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Resumo

A qualidade de produtos obtidos pelo processo dexttosdo depende fortemente
da estabilidade do escoamento multicamada nas achesdinternas da co-extrusora.
Problemas de instabilidades interfaciais levanstiduicdes de espessura de camadas néo
uniforme e, em situagbes mais drasticas, ao colaesecamadas. A possibilidade de
ocorréncia deste tipo de defeito pode limitar akscdos materiais a serem utilizados e a
espessura minima de cada camada do produto, beno cestringir a janela de
processamento para uma determinada combinacdo tiiaisa Na literatura existem
diversos trabalhos que analisam a influéncia dagrigdades reoldgicas dos materiais
utilizados na formacao destas instabilidades iatgfs. Um dos critérios de analise é o do
sinal deTNSD(Total Normal Stress Differengeo qual serve para analisar a possibilidade
de ocorréncia de instabilidades interfaciais do tipda A utilizacao deste critério requer
o conhecimento das propriedades reoldgicas elomggisi e de cisalhamento dos materiais
envolvidos, bem como a representacdo do estadendéds viscoelasticas em cada uma
das camadas durante o escoamento. Tendo como déat@lca analise da ocorréncia de
instabilidades interfaciais em co-extrusao, nasieaiho foi realizada uma série de estudos
relacionados ao desenvolvimento e aplicacdo de metadologia para realizacdo desta
analise em nosso grupo de pesquisa. Estes estadolvazam 0s seguintes topicos: i)
adaptacao da técni€aber-Winduppara obtencao de dados de viscosidade elongacional
rebmetro rotacionaARES (Advanced Rheometric Expansion Sy3teij estimacdo de
parametros dos modelos constitutivos utilizada¥;sblucdo numérica para o estado de
tensdes em escoamentos multicamada de co-extrigficanalise experimental da
ocorréncia de instabilidades interfaciais em siagerhicamadas envolvendo materiais
poliestirénicos. A adaptacdo da técnkeder-Windup mostrou reprodutibilidade tendo
desempenho comparavel ao de outras técnicas. Tarfdiéproposto um método de
correcdo dos dados experimentais, visando melhbzagbo destes na estimacdo de
parametros de modelos constitutivos. Para a edimndps parametros nao-lineares do
modelo constitutivo dé.eonovmultimodal foi utilizado um procedimento de estgda
por etapas e com método estocastico de otimizatfiendo-se ajustes satisfatorios dos
dados experimentais. Nos experimentos de co-extri@am observadas instabilidades
interfaciais do tipmnda e a ocorréncia destas analisadas pelo critérigirdt de TNSD
variavel obtida da solucdo do campo de tensbegéatide simulagcdes computacionais das
condicbes experimentais. O formato das curvas @etgladeTNSD pareceu refletir o
comportamento do estado de tensées normais donesot® bem como os efeitos das
condi¢gbes de processamento neste. Porém, o crdésinal de TNSDpareceu ndo ser
aplicavel ao caso estudado, o que, no entanto, gEdeonseqiéncia do método numérico
utilizado para obter o campo de tensdes.






Abstract

The quality of thermoplastic products obtained dmyextrusion process strongly
depends of multilayer flow stability in the intefneo-extrusion cavities. Interfacial
instabilities troubles lead up to thickness norfamity layers and, in more drastic
situations, to collapsed layers. The occurrencesipihisy of this type of defect can limit
the choice of materials to be used, such as regiocessing window to certain materials
matching. In the literature there are a lot of papanalyzing the rheological properties
influence of chosen materials in interfacial ingidbs occurrence. One analyze criterion is
the TNSD-signalTotal Normal Stress Differengewvhich is used to predict the occurrence
of wave typeinterfacial instabilities. To using this criteriogne needs to know
elongational and shear rheological properties efuted materials, such as the viscoelastic
stress state presentation in each layers flow. dgvas main focus the interfacial
instabilities occurrence analysis in co-extrusiam, this work was done a series of
researches related to development and applicafianneethodology to doing this analyze
in our work group. This researches involved thed®ps follow: i) adaptation of tHaber
Windup technique to obtain elongational viscosity dataARES (Advanced Rheometric
Expansion Systémrotational rheometer; ii) parameter estimation tbé constitutive
models used; iii) numerical solution to the stretsge in multilayer co-extrusion flows; iv)
experimental analyzes of interfacial instabilitiescurrence in bi-layers co-extrusion
systems employing polystyrene. ThEiber Windup technique adaptation shown
reproducibility, having performance comparable tloeo techniques. Also was proposed a
correction method to experimental data, which aon their better using in parameter
estimation of constitutive models. To the estimatiof non-linear parameters of the
multimodal Leonov constitutive model, was used a step estimationcquiore and
optimization stochastic method, with which was oi#d satisfactory fitting of
experimental data. In the co-extrusion experimem@se observed th@avetype interfacial
instabilities, and their occurrence analyzed byTtN&D-signakriterion, variable obtained
from the stress field solution by computational @iamions of the experimental conditions.
The TNSDcurves shape seems to show the normal stressstadwior of flow, as well as
the processing conditions effects in this. Howetleg, TNSD-signalkriterion seems not be
applicable in the studied case, what, yet, canopsexjuence of the numerical method used
to obtain the stress field.
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Capitulo 1
Introducao

O aumento da demanda, em termos de propriedadeprddstos termoplasticos,
promoveu o desenvolvimento da tecnologia de caisdty, processo no qual duas ou mais
camadas de resinas, de diferentes materiaigrades sdo extrudadas através da mesma
matriz. Como resultado séo obtidos filmes, chapdms, ou perfis continuos que combinam
as propriedades dos materiais processados. Cadadaana estrutura multicamada €
selecionada por uma propriedade particular queriboiat para a utilizacéo final do produto
(barreira a umidade ou oxigénio, resisténcia quamadesao, etc.). Na area de embalagens as
estruturas multicamadas sdo comumente empregadas.

Um exemplo disto é a fabricacdo de chapas de HbBEegtireno de alto impacto)
para termoformagem, as quais geralmente sdo fetas uma camada fina de GPPS
(poliestireno cristal). O GPPS é um polimero contp@®r uma unica fase de poliestireno, o
gue lhe confere alto brilho e transparéncia, paamresisténcia ao impacto € muito baixa. O
HIPS é uma blenda de reator composta por partideldmrracha de polibutadieno, dispersas
em uma matriz de poliestireno. Tal morfologia lbafere um melhor desempenho em termos
de resisténcia mecanica, principalmente com relagiampacto, porém seu brilho fica
reduzido. A co-extrusao de HIPS com uma fina candal&GPPS permite a obtencdo de
chapas resistentes e com bom acabamento, as quigis [ser termoformadas para produzir
copos descartaveis, gabinetes de geladeira, enebbalagfc.

Na producédo de pecas co-extrudadas, as caract&siste escoamento do sistema
polimérico fundido multicamada representam um dawrés mais importantes para o
estabelecimento da qualidade final do produto. Apeatisto, existem fendmenos deste
escoamento que ainda ndo foram plenamente entsnditksmo que eles representem o
principal fator limitante da técnica de co-extrud@istabilidades interfaciais séo alguns destes
fendbmenos. Sob certas condi¢des, 0 escoamento teeaizapoliméricos viscoelasticos pode
dar origem a interfaces instaveis, levando a maneasterface entre as camadas e uma
distribuicdo de espessuras nao uniforme, o que gfedar significantemente as propriedades
do produto. A possibilidade de ocorréncia deste tp defeito pode limitar a escolha dos
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materiais a serem utilizados e a espessura minangada camada do produto, bem como
restringir a janela de processamento para umandiei@da combinacdo de materiais.

Na literatura existem diversos estudos que tentatacionar as propriedades
reologicas do fundido com o aparecimento de inkdaies interfaciais. A maioria desses
estudos é auxiliada por técnicas de mecéanica aw#icomputacional (CFD) para simulacao
do escoamento do fundido. Também séao feitos expatos de co-extrusdo sobre condi¢cdes
de processamento nas quais ha a formacéo de littedbs interfaciais, e outras nas quais
nao ha. Entdo sdo realizadas simulacbes compussidestes experimentos, nas quais se
procura variaveis do campo de tensdes que possaigtena correlacdo com a formacgéo das
instabilidades. Estas simulacdes geralmente saplesmcom escoamento bidimensional e
puramente viscoso. Alguns estudos mais recentesds&n maior énfase a caracteristicas
elasticas e elongacionais do escoamento. Para lzagé® destes € necessaria uma
caracterizagdo reologica mais detalhada dos matersaudados, bem como ferramentas de
simulacdo mais complexas. Um dos critérios de sama&io desinal deTNSD(Total Normal
Stress Differenge varidvel que quantifica a deformacédo elongadioieafundido devida ao
rearranjo das camadas no ponto de encontro. Tatiorserve para analisar a possibilidade de
ocorréncia de instabilidades interfaciais do typoda A utilizacdo deste critério requer tanto o
conhecimento das propriedades reologicas elongasian de cisalhamento dos materiais
envolvidos, como a representacdo do estado dee®ngdcoelasticas em cada uma das
camadas durante o escoamento.

1.1 Objetivos

Este trabalho tem como foco central a analise dar@acia de instabilidades
interfaciais em co-extrusdo de poliestireno, mapeeificamente as do tiponda Para
analisar a ocorréncia deste tipo de instabilidadekzando-se a variavelTNSD sao
necessarios:

* experimentos de co-extrusdo para verificar a onoraédestes defeitos nas condicdes
de processamento a serem avaliadas;

* representacao do estado de tensdes, para o cdicubriavelTNSD usando modelos
constitutivos capazes de representar o comportangeninteresse do fundido, no caso

a viscosidade elongacional.

Esta representacdo do estado de tensdes é obtidgamibacdo computacional. Para realizar
esta simulagcéo é necessario:
e método numérico para o calculo do campo de tensoes;
» estimar os parametros da equacdo constitutiva éstralo ajuste da predicdo de
propriedades medidas por reometria.
Para essa estimacao € necessario obter os dadoétiieos, ndo s6 em cisalhamento, mas
neste caso também em elongacéo.

Tendo em vista as necessidades expostas no paramtrior, traca-se a seguinte
sequéncia de metas:
i) Obtencédo de dados reolégicos, tanto em cisalhancento em elongacéao;



i) Estimacdo dos pardmetros da equacao constituteaeléstica escolhida;

iii) Obtencdo numérica do campo de tensdes;

Iv) Analise experimental e computacional de instaldiegainterfaciais na co-extruséo de

poliestireno.

Para o grupo de pesquisas com o qual este trabaffemvolvido, técnicas reométricas para a
obtencdo de dados reologicos em cisalhamento, qumoexemplo, reometria dinamica-
oscilatoria, ja eram bem conhecidas, estando irtgdas e consolidadas em seu laboratério.
No entanto, o grupo de pesquisas era inexperientpia diz respeito a técnicas de reometria
elongacional, mais especificamente com relagédo didag de viscosidade elongacional,
sendo necessaria a implantacdo de uma técnicaatiseam analisar sua confiabilidade.

Tendo em vista estas metas, foi realizada uma skriestudos relacionados ao
desenvolvimento e aplicacdo de uma metodologia g@lzacdo de analise de estabilidade
em nosso grupo de pesquisa. Estes estudos envolesraeguintes tépicos:

i) adaptacdo de uma técnica para obtencdo de dadeiscdsidade elongacional no
redbmetro rotacional disponivel;

i) estimacao de parametros dos modelos constitutdcpgeridos;

iif) solugcdo numérica para o estado de tensfes em exuimane co-extrusao;

iv) analise experimental da ocorréncia de instabilidad®&erfaciais em sistemas
bicamadas envolvendo materiais poliestirénicos.

1.2 Estrutura da Dissertacéo

Esta dissertacdo esté estruturada da seguinte:faom@apitulo 2 é apresentada uma
revisdo bibliografica englobando os assuntos cemasitbs chaves para a base do
desenvolvimento deste estudo. O capitulo comeca wom breve descricdo dos materiais
poliestirénicos utilizados neste trabalho, desardwe suas principais propriedades e
aplicacOes. A secao seguinte tem o intuito de farmbr o leitor com o processo de co-
extrusdo em matriz plana que utilizénocos de alimentaca®ao apresentadas as principais
tecnologias para co-extrusdo de filmes e chapams,dmno suas vantagens e desvantagens.
Na terceira secédo é apresentado o problema déiiidddes interfaciais no processo de co-
extrusdo, descrevendo 0s tipos observados natditarabem como uma nogdo do seu
mecanismo de formacdo. Entédo € apresentado unmidustips principais estudos, sobre este
tema, disponiveis na literatura, desde o final éeada de 70 até os dias atuais. Na quarta
secao é apresentado o critériogiloal de TNSDdescrevendo sua origem e significado. Na
quinta secao, as dificuldades e as principais ¢ésrexperimentais de reometria elongacional
sao apresentadas, de forma a familiarizar o lettar o estado da arte sobre este assunto. Na
sexta secdo os modelos constitutivos utilizadosestodo s&o apresentados. Uma breve
descricdo sobre o modelo Garreau-Yasud& apresentado, seguida por uma discussao mais
aprofundada sobre o modeloldsonov

No Capitulo 3 sdo descritas as metodologias utifiza tanto experimentais como
computacionais. Na primeira secdo sdo descritasfeammentas utilizadas para a
caracterizacao reologica. E feita uma breve deBmrdps materiais utilizados e do ensaio
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dindmico oscilatorio em cisalhamento. Uma descrip@is detalhada € dada sobre a técnica
de ensaio de viscosidade elongacional. Na seguecko ssdo descritos 0s procedimentos
matematicos de estimacdo dos parametros. Devidoiladddde da estimacdo dos parametros
do modelo deCarreau-Yasuda ndo sdo dados detalhes deste procedimento. Rara o
parametros do modelo constitutivo deonov é dada uma descricdo mais detalhada. S&o
descritas a formulacéo e solucdo do problema deasio, bem como os calculos da matriz
de covariancia. Na terceira secdo € descrito opamento de co-extrusdo utilizado para a
manufatura de chapas co-extrudadas. A quarta sedcda metodologia numérica utilizada
para a simulacdo do escoamento, descrevendo zag¢dit do software comercial e o calculo
do campo de tensédo e das quantidades utilizadasriésos de previsdo de formacao de
instabilidades interfaciais.

No Capitulo 4 os resultados sdo apresentados eitidiss. Na primeira secao €
discutida a confiabilidade da técnica de medidaideosidade elongacional. Resultados de
reprodutibilidade e comparac&o com outros métodésrecas de medida sdo apresentados. E
proposto um método matemético de corre¢cdo dos dedoidos. Na segunda secdo sao
apresentados os resultados da estimacdo de pavdmdando énfase a qualidade da
estimacdo e dos parametros. Finalmente, na Ultegdossdo apresentados os resultados
relativos a formacao de instabilidades interfaciasn alguns experimentos de manufatura de
chapas em co-extrusora. S&o tecidas considerag@dggicas sobre a ocorréncia das
instabilidades interfaciais observadas nos expertiose e discutido sobre o critério dmal
de TNSD

No capitulo 5 sdo apresentadas as conclustes memtdes finais sobre o trabalho.
Também sao apresentadas sugestfes de futuroshtmlple possam dar continuidade as
atividades desenvolvidas, ndo apenas trabalhos eleoria nas técnicas utilizadas, mas
também de outras aplicacdes.



Capitulo 2
Revisao Bibliografica e Fundamentos Teoricos

Primeiramente serd exposta uma breve descricdoatleriais poliestirénicos. Apos
isto, serdo descritos o0s principais processos ttas&o e co-extrusdo de filmes e chapas de
polimeros termoplasticos. Entdo sera apresentad@od@neno de instabilidade interfacial, o
qual ocorre no processo de co-extrusdo. Sera dddaeéao seu mecanismo de formacéo e
aos principais estudos cientificos que tentaramicatpsua origem. Alguns desses estudos
identificam a influéncia da viscosidade elongaciat@s materiais co-extrudados. Na secéo
seguinte sera apresentado um critério que prewénsedeterminada condicdo de processo
pode dar origem a chapas, ou filmes, com defeitinstabilidade interfacial. Este critério
utiliza resultados de simulacdes dos campos decideldes e tensGes, que devem utilizar
modelos capazes de descrever o comportamento cizsidade elongacional dos polimeros
utilizados. A secdo seguinte descreve os principasodos para medida de viscosidade
elongacional, bem como suas dificuldades operagon@ capitulo encerra com a
apresentacao dos modelos constitutivos utilizagdiescrevendo sua formulacdo matematica, e
capacidade de descrever o comportamento da viscleselongacional.

2.1 Materiais a base de Poliestireno

O poliestireno (PS) foi um dos primeiros matertaisnoplasticos a ser introduzido no
mercado e ficou por muito tempo em uma posicao lée mercado devido a seu bom
comportamento de processamento e constante meéhdaaenvolvimento como um material
de engenharia, o que faz dele adequado para urdegrémmero de aplicagcdes. BARROSO
al (2003) descrevem algumas caracteristicas basieasmdteriais poliestirenicos. O
poliestireno € um material termoplastico amorfoamgparente, obtido pela polimerizacéo de
estireno mondmero. Os anéis benzénicos atrapalhamovimento das cadeias a baixas
tensdes, levando o material a ser duro e rigidoseaja, vitreo a temperatura ambiente.
Apresenta valores de modulo elastico e tensao pieireu da ordem de 3 GPa e 50 MPa,
respectivamente. A temperatura ambiente sua diadéi € baixa, com uma elongacéo de
ruptura em ensaios de tracao tipicamente de 3% ,urnaninerentemente baixa resisténcia ao
impacto (20-30 J/m de resisténcia ao impacto 1zod).
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O intuito de obter um produto que mantivesse as bagacteristicas de processamento
do PS comum (GPPSgeneral purpose polystyreneporém com maior ductilidade e
resisténcia ao impacto, levou ao desenvolvimentotddo conhecido poliestireno de alto
impacto (HIPS high impact polystyrene O HIPS é uma blenda de reator contendo
poliestireno, um elastbmero e copolimero grafitizadastdmero-poliestireno, obtida pela
adicdo de pequenas quantidades de borracha (tmammenos que 10%) ao estireno
durante sua polimerizagdo. A morfologia da blendam dominios discretos da fase
borrachosa dispersos em uma matriz continua deéP&sponsavel por um aumento
significativo na resisténcia ao impacto (80-150 #Henresisténcia ao impacto Izod) com
relacdo ao GPPS, e reducéo de sua fragilidade @etatara ambiente. Entretanto isto é feito
a custa da reducdo de sua resisténcia a tracaezadyvonto de amolecimento, brilho, e
transparéncia. A temperatura ambiente o HIPS amis@lores de modulo elastico e tensdo
de ruptura da ordem de 1.7 GPa e 20 MPa, respectiva.

Essas modificacbes nas propriedades devem-se paimente a introducdo de um
componente amorfo flexivel (borracha de Polibutaalana matriz rigida de PS e: (1) ao grau
de reticulacdo da borracha (que também pode ocossta durante a polimerizacdo do
estireno), (2) a interacdo quimica entre cadeiaBSldormadas e cadeias da borracha, com
aumento da adesao interfacial entre as fases R&char (resultado principalmente da
grafitizacdo das cadeias de borracha por cadei&@Sdam crescimento), e (3) as oclusbes da
fase PS no interior das particulas de borrachaeatando a fracdo volumeétrica dos dominios
discretos (GRASS#t al, 2001). Diferencas estruturais e morfolégicaseergsinas de HIPS
resultam de diferencas em seus processos de poodugi tipo e teor de borracha. A
morfologia mais comum € a do tigalamij consistindo em particulas com didametro médio de
até 5um, e subinclusées de PS envolvidas pela borraébperdas em uma matriz de PS,
conforme a Figura 2.1. Esta morfologia é tipica MBS obtidos em processos de
polimerizacdo em massa. A morfologia do HIPS abtmbr processo de polimerizacdo em

Figura 2.1: Imagem MET do HIPS (a) produzido por pdimerizagdo em massa, morfologia do tipsalami

e (b) produzido por polimerizacdo em emulséo, morfogia do tipo core shell As regides escuras (fase

dispersa) identificam a borracha, e as claras (fasmntinua e inclusfes) o poliestireno (adaptado de
GRASSI et al, 2001).
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comprometer a transparéncia, e principalmentecuéad do tipacore shell isto €, compostas
por um nucleo de PS revestido por uma membranaodadha (Figura 2.1), as quais nao
afetam significativamente a transparéncia. Porédliametro médio de particula é pequeno,
0,2 um, o que faz com que esta morfologia ndo confirmeama tenacidade a fratura que é
observada em HIPS com morfologia do tgadami resultando apenas em uma resisténcia ao
impacto levemente superior aquela do PS homopadinMisturas pds-reator de borracha e
PS dificilmente resultaram em morfologias do tgadamie core shell e também néo terdo a
mesma adesao entre as fases, pois a grafitizagaong@ma ou até mesmo inexistente. Esse
tipo de mistura dificilmente resultara, partindogdses mesmas matérias primas, em blendas
com as mesmas melhorias nas propriedades queri®8wbtido pela blenda em reator.

