perfis axiais do Torque: para as alteracbes na taxa de alimentacao (a) para as
alteracdes na velocidade de rosca (b).
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Figura 76 — Perfis axiais da Energia Mecéanica Dissipada: para as alteracdes na taxa de
alimentacéo (a) para as alteracdes na velocidade de rosca (b).

Os resultados dos perfis axiais para torque e energia mecanica dissipada
também seguem a mesma tendéncia apresentada pelos resultados medidos para as
faixas e valores calculados (Tabela 10 e Tabela 11).

Ainda foi possivel avaliar os efeitos das altera¢gées na viscosidade do material

sobre o perfil axial do fator de enchimento e energia mecanica dissipada. A Figura
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77 apresenta os perfis do o fator de enchimento e energia mecéanica dissipada para
as mudancas na viscosidade do material.
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Figura 77 — Perfil axial das altera¢des na viscosidade: (a) Fator de enchimento (b) Energia
mecanica dissipada.

Os perfis do fator de enchimento mostram como a viscosidade influencia no
preenchimento do material ao longo da rosca, ficando evidente o comportamento
adverso do MIX utilizado, também é nitido a maneira como a viscosidade dos

materiais se comporta (caracteristicas reologicas) frente as diferentes configuracdes
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de elementos de rosca. Os perfis de energia mecéanica dissipada estdo de acordo
com os resultados calculados na Tabelas 10; como esperado o material com maio
viscosidade exigiria uma maior quantidade de energia para ser processado.

Além do que ja foi explorado neste trabalho, o WinTXS™ é um programa que
permite analisar outros aspectos do processo simulado, tais como: avaliagdo de
tensdes e taxa de deformacao, simular o escoamento em cabecote e em matriz de
extrusdo, etc. Estas funcdes vao além dos objetivos deste trabalho, porém é
importante registrar toda a capacidade de analise do mesmo.

Desta forma, a simulacdo unidimensional (WinTXS™) da extrusdo mostrou-se
como uma boa ferramenta preditiva capaz de calcular e analisar a evolugdo dos
parametros e variaveis operacionais. Além do mais, os resultados simulados
apresentaram boa correlagdo com dados experimentais. Ela ainda pode ser utilizada
para extrapolar valores e dados que ndo podem ser obtidos experimentalmente, o

que reduziria o trabalho experimental significativamente.
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5- CONCLUSOES

O sistema 6tico de detecgdo da DTR desenvolvido neste trabalho foi capaz de
realizar medidas em tempo real (in-line) com um numero elevado de pontos para
diferentes condicfes de operacdes em uma extrusora duplas rosca corrotacional. Foi
possivel constatar que o sistema desenvolvido apresenta sensibilidade a diferentes
tipos de tracadores (pigmentos e PS), bem como a variagdo da concentracdo em
peso dos mesmos. Também foi verificado que o sistema apresenta boa
reprodutibilidade nas medicfes, as curvas medidas de DTR do sistema para uma
mesma condicdo de operacdo apresentaram uma variacdo inferior a 10 % dos
parametros temporais (tn € ti) e dos parametros geométricos (02 e Area) das curvas.

Os resultados obtidos para as curvas de DTR bem como os parametros
relacionados as curvas para todas as condicbes de operacdo apresentaram
comportamento condizente com o esperado teoricamente. Os resultados indicaram
que os efeitos causados pela alteracdo da taxa de alimentacdo sd&o mais
expressivos do que os efeitos causados pela variagdo da velocidade de rosca, o que
vem de encontro com o apresentado na literatura. Na avaliagdo dos efeitos
causados pela variacdo da viscosidade do material de fluxo sobre as curvas de DTR,
a viscosidade influenciou na dispersdo das curvas (0%) porém, nao foi possivel
identificar influéncia da viscosidade sobre os tempos inicial e médio de residéncia.

Os resultados para a quantificacdo do desempenho energético durante o
processo de extrusdo mostraram que a energia mecanica dissipada sofre mais
influéncia das variaveis de processamento do que a energia mecanica especifica.
Também foi possivel observar que para um mesmo tipo de material e velocidade de
rotacdo de rosca é observado uma relacdo de proporcionalidade entre a energia

especifica e o tempo médio de residéncia.

As curvas E(t) simuladas pelo programa com o modelo empirico de Bigio
gquando comparadas com as curvas medidas experimentalmente apresentaram um
comportamento aproximado quanto as caracteristicas de forma e distribuicdo axial.
Os parametros temporais das curvas (ti e tn) simuladas e medidas encontraram-se
dentro das faixas de erro estabelecidas, ficando bem abaixo de 10%. Os valores
experimentais e simulados para as energias mecanicas dissipadas e especificas séo

muito aproximados ficando em sua maioria dentro de uma margem aceitavel. Os
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graficos de perfil axial da pressédo, torque e energia mecéanica dissipada para as
variacbes na taxa de alimentacao, velocidade de rosca e mudanca de viscosidade
do material, também v&o de encontro com os resultados obtidos e discutido
experimentalmente.

