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Resumo: A Curva de Distribui¢do de Tempos de Residéncia - CDTR tem sido largamente usada para caracte-
rizagdo do tipo de fluxo em extrusoras, sendo que medidas “on-line” permitem diagnosticar de modo muito
rapido problemas como desgaste entre a rosca e o barril da extrusora, estagnagio do material e outros. A
CDTR pode ser determinada fazendo-se uso da técnica de estimulo de pulso unico, onde um tragador ¢é
introduzido no sistema em um dado instante e sua concentragdo ¢ estimada na saida. Este artigo propde um
sistema portatil de medida “on-line” feito através da variagdo da luz transmitida medida com um detector
constituido por uma fonte de radiagio visivel e uma célula fotoelétrica e um software de coleta e tratamento de
dados. Usando-se este sistema em uma extrusora de dupla rosca co-rotacional interpenetrante, pode-se verifi-
car que a CDTR ¢ muito mais sensivel a variagdes na taxa de alimentagdo do que da velocidade de rotagao da
rosca e que as fragdes mais lentas do tragador podem demorar quatro vezes mais que as mais rapidas para
sairem. Aumento na velocidade de rota¢do da rosca e/ou reducéo na taxa de alimentagdo aumenta o fluxo axial
alargando a CDTR.
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Introdugao extrusora ¢ definido pelo compromisso de ser suficien-
temente longo para que todas as reagdes desejadas se
completem e o mais curto possivel para se evitar ex-

A fungdo distribuigo de tempos de residéncia - FDIR cessiva degradacio do polimero. Durante o fluxo a

O conhecimento do tempo que o material
polimérico permanece dentro do equipamento du-
rante o seu processamento ¢ de fundamental im-
portancial!?!, principalmente quando se considera
a grande sensibilidade destes materiais organicos a
degradagdo termo-mecénica e mais recentemente
nos casos onde a extrusora ¢ utilizada como um
reator, ou seja, na extrusdo reativa. Nestes dois ca-
sos o tempo de permanéncia do polimero na

massa fundida ¢ trabalhada pela rosca subdividindo-a
e for¢ando-a a mudar de direcdo inumeras vezes. Tal
comportamento € a principal caracteristica de uma
extrusora, o que garante a plastificacdo e mistura dos
componentes. Este grande movimento forcado entre
as cadeias poliméricas acaba por induzir diferentes ve-
locidades em diferentes pontos da massa fundida, o
que provoca o atraso ou adiantamento de algumas ca-
deias poliméricas ou particulas com relacdo a maioria
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delas. Assim o tempo de residéncia ndo ¢ um valor
unico mas uma distribui¢do em torno de um valor
médio, com algumas poucas cadeias (particulas)
saindo antes e outras saindo depois do denso con-
junto que sai no tempo médio. Portanto o tempo de
residéncia deve ser encarado como uma distribui-
¢do de tempos de residéncia, normalmente repre-
sentada por uma fung¢do, denominada Fungdo de
Distribui¢do de Tempos de Residéncia - FDTR. Esta
funcdo ¢ um importante pardmetro para a medida,
caracterizagdo e controle do fluxo em reatores e
extrusoras. Sua forma indica o tipo de fluxo exis-
tente bem como variagdes no formato da curva
podem mostrar alteracdes das condi¢des de mistu-
ra, retengdo de material em pontos mortos, etc. per-
mitindo diagndsticos para um ajuste fino das condi¢des
de processamento.