Materiais com fase continua de poliestireno, tama@ GPPS e HIPS, possuem
elevada resisténcia a alcalis e acidos, baixa dietsie baixa absorcdo de umidade, além de,
no estado fundido, apresentarem propriedades lieakgyue |Ihe conferem excelente
termoformabilidade. Estas propriedades fazem coenogpoliestireno seja um dos polimeros
mais utilizados na producdo de artigos termoforragura aplicacdes na area alimenticia,
como, copos descartaveis, gabinetes de gelademaalagens, etc. Aléem disso, a maioria
dessas aplicagbes geralmente requer maior resst@oc impacto e ductilidade que a
oferecida por muitas resinas de GPPS, o que fazquanresinas de HIPS sejam a melhor
escolha para estas aplicacdes. Também ha o fatobmico, pois no mercado brasileiro o
custo da borracha de polibutadieno € menor que estieno mondémero, fazendo com que
resinas de HIPS sejam mais baratas que as de GBRE) seu custo reduzido com maior
adicdo de borracha. As caracteristicas estrutaresrfologicas do HIPS ligadas a adicdo de
borracha e que contribuem para o aumento da nesigtéo impacto e da ductilidade, tais
como, aumento do teor de PB, do tamanho de patidd massa molar, e do teor de
grafitizacdo, geralmente contribuem também paran@ndicdo do brilho superficial do
material. Isto geralmente é negativo do ponto d&estético, pois resulta em pecas de HIPS
opacas. Uma maneira de contornar este problema&aieatrusdao de HIPS com uma fina
camada de GPPS, comumente chamada de capa ou cdmdufdho, o que permite a
obtencéo de chapas resistentes e com brilho stipérfas quais podem ser termoformadas
para obtencéo dos produtos ja mencionados.

2.2 Aspectos gerais do processo de co-extrusdo em m  atriz
plana

O aumento da demanda, em termos de propriedadeprddatos termoplasticos,
promoveu o desenvolvimento da tecnologia de caieditr. Este processo € atrativo tanto do
ponto de vista econdmico quanto do ponto de véstaito. E um processo com apenas uma
etapa, no qual parte-se de dois ou mais polim&mdidos em extrusoras diferentes, que sao
extrudados em uma Unica matriz para formar esasitonulticamadas, como chapas e filmes.
Assim evitam-se complexidades de processos comasv&tapas, como laminagcdo e
revestimento. A co-extrusao permitel@signde produtos com a minimizacao de consumo de
matérias-primas e melhor combinacdo de propriedafleminimizacdo do consumo de
matérias-primas se da pelo fato de que se podalltealcom camadas mais finas do que seria
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requerido se o material fosse monocamada. Istondeqgdiéncia de que na co-extrusao a
espessura de cada camada é definida em funcadaiaua se deve obter para a propriedade
final especifica que justifica 0 uso daquela cam&tamo exemplo, pode-se considerar a
producéo de filmes com propriedade de barreirac@éo do filme co-extrudado, uma camada
mais espessa de resina de menor custo é utilizadacpnferir resisténcia mecéanica ao filme,
enquanto outra camada mais fina de polimero dedasempenho é utilizada para conferir
propriedades de barreira adequadas. No caso dautpradonocamada, o filme seria
produzido somente com a resina de alto desempéando a um consumo maior desta e,
consequentemente, a um custo de producdo maioeldomcombinacéo de propriedades se
deve ao fato de que cada camada da estrutura amdtta € selecionada por uma propriedade
particular que contribua para a utilizacao finalploduto. As camadas podem ser usadas para
colorir, acomodar matéria-prima reciclada, barreraumidade ou oxigénio, resisténcia
quimica, adesdo, proteger de radiagdo ultravioketia, Aditivos, tais como agentes anti-
bloqueio, anti-estaticos, anti-deslizamento, podssn colocados numa camada em uma
posicao especifica.

Filmes co-extrudados podem ser produzidos por psacde extrusdo-sopro de filmes
tubulares, ou processo de extrusdo com matriz @agaido de calandragem. Os custos de
capital e operacédo para estes processos sao foteemependentes da matéria-prima e da
utilizacao final do produto. A escolha de se usarprocesso ou outro normalmente € feita
levando-se em consideracéo a taxa de producapremsedades finais esperadas do produto.
Linhas de extrusdo com matriz plana e calandraaipente apresentam uma taxa de
producdo maior que linhas de filme soprado, po&di@éncia de resfriamento dos rolos é
maior do que a do ar utilizado no baldo. Entretantmlandragem geralmente induz a uma
orientacdo uniaxial enquanto filmes soprados aptase uma orientacdo biaxial. Uma
excecdo disso sdo processos tais como producaines fde polipropileno e poliestireno
biorientado, no qual apds a passagem pelos rapemeaveis pelo estiramento na direcao de
maquina, o filme entra em um forno onde é amoleeidatdo estirado na direcdo transversal.

Matrizes planas sdo usadas quase que exclusivamparateco-extrusao multicamada
com espessura de chapa maior queu@bQA ilustragdo de uma matriz plana € mostrada na
Figura 2.2. Nesta matriz o polimero fundido, progate de uma extrusora, entra por um duto
que conduz até a zona de distribuicdaitifold, a qual é um canal transversal a direcédo de
saida da chapa, cuja funcéo é desenvolver um fin¥orme e distribuir o material fundido
até toda a largura da chapa final. Apds este ogerala zona do restritor, onde a altura do
canal € bastante diminuida. Assim evita-se que fhaf@ na direcdo transversal ao fluxo
principal, fazendo com que este sé ocorra no cd@alistribuicdo. Apos o restritor hd uma
zona de maior altura, para que haja relaxacaond®eas elasticas no material fundido, e apos
esta a zona de saida da matriz, chamada de labiostliz, onde o fundido é levado a sua
espessura final. Dois tipos basicos de matrizesusddos em sistemas de co-extrusdo com
matriz plana, que sdo matrizes com multiplos can@salimentacao nfultimanifolgd e
matrizes com bloco de alimentacdo e um unico cdeahlimentacéoféedblocksingle-
manifold).
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Figura 2.2. Esquema ilustrando uma matriz plana: (fvista exterior, (b) detalhe para a vista lateralyc)

vista de topo da peca inferior com indicacdo das gides da cavidade; (d) formato da cavidade de uma
matriz plana(adaptado de SIENZet al 2006)

Matrizes multimanifold possuem ummanifold para cada camada. Uma ilustracdo
desta tecnologia € mostrada na Figura 2.3. Gadaifold é desenhado para distribuir

7

uniformente sua camada antes da combinacao com cartrada fora da matriz (combinacao
externa), ou dentro da matriz antes dos labios lfgmegdo interna). A maioria das matrizes

]

g

]
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)
vEN

Figura 2.3. Corte transversal (passando pelo centfale uma matriz plana multimanifold



10 2.REVISAO BIBLIOGRAFICA E FUNDAMENTOS TEORICOS

multimanifoldé de combinacéo interna, devido ao fato de que melhor adesdo entre as
camadas € conferida, pois elas ficam em contatoidér fundido e submetido a pressbes
maiores, por um periodo maior de tempo e podem donpnodutos com melhor adesao
interfacial. Neste tipo de matriz é possivel regalainiformidade transversal do fluxo com
uma barra restritora em cadaanifold Entretanto matrizes largas necessitam de nungeroso
parafusos ajustaveis em cada barra restritora, dénparafusos dos labios, o que pode tornar
sua operacao dificil. Podem se encontrar matriees até cinco ou seisanifolds que séo
caras e requerem operadores habilidosos. A pringgratagem destas matrizes € que sao
capazes de co-extrudar polimeros com viscosidadet® rdiferentes, pois cada camada é
espalhada independentemente antes da combinacaa. difjnificante desvantagem de
matrizesmultimanifoldé a dificuldade de extrudar camadas muito finasyacfinas capas de
superficie, ou finas camadas adesivas usadasigargpblimeros néo similares. Também é
dificil co-extrudar polimeros termicamente sensitais como PVC ou PVDC devido a baixa
velocidade proximo as paredes, 0 que aumenta aasiElmente o tempo de residéncia.

Um exemplo de configuracdo Béoco de alimentacaé apresentado na Figura 2.4. O
método de co-extrusdo cobtoco de alimentacagara matriz plana utiliza urbloco de
alimentacdoantes de uma matriz plana convencional. A correniticamada de fundido é
pré-arranjada antes da entrada da matrizlgelm de alimentacgcee entdo dentro da matriz €
distribuida ao longo de todo comprimento da maieto manifold As portas ddloco de
alimentacdoarranjam o material na seqiencia e nas propom@espessuras desejadas. O
formato da corrente multicamada de fundido extiwara matriz pode ser circular, quadrada

Extrusora
Principal

Co-extrusora

Figura 2.4. Bloco de alimentacédo de um sistema de-extrusdo. Nos franjes € indicado o dispositivo ao
qual o sistema se acopla. Nos cortes sdo indicagsgjuematicamente os fluxos de materiais
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ou retangular. Alguns fabricantes preferem entrddamatriz redonda pela facilidade de
usinagem. Outros preferem quadradas ou retangulpeés facilidade de desenho e
minimizagdo da mudanca de formato sofrida pelaecoter ao entrar na matriz. Polimeros
termicamente sensiveis podem ser encapsuladosuprois anais estaveis diminuindo assim
seu contato com a matriz e, pér conseguinte, sapdeale residéncia. O fato da entrada da
matriz ser estreita (2,5 — 10,0 cm) em comparagéo & largura da matriz faz com que seja
relativamente facil dosar superficies finas ou aasaadesivas. A versatilidade do bloco de
alimentacéo tem feito deste 0 método mais popuwarodextrusdo em matrizes planas. Além
das vantagens ja citadas, um grande nimero de aampade ser co-extrudadas, e a estrutura
das camadas pode ser facilmente alterada com nsbshiéycambiaveis. Estima-se que mais
de 95% dos sistemas de co-extrusdao em matriz ptdizem bloco de alimentacéo

Uma limitacdo de sistemas conocos de alimentacdcé que as viscosidades dos
polimeros devem ser proximas, pois a corrente flandiombinada deve espalhar-se
uniformemente na matriz. Combinacdo com viscosislangito desiguais resulta em camadas
nao uniformes; o material com viscosidade menatdenfluir para as bordas da matriz. Uma
regra grosseira € que a razao das viscosidadedidavdentro de um fator de 3 ou 4, o que é
uma faixa razoavelmente larga para muitas co-edisomercialmente importantes. A
uniformidade das camadas pode ser ajustada petgdarda temperatura do fundido dentro
dos limites ditados pela transferéncia de calorméotando a temperatura diminui a
viscosidade e o material se move do centro pamEas; diminuindo-se a temperatura tem-
se o efeito oposto. Tipicamente, as temperatudigiduais de cada polimero diferem em 30
— 60 °C. Além do que, a transferéncia de calorgemdnular ajustes maiores por diferenca de
temperatura. A ndo uniformidade de espessuras tany@de ser compensada usando
formatos diferentes para cada porta de alimentagfiegja, as camadas séo introduzidas na
matriz de maneira ndo uniforme, tal que o fluxoigled dentro da matriz resulte em uma
distribuicdo satisfatoriamente uniforme. Algubl®cos de alimentacdsédo capazes de co-
extrudar polimeros com diferencgas de viscosidade wn fator de 100 ou mais.

2.3 Instabilidades interfaciais no processo de co-e  xtrusao

Existem fendmenos de escoamento que ainda nao fplanamente entendidos,
mesmo que eles representem o principal fator Iitetda técnica de co-extrusao, entre eles as
instabilidades interfaciais. Sob certas condic@egscoamento multicamada de materiais
poliméricos viscoelasticos pode dar origem a iat@$ instaveis, levando a uma distribuicdo
de espessuras de camadas ndo uniforme, o que fetalessgnificantemente as propriedades
do produto. Instabilidade interfacial € um procemsspestado néo estacionario no qual a linha
da interface entre as camadas varia localmentende maneira transiente. A distor¢cdo da
interface devido a instabilidade do fluxo pode eaudesuniformidade na espessura das
camadas sem afetar a espessura global da chapdtaResm interfaces irregulares ou até

mesmo em colapso de camadas em casos Severos.

Uma comparagdo esquematica entre condicfes demematmacom interfaces estaveis
e instaveis é apresentada na Figura 2.5. Em bae&a®es a interface é suave. Em vazbes
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moderadas, ondula¢gdes de baixa amplitude sdo @loseyyvas quais mal podem ser vistas a
olho nu. Em vazdes maiores, a distor¢do das cansadasna mais severa. Se uma ondulacao
de altura relativamente grande se desenvolve mantermulticamada, devido ao gradiente de
velocidade a crista pode ser carregada para fremresformando-se em uma dobra, como
visto na Figura 2.6. Mdltiplas dobragens resultamuena interface extremamente irregular.
Este tipo de instabilidade chamada comumente dibitidade zigue-zaguetem sido
observada em matrizes tubulares para filmes sopradmatrizes planas, tanmtaltimanifold
como combloco de alimentacdoEsta instabilidade tem origem em regifes de alto
cisalhamento, tais como regides da barra restrédébios em matrizes planas, e regido de
saida em matrizes anulares. Seu inicio pode sel@conado com efeitos de cisalhamento.

Fluxo estavel Inicio das Instabilidades
instabilidades severas

Figura 2.5. Fluxo de duas camadas de polimero furdb se tornando instavel (adaptado de JACKSON,
1994)

Figura 2.6. Progressao espacial de uma instabilidacem uma co-extrusao com quatro camadas,
RAMANATHAN et al (1996)

Existe outro tipo de padréo de instabilidade, talnifdadeonda(wave, a qual é mais
regular quando vista da superficie. As instabiletadio tipoonda aparecem na chapa
extrudada como uma série de parabolas orientaddsat@o do fluxo, cada parabola tendo
aproximadamente a largura da chapa. A Figura 2Strn@ aparéncia de uma instabilidade
tipo onda e a combinacdo desta com uma instabdiddml tipo zigue-zague Tem sido
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sugerido que a instabilidade do tipndapode ser relacionada com propriedades reoldgicas
elongacionais dos polimeros usados na estrutuextcodada. Sendo assim, a taxa com que
as camadas sao estiradas, em regides como 0 Ejungdo ou ao entrar na regiao restritora,
ird afetar consideravelmente o aparecimento digstalé instabilidade.

Figura 2.7: Instabilidades interfaciais em uma chapa de PEBD co-extrudada em uma matriz plana. A
esquerda ha apenas o padrdo de instabilidade ondaa direita tanto o padrdo onda quanto o padréo
zigue-zague aparecem (ZATLOUKALet al 2005)

N&o existe uma teoria preditiva completa para estagplexas interacdes reoldgicas,
mas a experiéncia acumulada de fornecedores deriangbéima, fornecedores de
equipamentos, e fabricantes, fornece orientacdselegdo da matéria prima e no ajuste das
condigbes de processamento. Do ponto de vistaifitenttem sido feitos estudos visando
estabelecer correlacbes entre a presenca de litdbs, parametros de processo e
parametros reoldgicos. A instabilidadeue-zaguepode ser reduzida ou eliminada pela
diminuicdo da viscosidade das camadas mais finesematando a espessura destas camadas,
reduzindo a taxa global de extrusdo, ou aumentandspessura da fenda da matriz. Estas
acOes podem ser usadas sozinhas ou em combinatés.pEocedimentos reduzem a tensao
de cisalhamento na interface, estabilizando o flggando esta fica abaixo do valor critico
para a combinacdo de materiais utilizada. Parammiar instabilidade®nda as camadas
devem ter velocidades similares no ponto de engoAtrunido das camadas deve ser téo
paralela quanto possivel, ao invés de uma geompénipendicular. As camadas devem
também se unir em canais de alturas apropriadash&@o forcem uma camada a penetrar na
outra. Sendo que este tipo de instabilidade é ioglada a propriedades elongacionais, o
espalhamento das camadas também é importanteg fgia na qual as camadas séo estiradas
na matriz afeta significantemente o aparecimenstagdanstabilidades.

Os primeiros trabalhos cientificos sobre instabdies interfaciais foram publicados
no final da década de 70. SCHRENKal (1978) apresentaram um modelo matematico de
fluxo multicamada em co-extrusdo, o qual foi usadoconjunto com um planejamento de
experimentos fatorial para identificar os fatoree @fetam o surgimento de instabilidades
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interfaciais. Esses autores sugeriram a exist@heiama tensdo de cisalhamento critica na
interface, a qual se fosse atingida ou ultrapassada inicio a flutuacdes na posicao da
interface, estabelecendo um critério semelhantetiéisado para ocorréncia da fratura do

fundido.

HAN & SHETTY (1978) analisaram teorica e experinamiente o surgimento de
instabilidades interfaciais em co-extrusao de P8lietileno de baixa densidade (PEBD) em
matrizes planas e em revestimento de fios. A temEeisalhamento critica na inteface
determinada numa estrutura de trés camadas (PS/PEBIi diferente da determinada em
uma estrutura de cinco camadas (PS/PEBD/PS/ PEBDIS8 sugere que outros fatores
como arranjo das camadas e espessura podem afetargomento de instabilidades
interfaciais. Seis anos depois HANal (1984) fizeram um trabalho experimental massivo em
co-extrusdo bicamada, com 12 materiais diferenées, 17 combinacdes diferentes de
materiais, a diferentes temperaturas e razfes plessagas, arranjados de maneira que
pudessem verificar o efeito da adesdo entre canedampatibilidade entre materiais. Sua
série de experimentos ndo mostrou nenhum efeitoifis@tivo relacionado a adesao e
compatibilidade entre as camadas na formacao dabihdades interfaciais. Com ajuda de
uma analise simplificada do fluxo bicamada, caleutarazao entre as viscosidades dos dois
materiais na interface, bem como a razédo entrenzepa diferenca de tensdes normais dos
dois materiais na interface. Com estes resultadmsain diagramas versus a razdo de
espessuras, e constataram que as extrusdes cahilidatle interfacial sempre caiam em
uma determinada regido destes diagramas, enquaegidveis caiam em outra. O nimero de
experimentos foi tdo grande que foi possivel disiinclaramente uma regido da outra. Isso
nao aconteceu quando se fez um diagrama de teas@sathamento na interface por razdo de
espessuras, colocando em duvida o critério dededes@isalhamento critica na interface.

MAVRIDIS & SHROFF (1994) efetuaram simulacdes comapionais considerando
escoamento de Poiseulle, multicamada, de fluidotor@ano generalizado, nédo isotérmico.
Também fizeram investigacdes experimentais na tosdo, utilizando poliéster e
poli(etileno-acetato de vinila) (EVA) em matriz péa de filmes com trés camadas
poliéster/EVA/poliéster. Em seus célculos compumasatensdo de cisalhamento na interface
e a diferenca de cisalhamento recuperaxék)(na interface. O cisalhamento recuperavel €
definido por este autor como a raz&o=N,/27,, ondeN; é a primeira diferenca de tensdes
normais er;,; € a tensdo de cisalhamento, com os subindicesre@esentando a direcdo de
escoamento e a direcdo transversal ao plano forpeldachapa, respectivamente. Os autores
chegaram a conclusédo de que minimizar a tensassdkamento na interface e combinar a
elasticidade das camadas adjacentes € um critprimpréado para aliviar instabilidades
interfaciais. Deve-se ressaltar que tanto MAVRIBISSHROFF (1994) quanto HANt al
(1984) ndo utilizaram modelos viscoelasticos paredloulo dos campos de velocidade e
tensdes, sendo assim, as tensdes normais foranutamap a partir da taxa de cisalhamento
por uma funcd®;=Ns(y), estimada a partir de dados de reometria rotaciona

RAMANATHAN et al (1996) atribuiram aos dois padrdes de instabiédaterfacial,
do tipo zigue-zaguee do tipoonda mecanismos de formacdo diferentes. Os critérios
apresentados por SCHREN&t al (1978) , HAN & SHETTY (1978), MAVRIDIS &



2.3INSTABILIDADES INTERFACIAIS NO PROCESSO DE GEXTRUSAO 15

SHROFF (1994) parecem ser adequados para instatelzehue-zagueEste autor constatou
que instabilidade do tipondapode ter origem na regido ttoco de alimentacgee que sua
geometria é um fator importante. Também constatapaenestruturas contendo camadas com
uma grande razao de viscosidade elongacional vacéies em que a camada mais fina tem
uma maior viscosidade elongacional sdo mais susiet instabilidades do tipmda

A partir desta idéia alguns autores comecaram daramoa importancia de fatores
elasticos originarios de deformacdo elongacion& qumaterial pode sofrer no ponto de
encontro das camadas. TZOGANAKIS & PERDIKOULIAS @) investigaram
experimentalmente instabilidades interfaciais naextousdo de filmes soprados de PEBD,
com matrizes anulares. Seus resultados indicara&mieriais com DMM (distribuicdo de
massas molares) mais larga, ttm uma maior tend@nesbir instabilidades interfaciais, e
que tais instabilidades sdo devidas a razdes desmsg@ entre camadas. Em contraste,
materiais com estreita DMM, apresentam um tipondéabilidade interfacial que parece estar
relacionada com a tenséo na interface. Acreditogugea origem das instabilidades do tipo
onda seria devido a uma grande deformacéo extensicmahenor camada no ponto de
encontro, e que as propriedades viscoelasticas cdasmdas adjacentes determinam o
desenvolvimento da instabilidade. Também foi cdadt@ que instabilidade interfacial
também pode ocorrer quando as duas camadas colakdsisado compostas por um mesmo
material. Este fato reforca a idéia de que a origleninstabilidades tiponda estaria nas
condicbes de deformacédo elongacional a que é sidansida camada, pois corresponde a
uma situacdo na qual ndo héa diferenca de viscasidadem de elasticidade na interface,
somente diferenca de deformacado a qual cada cagnadlametida no ponto de encontro em
que estas se encontram.