No geral é possivel concluir que a utilizagdo de um dispositivo de medi¢do da
DTR em tempo real durante o processo de extrusdo permite que se possa obter uma
quantidade consideravel de informacgdes referentes ao fluxo do material polimérico
no processo de extrusdo. E a simulagcdo computacional do processo de extruséo
pode fornecer resultados que apresentam boa correlacdo e aproximagcdo com 0sS
resultados medidos experimentalmente. Estes fatos colocam a medi¢do da DTR em
tempo real e a simulacdo computacional como grandes ferramentas para o
desenvolvimento e avanco dos estudos que envolvem o processo de extrusao de

material polimérico.
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6- SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Realizar estudo similar utilizando novos perfis de rosca para estabelecer o
papel da configuracdo e posicionamento dos elementos de rosca sobre a
DTR;

e Fazer o levantamento da DTR iniciando em outros pontos ao longo da rosca
da extrusora, para avaliar a DTR em determinadas por¢ds do perfil de rosca,;

e Avaliar o grau de dispersédo do tracador para diferentes materiais de fluxo e
correlacionar com parametros de dados reoldgicos;

e Observar a influéncia dos parametros de processamento e do tempo de
residéncia sobre a morfologia de blendas reativas e néo reativas;

e Estudar o comportamento da DTR em polimeros submetidos a um processo
de degradacgdao controlada;

e Avaliar o grau de dispersdo em argilas na obtencao de nanocompasitos.
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Comparacéo da Curvas E(t) Experimental e Simulada pelo Modelo de Potente
de Todas as Condi¢cdes de Operacao
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Comparacéo das Curvas F(t) Experimental e Simulada pelo Modelo de Bigio de
Todas as Condi¢Oes de Operacao
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ANEXO

Braskem "o

Subfamilia:

Homopolimero

Descricdo:

H 103 & uma resina de polipropileno de alto indice de fluidez, aditivada para uso geral. Indicada
para moldagem por injecao. Este produto apresenta excelente processabilidade & bom balanco
rigidez/impacto.

Aplicacdes:
Embalagens de parede fina para alimentos & cosmeéticos; Brinquedos & eletrodomeésticos; Tampas
com lacre; Compostos; Impermeabilizacao de sacaria de rafia ou big bag.

Processo:
Moldagem por Injecao
Recobrimento por Extrusao

Propriedades de Controle:
Metodo ASTM Unidades Valores
Indice de Fluidez (230°C/2,16 kg) D 1238 g/10 min 40
Propriedades Tipicas™
Método ASTM Unidades Valores
Densidade o 792 g/fom# 0,905
Mddulo de Flexio Secanke a 1% O 750 MPa 1200
Resisténcia a Tragao no Escoamento D638 MPa 34
Alongaments no Escoamento 638 8% 12
Dureza Rockwell (Escala R) D 785 - 101
Resisténcia ao Impacto Izod a 23°C D 256 J/m 20
Temperatura de Deflexao Termica a 0,455 MPa O 648 oC 28
Temperatura de Deflexao Térmica a 1,820 MPa D 648 oC &5
Temperatura de Amolecimento Vicat a 10 N D 1525 oc 156
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B3raskem P S

Subfamilia:
Homopolimero

Descricdo:

O H 503 & uma resina de Polipropilenc de baixo indice de fluidez, aditivada para uso geral.
Indicada para mwoldagem por injecao, rafia, filmes biorientados e extrusdo geral. O H 503
apresenta excelente processabilidade com boa estabilidade do fundido, bom balanco
rigidez/impacto e baixa transferéncia de odor e sabor.

Aplicaces:

Tampas fip-fop & com dobradicas integradas; Pecas de parede espessa; Eletrodomésticos;
Compostos, Monofilamento para cordas, cabos de amarracdo, redes de pesca, cerdas para
ESCOWas & Vassouras) sacarias industriais: cortinas e coberturas para avidrio & agriculura.

Processo:

Maldagem por Injecao
Extrusao de Fbras
Extrusao de Rafia

Propriedades de Controle:
Metodo ASTM Unidades Valores
Indice de Fluidez (230°C/2,16 kg) g/10 min
Propriedades Tipicas™
Metodo ASTM Unidades Valores
Densidade 732 gfom? 0,505
Madulo de Flexdo Secante a 1% D 730 MPa 1400
Resisténcia a Tracao no Escoamento D638 MPa 35
Alongaments no Escoamento D638 % 11
Dureza Rockwell {Escala R) D 785 - o9
Resisténcia ao Impacto Izod a 23°C I 256 Jim 40
Temperatura de Deflexdo Térmica a 0,455 MPa O 548 o 98
Temperatura de Deflexdo Térmica a 1,820 MPa D 548 oC 55
Temperatura de Amolecimento Vicat a 10 N O 1525 oc 155
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1 Eas redns swende § regulamentachy FDA (Food’ e’ Oreg Aoleinseomive) pars polimerss sbefinkes, do OFR 1 segle 177150, vigmie na deia de
b R el e B, Of alilfeid prasiiles 250 SRiChilod por sepuisTenlehs Ehragriada do FDA
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o CowTey Garaniia . Apeere & propriadedes & o sakes que corslsim o oertiflcadn o e, cisimd Qaraia de procdiue,
3 Einoskjuifes & Briskos i 16 deserwitvide rlies, Sy TRarE pard ol CaieEr CrBoler oo eapecion.
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