Obtengdo da fungdo distribuigao de tempos de
residéncial®4

Na maioria dos casos o fluxo é suficientemente
complexo para praticamente impedir a obtengao da
FDTR teoricamente, forcando o desenvolvimento
e uso de técnicas experimentais para a sua deter-
minagdo. A técnica mais difundida é a da “resposta
a um estimulo pulsado” na qual, apds a estabiliza-
¢do do processo, uma quantidade definida de um
tragador (ou marcador) é instantaneamente
introduzida no funil da extrusora (ou em outra en-
trada no cilindro) e em intervalos de tempo
predefinidos coleta-se amostras na saida. Em cada
amostra deste conjunto é determinada a concentra-
¢do do tragador, através de uma técnica experimental
apropriada, construindo-se o perfil de concentra-
¢ao, isto ¢ a curva de concentra¢do em fun¢do do
tempo, [C(?) vs. {]. Inicia-se a contagem de tempo
com t= 0 no momento da adi¢do do tragador € o
tempo em que o primeiro vestigio do tragador sai
da extrusora ¢ chamado de tempo minimo. A quan-
tidade de tragador que sai do sistema depois do
tempo minimo define o seu perfil de distribuicao
na extrusora ¢ ¢ conhecido por Fungdo da Distri-
buig¢do de Tempos de Residéncia FDTR, represen-
tada matematicamente por E(f). Para facilitar os
calculos a area total sob a curva [E(?) vs. t] é, por
definicdo, igual a unidade. Mantendo-se a vazao
da extrusora constante a quantidade de tragador,
ou melhor sua concentragdo, pode ser medida de
amostras retiradas em intervalos de tempo fixos At.
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Portanto pode-se calcular o valor da fungdo E(t)
em cada um destes intervalos através da divisdo da
concentragdo neste intervalo pela quantidade total

0

de tragador introduzida C(DAt | jsto &l4l:
0

Eqy=—Cc® (1a)

C(t)At
0

ou de maneira mais elegante, assumindo-se inter-
valos de tempo infinitesimais:

C(t
- ® (1b)
jC(t)dt
0

E(t)=

onde C(?) agora representa o valor da concentragao
do tragador em um tempo ¢t qualquer.

Uma outra maneira de apresentagdo destes da-
dos ¢é na forma acumulativa onde o valor da fungéo
em um tempo t qualquer € a concentragdo parcial
acumulada de tragador que saiu até aquele instante.
Esta funcdo é conhecida como Fun¢do Acumulada
da Distribuicdo do Tempo de Residéncia, FADTR
representada matematicamente por F(f) e calculada
como:

C(t)dt
E(t)dt =2 ()
° C(t)dt

0

t

F(t) =

O célculo do tempo de residéncia médio tpode
ser obtido a partir das condi¢des de conservacdo
de massa, isto é:

Q vazdo

ou de maneira mais pratica através da ponderagdo do
tempo tem qualquer intervalo At com sua respectiva
concentraggo de tracador C(t)At, isto é:

) tC(t)At
t=0 )
C(t)At
0

ou assumindo-se intervalos de tempo infinitesimais:

61



tC(t)dt
S — )
jC(t)dt
0
e a variancia 02 pode ser expressa por:
o= (t-t)’E(t)At (6)

0

Uma maneira de reduzir o nimero de variaveis é
trabalhar com o tempo de forma normalizada defini-
do como:

i (7)

~ || —~+

assim as fungdes E(f) ¢ F(f) podem ser reduzidas
para E(0) e F(0) utilizando-se o tempo normaliza-
do O fazendo-se:

E(0) = tE(f) (8)

(9)

A fragdo retida de tracador H apos o tempo de
residéncia médio ¢ definida por:

F(8)=F(p

H=1- jE(t)dt 1- j CO_ 4
jC(t)dt

(10)

os valores da fracao retida estdona faixade 0 < H< 1,
para H = 0 tem-se fluxo tipo “plug”, para H = 0,368
misturador ideal e H = 1 excessiva acumulagio e
tunelamento.

Devido a complexidade dos fluxos envolvidos nos
sistemas reais, somente em alguns poucos casos foi
possivel desenvolver um equacionamento matematico
para prever o fluxo. Segundo Levenspiel®® as fungdes
do tipo FADTR para um misturador ideal e para um
fluido da lei de poténcia em um reator tubular sdo res-
pectivamente expressas pelas equacgdes 11 e 12.

FB)=1-¢° (11)
2n/n+l
F(O)=|1- n+11/ 1+ 2n 1
3n+16 3n+18
para 6 = ;n:]i (12)

62

1,00

s AR
__ 075
S
LL [ ”
o 050 F . Plug-flow
|_
[a)
i Lei de poténcia
0,25 o
n=0,6
n=0,8
0,00 ‘ P | | |
00 05 10 15 20

Tempo normalizado (8)

Figura 1. Comportamento caracteristico da fungdo FADTR [F(0)]
para um misturador ideal, fluido da Lei de Poténcia para n = 0,4; 0,6
e 0,8) e “Plug-flow”.