Seguindo esta idéia ZATLOUKAEt al (2001) propuseram uma variavel para prever
0 aparecimento de instabilidades interfaciais gdo ¢ndg o qual chamaram dENSD (Total
Normal Stress DiferengeA variavel TNSDpode ser definida como a diferenca das médias
bulk, em cada camada, da primeira diferenca de tensdir@sais. Utilizando este critério,
ZATLOUKAL et al (2005) realizaram um trabalho experimental e cdagonal, com
PEBD. Os autores concluiram que estruturas bicasna@s quais a camada mais fina possui
uma maior viscosidade elongacional sdo mais sustet instabilidades interfaciais do tipo
onda Este autor utilizou dois PEBDs do mesgnade mas de lotes diferentes, com pequenas
diferencas na DMM, as quais podem causar diferergigsificantes de viscosidade
elongacional, mesmo que a viscosidade cisalhantegoeca inalterada. Foi demonstrado que
mantendo uma mesma condicdo de operacéo, o flude ge tornar instavel mudando-se o
lote, devido as diferencas de propriedades eloagais entre lotes.

HO et al (2004) investigaram a ocorréncia de instabilidadesfaciais em sistemas
multicamadas considerando de dez a milhares dedzengem escala nano e micro. Os autores
utilizaram combinagcdes de policarbonato, polipemil e poliolefinas ciclicas, em uma
tecnologia de co-extrusdo com bloco de alimentacAwltiplicadores de camada. Este autor
utilizou os conceitos de tensado de cisalhamentic&mna interface ENSDem suas analises.
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Uma analise mais profunda deste fenbmeno podeestar dtravés de analise de
estabilidade linear. Em tal analise, SU & KHOMAMI902a, 1992b) estudaram teorica e
experimentalmente o efeito da introducdo de umaoprdgular de ondas, mostrando que para
fluidos viscoelasticos razdes entre viscosidad&stieidade tém um papel fundamental na
determinacdo da estabilidade da interface. Elesapaon que a contribuicdo relativa de
diferencas de elasticidade é da mesma ordem deitondgmue a contribuicdo de diferencas
de viscosidade. Nestes estudos foram utilizadoseloscconstitutivos simples, como o de
Oldroy-B e o de Maxwell com derivada convectiva esigr. Estas conclusdes foram
verificadas experimentalmente em uma série de estyzlblicados por WILSON &
KHOMAMI (1992, 1993a, 1993b) e por KHOMAMI & RANJBRAN (1997). Estes autores
mostraram evidéncias que suportam a existéncianstabilidades interfaciais puramente
elasticas causadas pelo acoplamento entre perf@bao campo de velocidade e o gradiente
de tensdes através da interface. GANPULE & KHOMA{®999a, 1999b) empregaram
equacles constitutivas mais realistas. Eles erayantrque diferentes equacdes constitutivas
ndo lineares, quando usadas na andlise de estdeiliinear, ddo origem ao mesmo
mecanismo de instabilidade interfacial.

2.4 Critério da mudanca de sinal de TNSD

A variavel TNSDQ proposta por ZATLOUKALet al (2001), leva em consideracdo a
primeira diferenca de tensdes normais) (entre camadas adjacentes e indica 0 quanto um
material € mais estirado que o0 outro em uma estruie camadas co-extrudadas. Esta
deformacédo elongacional é aplicada a menor camaaladg esta encontra a maior camada, e
ocorre devida a aceleracdo para que esta camadapachbe a de maior vazdo, dando
continuidade ao escoamento. Embora pareca estfaldroem estiramento, ou deformacéao
elongacional, em um escoamento dominado por ciseht como é o da co-extrusao, este
ocorre para que as correntes de fundido se acomeneom escoamento multicamada ao se
encontrarem. A intensidade desta deformacao elangaovaria com a vazao das correntes.
Para entender o estiramento sofrido no ponto dendra; na Figura 2.8 sdo mostrados alguns
formatos preditos da posicdo da interface paraatifes valores de vazdo da menor camada,

Diregéo do Fluxo

Maior fluxo

3 Interface

o
N N

Menor fluxo

Parede da Matriz

Figura 2.8. Formato tipico da posicao da interfacpara diferentes vazdes no ponto de encontro. A dita
detalhe do estiramento do elemento de material naea de encontro, analogia com o fluxo de capilar
ZATLOUKAL et al(2001)
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sendo que as linhas 1 e 3 correspondem a posicénedi@ce para o maior e 0 menor valor
de vazao, respectivamente, enquanto a linha 2spmnele a um valor intermediario de vazéao.
E visivel que a interface se aproxima da paredeadiminui¢éo da vaz&do na menor camada,
e gque essa € mais estirada com esta diminuicaitliacdo de escoamento é similar a que
ocorre em um capilar, no qual o polimero fundidestirado ao longo da linha de simetria na
entrada do capilar. No caso da co-extrusdo, o n@gistiramento ndo é necessariamente na
linha de simetria, pois a menor camada é limitagla mterface mével e pela parede da
matriz, ao contrario do capilar no qual o escoamérimitado por duas paredes simétricas.

A variavel TNSD pode ser definida como a diferenca das meédidk em cada
camada, da primeira diferenca de tensdes norniis Para melhor compreensdo da
definicdo da variAveTNSDé adequado tomar como base o esquema mostradguna E.9,
onde sao representadas duas camadas co-extrudiaddsis sistemas de coordenadas, o real
e o ortogonalizado nas dire¢cfes tangendidlé normal () as linhas de corrente.

Diregiio do fluxo

X Ortogonalizagao
n
c linha dte @x)
regido de escoamento 1 cotremte
b interface (X)

t
regido de escoamento 2

parede (0)

Figura 2.9. Esquema para visualizagéo e determinagaas duas regides de escoamento junto a interfaee,
transformacédo para coordenadas ortogonais as linhade corrente (ZATLOUKAL et al, 2001)

Assim, a variaveTNSDé definida por:

TNSD=N,, -N,, (2.1)

onde os subindices apos a virgula, 1 e 2 indicaamaada na qual € calculada a méltsl_'@ A
regido de escoamento 2 corresponde a regiao darnoamoada, limitada pela parede
adjacente a esta (funcéo linha de corrente O)@iptdrface (fungéo linha de corrente X). A
regido de escoamento 1 € a regido da maior carad@gente a interface, pela qual passa a
mesma vazao da menor camada, ou seja, é limitdaanperface, cujo valor da funcéo linha
de corrente é X, e pela linha cujo valor da funig@loa de corrente é 2XN_ne N_12 sao

computados como o valor médio nas areas de esctmer?, respectivamente, ao longo de
uma determinada linha ortogonal as linhas de ctaréortanto, estas médias sdo computadas
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por integrais de linha, partindo de um determinaaicto na interface seguindo a direcéale
acordo com as expressdes abaixo:

- 1 &
N, :Elr\ln(n)dn (2.2)

1 b
Nio = =[Ny, (m)dn (2.3)

ondea é a posicdo da parede inferibr,a da interface e a da linha cujo valor da funcao
linha de corrente é 2X.

A razao para a definicdo d&NSDé que a intensidade da primeira diferenca de ésnsd
normais indica como o fluido na area do escoaménastirado. O significado fisico do
critério da mudanca no sinal @&ISDde ZATLOUKAL et al (2001) pode ser visualizado na
Figura 2.10. Se ANSDé positiva, a maior camada é estirada mais daagquenor camada.
Por outro lado, se for negativa a menor camadai® estirada. Se o sinal @dNSDmuda de
positivo para negativo a interface move-se em #doea parede da matriz, devido ao
estiramento da camada mais fina, caso contraridesface se afasta da parede devido ao
estiramento da maior camada. Apés a camada finesseada TNSD negativa) a tensao
normal sobre ela é aliviaddNSD positiva). As forcas elastica nesse processo poskam
intensas o suficiente para permitir a formacéo m@ grista, a qual se for alta o suficiente
pode ser dobrada pela acdo do escoamento do fundidirecéo principal. Isto causa uma
marca permanente na interface, a qual é carregzstie d ponto de encontro até a saida da
matriz. Além disso, no caso extremo, quando estmtglade se torna muito negativa, a
menor camada pode ser tao estirada a ponto dense touito fina, terminando por colapsar.

corrente Maior
camada

acf - |- - ..—:I—|--"&\ =rF+= Interface (X}
[ =] [

Menor
a8 camada

Parede da
b= 0 & @ = |Mamf)

TNSD

Figura 2.10: Visualizacdo do formato da interfaceristavel sobre o efeito elastico retardado (mudange
sinal de TNSD), ZATLOUKAL et al (2001)

MAVRIDIS & SHROFF (1994) sugeriram que a estabitidada interface poderia ser
avaliada através da diferenca no “cisalhamentopeyével’, &, entre as camadas co-
extrudadas ASz=Sr1- k2 a qual pode quantificar localmente as difererglasticas em
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cisalhamento (geradas por puro fluxo cisalhant@eeas camadas adjacentes de acordo com
0 estado de tensdes cisalhantes na interfaddN@Dpode globalmente quantificar a historia
de deformacéo e o estiramento da camada na regi@oantro onde ocorre um escoamento
de cisalhamento e elongacéo.

2.5 Técnicas de medida de viscosidade elongacional

A viscosidade elongacional uniaxiaj,f € uma das mais importantes propriedades
reolégicas em processos de deformacdo elongaciBlelé definida como a razdo entre a
primeira diferengca de tensbes normaig;(- 022) € a taxa de elongagdc | em um
escoamento uniaxial (por isso o subscrito “u”). éantrario de fluidos newtonianos, a
viscosidade elongacional dos polimeros fundidasiliifente pode ser correlacionada com a
viscosidade em cisalhamentq),( ela deve ser medida. Polimeros fundidos difieilte
obedecem ao limite troutoniano, ou sejr, = 3. Esta relacdo surge da analise do
escoamento uniaxial de um fluido Newtoniano. Porgana polimeros fundidos, este limite
geralmente € respeitado apenas quando a taxa dgaeém tende ao valor nulo, sendo
também respeitado nos primeiros instantes do &atesi com relacdo ao transiente em
cisalhamento;*. Geralmente), > 3, este fendmeno é conhecido costmin hardening
que € o0 aumento da rigidez durante deformacdegatonais. Uma ilustracdo do fenébmeno
de strain hardeningem comparacao com o comportamento troutoniahgs&ado na Figura
2.11.

3n.n, - ~

[
u
£+
~+

a) b)

Figura 2.11: llustracdo do desvio do comportamenttroutoniano, a) em estado estacionario, b) durante
transiente indicando o comportamento quando a taxde elongacdo aumenta.

2.5.1 Importancia e dificuldades em se medir a visc osidade
elongacional

Propriedades reoldgicas de materiais poliméricas red@ito importantes para sua
performance em processamento. Ensaios onde o fur@idubmetido a deformacdes de
cisalhamento séo freqiientemente usadas para ceracwlimeros fundidos. Por exemplo, o
ensaio de indice de fluidez (MFI), o qual é ess#mzinte um ponto da curva de viscosidade,
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€ usado como guia para selecao de resinas em aplices;0es. Este também pode ser usado
como indicativo da massa molar para materiais da omsma familia de resinas. Para
aplicagcbes como injecdo e extrusdo, nas quais temmos ampla faixa de taxa de
cisalhamento, € necessario conhecer mais do goice ide fluidez para fazermos uma boa
escolha de material. No entanto, as propriedadexisathamento ndo sao as Unicas que
caracterizam um material. O comportamento do fundid ser submetido a deformacdes
normais, ou seja, de estiramento, também é muipmitante na escolha de materiais para
processos de fabricacdo tais como, moldagem porosaprmoformagem, espumagem,
calandragem apoés extrusdo por matriz plana, ernaafio do baldo em extruséo de filmes.

A reometria elongacional é o Unico modo de quaatifdiretamente o fenbmeno de
strain hardening o qual muitas vezes € responsavel pela estaldliddb processo de
estiramento do fundido. Entre alguns fendmenos meegsamento relacionados a esta
caracteristica do fundido pode-se citar:

» ressonancia de tracdo ao puxar o fundido extrudad@rocessos de fiacao, extrusao
em matriz plana, extruséo de filme soprado;

* resisténcia ao estiramento gmrison sobre seu proprio peso em processos de
moldagem por sopro;

* contracdo do filme e uniformidade de espessura aedp em processos de
termoformagem;

* melhor compactacéo de células em processos de agpom

Aumentar apenas a viscosidade, em cisalhamento, c@umento da massa molar néo
compensa as melhorias de processamento ofere@ttasg@mportamento de endurecimento
sob deformacéo elongacional (BAIRD 1999).

Existem varios métodos de medida de viscosidadegatmonal citados na literatura.
Entre os mais populares es@@ME, RheotensEVF e escoamentos de entrada. A dificuldade
em se obter medidas de viscosidade elongacional restfato de que para se obter uma
deformacéo livre de cisalhamento deve-se evitamtato com superficies sélidas adjacentes.
Isto € um grande empecilho, pois o polimero fund&odeformado pela gravidade,
principalmente na etapa de elevagédo da temperdéuesanostra até a temperatura de ensaio.
Alguns autores tentaram contornar este probleniiaatdo um meio liquido sustentador para
compensar a gravidade, no qual a amostra flutuairsnieréncia no processo de extensao.
Este meio também deve promover uma distribuicatengeratura uniforme. Os redbmetros
elongacionais utilizados nas décadas de 70 e 8@lngente utilizavam banho de 6leo de
silicone como meio de suporte, ou mesas cobertas tatto onde o polimero deslizaria.
Utilizando-se 6leo de silicone, além das dificuemdale manuseio que facilmente pode-se
imaginar, a temperatura de ensaio era limitada yor maximo de 200°C devido a
estabilidade térmica do 6leo, podendo ser aindeomgsra alguns polimeros que pudessem
ser atacados pelo 6leo. Mais tarde surgiram re@sietrs quais o corpo de prova flutuava em
colchdes de ar. Outro problema é que o corpo deapse torna mais longo e fino com o
aumento da deformacéo, ficando mais dificil checaniformidade da sec¢éo transversal, sem
contar que a for¢ca medida se torna menor.
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2.5.2 ReGmetro de tracdo de Munsted (MTR)

O primeiro trabalho importante em experimentos etemetria elongacional foi feito
por COGSWELL (1968), o qual desenvolveu um rebmeeréensdo constante, com grampos
transladantes em um banho de 6leo de silicone. @ARADOV et al (1972) fizeram algumas
mudanc¢as na configuracdo do dispositivo proposto @ogswell. MUNSTEDT (1975)
continuou a fazer modificacdes, com o intuito d#upér os erros de friccdo do instrumento,
conseguiu chegar a deformacdes de Hencky dg,até,3. Mais tarde, MUNSTEDT (1979)
melhorou seu desenho para realizar diferentes moelaxperimentos, taxa de deformacao
constante, tensdo constante, e experimentos deacélma Um desenho esquematico deste
rebmetro € mostrado na Figura 2.12. Este desenhaedmetro foi comercializado
independentemente pel&heometrics e pela Gottfert Mais tarde o redGmetro foi
completamente redesenhado utilizando novas tedaslogodendo medir nas faixas de
temperatura de 25 a 200°C, taxas de deformac&o064 @ 23, e maxima deformacédo de

Henckygy = 3,9.
- Transdutor de
@*—_—’{_; deslocamento
i motor

carretel

——— corda

[
- J_ | banho de o6leo

| — vaso de vidro

T amostra

—

— — — célula de carga

5

Figura 2.12. Re6metro de tracdo de Munsted (MTR)

2.5.3 Redbmetro RME

O principal problema de reémetros elongacionais gyampos transladantes é a
limitacdo da maxima deformacado atingivel, devidacamprimento finito do banho. Este
problema pode ser resolvido com experimentos a daxdeformacao constante envolvendo
um corpo de prova estirado em comprimento const&gguindo esta idéia MEISSNER
(1969) desenvolveu uma técnica de grampos rotatérigual consiste de dois pares de rodas
com pequenos dentes que prendem o corpo de pranaer®vem uma deformacao uniforme,
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a taxa de deformacédo constante, pela rotacdo diosires, puxando e recolhendo as
extremidades do corpo de prova em direcbes opodtss tarde, MEISSNER &
HOSTETTLER (1994) fizeram melhorias em sua técmieagrampos rotatérios, o que deu
origem ao Polymer melt elongational rheomete(RME), comercializado pelheometrics
Scientific(Figura 2.13). Os aspectos basicos melhoradosforaovo tipo de agarrador, 0s
guais consistem em pares de esteiras metalicasé® de rodas dentadas, e a troca do banho
de 6leo por ar ou nitrogénio como meio suporte eagegecimento. Os agarradores séo
montados dentro de um forno forrado com laminasmei&l negras, para assegurar um campo
de temperatura homogénea por meio de radiacdo. dsteané presa entre os agarradores e
suspensa por um colchéo de ar ou nitrogénio, ftupw uma mesa porosa colocada entre as
cintas inferiores de ambos agarradores. O corp@rdea tem formato retangular, com
dimensdes iniciais de 55 mm de comprimento, espesi®ul,4 a 2 mm, e entre 7 a 10 mm de
largura. A temperatura do forno pode ser elevaé8%30°C, a faixa de taxa de deformagéo é
de 0,0001 a 15 a forca de tracdo na faixa de 0,001 a 2N comluedo de 0,001N,
constancia na temperatura de * 0,2K, e méaxima hefgéio de Hencksy = 7.

Figura 2.13. Esquema de funcionamento do re6metr&ME), comercializado pela Rheometrics Scientific,
adaptado de WAGNERet al (2002)

2.5.4 Dispositivo EVF (Extensional Viscosity Fixtur )

Existe um dispositivo chamadgVF (Extensional Viscosity Fixtuye mostrado na
Figura 2.14, para medir viscosidade elongacionaxial transiente r{;") em redmetros
rotacionais. Este dispositivo se encaixa em re@setrtacionais de deformacédo controlada
para medidas em cisalhamento. Seu desenho € baseadaceito original de Meissner. Ao
invés de pares de cilindros, dois cilindros sdaasgara enrolar a amostra, um cilindro gira,
e 0 outro mede a forca. O cilindro no qual se neefigca ndo se move e € acoplado ao sensor
de torque, com seu eixo coincidindo com o eixoe@tser. Para enrolar a amostra igualmente
em ambos os cilindros, o cilindro rotatério moveese uma Orbita circular, ao redor do
sensor de torque, a0 mesmo tempo em que gira sehreréprio eixo. Todo movimento €
gerado pelo motor do rebmetro. Como o sensor dedoé desacoplado das partes méveis, as
contribuicBes de friccao e inércia ndo afetam ndidaeda resposta do material, que € a forca
resistiva a deformacgédo, a qual gera o torque mediédsensor. As dimensdes do corpo de
prova sdao bem menores do que RMIE 13mm de comprimento, largura de até 15mm,
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espessura de até 2mm. O plano principal do corpprdea fica na posicédo vertical. O
tamanho reduzido e a disposicdo do corpo de prax@ni com que o momento fletor do
corpo de prova fundido seja muito maior do queRME, assim ndo é necessario nenhum
meio sustentador, pois a acdo da gravidade € nzadai Aléem disso, o forno do reébmetro é
pegueno, e tem um sistema de aguecimento muitergi; sendo que o tempo de espera para
aguecimento apOs colocar a amostra € menor do quanBtos. A maxima taxa de
deformacédo pode chegar até 1Gendo limitada pelo tempo de duracdo do testejab &
menor que 1s, a minima € limitada pelo torque nedddmaxima temperatura alcancavel &
250°C, e o dispositivo pode chegar a uma maximarohefcdo de Hencksy =4,3.

Eixo transdutor

Tambor Rotatorio

Par de engrenagens

: Eixo externo fixo
Eixo do motor

Figura 2.14. DispositivoEVF, a esquerda mostra o dispositivo montado no re6mete a esquerda o
esquema de funcionamento do dispositivo

2.5.5 Dispositivo SER (Sentmanat Extensional Rheome  ter)

A Plataforma Universal de Test8&R(Sentmanat Extensional Rheomgtabricada
exclusivamente pelXpansion Instrumenti desenvolvida pelo Dr. Martin Sentmanat em
seu trabalho pioneiro n&he Goodyear Tire & Rubber Compai@ENTMANAT 2004,
2005). Este dispositivo, representado na Figur®d, 21 muito semelhante &FV, sendo
também acoplada & um redmetro rotacional conveaki@dntecnologiaSERincorpora dois
tambores enroladores, que diferente EMF, fazem apenas movimentos de rotacdo, sem
transladarem. Uma friccdo minima causada pelo nsésteéle engrenagens pode causar
pequenos erros de torque, 0S quais na maioria elzss\sao despreziveis, ou podem ser
corrigidos por uma calibragéo prévia. As dimensiiesorpo de prova e limitagdes como taxa
de deformacédo, temperatura e maxima deformacaoedeliyl, sdo praticamente as mesmas
citadas acima para &VF. Embora tenha sido desenvolvida para caracteozaga
elongacdes uniaxiais, este dispositivo ndo € apdinatado a aplicacbes de reologia
elongacional. Pode também ser usado para testagé®tem solidos, teste de rasgo, testes de
adesao, testes de friccdo, bem como teste dedrataita taxa.
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Figura 2.15. Vista esquematica d8ER A tambor mestre, B tambor escravo, C rolamentod)
engrenagens, E chassis, F eixo rotor, G eixo sensdramostra, | grampos. SENTMANAT (2004)

2.5.6 Rheotens

Outro tipo de instrumento usado para determinacogislade elongacional é o
Rheotenstepresentado na Figura 2.16, que consiste nuna@&into quase isotérmico de um
filamento de fundido. O fundido ao sair de uma matapilar, a uma vazao constante, é
puxado a uma velocidade constante por pequenas, kmocados a certa distancia da matriz
(de 10 a 15 cm). A alimentacéo do fundido é fedaypma extrusora. A matriz € montada de
forma que o filamento de fundido saia na direcatioad para baixo. Como resultado obtém-
se um diagrama de for¢ca de estiramento, exercideonpor razdo de estiramento, ou seja, a
razao entre a velocidade com que o filamento égmpalos rolos e a velocidade de saida na
matriz. O experimento comeca a baixas razdes darmsnto, a qual € aumentada em passos
até a ruptura do filamento. A maxima forca exer@dges da ruptura é geralmente chamada
de resisténcia do fundido, enquanto que a maximdorale estiramento é chamada de
drawability. Tais variaveis comumente sdo usadas como indiaitajivo. WAGNERet al
(1996) mostrou que os diagramasRleeotengpodem ser deslocados para formar curvas
mestras, de forma a eliminar o efeito das variadeigorocessamento, ou seja, geometria,
temperatura, pressao e vazao. A dificuldade debser @ viscosidade elongacional neste
experimento é devida a ndo uniformidade da aresedao transversal do filamento e da taxa
de elongacéo ao longo do comprimento do filameWwAGNER & BERNNAT (1998) e
WAGNER et al (2002) propuseram dois tratamentos matematic@s ggpbter a viscosidade
elongacional estacionaria a partir de um diagrama deheotens Seus calculos foram
validados com medidas de velocidade ao longo dedlr axial do filamento, obtidas por
velocimetria Laser-Doppler. Erros devido a histadia deformagéo foram verificados. A
viscosidade elongacional aparente calculada arpdas curvas doRheotensdepende
fortemente da pré-historia reolégica na matriz. étva de viscosidade elongacional é
deslocada para menores viscosidades e maiores d@xadongacdo com o aumento da
velocidade de extrusdo. Uma grande quantidade @eigalhamento diminui a viscosidade
elongacional aparente, podendo chegar ao nivedevézes a viscosidade de cisalhamento.
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Por outro lado, menor pré-cisalhamento resulta eva viscosidade elongacional aparente da
mesma ordem de magnitude que a viscosidade elamghestacionaria.

N
'R
N
v\//

p% const.

-~

Figura 2.16:a) esquema de funcionamento do re6metf®heotens b)fotografia do material em estiramento

2.5.7 Técnica Fiber Windup

MACOSKO & LORNTSON (1973) fizeram uma adaptacaaod#aa de Meissner, para
medir viscosidade elongacional uniaxial transiefrig’) utilizando reémetros rotacionais
comumente utilizados para testes em cisalhamesta. tEBcnica é utilizada na literatura por
poucos autores, e na maioria das vezes € chamaddbde Windup (MACOSKO &
LORNTSON 1973, EVERAGE & BALLMAN 1976, CONNELLet al. 1979, PEARSON
& CONNELLY 1981, PADMANABHAN et al. 1996, PADMANABHAN 1995). Rebmetros
rotacionais operados por deformacéo controladalmyerde apresentam dois encaixes para
acoplar as pecas fixadoras de amostra. Um fixouab lga um sensor que mede o torque no
eixo da peca, e outro movel que faz um movimentootkcdo. Nesta técnica acopla-se um
cilindro no mével, no qual a amostra se enrolamebwaco de alavanca no outro. A Figura
2.17 mostra a representacdo da montagem utilizad@enicaFiber Windup Deve-se
observar que a extremidade do corpo de prova @medaraco de alavanca fica fixa, nao
recolhendo este, podendo resultar em nédo unifodeida secéo transversal deste ao longo do
ensaio. Pensando nisto CONNELL&t al (1979) fizeram um estudo para investigar a
uniformidade da deformacédo ao longo do filamentocdopo de prova. Utilizaram um
poliestireno comercial de alta massa molar e tésnie fotografia sequiencial para verificar a
uniformidade da secédo transversal do corpo de paovibngo do ensaio. Concluiram que
quando a resposta do polimero € dominada pelas carasteristicas elasticas, a secdo
transversal permanece uniforme o bastante parantgargue a taxa de deformacao
experimentada por mais de 90% do comprimento tireorpo de prova seja igual taxa de
deformacdo nominal calculada a partir dos parameg@ometricos. O autor sugere que
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quando o numero de Weissenbeggs, € maior que a unidadgye> 1, o estiramento se
mantém significativamente uniforme. Quantfe < 1 a uniformidade no corpo de prova so é
observada a pequenas deformacdes. O uso do numékteidsenberg é sugerido como um
critério rapido e simples para estimar uma possiae uniformidade, embora a predicéo
deste fendmeno seja bem mais complicada No entaéitosdo quantificados estes erros na
propriedade final de interesse do teste, ou ggja,

|

) M.
Vista de Topo Vista
Lateral
Fixador inferior Q Fixador Superior
(motor) M u ({transdutor) 2 ///—E
“ & "
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Lb {~20 mm) —

Figura 2.17. Esquema da técnica Fiber Windup adaptto de PADMANABHAN et al (1996)

MACOSKO & LORNTSON (1973) € o registro mais antige uso da técnickiber
Windup sendo utilizada para caracterizandesde polietileno para moldagem por sopro.
EVERAGE & BALLMAN (1976) a fim de elucidar sobre mapel da cristalizagéo induzida
sobre a taxa deformacéo critica, na qual o fungakksa a ter uma resposta como a de um
soOlido elastico, utilizaram esta técnica para daremar poliestireno monofasico amorfo.
PEARSON & CONNELLY (1981) utilizaram esta técnicarg caracterizar adesivos a base
de poliéster, e entdo avaliar o desempenho destesiais. PADMANABHAN (1995) ilustra
a possibilidade de uso desta técnica para meddoBude alta viscosidade utilizados na
industria de alimentos, como massas de pao. PADMBINIAN et al (1996), conseguindo
chegar a deformacdo de Hencky =6, caracterizaram poli-isobutileno e polietden
adaptando o método a redbmetros rotacionais modeimosduzindo algumas modificacdes
adicionais na implementacdo da técnica (montagetd esertida, ou seja, o cilindro
acoplado ao motor na parte inferior e o braco deamica ao sensor na parte superior e
modificacdo da geometria utilizada para prendesrpade prova ao sensor).

2.6 Modelos constitutivos

2.6.1 Fluido Newtoniano Generalizado de Carreau-Yas uda

Um Fluido Newtoniano Generalizado (FNG) consistegeneralizacdo do modelo de
fluido newtoniano para fluidos que apresentam r&sp@uramente viscosa nos quais a
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viscosidade € uma fungdo do médulo do tensor taxdefbrmacdo. O tensor das tensdes €
dado por:

=7(7 )y (2.4)

O médulo do tensor taxa de deformacao € dado por:

|7 = %ZZVUH (2.5)

Os modelos para a funcao viscosidade sdo empidgaasa grande variedade pode ser
encontrada na literatura, visto que este modelpliéaalo também a outros tipos de fluidos
que apresentam viscosidade dependente da taxdadmdedo, como, alimentos, suspensoes,
fluidos bioldgicos, etc. Um modelo de funcdo visdade muito usado para polimeros
fundidos é o modelo d€arreau-YasudgCARREAU, 1968; Yasudat al 1981), o qual
descreve bem a viscosidade para uma ampla faitexdale deformacéo:

y — n-1
MDZe —fe oy 7] 2.6
7o =1
onder), é a viscosidade a taxa de deformacdo nula, nd Navtoniano/;. € a viscosidade a
altissimas taxas de deformacé@,en e Acy sdo parametros caracteristicos do modelo. O
modelo original de Carreau considerava 2, sendo este parametro introduzido na equacao
por YASUDA et al, 1981. O parametrgo € a viscosidade a deformacéo nula e define aaaltur
do platd newtoniano, sendo que para sua estimagéoessario obter dados medidos na baixa
faixa de taxas de deformacéo. O parametéoo equivalente deste modelo ao indice da lei da
poténcia, sendo que para sua estimacdo sdo nésgsdados de viscosidade medidos na
faixa de taxas de deformacéo correspondente a lpoténcia. Os parametra® Acy definem
a transicdo entre o platd newtoniano e a regialeidda poténcia. Como geralmente ndo se
trabalha a altissimas taxas de deformaddd>10", muitas vezes ndo é necesséria a
estimacdo do parametm., 0 qual pode ser estimado como valor nulo paraetagens
aplicadas a operacdes de processamento.

Os modelos de fluido Newtoniano generalizado saodetes instantaneos
completamente viscosos, ndo descrevendo fendmemssentes e nem fendbmenos elasticos e
nao lineares como primeira e segunda diferencard®és normais, e 0os desvios com relacdo
ao comportamento Troutoniano em elongacao.

2.6.2 Equacéo constitutiva de Leonov
2.6.2.1 Justificativa para escolha desta equacgaostautiva

O principal problema com a formulacdo de uma equagistitutiva viscoelastica
para polimeros fundidos é a necessidade de desaef@te ndo linearidade que ocorre
devido a combinacdo de efeitos elasticos e visc@sadtos numeros d®eborah ou
WeissenbergMuitas tentativas feitas por diferentes grupopeljuisa resultaram em mais de
uma dezena de equacdes constitutivas entre agoaitares. As equagdes constitutivas sao
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geralmente classificadas como do tipo integral etipo diferencial. Muitas delas nédo se
mostram capazes de descrever consistentemente ojunto de dados experimentais
disponivel, mesmo na restrita regido de taxas dermdacdo que pode ser investigada
experimentalmente. Além do mais, quase todas aacégqa constitutivas propostas na
literatura mostram varios tipos de instabilidadsponto de vista matematico.

Chama-se a atencao do leitor, que neste contexataara instabilidade nédo se refere
ao fendbmeno de instabilidades interfaciais, e sifalldas de consisténcia com relacédo a
formulacdo da equacado constitutiva. Para equagdestitutivas do tipo integral simples, e
diferencial, estudos (LEONOV 1992, KWON & LEONOV 93 1995) tém levado a
proposicao de critérios algébricos que estabelemsto dominio n&o linear estavel para suas
especificacdes. Aplicando estas analise a algumgaacées constitutivas do tipo integral
simples, KWON & LEONOV (1995) mostraram que nenhuiaa especificacdes para elas é
globalmente estavel. Entretanto ha quatro espacfies do tipo diferencial que sé&o
globalmente estaveis: modelo FENEmMbbel] Phan Thien Tanner (PPT) com derivada
convectiva superior, Giesekus com potencial eldsgeneralizado, e a classe de equacdes
constitutivas dd_eonov Conformidade com os critérios de estabilidadeuanimportante
para que a modelagem de escoamentos de polimerdisida a altos niumeros dxborah
seja bem sucedida.

Uma significante caracteristica do modelo ldmnové a capacidade de descrever
caracteristicas ndo lineares basicas do comportameviscoelastico, isto €,
pseudoplasticidade, primeira e especialmente segdifidrenca de tensées normais, apenas
com os parametros lineares do espectro de relaxagaoontrario de outros modelos (por
exemplo, Giesekus, PTT, XPP). Além disso, 0 model@senta flexibilidade e facilidade na
manipulacdo das funcdes utilizadas em sua formalégé&serem apresentadas na proxima
se¢do), o que resulta em facil adaptacdo do mqubete predicdo em modelagens de uma
ampla variedade de comportamentos viscoelasticpsléfaeros fundidos.

2.6.2.2 Descricdo matematica da equagédo constitutie Leonov

Esta equacdo constitutiva € composta de uma eqd#ediencial para a parte elastica
do tensor dé-inger, ¢, a qual se relaciona com a tensdo por meio deatemgial elastico. A
equacdao de evolucao para a parte elastica do téesorger, c, € (LEONOV, 1992):

0
c+2cle, =0 (2.7)

O
onde c, é a derivada convectiva superior do tensoFidger elastico,c, = g(c, T) € o
tensor taxa de deformacdo irreversivel. Para laguidcompressiveis, os invariantes do tensor
deFinger elastico tém a forma:

l,=tr(c), 1, = tr(c?), I = detE). (2.8)

O tensor taxa de deformacao irreversivel tem aisegiorma geral:
e, =bfc—(1,/3)8] —b[c—(I,/3)s] (2.9)
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onded € o tensor unitario, ke, e b, sdo os termos dissipativos. E suficiete by(l1, 12, T)

ser positiva para que a equacao constitutiva sdfvel matematicamente. Estas funcdes
também devem garantir o limite linear viscoelasticomodelo de Maxwell (quando= o +

2¢). As seguintes formas simples tém sido consideradsa literatura, tendo como alvo
modelagem praticdvel, simples e com bom poder dsigio (SIMHAMBHATLA &
LEONOV, 1995):

i b]_:b(ll,lz,T)/Z/‘,b2=O;
ii. b1=0,b2=b(I1,I2,T)/2/1;
iii. bl = bz = b(|1, |2 s T)/4A,

sendoA=A(T) o tempo de relaxacdo no limite linear de Maxwllespecificacao (i), com o
potencial eldstico Neo-Hookeaniano, resulta em uesvid decrescente na curva de
escoamento em cisalhamento simples pard. Esta pobre qualidade pode ser retificada pela
especificacdo de dependéncias funcionais maistisafisas para(l; , I, , T) ou para o
potencial elastico. Entretanto rejeita-se esta &udavido a essas inconveniéncias. Com a
especificacdo (ii) varios escoamentos simples posenpreditos precisamente para muitos
polimeros. O Unico problema com (ii) € o sobreos@tershootingg em N; predito durante
cisalhamento transiente, o qual é menor em com@aregm as observagdes experimentais.
Nenhuma maneira de solucionar este problema fargreda. A forma (iii) para a qual a
equacao de evolugéo (2.7) pode ser escrita:

ct 2b[c? +c(l,-1,)-8] =0 (2.10)

€ a Unica testada e discutida, em maiores detatlaekteratura (UPADHYAY & ISAYEV
,1983; PROKUNIN, 1991; ISAKlet al, 1991; SIMHAMBHATLA & LEONOV, 1995;
ZATLOUKAL, 2003;PIVOKONSKY et al 2006). Esta forma dota as equacdes resultantes
com apropriada qualidade e flexibilidade de pregip@ra a modelagem de uma ampla
variedade de polimeros.

Para relacionar o tensor das tensfes ao tensticeldsFinger durante a histéria de
deformacgdo, uma forma funcional para o potenciastelo W(I, , I, , T) = of deve ser
fornecida. Aquip € a massa especificafeé a energia livre de Helmholtz especifica.
SIMHAMBHATLA & LEONOQV (1995) sugeriram a seguint®rima geral para o potencial
elastico:

_3G(T)

W(l,1,,T) === g, /3™ -1+ Al(1, 3™ -1} (2.11)
2(n+1)

ondeG(T) € o médulo elastico linear Hookeneagoe n sdo parametros numéricos. Com a
equacao de evolucdo e a relacdo potencial aprédssnta equacdo constitutiva é estavel
matematicamente par&(F< 1 en > 0 (KWON & LEONOV, 1995). A equacdo acima
produz um potencial de Mooney para 0 e o potencial neo-Hookeneano p@&ran =0. O
tensor das tensdes pode ser escrito na forma:
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oW W
=2lc—-ct—
' [ al, OIZJ (2.12)

Todas as equacgOes acima podem ser escritas pasa maltimodal considerando:
N N

W= W(c,T) , 1= 7(cT) (2.13)
k=1 k=1

ondeW, ¢, €Tk Sdo, respectivamente, o potencial elastico, arohefgdo elastica, e a tensao
para ok-éssimo modo de relaxacdo. A generalizacdo paraso oultimodal pode ser
justificada somente se 0os modos de relaxacdo séD deparados, de forma a agirem
independentemente.

2.6.2.3 Especificacdo do termo dissipativo e sifigalcdo do potencial elastico

Para modelagem isotérmica de dados experimentaigssita-se de especificacdes
para o termo dissipativa(l; , 12), bem como uma simplificacdo para o potencialtieldsO
termo dissipativo pode ser pensado como um fat@sdalonamento, dependente da historia
de deformacdo, para o tempo de relaxacéo lineascAlha mais simplesb&l, o qual, junto
com o potencial neo-Hookeneano, é conhecido condelnalelLeonovsimples. Esta escolha
simples garante o limite da viscoelasticidade lineatambém descreve fracas nao
linearidades, mas pode nado ser suficiente paraserig@o de fendbmenos altamente nao
lineares. Por exemplo, alguns polimeros (PEBD ctt;m grau de ramificacdes) mostram
strain hardeningoem pronunciado em elongacéo uniaxial, enquartro®ndo. Em qualquer
escoamento simples, bé, I,) é escolhida como uma fungéo gradualmente decries(gor
exemplo usando uma fraca lei da poténcia) com umeato eml; e l,, ira haver unstrain
hardeningmais pronunciado, com relacdo ao modelo simfdie$)( Uma queda rapida em
b(l1, I,) (por exemplo, exponencial) ira causar aumentovatiwes estacionarios @geaté um
valor critico de taxa de deformacgé&o. Além desseraitico ndo ha solucdo estacionéria, e as
componentes de aumentam sem limites, como em um solido elasiaw. outro lado, um
aumento enb(ly, 1) ird causar unstrain softeningcom relacdo ao modelo simples. Quanto
mais rapidamenté aumentar, mais gradual sera a variacdo dos vaéstesionarios de,
com o aumento da taxa de deformagéo.

A escolha dé(l4,12) ndo é tao dificil quanto parece. O procedimeatmmendado por
SIMHAMBHATLA & LEONOV (1995) é primeiro realizar guns calculos preliminares para
varios escoamentos com o modelo simples. Entdoasdeblvios com relacdo aos dados
experimentais, uma forma funcional apropriada péfa,l,) pode ser determinada
sistematicamente. A raz&do para este procedimemtcisples é que para esta classe de
equacdes, os efeitos em diferentes tipos de esobansfio bem separados. Isto é
consequéncia direta do fato de que, para deforraagiggples, sejam elas estacionarias ou
nao, as seguintes relacdes séo validas para osimes do tensor eléstico Bangerc:

=1, em cisalhamento simples;
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[,> 1, em elongacao uniaxial;
I, < I, em elongacao biaxial;

Devido a flexibilidade que a modelagem loig,l;) permite, pode-se trabalhar com
formas simples de potencial elastico, tais como eo-lHookeneano, e o de Mooney.
Diferentes formas db(l;,12) tém sido propostas, com o intuito de melhoraagacidade do
modelo de predizer tensdes em diferentes tipos e®rmdacdo, principalmente as
elongacionais (ZATLOUKAL, 2003). Como mostrado @IMHAMBHATLA & LEONOV
(1995), muitas destas funcdes propostas predizemstrain hardeningou strain softening
elongacional, mas ndo ambos simultaneamente (ZATHAW) 2003). Para resolver este
problemal eonovsugeriu a seguinte forma:

(2.14)

b(l,,1,) :%{eXd—f(|l—3)]+w_l}

v(l,-93)

onde £ e v sdo parametros ajustaveis. ZATLOUKAL (2003) mastque com esta forma, o
formato da curva de viscosidade elongacional uaia@stacionarian) ndo € continua,
ocorrendo acentuados picos nao consistentes fisit@m

Pensando em melhorar a descricdo do comportamentoelengacdo uniaxial,
ZATLOUKAL (2003) propos algumas modificagbes nanfiar deb(l4,l2) exposta acima. Ele
sugeriu que a dependéncia exponencial chm-(3) na poténcia 1 seria muito forte para
capturar o fenbmeno dgrain hardening Também notou que esta forma néo é definida para
=0 ou (1 — 3) = 0. Levando isto em conta propds uma maxjfio no termo dissipativo:

b(l,,1,) = %{exp[— ET -3+ St‘kh([l"lk_(';)f’l)]} (2.15)

onde & e W sd@o parametros ajustaveis, 0s quais sao permitidoar com o tempo de
relaxacdo. PIVOKONSKYet al (2006) e ZATLOUKAL (2003), mostraram que esta farm
com potencial neo-Hookeneano, € capaz de predsserdpplasticidade, primeira e segunda
diferenca de tensdes normais, viscosidade elongaciansiente uniaxial e biaxial, e
viscosidade elongacional uniaxial estacionaria, ndaneira superior a outros modelos
reolégicos. ZATLOUKALet al (2001, 2005) utilizaram esta equagdo constitugiraum
trabalho computacional de elementos finitos emxtnisdo para calcular o campo de tensdes
e aplicar o critérid NSD signapara predizer a formacao de instabilidades inteigdo tipo
onda.