A Figuralapresenta exemplos de funcdes
acumulativas da distribui¢ao de tempos de residéncia
FADTR [ou F(8)] no espago do tempo normalizado
0, mostrando uma curva de F(8) para o fluxo no
misturador ideal calculada a partir da equagdo 11 e
outras trés curvas referentes ao fluido lei das poténci-
as (equagdo 12), para diferentes indices de poténcia.
Estas F(0) se encontram no intervalo 0 < F(B) < 1 e
quando 8 - o, F(0)=1.

Como pode ser observado na Figura 1 as curvas
calculadas sdo pouco afetadas por variagdes no indice
de poténcia, mesmo que estas sejam significativas. Como
valores praticos se encontram normalmente entre 0,36
a 0,38 é de se esperar pouca influéncia sobre a F(8).

Tipos de tragadores

Em principio o tragador deve ser uma molécula ou
particula que possa ser facilmente detectada e
quantificada por alguma técnica experimental disponi-
vel e ndo deve alterar as caracteristicas de fluxo da
matriz. Em segundo lugar deve-se definir o que se pre-
tende medir: se a distribuigdo de tempos de residéncia
das cadeias poliméricas presentes no fluxo ou a capa-
cidade de dispersdo de uma particula na massa
polimérica fundida. No primeiro caso o melhor tragador
a ser empregado € um formado pelo mesmo tipo de
cadeia polimérica que o da matriz mas com algum pon-
to passivel de identificagdo, por exemplo, um grupo
lateral ou terminal graftizado. A presenca deste grupo
na massa polimérica podera ser identificado e
quantificado pela técnica experimental escolhida. Esta
cadeia polimérica marcada devera ser solivel/miscivel
no polimero e apresentar propriedades reoldgicas se-
melhantes a matriz. No segundo caso, a particula pode
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ser composta da propria carga a ser dispersa na massa.
Em ambos os casos, varios tipos de tragadores podem
ser utilizados dependendo basicamente da técnica de
detec¢do e medida a ser utilizada. Historicamente o
segundo tipo de tragador foi o mais utilizado e somen-
te recentemente, com o advento de polimeros funciona-
lizados, cadeias poliméricas puderam ser marcadas e
tém sido utilizadas.

Todd e Irving em 1969! foram uns dos primeiros a
usarem tragadores de nitrato de sodio e potassio para o
estudo da mistura axial em misturadores/reatores com
dupla rosca do tipo auto-limpante. Como fluido utiliza-
ram uma solugdo de glicose e a detecgdo quantitativa
era feita por medidas da condutividade de solugdes aquo-
sas das fragoes coletadas na saida da extrusora. Em 1975
Todd!! propds a utilizagdo de corantes insoltveis (azul
de metileno em polibuteno) que apos extragdo das fra-
¢Oes era quantificado por analise colorimétrica. Aproxi-
madamente no mesmo periodo, Wolf & Whitel*!
propuseram a utilizagdo de tragadores radioativos, usan-
do um concentrado com didéxido de manganés, que po-
deria ser irradiado em reator nuclear tanto antes da adi¢do
na extrusora como apos a coleta das fragdes. Esta técni-
ca continuou a ser utilizada por varios autores durante
toda a década seguinte*3°], Potente e Lappe!'” em 1986
desenvolveram um estudo comparativo entre corantes
soluveis, pigmentos ¢ microesferas de vidro, concluin-
do que o tipo de tragador tem uma profunda influéncia
nas medidas da distribuigdo de tempos de residéncia.
Alguns tragadores com intensa absor¢do na regido do
ultravioleta (mas fora da zona de absorgao caracteristica
de anéis aromaticos monosubstituidos presentes em PS
e tolueno) comegaram a ser explorados a partir do inicio
da década de 90, tais como: corante marrom avermelhado
para poliestireno!'!l, 1-aminoantraquinona para poliesti-
renol'? 131 e antracenometanol para EVAI'Y, Também
tém sido utilizadas cargas minerais do tipo microesferas
de vidro, quantificadas por anélise termogravimétrical'>],
didxido de titinio, microesferas de vidro e carbonato de
calcio determinado por atenuagdo ultra-sonical'®!7l e
cargas metalicas do tipo flocos de aluminio utilizados
em EVA e quantificados por dissolugdo e extragdo em
cloroformiol!®]. Poucos tracadores com caracteristicas
de absorg¢do na regido do infravermelho t&€m sido usados
sendo um deles o tiocianato de potassio KSCN que
pode ser quantificado pela sua absorgdo a 2056 cm! [1%],
Poucos trabalhos utilizam a absor¢ao de luz na regido
do visivel como detetores empregando negro de fumo
como tragador em polipropileno!?”,