2.6.3 Efeito da temperatura nos modelos reoldgicos

A dependéncia com a temperatura, para o0 modeloadeau — Yasud& obtida por
deslocamento na taxa de deformacéo, o que leva a:
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n(y.T) _
a(T)

O fator de deslocamento na fungfd) na taxa de deformacao e na viscosidade sdo os
mesmos e seguem um comportamento WLF:

a(T)y(T) = )}To ’ H(J)To ' To ) (216)

Cl(TO _Ts) _ Cl(T _Ts)
C,+T,-Tg C,+T-Tg

log(a(T)) = (2.17)

ondeT, € a temperatura de referénciaCg C, e Ts sdo parametros ajustaveis do modelo
WLF.

Para o modelo deeonoy o efeito da temperatura € modelado com baseinoigio
de deslocamento na frequéncia, ou sobreposicao otetmmperatura. Sendo assim, 0
parametro correspondente ao tempo de relaxacdempueeratura de referéncia, € multiplicado
pelo coeficiente de deslocamento na temperatura.

a(T)A(T,) = A(T) (2.18)

2.7 Geracdo de malha computacional e interpolacéo
espacial

Nesta secdo serdo expostas algumas técnicas caippata que serdo utilizadas na
metodologia numérica utilizada para resolver o cangtensdes do problema de escoamento
viscoelastico ntloco de alimentacdo

2.7.1 Tranformacfes analiticas para geracdo de malh  a estruturada
em sistema de coordenadas ortogonais

O sistema de coordenadas ortogonais facilita, ddopde vista de programacao, a
diferenciacdo e a formulagdo das equacdes linedgebalanco utilizadas no método de
volumes finitos. A transformacdo lagrangeana kdlin€ dada pelo polinbmio abaixo
(MALISKA, 1995):

i[l_i]
B}[al 2, a a] N} ,7“" (2.19)
NN,
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Esta transformacdo pode ser visualizada na Figl@ Ds vetoresy, ap, as, a4, dao as
posicdes dos vertices do quadrilatero no sisten@delenadas real. No exemplo posto, apos
a transformacéo, o vértica;,, sera levado para a posicadgs = (0,0) do sistema de
coordenadas computacionais, o vertig@ara a posicad<s,n7) = (Ns0), oas para €,7) = (Ng,

N,), e oas para &7) = (0, Ny). Aqui Ns e N, sdo o numero de divisbes nas diregBes
computacionaig e /7 respectivamente.

Figura 2.18: Transformacéo Lagrangeana Bilinear enum quadrilatero.

Note que este tipo de transformacédo gera uma nmah@dominio fisico, de maneira
gue as arestas opostas dos quadrilateros sejadiddsviem um mesmo numero de partes
iguais, e seus pontos limites ligados por retasa Bancentrar a malha proximo a uma aresta,
utilizou-se as transformacgdes apresentadas por BIKAI(1995). A primeira delas € dada
por:

E=x
; _1_|n{(ﬁ+1—%)/(ﬁ—1+%)} (2.20)
N In[(+1)/(5-1)]

para 1 <G < «. Esta transformacéo concentra as linhas coordsaatto de y = 0, quangd
tende a 1, conforme visto na Figura 2.19.

A A
)' n

—— E
L X L ¢

Figura 2.19: Dominio fisico e computacional equacd@.20).
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Outra transformacao, que concentra as malhas eme/ y¥= 0 é dada por:

§=X
7 - g4 gy B+ v@a+)/ ~2a) [~ (y@a +1)/h) +2a] (2.21)
N in[(5+1)/(5-1)

Nesta transformacao, se= 0, a concentracdo de malhas dar-se & em y =rimapao
passo que para = %2, a malha sera refinada emy =0 e y = h. Aidi@®.20 mostra a malha
no plano fisico e no plano computacional paraYa.

A
N

h e

! 2 —p
E X L g

Figura 2.20: Dominio fisico e computacional equacd@.21).

Caso queira-se, em um quadrilatero qualquer, garar malha estruturada, que seja
concentrada em suas bordas, deixa-se o dominio utagipnal ortogonal e igualmente
espacado, concentrando a malha computacional fralaformacdes dadas pelas Equacbes
(2.20) e (2.21), e entdo aplica-se a transform&géwear apresentada pela Equacgao (2.19).
Isto € melhor ilustrado na Figura 2.21

n m,
N N
N g N E

Figura 2.21: Transformacao de coordenadas em seqi@a, primeiro concentra-se a malha nas bordas, e
depois ajusta-se para o quadrilatero por transformaéo bilinear.

Ao utilizar-se operadores diferenciais, surge a&ssidade de utilizar-se as métricas de
transformacdo, as quais estabelecem as relac@esasrdiferenciais do dominio fisico com as
do dominio transformado. Através das diferenciaisilominio transformado pode-se obter as

do dominio fisico por:
d . d
de{ 1: S by { X}:AdF (2.22)
dn| |7« n,]dy
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onde d' e d” sdo os diferenciais no dominio transformado e monidio fisico,
respectivamente. Através dos diferenciais no plei@ encontra-se

d X, X |d
d { X}= ¢ { ‘z}zsdT (2.23)
dy| |Ye Y, | d7
Das Equacfes (2.22) e (2.23) pode-se concluirrgad™. Outra métrica importante é
o Jacobiano da transformacéo, dado por:

1

J =det) =—— & (2.24)

No caso de quadrilateros com concentracdo de makh&ordas, onde se utiliza duas
transformacdes em sequéncia como ilustrado nad&®21d, a relacdo entre o diferencial no
plano computacionak{(s) e no plano intermediaricf, /1) €:

d d
¢ =A, 4 (2.25)

dry dr,
por sua vez a relacéao entre o diferencial no piatesmediario &,77:) € no plano fisicoxy)
€ dada por:

dé; dx

=A .
Llnj {dy} (2:20)

logo a matriz de transformacao global pode ser gada
A=AA, (2.27)

Da mesma forma para a transformada inversa podsaever a relacdo entre o
diferencial no plano fisicafy) e no plano intermediaricf,/71):

dx g dé,
ay| = (2.28)

por sua vez a relacédo entre o diferencial plarerimediario &,77:) € no plano computacional

(&) e:
dé,|__ [d&
an )%
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2.7.2 Interpolacdo em malha ortogonal igualmente es  pacada

Para se interpolar valores espalhados de um camdpodnsional de uma variavel
qualquer em uma malha ortogonal igualmente espaganbe-se utilizar uma interpolagao
lagrangeana bilinear. A interpolacéo bilinear éafeintre os nés do elemento no qual o ponto
se encontra, como ilustrado na Figura 2.22a. Ac@elaentre o valor da variavel nos pontos
nodais@, @, & e @, com o valor da variavel no pontop, € dada pela equacgéo (2.30). Esta
relacdo € a mesma que a (2.19) com a diferencaal&dnterpolou-se os vetorag a,, & €
a4. Na equacéao (2.30) a funcéo interpoladora é asooino vetor linha, pois assim fica mais
facil montar um sistema linear, o qual € mostradequacéo (2.31). Neste sistema, tem-se
uma equacdao linear para cada pgmté matriz A na equagéo (2.31) tem dimend§ppor
(N&N;), ou seja, numero de pontos a serem interpoladioa(mero de nés de interpolacéo.
Para suavizar o campo interpolado faz-se uma negatdio através do laplaciano. O
laplaciano, em cada ponto de interpolacdo, é apakd por diferencas centrais com seus
vizinhos, como mostrado na equacéo (2.32). Aplioaesta aproximacéo linear para cada
ponto de interpolacdo, pode-se montar um sistemsari homogéneo com a matriz de
regularizagddieg. O problema de interpola¢éo a ser resolvido ageraeduz a resolver o
sistema linear (2.33) parg,. Claro que este sistema € indefinido, pois temsmelacoes
lineares do que variaveis. Para encontrar uma &olugsolve-se o problema de minimos
guadrados para o sistema (2.33), cuja solugcdo @ pleld sistema linear (2.34). O grau de
suavizacgao do perfil interpolado pode ser contwlpor um peso para a matizeg, quanto
maior este peso mais suave serd o campo interpolado

9,

] - ¢¢ ¢'g+
0,

b)

Figura 2.22: Pontos nodais utilizados para montagemia equacéo linear para interpolacéo do pontp
exportado do Flow2008".

a
[A-dé)a-dn) de(-dy) dédy (1—df)d/7]2 -a (2.30)

@,

A@, = G (2.31)



2.8 COMENTARIOS FINAIS 37

@,
D:-_
, _d’p d’gp 2 2 2 2 2 2 ’ _ (2.32)
D(p—d£2+d,72=[1/A/7 VA 2/0E2+2100% 1AE: 1UAn?| @ |=0
¢{+
L%-
Al _[a.
[Areg_%'__ o} (2.33)
ATTAT TATTa
) [ 7 | @39
reg reg | L~ reg 0

2.8 Comentarios finais

O objetivo desta revisao bibliogréafica foi situaledor sobre o assunto a ser estudado
e 0 estado da arte das metodologias a serem d#bzaD fendmeno de instabilidades
interfaciais ocorre no processo de co-extrusaootienpros, tendo sua origem no interior das
cavidades da matriz, onde ocorre o escoamento-nautiada. A instabilidade interfacial do
tipo onda ocorre devido a caracteristicas elongacionais stmanento multicamada na
matriz, principalmente na regido de encontro dasentes fundidas, devido ao rearranjo das
camadas. Uma maneira de quantificar esses efeifmever a formacdo de instabilidades
interfaciais do tipoonda foi proposta na literatura, sendo chamado deriritdo sinal de
TNSD (Total Normal Stress DifferengeA variavel TNSDé computada utilizando a solucao
para o campo de tensdes do escoamento multicandideebsional na regido de encontro das
correntes fundidas. Como o fendmeno de instabiidadterfaciais do tipondatem grande
influéncia das caracteristicas elongacionais doasento, é importante que a solucao do
campo de tensdes seja capaz de reproduzi-lassiorazao, é aconselhavel utilizar modelos
viscoelasticos para descrever o fundido, sendoogmedelo dd_eonovpode ser visto como
uma boa escolha, devido a sua consisténcia comareka formulacdo mateméatica e melhor
poder de predicdo das caracteristicas elongacicmais relacdo a outros modelos, sem
detrimento de outras caracteristicas viscoelasti@aslineares. A solucdo para o campo de
tensbes é obtida por técnicas computacionais démeecdos fluidos, comumente referidas
comoComputational Flow Dynamic&CFD), tais como Método de Elementos Finitos (MEF)
e Método de Volumes Finitos (MVF). Por essas t@as)igunto com o campo de tensbes
também sdo obtidos o campo de velocidades, 0 deetatura, e a posicdo da interface. O
modelo deLeonoy assim como qualquer modelo constitutivo, tem ipatéos que podem ser
estimados para descrever as caracteristicas reafdgie um determinado material. A
estimacdo destes parametros pode ser feita pelsteajda predicdo da viscosidade
elongacional pelo modelo a dados obtidos experiah@einte. A utilizacdo da técni¢aber
Windup para obtencdo destes dados € atrativa, pois ajtiln um redmetrdARES
dispositivos aparentemente simples e, relativameietbaixo custo.



38

2.REVISAO BIBLIOGRAFICA E FUNDAMENTOS TEORICOS




Capitulo 3

Materiais e Métodos

3.1 Caracterizagao reologica

Nas simulagdes de escoamentos multicamada readizesde trabalho, utilizou-se os
modelos constitutivos deCarreau-Yasudae Leonov Assim como qualquer modelo
constitutivo, estes tém parametros que devem sestadios de forma a descrever
caracteristicas reoldgicas mensuraveis. Os parésnetr modelo d€arreau-Yasudgpodem
ser estimados utilizando-se apenas dados de usclessem cisalhamentq)( pois este € um
modelo do tipo FNG. Ja4 o modelo ldeonové um modelo viscoelastico. Os parametros deste
modelo correspondentes a contribui¢cdo viscoelabtiear podem ser ajustados utilizando-se
apenas dados reoldgicos obtidos em ensaios dind&saiatorio em cisalhamento puro. No
entanto os correspondentes a contribuicdo visdamlasao-linear s6 podem ser ajustados
com dados de reometria elongacional. Nesta segéi@escritas as técnicas experimentais
utilizadas para a obtencao destas propriedades.

3.1.1 Materiais utilizados

Neste estudo foram utilizados alguns poliestiredos dois tipos mais conhecidos
deste material, poliestireno cristal, também coilteccomo GPPS general purpose
polystyreng e poliestireno de alto impacto, também conheadmo HIPS(high impact
polystyreng fornecidos pela empresa INNOVA S.A. Utilizou-seisigradesde cada tipo de
material, ou seja, dois de GPPS e dois de HIPSaribeitoda esta dissertacéo estes materiais
serdo nomeados simplesmente como HIPS1, HIPS2, GBERSPPS2. Estggradesforam
escolhidos tendo como foco a analise da ocorré&eciastabilidades interfaciais no processo
de co-extrusao por matriz plana.

Pelos motivos explicitados na secdo 2.1, é pratbcaum a fabricacdo de chapas de
HIPS com uma fina camada de GPPS (capa ou camadarii®), destinadas a
termoformagem. O HIPS2 apresenta maior resistéeiampacto que o HIPS1, alem de
apresentar caracteristicas reolégicas que lhe mnfenaior facilidade de processamento
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durante extrusdo e termoformagem. Entre o HIPSHEP&1, o primeiro € a melhor escolha
para aplicacdes que requeiram resisténcia ao imgaductilidade, e que envolvam na sua
manufatura processos de termoformagem de chapidmes. Além do mais, o HIPS2 é uma
matéria-prima de menor custo. No entanto, o HIP8&hénaterial opaco, ndo apresentando
brilho superficial, enquanto o HIPS1 apresenta lexte brilho superficial além de
caracteristicas reoldgicas que permitem que egteiskizado como capa de brilho em chapas
de HIPS2 nao havendo grandes limitagdes na jamepaatessamento durante a co-extrusao.
Para este estudo nao foi feita nenhuma caractéozégs materiais, mas tudo indica que os
gradesde HIPS diferem em teor e tamanho de particulgpaibutadieno, sendo que o
material denominado HIPS1 possui menor teor e thmde particula que o HIPS2.

Entre osgradesGPPS avaliados neste estudo, 0 GPPS1 € o maisdadpara ser
utilizado como capa de brilho em chapas de HIPS, guas caracteristicas reoldgicas néo
impdem grandes limitagbes na janela de processaménmesmo ndo pode-se disser do
GPPS2, pois quando utilizado como capa de brilaa Bparecimento de marcas na interface
entre os dois materiais, caracterizando instaliéda interfaciais, o que logicamente
compromete o acabamento superficial por caradtarésestéticas. Para este estudo néo foi
feita nenhuma caracterizacdo dos materiais, masitutica que ogradesde GPPS diferem
em massa molar, sendo que o material denominad®& GP&ssui menor massa molar que o
GPPS2. Isto acarreta em maior resisténcia ao estwarpara o GPPS2. Embora nédo seja
aconselhavel utilizar o GPPS2 como capa de brédktg situacdo € muito interessante para
este estudo, pois pode-se comparar esta situagéa dos outros materiais.

3.1.2 Ensaio dinamico oscilatério em cisalhamento

Para o ajuste dos parametros lineares do modelstittivo de Leonoy e sua
dependéncia com a temperatura, sdo necessarios dacoddulos lineares em cisalhamento,
elastico e viscoso. Para estimar os parametros ddelm de Carreau—Yasudae sua
dependéncia com a temperatura sao necessariosdtdssosidade em cisalhamentd ém
diferentes taxas de cisalhamento a diferentes tetysas. Para medir tais propriedades pode-
se utilizar o ensaio dindmico oscilatério, a padtr qual se obtém diretamente os mddulos
lineares em uma determinada faixa de frequéncialande oscilagdo, para cada temperatura.
A partir dos modulos elastic&’(aw), e viscosoG” (a), pode-se obter o0 modulo complexo,
G*(w), e a partir deste a viscosidade compleré). A regra deCox-Merz(MACOSKO,
1994), estabelece a correspondéncia de dados desidiades complexa*( ), obtidos em
testes dindmicos com dados de viscosidgde )) obtidos em testes de reometria capilar, no

qual o fluido escoa em regime permanente. Estaaregtabelece qug*(w=n(y), para

7

w=y. Esta regra geralmente é obedecida a baixas erauadetaxas de cisalhamento,

podendo haver discrepancias na regido da lei dgnpiat No entanto, alguns trabalhos na
literatura mostram que esta discrepancia nao éfisagiva para o poliestireno. WEMNt al
(2004) mostram para varias solucdes monodisperdadispersas de poliestireno que esta
discrepancia fica dentro do erro experimental, antu HIEBER & CHIANG (1989)
mostram isso tanto para poliestirenos com polidggade larga ou estreita.
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A propriedaden® é a viscosidade em cisalhamento. Este valor ¢é riame para
calcular o valor tedrico do limite da viscoelastamle linear para,’, ou seja, o limite
troutoniano no quah,” = 31". Os dados de(t) foram obtidos utilizando-se a regra do
espelho de Greissle, que relaciona dados de wuiEEsi estacionaria com dados de
viscosidade transiente (MACOSKO, 1994). Esta rezgtabelece quq’(t) = n(y), para

bY

t=1/y, sendo que este transiente ocorre a uma taxasdéhamento muito pequena, ou
melhor, quando a taxa de cisalhamento tende ao walo

Os ensaios, dindmico oscilatério em cisalhamemi@nf realizados em um reémetro
rotacional ARES (advanced rheometric expansion syteda Rheometrics Scientifics
atualmente comercializado pel& Analysis Utilizou-se uma geometria de pratos paralelos
com diametro de 25 mm e espessura da amostra 82 ,1® mm. Para cada temperatura se
faz uma varredura de freqiéncia, em uma determifeaxa, a qual tem seu valor minimo
limitado pela precisdo do sensor de torque do rgdme seu valor maximo pela freqiéncia
méxima que pode ser imposta pelo motor do redbmélaso a amostra esteja com uma
viscosidade muito alta, o que ocorre apenas a tatypas muito baixas, em frequéncias
muito altas pode ocorrer erros de compliancia,gja, sleslizamento da amostra na superficie
de contato. Para garantir que as medidas sejaas fie#t regido de viscoelasticidade linear, é
necessario realizar, antes das varreduras de frei@jiédois ensaios de varredura de
deformacédo, um para cada limite da faixa de frejaém\ partir dos resultados de varredura
de deformacdo, escolhe-se a deformagdo com a quidrd os ensaios de varredura de
freqiéncia. Os ensaios de varredura de frequéa@afrealizados nas faixas de frequéncia
de 0,1-500 rad/s.

Para avaliar a dependéncia das propriedades reatdgbm a temperatura, na faixa de
temperatura utilizada no processo de extrusao)lescge de trés a quatro temperaturas na
faixa de 190°C a 240°C, nas quais foram realizaoensaios em cisalhamento. Como os
ensaios de viscosidade elongaciomal ) sdo realizados a temperaturas relativamente $aixa
140°C e 150°C, deve-se avaliar a dependéncia copet@atura nesta faixa também, de modo
gue estes dados possam ser levados até a faixemgeratura utilizada no processo de
extrusdo. Para isto utiliza-se o principio de spbsgdo tempo-temperatura (TTS),
(MACOSKO, 1994). Por esta razdo optou-se por fagegnsaios em cisalhamento também a
temperatura de 150°C. O principio da sobreposigapo-temperatura pode ser aplicado em
faixas de temperaturas e frequéncias nas quaisec@oem nenhuma transicdo morfoldgica.
Este principio aplica-se ao GPPS e ao HIPS, pasosarrem mudancas morfoldgicas tais
como cristalizacdo ou orientacao de particulas.