A produgdo de cadeias poliméricas marcadas €
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um desenvolvimento bastante recente, tendo como
primeiro caso a graftizagdo de antraceno sobre cadei-
as de poliestireno funcionalizado com grupos
isocianatost?!> 221, Tal PS marcado com antraceno,
quantificado por espectroscopia de ultravioleta, foi
utilizado como tragador para a determinagdo das fun-
¢Oes de tempo de residéncia de poliestireno.

Medidas off-line demandam um tempo muito lon-
go ¢ ndo correspondem a velocidade de resposta
requerida pelas necessidades atuais. Recentemente(?*!
tem-se notado um crescente interesse no desenvolvi-
mento de técnicas on-line com resposta em tempo real,
utilizando-se espectroscopia de infravermelho (tanto
MID quanto NEAR-IR), ressondncia magnética nucle-
ar, ¢ métodos ultra-sénicos para a caracterizagdo do
produto e controle do processo. A partir da segunda
metade da década de 90 varias técnicas quantitativas
para determinagdo da distribuigdo do tempo de resi-
déncia tém sido desenvolvidas com detecgdo on-line
ou em tempo real do tragador por espectroscopia de
ultravioletal?!??], infravermelho?>?4, métodos ultra-
sonicos (velocidade e atenuagdo)!'®!7] e sistemas com
absorg¢do de luz por parte do tragador?*?°1, onde, a
passagem do mesmo absorve parte do feixe luminoso,
sendo tal absor¢do quantificada. Técnicas on-line ndo
s6 reduzem o tempo de obtengdo do resultado experi-
mental mas principalmente aumentam a velocidade de
decisdo pois fornecendo resultados em curtos interva-
los de tempo (minutos comparados com varios dias
quando feito pelo método convencional off-line) per-
mitem sua utilizagdo para fazer finos ajustes durante o
processamento comercial. Também deve-se conside-
rar a eliminagdo do trabalhoso método de coleta e pos-
terior analise, o que normalmente restringe em muito o
namero de fragdes por amostra, aumentando a incerte-
za na defini¢do da curva da FDTR.

Este artigo descreve os resultados obtidos com
a medida da distribuigdo de tempos de residéncia,
durante a extrusdo de um polimero, a partir da co-
leta de dados com um sistema portatil de medida on-
line, onde o detector usa radiagdo visivel e ndo precisa
tocar a amostra.

Procedimento experimental

Materiais

Para as medidas de extrusdo usou-se polipropileno
grau extrusdo da OPP (p =0.90 g/cm?® ¢ MFI =
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16 g/10min). Como tragador foi usado um concentra-
do de cor vermelho na forma de graos (produto comer-
cial da CROMEX ), composto basicamente por um
pigmento vermelho sem cobertura (isto ¢, ndo possui
Ti0,) disperso em uma matriz de EVA. Para compara-
¢do também usou-se tiocianato de potassio (KSCN)
como tragador!"’! retirando-se amostras a cada 5 seg.

Métodos

Equipamentos

Recentemente desenvolvemos um completo sis-
tema compacto e portatil para a obtencdo das curvas
FDTR e de todas as demais variaveis caracteristicas
de tais curvas incluindo-se, tempo de residéncia mi-
nimo, médio, maximo, fra¢do retida, variancia, etc.
Este ¢é constituido de um detector por absorgao de
luz visivel e uma interface de coleta e transferéncia
de dados a um computador portatil. O diagrama
esquematico de tal sistema é apresentado na Figura
2. Todos os calculos e apresentagdo das curvas na
tela sdo feitos por um programa especialmente de-
senvolvido para este fim. O tempo necessario para
coleta dos dados, calculo e apresentagdo das curvas
em tela é menor que o tempo de residéncia do
polimero na extrusoral?¢],

O detector tem uma caixa de controle com dois
longos bragos metalicos flexiveis em cujas pontas
se encontram uma lampada de filamento e uma cé-
lula fotoelétrica. A fonte de luz é posicionada ao
lado do extrudado em forma de fio circular, o mais
proximo possivel da saida da extrusora, permitin-
do que o feixe de luz atravesse o polimero fundi-
do. A passagem do tragador diminui a intensidade
de luz transmitida, que vai sendo monitorada ao
longo do tempo do outro lado do extrudado pela
célula fotoelétrica, efeito esse, que descreve a cur-
va de distribui¢do do tragador na massa polimérica.

Extrusora
B
‘ HO®
/ Lampada
- L &

//@

Célula fotoelétrica Extrudado

Detector

Na caixa de controle existem dois potenciometros
para o ajuste do zero e do ganho, permitindo o con-
trole da intensidade e sensibilidade do sinal. O si-
nal anal6gico é coletado por uma interface externa
DAQ-Pad 1200, a uma taxa de 20 pontos por se-
gundo, ¢ enviada para o computador via a saida
paralela da impressora. Dos varios canais que esta
interface possui apenas dois sdo usados: um para
receber o sinal do detector e outro para o sinal do
botdo de partida.

O software especialmente desenvolvido coleta os
sinais e calcula todas as curvas. Este consiste de qua-
tro modulos:

1) Linha de base; onde o sinal do detector (ou ou-
tro canal qualquer a ser especificado) € apresen-
tado em tela de maneira continua para permitir
o controle visual do funcionamento do sistema,
estabilizacdo do fluxo na extrusora e da propria
linha de base de leitura.

ii) Amostra; onde todos os dados da amostra (tipo
de polimero e tragador) ¢ as condi¢des de medi-
da (perfil de temperatura da extrusora, veloci-
dade de rotagdo da rosca e de alimentag¢do dos
componentes, configuragdo da rosca, tempo de
medida total e canais de leitura, etc.) sdo
digitados e armazenados.

iii) Medidas on-line; mostra no visor a curva que
se esta obtendo, tempo de medida e valor do
sinal lido (em mV), botdes para término ¢ sal-
vamento dos dados captados, etc. A aquisigdo
dos dados pode ser iniciada através de pressdo
manual no botdo de partida, ligado ao segundo
canal, no exato momento em que o tragador
¢ introduzido na extrusora.

iv) Analise; calcula e mostra na tela as varias cur-
vas, tais como: tempo de residéncia (CDTR),
fungdo distribui¢do do tempo de residéncia
(FDTR), func@o acumulativa da distribui¢do de
tempos de residéncia (FADTR) e diferenga en-

Microcomputador

Figura 2. Diagrama esquematico do sistema proposto para medida on-line da Distribuigao de Tempos de Residéncia durante a extruséo.
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tre duas FADTRs. Todos os dados podem ser
armazenados para serem analisados em outros
softwares disponiveis comercialmente ( por ex.
Origin, Excel, Statistics, etc.). Para comparac¢do
dos resultados obtidos também esta disponivel
um banco de dados com varias curvas padrdes
CDTR e FADTR simétricas, assimétricas como
também calculadas através da equagao dalei de
poténcia.

Medidas “ON-LINE”

As medidas da distribuigdo de tempos de resi-
déncia do fundido polimérico foram feitas em uma
extrusora de dupla rosca Werner-Pfleiderer ZSK 30
com dosagem controlada por um alimentador
gravimétrico K-Tron, para manter a taxa de alimen-
tagdo constante, permitir um fluxo estavel e um per-
fil de temperatura de: 190; 200; 210; 210; 200°C
nas seguintes condigdes de operagdo; Rotagdo: 100,
150 e 200rpm, e Taxa de Alimentagdo: 5; 7,5 ¢ 10
kg/h. Os dados sdo comparados com algumas cur-
vas teoricas

Quantificagdo do tragador por espectroscopia no
infravermelho

Amostras contendo tiocianato de potassio (KSCN)
como tragador coletadas em intervalos fixos de tem-
po foram prensadas a 190 °C, em uma prensa hidrau-
lica com pratos aquecidos, formando filmes de
aproximadamente 50 pm. Utilizando-se espectros-
copia de infravermelho calculou-se a concentragio
de tracador através da relagdo das absorbancias a 2056
cm! (caracteristica do grupo CN) e a 1170 cm’! (ca-
racteristica do polipropileno).