3.1.3 Ensaio de viscosidade elongacional (Fiber Win  dup)

Para se estimar os parametros nao lineares do onoddleonoy é necesséria a
medida de alguma propriedade reoldgica ndo linBATLOUKAL et al. (2001, 2002a,
2005a, 2005b) utilizaram viscosidade elongaciostaonaria rf,) predita por técnicas de
escoamento de entrada em capilar (ZATLOUKAL al, 2002b). Vale lembrar que a
viscosidade elongacional medida por tal técnicatasuvezes ndo € a estacionaria, pois o
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tempo que o polimero é submetido & contracdo nadentdo capilar é muito pequeno,

fazendo com que ele chegue a uma deformacédo d&kyeng.x~ 3. Esta é uma deformacao

muito pequena, ou seja, quer dizer que a resisténalongacdo desenvolvida durante a
contracao esta longe de ser um valor representdtivestacionario, além dos erros que
podem ser causados pela deformacao cisalhantedanesnto.

Como havia disponivel um redmetro rotacio®ES da Rheometrics Scientifics
atualmente comercializado peléd Analyisis resolveu-se adaptar a técnigder Windup
descrita por PADMANABHAN et al. (1996), a este rebmetro. Tal rebmetro opera por
deformacgéo controlada, o que permite opera-lo cora velocidade de rotacao pré-definida.
Combinou-se duas geometrias de ensaio comerciafizemn este redmetrGouettee Film
Tension A geometriaFilm Tension mostrada na Figura 3.1, serve para realizar sesli
dindmico mecanicas, sobre tracdo, em filmes fintssade pequeno diametro. Esta geometria
consiste em duas hastes, cada uma com um bra¢davédeea na extremidade no qual ha um
grampo para prender a amostra. Ao ser montadayragjgaFilm Tensionfica de tal maneira
gue a tensdo desenvolvida na amostra, ao ser ddangetleformacédo, é transformada em
torqgue nos eixos principais, o qual pode ser medalo equipamento. A geometi@ouette
mostrada na Figura 3.2, € a geometria de cilindmwéntricos, a qual é utilizada para
amostras que tem uma viscosidade muito baixa ggodem ser confinadas na geometria de
pratos paralelos ou cone prato. Consiste em um ptorio externo, no qual € carregada a
amostra, e num cilindro suspenso internamente po.co

TWARNING
M AnO LOOSE OBJES "

|
<

Figura 3.1: GeometriaFilm Tensionacoplada ao Figura 3.2: GeometriaCouetteacoplada ao
redmetro redbmetro



3.1CARACTERIZACAO REOLOGICA 43

Na técnica proposta utiliza-se uma combinacdo eagrgeometria€ouettee Film
Tension a qual € mostrada nas Figuras 3.3 e 3.4. USlizasma peca da geometidm
Tensioncomo fixador superior, o qual fica acoplado acssemle torque, e o cilindro interno
do Couettecomo fixador inferior, o qual fica acoplado ao orpfjue se movimenta no modo
de operacdo transiente, & uma velocidade anguiatasde. O cilindro d€ouetteé uma peca
com a superficie cilindrica lisa, sem encaixes fiiae a amostra. Para prender a amostra
nesta peca foi necessaria a confeccdo de um graappopriado. Este grampo foi
confeccionado em um pequeno lingote de cobre. Bsaede o cobre devido a baixa dureza
deste, assim evita-se riscar a pec&duoette

Figura 3.4: Dispositivo proposto, com a amostra

Figura 3.3: Dispositivo proposto utilizando uma fixada. Para fixar a amostra a peca d&Couette
combinacgdo entre as geometria€ouettee Film utilizamos um grampo de cobre confeccionado
Tension especialmente para este proposito.

Neste estudo foram utilizados dois desenhos demaitustrados na Figura 3.5. O
primeiro, grampoA, cujo esquema é mostrado na &i§us, o qual da a volta no cilindro, em
sua direcao axial. O outro, grampoB, mostrado garki3.7, o qual prende o corpo de prova
apoiando-se apenas em um lado do cilindro. ConamgoA pode-se atingir uma deformacao
de Hencky igual a aproximadamente 1,5 antes dereycorprimeiro toque do grampo no
corpo de prova. Para o grampoB, o primeiro toquearpo de prova ocorre na deformacao
de aproximadamente 3,1. O toque a esta deformagdtoétn ocorre para o grampoA. Este
limite de deformacdo nao é tao baixo quando condpacam outras técnicas de medida de
viscosidade elongacional comoBVF e o0 SER (SENTMANAT, 2004). Um esquema do
dispositivoEVF é mostrado na Figura 3.8. O dispositiF pode alcancar uma deformacéao
méxima de 4,3, sendo que se corpos de prova coesssp maior que 1 mm forem usados
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pode-se chegar a deformacdo de apenas 3,4, peigtramidades da amostra entrardo em
contato apos % de revolucao.

———— -

=

b)

Inicio do ensaio Apos meia volta
£g=0 £y=1,5
a) b)

Figura 3.6: GrampoA , utilizado para prender a amogra ao Couette

m%%

e;=43

EH: 3,1

Figura 3.8: Deformacé&o alcancada com o

Figura 3.7: GrampoB , utilizado para prender a dispositivo EVF

amostra aoCouette

Na Figura 3.9 é ilustrado um esquema da montagdimads, bem como as variaveis
fisicas necessarias para os célculos nos quaibtda a viscosidade elongacional, . A
partir da area transversal inicial da amostra gedacidade angular do cilindro, calcula-se a
area em funcdo do tempo por uma expressdo bemaidahéescrita a seguir, enquanto a
forca longitudinal € calculada a partir do torquedido. Considerando que a amostra tem
dimensdes uniformes, elongacdo homogénea, e estaraicdes isotérmicas, 0 escoamento
uniaxial é analisado matematicamente e pode-sezuleekpressdes para a taxa de elongacao
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e a diferenca de tensGes normais. Supondo um fiande polimero com compriments,
que tem uma de suas extremidades puxada a umadaelecconstante, na direc&p e
partindo das definicdes de deformacgéao e taxa derdat;do pode-se concluir que:

ov, _
0x

¢ (3.1)

Visfa de Topo

Q Fixador Superior
(transdutor)

Fixador inferior
(motor)

Ln (~20 mm)

Figura 3.9: Diagrama esquematico da combinacao deegmetrias utilizadas no experimentoL,
comprimento inicial da amostra; Ry, raio inicial da amostra; Rp, raio do cilindro do Couette; M, torque;
Q, velocidade angular; & forca de trac&@o (obtida deM).

No caso descrito acima, uma das extremidades amditto fica totalmente parada,
enguanto que a outra se move a uma velocitthdeeste modo, a Equacao (3.1) pode ser
aproximada por:

Av

X

AX

:izé‘ 3.2
5 (3.2)

Como a amostra € estirada, e sua diferenca de ooerdo recolhida continuamente
pelo cilindro, tem-se um comprimento de deformagdastante, que é o comprimento livre
entre a tangente do cilindro e a tangente do apoifixador superior, e uma velocidade que
pode ser retirada da velocidade angulyrd do raio Rp) do cilindro rotatério, ou seja:

U=QR, 3.3)

. QR

g="2D (3.4)
Lo

Para umcomprimento qualquef < Lo, dentro da regido de deformacdo, pode-se
concluir, a partir das definices de deformacéaxa tle deformacao, que:

d/

—=(=g =/ e* 3.5
ot (=1, (3.5)
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Supondo incompressibilidade, pode-se encontrar expaessao simples para a area
transversal da amostra em funcdo do tempo:

Vol = At)./(t) = A0, At) = Ae™® (3.6)
A partir do torque 1) tem-se a forga de tracao através do filamento:
F(t)=M(t)/Rp (3.7)
a tensao proveniente desta forca:
0,,(t) —0,,(t) = F(t)/ At) (3.8)

e dividindo-se pela taxa de elongacéao finalmentede a viscosidade elongacional uniaxial
transiente:

M (t) exp(ét)

+ — _ / . + -
My () =[0, () — 0, (1] /1€ = 7y (1) R R

(3.9)

Os corpos de prova foram preparados com o awliordplastometrg aparelho para
medir indice de fluidez. Assim o corpo de prova tema area de secado transversal circular
com aproximadamente 2 mm de diametro. Colocam-geelsts de polimero no barril do
plastobmetrgp e compacta-se bem, para evitar a formacdo deasolBntdo extruda-se
filamentos de polimero, e corta-se em segmentds ae de comprimento. Para as amostras
de HIPS e GPPS utilizadas, a temperatura de 20Q@ jgeso de 5 kg foram suficientes para
garantir que o produto saia pela matriz plastometrotomando a forma desejada; a
consisténcia do fundido é boa; e ndo ha escoansxuEssivo, garantindo que o corpo de
prova tenha um diametro uniforme. Apenas para o SAP®i necessario utilizar uma
temperatura de preparo menor (180°C), devido a adtza fluidez. E importante que o
cisalhamento imposto ao fundido seja 0 menor pekspara impor baixa historia de
deformacdo ao material. Devido ao fato de que magertomo HIPS e GPPS serem muito
pouco maleaveis, a extremidade do corpo de progae€tixa a peca superidfiln Tension),
deve ser dobrada fundida, a quente. Isto é feio e@uxilio de um soprador de ar quente e
um alicate de bico. Uma extremidade do corpo degpéoamolecida com o soprador e, entéo,
dobrada com um alicate de bico, de forma que edieadenha o mesmo diametro e angulo
do apoio da geometrkilm Tension

Antes de fixar o corpo de prova mede-se o seu didno®m um paquimetro com
precisdo de + 0,05mm. E importante que, ao conet¢aste, o corpo de prova esteja fixo de
forma que néo fique frouxo devido ao amolecimentodilatacdo, porém, livre de tenséo, e
com seu diametro ndo diferindo consideravelmenteallar medido. Para garantir isto, ap6s
prender o corpo de prova, fecha-se o forno e agonecema temperatura que seja apenas o
suficiente para deixar o material um pouco malea#el abrir o forno, o corpo de prova
estara vergado, devido a dilatacdo e ao amolecinta® partes proximas aos grampos. Gira-
se entdo um pouco o fixador inferior, de forma ixateo corpo de prova reto. E importante
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que a temperatura ndo seja muito alta, pois o cdepprova ndo pode sofrer deformacéo
uniaxial significativa ao girar o fixador inferiasto garante que o diametro inicial seja 0 mais
proximo possivel do que foi medido anteriormentpO#\ esta acdo uma leve tensdo estara
imposta ao corpo de prova, porém, sera aliviadandpa forno for fechado novamente,
devido ao aguecimento, sem que haja deformacadisagiva devida a acdo desta tenséo.
Para esta fase de pré-aquecimento, um tempo den@tawmina temperatura de 120°C é
suficiente para ¢lIPS e uma temperatura de 110°C pai@RPS Logo apds fecha-se o forno

e agquece-o a temperatura do ensaio. E importamteadamperatura do ensaio nio seja tao
alta que faca com que o corpo de prova ceda, deévidgdo da gravidade, até o inicio do
ensaio. Geralmente sdo necessarios menos queitré®snpara que a temperatura do forno
estabilize. Entdo se inicia o ensaio. A temperaferansaio é controlada e monitorada por um
termopar dentro do forno e em contato com o araguece o corpo de prova por conveccao.

As temperaturas escolhidas para as analises forébn el 150°C, pois nestas
temperaturas o corpo de prova ndo cedeu devidavidgde. Visando obter mais dados para
estimacao de parametros, escolheu-se fazer ososnsa duas temperaturas. Escolheu-se
inicialmente fazer os ensaios em trés taxas difese,01; 0,1; e I's Entdo se examinou, em
relacdo ao erro, o espagamento na regiastoin hardeningentre as curvas obtidas e
escolheu-se fazer mais uma ou duas taxas de elangac década, dependendo do material e
da temperatura. Por exemplo, materiais com maioain hardeningtem um maior
espacamento entre as curvas nessa regiao, do dgeramsaom menostrain hardeningnos
quais as curvas podem estar tdo proximas que frardja est4 na ordem do erro da medida.
O mesmo acontece com a temperatura: quanto meeongeratura, maior a resolugéo entre
as curvas.

3.2 Estimacao dos parametros constitutivos

De posse dos resultados dos experimentos reongtpode-se estimar 0os parametros
dos modelos constitutivos. A estimacao dos par@aseto modelo d€arreau-Yasuda um
problema relativamente facil, sendo que nao sdessacias técnicas complexas para resolvé-
lo. Devido ao fato de se utilizar uma abordagemtimodal do modelo constitutivo de
Leonoy foi realizada uma analise estatistica da estim@gia avaliar a significancia dos
parametros, e se 0 conjunto de dados seria suficfara estimar todos os parametros do
modelo. O objetivo disto € avaliar quantos modosethxacédo sdo suficientes para descrever
0 comportamento reologico do material. Aléem digtara a estimacdo dos parametros nao-
lineares do modelo constitutivo deonoy houve a necessidade de se utilizar técnicas mais
complexas para a estimacdo e solucdo do problematimié&zacdo associado, tais como,
estimacao por etapas e métodos estocasticos deagan.

3.2.1 Estimacédo dos parametros de Carreau-Yasuda

Os parametros do modelo @arreau-Yasuddoram ajustados a partir de dados de
viscosidade r{). Os dados de viscosidade utilizados estdo naafai® frequéncia e
temperaturas analisadas conforme a secdo 3.1.2pa@snetros foram estimados pelo
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software Flow2000". Neste software pode-se estimar, a partir de dedogscosidade, os
parametros do modelo dearreau-YasudaO deslocamento na temperatura é dado pelo
modelo de WLF, onde o usuario escolhe a temperdturaferéncidy, os parametro€; e C,
tém um valor definido pelo progran@a = 9,81 eC, = 101,86. O parametrh; é ajustado pelo
procedimento de estimacéo de parametros feitogyelgrama para um determinado conjunto
de dados de viscosidade em uma faixa de taxa d@entwfdo, em diferentes temperaturas.
Para efeitos de interpretacdo fisica, ao parambBjrgeralmente é atribuido o valor da
temperatura de transicdo vitrdg, No entanto aqui neste estudo ele s6 foi vistoccom
parametro do modelo, sendo escolhido, por converiéam valor de temperatura no qual se
obteve uma varredura de frequéncia. Isto ndo cpesda de desempenho preditivo do
modelo, pois 0 deslocamento no paramé&gracaba sendo compensado no paranigtro

3.2.2 Estimacéo dos parametros lineares do espectro de relaxacéo
3.2.2.1 Formulacao do problema de estimacgao

Para pequenas deformacdes (regido linear viscmelasd equacdo constitutiva de
Leonovtende ao comportamento de viscoelasticidade lioear seus parametrds; e A
correspondendo ao moédulo e tempo de relaxacdogatdsmente. Para estimar estes
parametros pode-se utilizar curvas experimentass rddédulos elasticoG’'(«), e viscoso,
G’ (), em funcdo da frequéncia, os quais pela teoriavideoelasticidade linear sao
relacionados com a freqiéncia por:

N CIJZAZ
G'(w) = -Z‘G Ty or 510
W .
G(@)= ZG 1+ NV

onde N € o numero de modos de relaxacdo escolhidos. &dimacdo de parametros
resolveu-se o seguinte problema de minimos quasirado

= g{[ln(G'(a)j ))— In(G'eXp_j )]2 + [In(G"(a)j ))— In(G"exp_j )]2} (3.11)

Optou-se pela minimizagcdo da soma dos quadradoglittagncas dos logaritmos
devido ao fato de se avaliar em uma ampla faixaedgiéncias, o que faz com que se tenham
valores de médulos elasticos e viscosos com matmiariando em trés décadas ou mais.
Como também se pode ter variacdo na ordem de decemdaparametros, optou-se pela
seguinte transformacao nos parametros:

t =In(4)
=In(G)

(3.12)
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Isto acarreta a seguinte modificagdo na funcaoitarpela teoria da viscoelasticidade
linear:
N, of exp@ +2t)
G'(w) = :
@ Z;‘ 1+ expt)
N o expla +t,) (3.13)

(@ = 211 o expt)

Por facilidade de implementacédo e tratamento matemnsimbolico pode-se escrever
a funcao objetivo do problema de minimos quadradoso:

M G'(w, ’ G"(w, ’
Fosi :JZ;, [ln(#ﬂ +['”{#H (3.14)

Ao se estimar estes parametros surge uma questértréena importancia: quantos
modos sdo necessarios para descrever o comportagh@nhaterial? Por algum tempo foi
amplamente acreditado que dados de médulo de anaraeato e perda medidos sobre uma
faixa de wmin< W< wmax produziria informacdo necesséaria para predizer espectro de
relaxacdo com uma faixa de tempos de relaxacde €nir,) < A< (cmin)™, isto é, a faixa
reciproca da frequéncia. Chama-se atencdo que lestt=s ndo sdo relativos a faixa de
freqiéncia real dos ensaios e sim a faixa de fremé@édos dados deslocada para uma
determinada temperatura pelo principio da sobrepostempo temperatura. DAVIES &
ANDERSSEN (1997) fizeram um extenso tratamento matieo analisando a influéncia do
dominio do tempo no dominio da freqiéncia utilizandansformada de Fourier, e
determinaram que a correta faixa de predicéo pelsdtvespectro é d&™2((inay) < A< €72
(wmin) ™}, @ qual é mais curta do que a faixa reciprocaetfiéncia por 1,36 décadas. Em um
algoritmo de estimacdo do espectro de relaxaca@téea corriqueira comecar a estimacao
com um modo de relaxacdo e ir aumentando o numermablos até se obter uma boa
predicdo. Este critério de parada é muitas veze#ivo, sendo avaliado pela variacdo da
funcdo de minimos quadrados obtida. Alguns autatam em aumentar 0 numero de modos,
N, até que se obtenha um modo cujo médulo sejaimegatque € inconsistente fisicamente,
entdo o numero de modos necessariNslé MUSTAPHA e PHILLIPS (2000) usaram como
critério de parada os coeficientes da diagonal @@iznde covariancia, os quais representam a
variancia de estimagdo dos parametros, e ndo dégarmem uma ordem muito proxima da
ordem dos parametros correspondentes.

Como critério de parada de estimacdo, utilizou-senadriz de covariancia dos
parametros e o coeficiente de correlacdo de PeaR80A seguir mostra-se o procedimento
para obter a matriz de covariancia dos paramestosados.