Resultados e Discussao

A Figura 3 mostra a distribuigdo de pontos ex-
perimentais coletados durante a medida da Curva de
Distribui¢do de Tempos de Residéncia (CDTR) do
fundido polimérico na extrusdo, sob uma taxa de
alimentagdo de 7,5 kg/h e uma velocidade de rota-
¢do de rosca de 100 rpm. Nota-se algum es-
palhamento dos resultados, mas este ¢ aleatorio em
torno de um valor médio. Isto se deve a medida a
ser feita em um ambiente iluminado com luz artifi-
cial fluorescente, ciclando a 60 Hz, valor proximo a
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Figura 3. Efeito do alisamento da curva fazendo-se uma média com os
50 pontos adjacentes. As curvas estdo deslocadas para facilidade de
visualizagdo.

freqliéncia de coleta de dados (20 Hz). Fazendo-se
um alisamento matematico, do tipo média dos 50
pontos adjacentes, obtém-se a segunda curva, mos-
trada na mesma figura. Tal procedimento ndo afeta
os resultados e portanto foi considerado padrio e
utilizado em todos os graficos apresentados neste
trabalho.

Em fungao das especificagdes do sistema aqui
proposto a coleta de dados pode ser feita a uma
freqiiéncia maxima de 20 Hz, ou seja uma leitura a
cada 50 ms. Tal velocidade de aquisigdo é sufici-
entemente alta para gerar curvas continuas, permi-
tindo-se uma facil detecgdo, mesmo de pequenas
variagdes no seu perfil, aumentando o poder de ana-
lise. Esta freqiiéncia foi definida como padrio e
usada em todas as medidas apresentadas neste tra-
balho.

Para a determinagdo da quantidade ideal de tragador
a ser usado nas medidas obteve-se curvas CDTR com

Intensidade (u.a.)

: \ : \ : \ :
0 50 100 150 200

Tempo (s)

Figura 4. Efeito da concentragao do tragador na CDTR medidos em uma
extrusora de rosca dupla.

65



Tabela 1. Parametros médios medidos ou calculados segundo as
equagdes anteriores:

Peso do trag?;)or por pulso t(s) (e T H

0,1 58 161 80 0,436
0,2 58 164 79 0,498
04 59 173 91 0,463

quantidades crescentes variando-se de 0,1g a 0,4g por
pulso, ou seja, a quantidade de tragador introduzida no
funil de alimentagdo. A Figura 4 mostra este efeito na
forma da curva e consequentemente nos resultados
medidos do tempo inicial ¢; (tempo para aparecer a
primeira fragdo do tragador), final t,(tempo para sair a
ultima fragdo do tragador), médio t e fragdo retida H,os
quais sdo apresentados na Tabela 1.

Como esperado o valor do tempo inicial ¢; ndo
¢ afetado pela concentragdo estando a variagdo de
leituras dentro do erro de medida (£ 1 seg). Por
outro lado o valor final t,0 ¢, sendo maior quanto
maior for a quantidade do tragador usado, devido
ao alargamento do pulso inicial. Outro problema
mais grave das altas concentragdes ¢ a saturacdo
do detector que tende a perder a linearidade entre
concentragdo e intensidade do sinal, necessidade
bésica para operagao do detector. A fragao retida
de tragador (H) apds o tempo de residéncia médio
ndo € substancialmente afetada pela concentragao
do tragador. Calculando-se os tempos médios ¢ pode-
se observar que estes sdo muito proximos enquan-
to o detetor ndo satura (até 0,2g de tracador por
pulso), ou seja, o valor mais conveniente para as
condigoes usadas foi de 0,1g de tracador por pul-
so. Assim, definiu-se como padrdo esta concentra-
¢do, usando-a para todas as outras medidas
apresentadas neste trabalho, independentemente das
condigdes de processamento.

A Figura 5 apresenta curvas de distribui¢ao de
tempo de residéncia, para uma rotagao de 200 rpm
e taxa de alimentacao de 10 Kg/h, obtidas pela téc-
nica aqui proposta comparadas as obtidas por
espectroscopia de infravermelho, técnica experi-
mental comum na literatural!®). A primeira curva
foi obtida segundo a metodologia proposta neste
trabalho utilizando-se como tragador o concentra-
do vermelho. A segunda curva, com um nimero
bem menor de pontos, corresponde aos resultados
utilizando-se tiocianato de potassio como tracador,
tendo sua concentrag¢do estimada através de
espectroscopia de infravermelho. Como o KSCN
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O Tracador vermelho
e + Tragador KSCN
e Obtido por infra-vermelho

Intensidade (u.a.)

0 50 100 150 200
Tempo (S)

Figura 5. Comparagdo das medidas da CDTR segundo a técnica aqui
apresentada, utilizando-se um tragador de concentrado vermelho(o),
KSCN (+), e por espectroscopia de infravermelho (*).

altera as caracteristicas opticas do polimero fundi-
do também foi possivel detecta-lo pelo sistema aqui
proposto, obtendo-se a terceira curva. Como a in-
tensidade tem unidade arbitraria pode-se concluir
que todas as curvas sdo equivalentes, validando a
técnica proposta. A enorme diferenga do nimero
de pontos entre as duas técnicas utilizadas permite
também uma maior confianga nos resultados, prin-
cipalmente na regido caudal da curva.

A seguir estudou-se a influéncia da taxa de ali-
mentagdo e da velocidade de rotagdo da rosca sobre
a CDTR, em uma extrusora de dupla rosca co-
rotacional interpenetrante. Estas sdo mostradas nas
Figuras 6 e 7.

A Figura 6 mostra a influéncia da taxa de ali-
mentacdo, variando entre 5 ¢ 10 kg/h, para valores
constantes da velocidade de rotagdo da rosca (100 a
200 rpm) na Distribuigdo de Tempos de Residéncia.
A Figura 7 mostra as mesmas curvas para valores
constantes da taxa de alimentagdo. Os valores nu-
méricos mais importantes calculados destas curvas
se encontram apresentados na Tabela 2. Todas as cur-
Tabela 2. Efeito da velocidade de rotagao da rosca (rpm) e da taxa de

alimentagdo (kg/h) nos parametros médios de tempos de residéncia na
extrusora de rosca dupla ZSK-30.

Corrida

(rpmikg/h) t.(s) t. (s) t (s) T(s) H
100/ 5,0 70,7 2164 1039 122,7 0439
100/ 7,5 57,1 205,3 76,2 97,5 0,410
100/ 10 45,8 139,7 62,6 74,1 0,421
150/ 5,0 62,9 2153 90,8 1116 0434
150/ 7,5 48,8 208,6 70,2 82,3 0,426
150/ 10 38,8 155,5 54,8 71,0 0,388
200/5,0 533 200,0 84,2 102,5 0,439
200/75 41,7 148,6 63,3 77,0 0,423
200/ 10 339 1245 50,7 62,6 0,422
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6(b): Velocidade de rotacdo de rosca fixa em 150 rpm.
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6(c): Velocidade de rotagdo de rosca fixa em 200 rpm.

Figura 6. Influéncia da rotagdo de rosca (rpm) e da taxa de alimentagdo
(kg/h) na Extrusora ZSK-30 sobre a CDTR.

vas apresentam a forma caracteristica com uma distri-
buigao assimétrica em torno de um valor médio. O va-
lor médio té aproximadamente 15% acima do valor de
pico ¢, (tempo relativo a maior intensidade nas curvas
de distribuigdo de tempos de residéncia), bem como o
valor de tempo final ¢ aproximadamente quatro vezes
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7(c): Taxa de alimentagdo fixa em 10,0 kg/h.