3.2.2.2 Calculo da matriz de covariancia dos pa&inos

Para um determinado vetor de parametros estimadega, a, .. a.]', a
matriz de covariancia dos parametros:
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0-01 0-010-02 Uala-a'P
v, =| 720 0.52 ' (3.15)
oo
pode ser computada por
V, =H/GV,G"(H)' (3.16)
onde o subscrity indica as B medidas experimentaig =[Y, Y, ... Yoy 1", Vy é a

matriz de covariancia das medidas experimentais, pgwa medidas ndo correlacionadas é
dada pela matriz diagonal:

o, O 0
0 o’ . :

v,=| o (3.17)
0 JjZM

ou seja, a variancia de cada meditlg. = I:quFobj(x,y,a) € a hessiana, em relagdo aos
parametros, da funcdo objetivo originada do provedio de estimagdo, que neste caso é a

fungdo de minimos quadradds. = O, [OqFobi(X,y,a)], € a matriz de sensibilidade. Para o
problema em questao:

y=[G, G, - G, G, G, - G'.I,
x=la @ - Wy a4 @ - @l (3.18)
a=[t, a t, a, - t aN]T

Pode-se escrever a hessiana como:

_u] [ (@], L (@]
H, = ;{m{m[ G, H + D{ln[ &, J] } (3.19)

onde:
G(CU) 1 , 1 N a)zexp@1+2t)
& ' 3.20
GeXp j exp i ; ( ) exp_j ; 1+a)2eXthi) ( )
G"(ij) _ 1 _ 1 N C()ZeXp@i +ti)
Gllepr - G"exp_l ;G ( ) exp_j ;1+a)zeXthl) (321)



3.2ESTIMAGAO DOS PARAMETROS CONSTITUTIVOS 51

E facil notar a simplificac&o nas seguintes deiagad

0 GI(C()J-) B 1 0 .

08, (G'exp_,- J_ Gy ; 08, ' @) (3.22)
0 (G@))_ 1 o

G_ti( Glawp | ]_ Gl s O, (e (@) (3.23)

= G' .
aaiZ G'exp_j G. aalz ( i (O)])) (324)

exp_j
2 (G(w)) 1 @
- = — G (w
atiZ (Glexp_j Gu ) atiZ ( i ( J)) (325)

exp_|J

9? (G'(w,-) 1 9

G (@) (3.26)

0° [CGlw))_ 1 9°
03,0t G'exp_,- G,  daot,

exp_]J

O que também vale pa@i( )/ G” exp_;j Pode-se notar que qualquer derivada cruzada
de segunda ordem entre parametros de modos deagétadiferentes € nula, tanto para
G'(w)! G’ exp_jquanto par&”( @)/ G’ exp_; OU seja:

0" [G@)) _ 0 (Cw)) _ o [C@)) _, (3.27)
daoda, | G, | » otot, | G » daot, | G, | »

1
exp_j

Estes resultados e a aplicacdo da regra da camtgiiazem as seguintes relagbes para
as componentes da hessiﬂﬁ[G’(cq)/ G exp |

a22 |H{Gl(wj)J = 2 2 [iG'i (wj)j *
081 Glexp_j G (wi ) aa1 (328)
2 w2 o] il S
+[G (wj)?#Gi (@) (6&- G (wj)J Jln( G, j]
g—i{ln[g(wj)ﬂ = S 2 zltaitG'i (601)} +
G exp_j (wi ) i (3.29)

exp_j

o ) et et CCh
031- aak G'eXp—j ki G (wJ ) aa‘ ] aak : G'exp_i

2 2 G'(w
o gsa-{gew] 2
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i)a-()ti G'exp j G (C() ) GIe><p i

+G(@) o az G (a))ln[z(wj)}

ik m[G'(“’i)J =2 z(iemwj)j[ieu(@)j[l-m G'(“’l’m (3.32)
00t | | Glo G'(w)’ |\t o, G |

JdKk#i

o In[G'(wJ)] -2 [" G (w)j[ 96, (w)J( (—G'(“’i)m (3.33)
aaatk L Glexp_j ' C;'(C")J) L aa'l GIeXP_i

JKk#i

As mesmas relacbes sdo analogas MG”(a;)/ G” exp_]- As componentes da
matriz de sensibilidade séo:

r 12
G'(w,
o |0 m[ ( JJ 2 0y (3.34)
0G'y,, | aai_ Gl ). Glexp i G'(w;) 05,
[ ()]
W
.a 9 |n[—. ’] :——2 0 G| (w) (3.35)
aG exp_j atl L Gexp_j | exp ]G( )at

3.2.3 Estimacéo dos parametros nédo-lineares do mode lo de Leonov

3.2.3.1 Simplificagdo da equagao de Leonov pamnglacao uniaxial transiente

Os parametros ndo-lineares do modeld.eenov(§, 1) sdo estimados pelo ajuste de
curvas de viscosidade elongacional uniaxial trameig¢),’) aos dados medidos utilizando a
técnica experimental descrita na secdo 3.1.3. ésm@amento elongacional uniaxial, o tensor
de deformacao elastica d@simo modo de relaxacam, o tensor taxa de deformac@&pge o
tensor de vorticidadey, sdo dados por:

12 0 0 £ 0 0
c=0 I 0| ;e=|0 —g 0| ;®=0 (3.36)
0 0 I :
| o o -£
i 2

A equacéo constitutiva, Equacao (2.10), pode sit@somo:

%"'mci —co—eG —ce+2h[cl +c(1y —1,)-8]=0 (3.37)
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Os invariantes do tensorficam com a seguinte forma:
I, =tr(c)=12+2" ; 1, =tr(c)=17+2, (3.38)

Fazendo as simplificacdes propostas acima, e fuibsith-as na equacédo constitutiva,
chegamos a seguinte equacao diferencial no temmacopastiramento elastico correspondente
aoi-ésimo modo de relaxacéo

4,13 _
L i (3.39)
dt 3l

A equacdo acima pode ser adimensionalizada muhipdio-a pelo tempo de
relaxacéo; , levando ao seguinte resultado:

dl A+ 1)
() a0 (3.40)

ondeWe= £ 4 é o nimero d@/eissembergb’; = b/ .

Esta equacao diferencial ndo tem solugdo analieado necessario utilizar um
integrador numeérico. Para isto foi utilizado o gredor odel5s do software Matlab 5.3,
aplicando uma mudanca de variavel do tipe= In(t/A) na variavel independente, como
sugerido por ISAKlet al. (1991). Na analise numérica as condi¢des iniciaiproblema séo
li =1 emt=0. O tempo iniciat = 0 corresponde &a=-c, entretanto é apropriado aproximar -
o por um ndmero negativo muito grande. Neste esfodaittilizado t'o = -15/4 , o que
corresponde a = 3.06 10's. O algoritmo de integracdo numérica utilizaddatha com
procedimentos para manipulacdo do passo de terdpaedem de aproximacao para garantir
gue os erros numéricos figuem abaixo de uma dataduaitolerancia. Neste estudo utilizou-
se tolerancias de integracéo em valor absoluttatve de 1.

Depois de feita a integracdo com todos os modos-pedcalculam,” a uma
determinada taxa de elongacdo em um instante deotpor:

M prea(é:1) = %%Gi 12 -1 (3.41)
i=1

Os valores preditos e os valores medidos experimentalmente s@adoslipara
montar uma fung&o objetivo de minimos quadrados:

s k-L%{"{MH (3.42)

+
/7 u_exp_Kkj

ondelL é o nimero de curvas a taxa de deformacéo coestvi € o nimero de pontos de
medida em cada uma destas curvas. Como a prediéfdanwdelo € resultado da soma de
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alguns modos de relaxagao (cinco a seis nestec@stopodem surgir serpenteamentos nas
curvas deny’pres devido a sobreposicdo destes modos. Com o intiétsuavizar estes
serpenteamentos a fung¢ao objetivo foi ponderadawontermo que expressa a derivada do
desvio predicdo-medido com relacdo ao tempo. Al&sod deve-se chamar a atencéo, que
cada curva tem diferente nimero de pontos de medidampo. Isto pode resultar em uma
funcdo objetivo que dé mais peso para algumas suRaza eliminar isto divide-se a parcela
da funcéo objetivo relativa a cada curva, pelo monte pontos de medida que esta curva
contém. Assim chega-se a funcao objetivo dadafmlacao (3.43).

2
= :k:L iMk In ”u_pred(‘gk’tj) %ln ”u_pred(‘sk’tj) ~In ”U_PTEd('gk’tJ‘l)
| M= /7J_e><p_kj j=1

”:_exp_kj /7:_e><p_k_ -1
3.2.3.2 Solucao do problema de otimizacdo geradmaestimacdo dos parametros nao-
lineares da equacao de Leonov

(3.43)

O problema de otimizacdo gerado nao € tdo sim@e®sgblver, pois, além de se ter
dois parametros para cada modo de relaxaggov], e considerando que 0s materiais
utilizados tém cinco ou seis modos de relaxacamnaportamento da funcdo objetivo é néo
convexo. Fica muito inviavel utilizar um método eencional, como métodos de Levenberg-
Marquadt regularizados, devido aos varios mininoxis que podem ocorrer na funcéo
objetivo. Uma escolha possivel para este tipo adblpma de otimizagdo € um meétodo
estocastico. Porém, a solucdo deste problema eminiceaetapa por tais méetodos fica muito
custosa, com relagdo ao tempo de computacgéo, @alsve calcular o valor predito para a
viscosidade elongacional transientg,’fred). Para cada curva a uma determinada taxa de
elongacéo isto envolve uma integracdo por cada ndedcelaxacdo. Considerando que 0s
materiais utilizados tém cinco ou seis modos dexeglao, e que para cada material tem-se em
média 10 curvas a taxa de elongagdo constante, avalacdo da funcdo objetivo
(considerando otimizagdo em uma unica etapa) eenalde 50 a 70 integracfes numéricas,
em um tempo de aproximadamente 2s (utilizando umrazomputador pessoal com
processador IntBl Cord™ 2 Duo 2,66GHz, e com 2GB de memdria RAM).

Entretanto, através de uma analise de sensibilidandstata-se que algumas curvas (a
taxa de elongacédo constante) sdo mais dependentes anodo do que outras. Isto sugere
gue se pode utilizar uma otimizacdo em etapasnasto-se um par de parametros (um
modo) ajustando-se as curvas que mais dependempi@sdimetro. Para a escolha das curvas
e do par de parametros a ser otimizados utilizaau+satriz de sensibilidade dada por:

oni,d) | | ani e ani.d)  anl(tE)  any(t.d)
op 061 i 0dy oV

() = : . : . : : (3.44)
o (tm &) | 073 (tm.8) Oni(tm.&)  09ni(tm. &) 07y (tw.é)
p 3¢, v, YA vy,
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esta matriz pode ser adimensionalizada:

$i ool ¢ Vi oni(,é
S*(S’):|:... . J : ”Lé(l ) . J : ”L(;(I ) (3.45)
My (ti !‘9) Ei My (ti !‘9) Vj
por conveniéncia pode-se escrevé-la como:
S (¢) :[35_1 Sv_1 v SN SV_N] (3.46)
para cada modo de relaxacao calcula-se o escalar:
¢ ol s il
j N (3.47)
minfse | +]s,_i

Quanto maior for a dependéncia Qg pres COM 0s parametros ndo-lineares de um
determinado modo de relaxacéo, maiores serdo osesatlos escalare$* para a taxa de
deformacgdo correspondente a curva predita. Alénmdis, se para a curva predita houver
algum modo que nédo tenha nenhuma, ou pouca sétesile] maiores seréo os valosp*spara
os outros modos. Para a escolha do modo a seradstjndentifica-se em qual modo ocorre 0
maximo valor deste escalar, no conjunto de todésxas de elongacao, ou seja:

{mw{ (gk)] (3.48)

Escolhido oj-ésimopar de parametros§( 1), escolhe-se algumas curvas a taxa de
deformacédo constante (o niumero depende da quamtid@dcurvas disponiveis), as quais
apresentam os maiores valoresgélqnara o par de parametros escolhido. Entdo seaagsst
curvas escolhidas por um método estocastico paeabdo par de parametros escolhidos, e
refina-se esta solugdo com um método determinisfipds a primeira escolha, escolhe-se
outro modo e outras curvas, aplica-se 0 métodoc&stico com as curvas e 0o modo
recentemente escolhidos, e refina-se esta solwgiaum método deterministico englobando
todas as curvas e todos os modos ja escolhidogtdRee isto até que todas as curvas e todos
0s modos tenham sido escolhidos. O método detesticimiutilizado foi uma Programacéao
Quadratica Sequencial (SQP), com busca em linhalifiites superior e inferior séo,
respectivamente, 10 e 1) e foram escolhidos para evitar solucées naoafisicproblemas
de precisdo de calculo. Como método de busca ssituraitilizou-se o0 método de Busca
Aleatéria Adaptativa (SECCHI e PERLINGEIRO, 198Bgvido ao fato de os parametros
ndo-lineares poderem apresentar variacdo de algdéwaglas, utiliza-se o logaritmo destes
parametros como variaveis de buscag)né In(V). Ressalta-se que a solugéo tem um valor
assintético quando os parametros nao-lineares reradeero. Por isso, antes de qualquer
analise de sensibilidade e do inicio de qualguecgatimento de busca, caso algum parametro
tenha valor maximo des{|j|| ou B, ||, em todas as curvas, menor qué 200 valor deste
parametro seja menor que{Gseu valor é aumentado em 10 vezes. Este procetiinge
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repetido no parametro até que pelo menos para asauivas dg,” o parametro apresente
valor de H¢ || ou By j|| igual ou superior a g30

3.2.3.3 Calculo das matrizes de sensibilidade e cdeariancia para a estimacdo dos
parametros ndo-lineares da equacéo de Leonov

A variavel a ser ajustad®,’, € uma variavel transiente, sendo obtida atrawés d
solucéo de equac0es diferenciais ordinarias caagdelao tempo. Para o calculo da matriz de
sensibilidade, é preciso uma analise do sistem@rdao associado. Cada linha da matriz de
sensibilidade representa o gradiente da viscosidbeacional transiente com relacdo aos
parametros:

0 =% 9 0ns 9ny (3.49)
P aE oy, 08, 0V,

Pela regra da cadeia € possivel escrever:

ony _ 0 G @7+ (3.50)
& 0F 1%

on: 0l G, @°+1)

ov, dv, Ijzé‘

(3.51)

As equacdes diferenciais ordinarias do sistemando@associado podem ser escritas
como:

: dl.
F(li 154, ’Vj)zd_ti_f (.6 m)=0
(3.52)
. 1+ -1,-1) \
t(,.&.v,)=|wel, -2b (,:60) === |expt))
j
;I _ _ )
ondel, =d—t1 . Aplicando a regra da cadeia chega-se a:
ali' alj oF
a_F 65, +a_|: afj + afj _
al | al al, | ol oF (3.53)
i — | |3
v, | dv; | 9V
ou:
aIJ al] OF
OF d |94 | oF| 04| 104 | _
ol dt| ol | ol ay || (3.54)

aVi aVJ- 6|/]-
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Obtendo-se as derivadas parciais da Equagéao (3.52):

OF | | o
oOF _. . OF _ of | 9§ |_ |94
P A (359
v, v,
chega-se ao seguinte problema de valor inicial:
al, al, of a,
o0& 0¢&, & &
i* ¢, :ﬂ 3 + $) ; g -0 (3.56)
dt | al, al;| a, of a, | .. _.
ol B S o (=)
v, av, v, av,
As derivadas da funcdd; ¢ 1), sdo dadas por:
O wer 2| o -2 (|,4+|?—|,- —1)—b*(4413+aj2—1) expt’) (3.57)
al; 3 al;
of 2 0b .
= === (I +13-1. -1)ex 3.58
af] 3|j aé’] (l J J ) p¢ ) ( )
of 2 ob .
—— == (I*+I?-1 —-1)ex 3.59
o 3|javj(, *-1; ~1)expt) (3.59)
As derivadas da funcaxl,,l,) adimensional sdo dadas por:
2
I1—3:If+|——3 (3.60)
i
w1 1)z e =3
a, 2 . |]-2 2,1, -3 (3.61)
J. sinh, (1, =3)] '
+—————— coshp,(l, -3)] -
V(1,3 +1 V(1,3 +1
ob’ 1
o =gl sexd-e -3 (362
j
) - inhjy. (1, -3
b __ L coshp, (1, -3 -2 ¥ ~9) (3.63)
av, 4, (I,-3+1 v,(1,-3)+1

Para o célculo da matriz de covariancia dos parase€& necessario montar uma
matriz de sensibilidade global, que envolva todpantos de tempo, de cada curva a taxa de
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deformacé&o constante, que tenham sido utilizadgeemedimento de ajuste. Neste estudo ela
foi montada da seguinte forma:

I Dp’]J(tl’él) |

S(&)) Dp’]J (j[Ml’gl)

Sglobal = = (3.64)
S(‘EL) Dp”J(tligL)

_Dp”J (tML ’gL)_

sendo que a matriz de covariancia das medidas imgm@ais Vy, considerando que as
medidas nado estédo correlacionadas, é dada pela aiagonal:

V, =diado?(7; (t,&)) ... %@ ()

. . - (3.65)
T 0 8)) o TP ()
Assim pode-se calcular a matriz de covarianciap@gma8metros:
— -1
Vg = (S-Ig-lobalvy 1Sglobal) (3.66)

3.3 Manufatura de chapas co-extrudadas

Testaram-se experimentalmente algumas condicées-@&trusdo, com o intuito de
verificar a ocorréncia de instabilidades interfeci®s resultados obtidos foram analisados e
comparados com variaveis obtidas por simulacdeputanionais destes experimentos.

3.3.1 Equipamento para co-extrusao

O equipamento de co-extrusdo utilizado para mam#adas chapas co-extrudadas,
encontra-se no Centro de Tecnologia em Estirénidasinnova S.A.. Um esquema deste
equipamento pode ser visualizado nas Figuras 331Dl e consiste em:

* Uma extrusora principal;

* Uma extrusora auxiliar;

* Um sistema que combina as duas correntes de fuedidcamadas;
* Uma matriz plana;

» Calandras para resfriamento e acabamento;

» Esteira de transporte;

» Sistema de bobinamento.

A extrusora principal possui uma rosca com zondegmsagem e diametro externo de
aproximadamente 90 mm. Roscas com zona de degasagem apropriadas para
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processamento de materiais estirénicos, removera@mmero residual e agua. A extrusora
principal possui sete zonas de aquecimento proueasesisténcias elétricas e sopradores,
com o0s quais se controla a temperatura de cada Esta extrusora pode operar a uma
rotacdo maxima de 150 rpm alcancando uma prodatiédde 300 kg/h, sendo que o
equipamento pode operar normalmente em rotaco48 del50 rpm. A extrusora auxiliar tem
tamanho e capacidade bem menores que a extrusocgpal, e possui uma rosca reciproca
simples, sem zona de degasagem. Também possuisappéaazonas de aquecimento, com
funcionamento similar as zonas da extrusora prabcipsta extrusora auxiliar pode operar a
uma rotacdo maxima de 75 rpm alcancando uma pradiadie de 130g/min. Este arranjo de
extrusoras € apropriado para co-extrudar chapasistmio de, uma camada principal
correspondente a mais de 90% da espessura, e nemzafnada correspondente a pouco mais
de 5% da espessura.

L‘) :

Figura 3.10: : Esquema do equipamento de co-extruséextrusora principal, co-extrusora, sistema
combinador, e matriz.
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Figura 3.11: Esquema do equipamento de co-extrusdoalandras, esteira e bobinadores.
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O sistema que combina as duas correntes de fugdigmstrado nas Figuras 3.12, 3.13
e 3.14. Apoés sair da extrusora principal o fundmissa por um conjunto de telas com
abertura na escala Tyler de 20/60/80/80/20, a @wsaiportada por uma placa com espessura
de %2” com vérios furos de 4 mm de diametro. E€tlas tsdo para reter particulas que possam
causar danos a matriz. A montante do conjunto lde téd¢ um medidor de pressao, no qual
pode-se ler a pressdo adquirida pelo fundido acapagela extrusora. A jusante deste
conjunto ha um medidor de temperatura em condiéeto com o fundido, medindo assim a

Medidores de Temperatura

Medidores de Pressao

Medidor de Temperatura |_ |
da Massa Fundida

Encaixe da
Coextrusora

Encaixe da
Extrusora Principal

Medidores de Temperatura_/__;__.; .

Figura 3.12: Canais que acoplam as extrusoras a niat. A extrusora principal e a co-extrusora encaixan
nas areas mostradas.
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Figura 3.13: Vista em corte para visualizacao do cel por onde flui o fundido proveniente da extrusoa
principal. A geometria do porta-telas é meramentelistrativa, pois ndo foi possivel abrir este dispatsvo.
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real temperatura da massa fundida. Apos passanjanto de telas e medidores, o fundido
entra em um duto com didmetro de 1¥" e comprimeéet@aproximadamente 300 mm. Este
duto acopla a saida da extrusora a entradbldooo de alimentacdoe sera chamado de
acoplador. Mais ou menos na metade do acopladomi@@peca chamada obturador, a qual €
semelhante a uma valvula. A funcdo do obturadoausar certa restricdo ao fluxo que
amorteca as oscilacdes de pressao provenientadsiefo da rosca. O acoplador € ligado ao
bloco de alimentacdgor um flange, no qual o orificio por onde o fudaliescoa muda
suavemente de secdo transversal circular paragrdéan As temperaturas das zonas do
acoplador e do dispositivo no qual sdo montaddslas sdo controladas separadamente por
aquecimento com resisténcias elétricas. No engsitis temperaturas nao representam a real
temperatura do fundido, pois 0s sensores nao fieemcontato com o fundido, sendo
separados deste por uma parede de 5 a 8 mm.

Figura 3.14: Vista em corte para visualizacéo do cel por onde flui o fundido proveniente da extrusoa
principal e da co-extrusora.

Ao sair da extrusora auxiliar o fundido passa poraonjunto porta-telas similar ao
existente na saida da extrusora principal. Ao éoiotrda saida da extrusora principal, na
saida da extrusora auxiliar ndo ha medidor de #oesem de temperatura de massa. Apos
passar o conjunto de telas, o fundido entra em wto d¢om diametro de 11/16” e
comprimento de aproximadamente 700 mm. Também ceaénado de acoplador. Este
acoplador entrega o fundido bBlmco de alimentacadimilar a saida da extrusora principal, o
porta telas e o acoplador da extrusora auxiliar gms temperaturas controladas por
aqguecimento com resisténcias elétricas. Neste lcastnés zonas de aquecimento, uma no
dispositivo porta telas, e outras duas no acoplador
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As correntes fundidas, provenientes das duas ex&sissdao combinadas binco de
alimentacdoem uma corrente com duas camadas, em um duto agiead© bloco de
alimentacdotem sua temperatura controlada por aquecimentoresisténcias elétricas. No
entanto, o controle de temperatura fica restritengperatura da matriz, pois esta é um grande
bloco de metal, muito maior quebtoco de alimentacdce € ligada quase que diretamente a
este. Entre dloco de alimentacde a matriz ha um flange no qual estd montado udidoe
de presséo do fundido. Passandblaco de alimentaggoa corrente bi-camada de fundido
entra na matriz plana, onde é espalhada, tomaradlona dos labios da matriz, os quais tém
aproximadamente 1,2 m de largura, e 1,5 mm de ss@esNa Figura 3.15 € mostrado um
desenho detalhado ddoco de alimentacao

Ao sair da matriz a chapa ainda fundida é puxada penjunto de calandras de
resfriamento e acabamento. Este consiste em f@sde metal com aproximadamente 70mm
de didametro cada um, com superficie lisa e aspgotoado. A chapa passa pelo espaco entre
o rolo do meio e o inferior, sobe aderida ao raonkio, passa pelo espaco entre o rolo do
meio e o superior, sobe aderida ao rolo superiéreatregue a esteira. Na esteira a chapa é
conduzida por rolos de apoio, sendo puxada por amdp rolos que se encontra no final
desta. ApGs os rolos puxadores a chapa € bobilNalasteira a chapa sofre um ultimo
resfriamento por conveccao natural com o ar.