Figura 7. Influéncia da rotagdo de rosca (rpm) e da taxa de alimentagdo
(kg/h) na Extrusora ZSK-30 sobre a CDTR.

maior que o valor do tempo inicial ¢;, ou seja, as fragdes
mais lentas podem demorar até quatro vezes mais que
as mais rapidas para serem bombeadas para fora da
extrusora. Tanto um aumento da velocidade de rotagdo
da rosca quanto da taxa de alimentagao tende a encolher
a curva de distribuigdo de tempo de residéncia, deslo-
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cando-a para a esquerda, reduzindo todos os seus valo-
res médios de tempo (t; ¢, t; € t). O efeito € muito
maior para a taxa de alimenta¢ao mostrando que a CDTR
¢ muito mais sensivel 8 mudancas nesta variavel do que
na velocidade de rotacdo da rosca. A fragdo retida de
tracador (H) é levemente reduzida com a aumento da
taxa de alimentagdo pois quanto maior a alimentagdo
maior ¢ o preenchimento da rosca, principalmente pro-
xima a regides de alta pressao e portanto menor a pre-
senga de fluxo axial. Esta variavel praticamente ndo é
afetada pela velocidade de rotagdo da rosca. Além de
quantificar o processo de extrusdo estes dados também
podem ser usados para ajustar as condi¢des de
processamento on-line e ajudar durante o projeto do perfil
da rosca.

A Figura 8 mostra os mesmos dados das Figu-
ras 6 ¢ 7 apresentados em termos da Fungdo
Acumulativa da Distribuigdo de Tempos de Resi-
déncia FADTR. Em termos gerais observa-se que o
comportamento do fluxo em uma extrusora de ros-
ca dupla tende para o “plug-flow”, com pouco flu-
X0 axial, como ja observado por outros autores!>!‘l.
As curvas sdo bastante proximas e para evitar difi-
culdade na sua visualizagdo apenas trés condigdes
limites sdo apresentadas. A curva referente a condi-
¢do de minima velocidade de rotacdo da rosca e
maxima taxa de alimentagdo (100/10), ou seja, ros-
ca cheia e em baixa rotagdo, ¢ a que mais se aproxi-
ma do comportamento “plug-flow”. Um gradual
aumento na rpm e/ou redugdo na alimentagdo ten-
dem a aumentar o fluxo axial alargando a distribui-
¢do, como também previsto pela fragdo retida de

1,00

| Leide Poténcian=0,4

0,75 |-

FADTRI[F(0)]

0,25 |-
™.100/10
200/10
200/5
0,00 | I | |
0,50 0,75 1,00 1,25 1,50

Tempo normalizado (8)

Figura 8. Idem a Figura 7 mas com relagdo a Fungdo Acumulativa da
Distribui¢do de Tempos de Residéncia FADTR. Para comparagao também
¢ apresentada a curva calculada para um polimero com fluxo segundo
a lei de poténcia (para n = 0,4). Observar a expansdo da escala do
tempo normalizado 6.
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tracador (H), discutida acima. Assim a condigao 200/5
¢ a que mais se afasta do comportamento “plug-flow”,
sendo as demais intermediarias. Apenas como referencia
¢ apresentado novamente a curva teorica mostrada na
Figura 1 para um fluido que segue a Lei de Poténcia
com n=04.

Conclusoes

O sistema de medida on-Iline por absorgdo de
luz no visivel proposto detecta de maneira muito
conveniente o Tempo de Residéncia em extrusoras.
O software desenvolvido permite o calculo imedia-
to de todas as curvas relativas as Fungdes
Acumulativa e de Distribuigdo de Tempos de Resi-
déncia FADTR e FDTR respectivamente, bem como
todos os parametros relacionados as distribuigdes
(t;, ty, t, H). O sistema € compacto, leve e portatil,
obtém a medida sem a necessidade de tocar a amos-
tra, fazendo-o de modo facil e rapido. Usando-se
este sistema em uma extrusora de dupla rosca
interpenetrante co-rotacional pode-se verificar que
a CDTR ¢é muito mais sensivel a variagGes na taxa
de alimentagdo do que da velocidade de rotagao da
rosca. Também observa-se que as fragdes mais len-
tas podem demorar quatro vezes mais que as mais
rapidas para sairem. Um aumento na velocidade de
rotacdo da rosca e/ou reducdo na taxa de alimenta-
¢do, ou seja uma rosca pouco preenchida e em alta
rotagdo, tende a aumentar o fluxo axial alargando
a distribuigdo de tempo de residéncia.
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