) // ] | //

N \\\ Gt
i
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Figura 3.15: Dimensfes dos canais ddoco de alimentacéo

3.3.2 Testes de co-extrusao

Estes testes consistiram na producdo de chapastrool@das, utilizando diferentes
combinagfOes de materiais, para dar origem a chapasdas por uma camada principal e
uma capa de brilho correspondendo a menos de 5#splessura da chapa. Nao foram
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realizados testes com o HIPS2 como capa de brighm fato de este ser um material fosco,
que nado pode ser utilizado como camada de brilh@ginacbes comerciais. Além disto, o
HIPS2 foi o Unico material utilizado como camadmgipal da chapa nestes experimentos.
Os motivos para a escolha das combinacdes dosiamtaos testes realizados aqui sédo
expostos na se¢ao 3.1.1.

A primeira parte destes experimentos consistiu @mtax a maquina para que se
obtivesse continuidade no processo, dentro doselnoiperacionais recomendaveis. Tal ajuste
foi feito variando, principalmente, as temperatutasnatriz, a abertura dos labios e da barra
restritora, e 0 sincronismo e a abertura entrealdras. Devido ao fato de utilizarmos em
todos os experimentos apenas um material para adaaprincipal da chapa, péde-se ajustar
estes fatores para qualquer combinacdo com capérilt® e utiliza-la em todos os
experimentos.

Com o intuito de facilitar a identificacdo visuahd instabilidades, caso estas
ocorressem, adicionou-se pigmento ao material ga da brilho. O pigmento, na forma de
master batchfoi adicionado em quantidades muito pequenassiderou-se neste estudo que
sua adicdo néo altera as propriedades reologicasatirial. Chama-se atencéo para o fato de
que, mesmo que o HIPS1 nédo seja um material tregrsjga a visualizacdo de alguma marca
devida a variacdes de espessura da capa de loilimada por este, ndo € prejudicada, pois
esta capa € muito fina.

Devido a certas restricdes experimentais, 0 Une@rpetro que nos permite fazer
alguma correlagdo com a espessura da capa de Brithootacdo da extrusora auxiliar. A
espessura ndo péde ser medida, pois devido abilitstdes interfaciais, a interface entre os
materiais fica extremamente ondulada, tornandoausli um mapeamento da espessura
através de medicbes em cortes transversais. Tam@énioi possivel inferir uma relacéo
entre queda de pressao e vazdo da extrusora ausihiailar a utilizada para a extrusora
principal, pois ndo se contava com medidores despreinstalados nos pontos necessarios.

3.3.3 Determinacéao das curvas de vazao da extrusora  principal

Para a determinacdo da vazdo de material utiliroa-gurva pressdo x vazao do
conjunto de alimentagdo da matriz, a qual foi abedperimentalmente. Os dados de pressao
foram obtidos com os medidores localizados na sdédextrusora principal e na entrada da
matriz (Figura 3.12). O caminho de escoamento myuato de alimentacdo, que fica entre
estes dois medidores, tem um comprimento longoficiesnte e conta com dois obstaculos
significativos, um conjunto de telas e um obturaddesta forma a queda de pressédo no
conjunto de alimentacédo é grande o suficiente parmitir indicacdes desta com a precisédo
requerida. Cada ponto da curva pressdo x vazaoddterminado arbitrando-se uma
velocidade de rotacdo da rosca da extrusora pahaipletando-se por aproximadamente um
minuto a massa de fundido que sai nos labios daznatmedindo-se a queda de presséo
neste periodo. Para cada ponto foram coletadosnmésantes de massa fundida.Na obtencéao
dos dados para construgdo da curva pressédo x dazéonjunto de alimentacdo, cuidou-se
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para que as temperaturas no percurso do mategial,como a temperatura da massa fundida
(termopar em contato direto com o fundido) ficasgemximas as condi¢cfes utilizadas
durante teste de manufatura de chapas. O matéitiahdo neste experimento foi o HIPS2,
pois este foi o Unico componente utilizado na canmthcipal da chapa.

3.4 Obtencao do campo de tensdes

O objetivo desta metodologia é a obtencdo da qiediTNSD a ser utilizada no
critério de estabilidade interfacial, o qual serdbase da andlise das condi¢cbes de
processamento utilizadas nos experimentos de caséixt. Como descrito na secéo 2.4, esta
guantidade é obtida do campo de tensbes proximpoato de encontro das camadas. O
problema a ser resolvido € um escoamento bidimeakote polimero fundido na regido do
bloco de alimentacddA geometria utilizada no problema bidimensionai@strada na Figura
3.16, na qual se tem os canais do bloco de alip@ntaA largura do canal de saida, apos o
encontro entre os materiais, foi aumentada paraaqoendi¢cdo de contorno da saida néo
causasse efeitos numéricos indesejados na solucéo.

o

Figura 3.16: Dominio bidimensional do problema dessoamento no bloco de alimentacao.

Para contornar dificuldades relativas ao acoplamealocidade-tenséo, foi utilizado
um procedimento alternativo para o calculo numédoocampo de tensdes. O campo de
velocidades e a posicdo da interface foram caloslatravés da solugdo da equacdo da
guantidade de movimento na qual o material é desabmo Fluido Newtoniano
Generalizado d€arreau-YasudaTal problema foi resolvido utilizando o softwaxemercial
Flow2000™, o qual tem implementada uma formulacdo bidimeriocdo método de
elementos finitos (MEF). A partir deste campo ddosidades calcula-se pela equacao
constitutiva deLeonovum novo campo de tensdes a partir do qual se laatcwalor da
TNSD Esta alternativa é sugerida por ZATLOUKAL (20Q05a)qual justifica esta escolha
nos resultados de MATSUNAG#L al. (1998). De acordo com este, 0 campo de velocidades
e a posicao da interface, em fluxos confluentesratnizes, sao influenciados principalmente
pelos efeitos viscosos, e muito pouco pelos efei@sticos.

Para o célculo das tensdes pela equacdbedeové utilizada uma formulagdo de
volumes finitos (MVF). A malha computacional utdida para a solu¢cdo do campo de tensdes
pela equacdo deeonové equivalente a utilizada para a solugdo do cadepwelocidades.
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Esta malha € composta por blocos em formato derititados, unidos de maneira a descrever
a forma do dominio. Cada quadrilatero € divididond@neira a obter os mesmos pontos
discretos da malha utilizada para a solucéo do cateprelocidades. E utilizado para isto um
sistema de coordenadas ortogonalizadas, sendopgree,cada quadrilatero € utilizada uma
transformacdo Lagrangeana bilinear. O sistema dedenadas ortogonais facilita, do ponto
de vista de programacéo, a diferenciacdo e a fagéol das equacdes lineares de balanco
utilizadas no método de volumes finitos. Os dadmstymis de velocidade séo retirados da
solucédo obtida no software comercial. Infelizmeoserecursos de exportacdo de dados do
Flow200d™ sao limitados, ndo sendo possivel exportar ossdads nés da malha. Por isso,
os dados exportados foram interpolados na malh#dé, utilizando uma interpolacao
bilinear, que € regularizada por uma suavizacdograaliente, ou laplaciano do campo
interpolado. As equacdes lineares da interpolac@a eegularizacédo sdo resolvidas por uma
formulacdo de minimos quadrados. As componentesgmaliente da velocidade sé&o
aproximadas por diferencas centrais a partir dgpcade velocidade interpolado.

3.4.1 Utilizacdo do software comercial para solucao do campo de
velocidades

Devido a dificuldades numéricas no acoplamentoeentrcampo de tensdes e de
velocidade, que geralmente ocorrem em problemascgamento quando se utiliza equagdes
constitutivas viscoelasticas, sera utilizado o nwdsonstitutivo deCarreau-Yasudano
calculo do campo de velocidades com um softwareeccial. Tal campo sera utilizado para
calcular o campo de tensbGes por outro modelo d¢atigd mais adequado a predizer
fendbmenos elongacionais. Esta aproximacao ja fiitada em outros trabalhos encontrados
na literatura (ZATLOUKALet al 2001, 2005).

O software comercial utilizado é o pacote Flow2005.02 da Compuplast. Este é um
software modular, o qual tem diferentes méduloa pasimulacéo de diferentes etapas e tipos
de processos de extrusdo, como extrusao de perfipas em matriz plana, filmes tubulares
soprados, plastificacdo do material na rosca,ia@sénto por rolos, etc. Um dos modulos do
Flow200d™ 5.02 é o 2DFEM, o qual resolve problemas de esentannao-isotérmico de
polimeros pseudoplasticos em duas dimensdes. Sifadade escoamentos em geometrias
genéricas, em duas dimensfes, para coordenada&si@asls X,y) e axissimétricasr,@),
podem ser computadas, trazendo como resultado wgosade velocidades, pressao,
temperatura, tensdes, e outras variaveis, no domstudado. As propriedades do fluido sédo
tomadas a partir do banco de dados de materiagadote, no qual o usuario pode definir
seus materiais a partir de medidas experimentaiprdpriedades reoldgicas e térmicas,
podendo ser realizadas simula¢ées com fluido nearnorgeneralizado. E permitido trabalhar
com diferentes tipos de condi¢Bes de contornoeesdttas, superficies livres e interfaces entre
materiais. Este ultimo tipo é adequado para o estedorocesso de co-extrusao.

A definicdo e solugdo de um problema ao utilizae esdédulo consistem em uma
sequéncia de passos que € muito comum em softwiasds tipo: criacdo da geometria,
definicdo das condi¢des de contorno, geracao daandéfinicdo do(s) material(is), definicdo
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parametros de solucdo e a solucdo propriamente Rida fim, os resultados podem ser
visualizados em um poés-processador.

As geometrias base do programa de desenho do sefs@a quadrilateros convexos.
Sendo assim, se o usuario quiser definir uma ge@pialquer, devera fazé-lo de forma que
esta possa ser definida por uma série de quadosaligados entre si. Um exemplo de como
criar uma geometria no editor de geometrias do 2BDKEEmMostrada na Figura 3.17. Apos
definir os quadrilateros, deve-se atribuir o matecorrespondente ao escoamento em cada
um dos quadrilateros. Isso se torna importante duae trabalha com interfaces, como por
exemplo, em processos de co-extrusdo. E claro qagrilauicio do material deve ser
consistente, de forma que cada material possantecamal de escoamento limitado ou por
interfaces com outros materiais, ou com paredetegaces com outros materiais.

R e S—

Figura 3.17: Exemplo de criacdo de geometria no Fle2000™.

Com a geometria criada o programa gera uma mathatieada de elementos finitos
com elementos triangulares de seis nos. Pode-se @i o0 programa gera uma malha em
blocos, sendo que cada bloco corresponde a umilftedr da geometria. Na Figura 3.18 é
ilustrado um bloco que serve de base para a cridgdoalha. A malha é criada de forma que
cada aresta comum a dois quadrilateros tenha o snesimero de elementos adjacentes.
Cada aresta de um mesmo quadrilatero deve ter mone8mero de elementos que sua aresta
oposta, sendo que a razao entre a altura de catadaade elementos e 0 comprimento da
aresta é a mesma. Também é possivel concentrameslas de elementos proximos a uma
aresta. A malha criada para a geometria da Figaiaé&mostrada na Figura 3.19.

Figura 3.18: llustracdo de um bloco-base de malhaodmédulo 2DFEM do Flow2000.

I
I
I
!
I
I

Figura 3.19: Exemplo de criacdo de malha no Flow208".
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Definidas a geometria, malha, condi¢cdes de confammderiais e as tolerancias de
convergéncia, pode-se rodar a simulacéo, duragtekosolverdo programa ird resolver os
campos de velocidades, pressdo e temperaturaizinéite os recursos de exportacdo de
dados do Flow20d#' sdo escassos, ndo sendo possivel exportar o aenaEriaveis com o
valor de cada variavel em cada ponto nodal da malhainico recurso possivel para
exportacdo é tracar linhas, as quais podem semidiasi por retas ou linhas de corrente, e
importar uma tabela com a posi¢do dos pontos codwpadinha tracada e o valor da variavel
nestes pontos. Um exemplo desse procedimento éadosta Figura 3.20. No dominio de
interesse marca-se um ponto de interesse, porpasda uma determinada linha de corrente.
Entdo abre-se uma janela que mostra um grafis@adavel escolhida em funcéo da posicéo

[ recdbiock - Graph -Streamiine Values T 10/ x]
I [SIET] B =] Il

|Velcu:it_l,l [ram/s]
YVelocity [mmds
YWelocity - 3 [mms]
Yelocity - [mmds]
Residence Time [s]
Fressuwe [MPa]
Temperature [*C]

Total Stress [kPa]

Stress - 2 [kPa]

Stressz - Y [kPa]

Stress - =Y [kPal
Deformation Rate - 33 [143]
Deformation Rate -3y [1/] . : _ .
2-nd lreeariant [1/3] n4 06 0g 10
Streamfunction [ -] B i ) it

Elongation Rate [1/3]
| 22 1863

Shear Rate [1/3]

Mormal Stress - TT [kPa]

Mormnal Stress - NN [kPa] -

Shear Stress -NT [kPa] 2l I Explanalion
Alpha [*]

Dizzipation [wW /m3]

1 :

Figura 3.20: Exemplo de exportacdo de dados do médu2DFEM por linhas de corrente.

Valor da fun¢do linha de corrente

ELTIET

{ww) ¥ epeuapiood oedisod
(ww) A epeuspioos oedisod

eyul| ep 08uo| ealle|al oedisod
{ww) eyui ep o3uo| oe oedisod

Figura 3.21: Exemplo de arquivo de dados ASCII crido ao exportar dados do médulo 2DFEM por linhas
de corrente.
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relativa ao longo da linha de corrente. A partistdganela pode-se exportar para um arquivo
ASCII os valores da variavel escolhida nos pontzekdidos pelo software para a construcao
do gréafico. Nos estudos realizados, foi observag® @ software geralmente escolhe dois
pontos para cada elemento que a linha cruza. Aitestr do arquivo de dados criado é
mostrada na Figura 3.21. Se deseja-se exportampadefinido em toda a geometria, pode-
se entdo tracar tantas linhas de corrente quaoras fnecessarias para descrever o campo em
todos os elementos. No caso do procedimento propaim desta etapa de exportagdo,
também foi necessario um procedimento para levgoosos exportados para os pontos da
malha criada.

3.4.2 Geracédo da malha estruturada por sistema de ¢ oordenadas
ortogonais

Tentou-se reproduzir a malha computacional utibzaelo Flow2008", a qual é
composta por quadrilateros, unidos de maneira arelex a forma do dominio. Cada
quadrilatero é dividido de maneira a obter os maspumtos da malha do Flow2080 Para
facilitar a implementacdo de um método de volunr@sos, optou-se por utilizar elementos
quadrilaterais com quatro nds, cada um numa extiaei E utilizado para isto um sistema
de coordenadas ortogonalizadas, para cada quedil& utilizada uma transformacéo
Lagrangeana bilinear e, se for o caso, transforegpéra concentracdo de elementos junto as
bordas dos quadrilateros, as quais estao descatascédo 2.7.1.

Para formar uma malha ortogonal no dominio computat que mapeie todo o
dominio fisico, prossegue-se da seguinte maneira:

» Escolhe-se um vértice de referéncia, ao qual sethullo a origem do plano
computacional {&=0,7=0);

» Entdo se gera a malha no quadrilatero que tenpeste como vértice, utilizando-se a
interpolacdo lagrangeana bilinear e as transforesm¢@® concentracdo de malha, se
for o caso;

* Apo0s isso parte-se para um quadrilatero que temha aresta em comum com O
anterior, e faz-se as transformacfes necesséariaa f@véd-lo ao dominio
computacional;

* No dominio computacional desloca-se este quadiaiara que os elementos de sua
aresta em comum com o primeiro coincidam nas coabs do plano computacional

(&1).

O deslocamento ndo causa nenhuma mudanca nasawmélgctransformacédo, pois
estas sdo quantidades diferenciais. Para os pgadencentes as arestas comuns dos
quadrilateros, as métricas sdo dadas pelas médiasnetricas computadas com o0s
guadrilateros adjacentes. Um esquema do procedimaeitha € mostrado na Figura 3.22.
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Figura 3.22: Unido dos blocos da malha computacioha

3.4.3 Importacao do campo de velocidades do softwar e comercial
para a malha gerada

Os dados pontuais de velocidade séo retiradosaw2B00™ e interpolados na malha
do MVF, utilizando uma interpolacédo bilinear, queaegularizada por uma suavizacdo no
gradiente, ou laplaciano do campo interpolado. ésaedes lineares da interpolacdo e da
regularizacao sao resolvidas por uma formulacdmitemos quadrados, conforme a secao
2.7.2. Para facilitar os calculos interpola-se omihio ortogonalizado. Para tanto, os pontos
exportados do Flow2008 devem ser transformados para as coordenadas oaltmamas.
Para fazer esta transformacéo deve-se descobfquehguadrilatero se encontra o ponto a ser
interpolado, e entdo resolver a equacao (2.19) gsreoordenadasi,(), e, se for o caso,
aplicar as transformacdes comforme as equacoed) @@u (2.21) da secdo 2.7.1. Devem-se
realizar estas operacfes para cada um dos ponpmstakos. Apds a transformacdo de
coordenadas pode-se partir para a interpolacaagignegnte dita. O procedimento é feito para
os campos de cada componente da velocidg@ay, bem como para a temperatura.

3.4.4 Formulacao de Volumes Finitos para solucéo da equacéao de
Leonov

3.4.4.1 Simplificagdo da equacao de Leonov parm@aeo bidimensional cartesiano

Para o calculo do campo de tensdes é necessadh@a da equacdo diferencial
tensorial para o tensoc. Como o tensorc € um tensor simétrico, no escoamento
bidimensional sdo necessarias apenas trés equaa@esalcular todo o tensor, pois:
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XX Xy 0
C=|Cn Cn O (3.67)
0 0 1
Para as componenteg e ¢y, tem-se as equagdes diferenciais:
oc au ov (,-1)
Loy VC,, — +C, 2b ci +ch, to,~ -1 3.68
3t (vey) = 2( y axJ [ 3 } (3.68)
dc ou ov (ou ov (1, )}
¥ +0.(ve,)=Cc,—+C, —+ -2bc,|c, tC,, + = .
ot (VEyy) = C gy Y ox (ax 6yj i X{ 3 (3.69)

Para a components, utiliza-se a condi¢do de incompressibilidade, al gambém
confere estabilidade matematica, como descritdpgON & LEONOV (1995):

_ _1+cg,
detc) =1 = cyy-c— (3.70)

XX

3.4.4.2 Discretizacao e tratamento dos termos eativos, fonte e transiente

O elemento de volume, em coordenadas ortogonaigzadb na discretizacdo €
ilustrado na Figura 3.23. Em coordenadas ortogogeneralizadas as equacoes diferenciais
podem ser escritas na forma geral:

1 dc; _S;(c,0v)
ja—t'+D<,,,7.(Vcij) = 3 (3.71)

ondeJ € o jacobiano da transformacas,é o vetor velocidade na base contravariante do
sistema de coordenadas ortogondalsg € 0 operador gradiente em coordenadas ortogonais
(MALISKA 1995). Embora se esteja interessado nacgdm estacionaria, o termo transiente
nao serd anulado, pois para este termo sera usasfoumulacdo pseudotransiente. Nesta se
resolve o problema discretizado avancando no teat@cse chegar ao estado estacionério.
Como se estd interessado na solucao estacionarggssos de tempo podem ser agressivos.
Porém ndo devem ser tdo altos a ponto de caudabilidade numérica. A formulacdo
pseudotransiente atua como um fator de relaxagdie, guliciona uma parcela positiva no
termo diagonal, o que contribui para o condicionamelo sistema linear do MVF, o que em
problemas dominados por termos fontes e convectpam®e ser crucial. Integrando-se a
equacdao diferencial em todo o volume finito, aplt@o teorema da divergéncia tem-se:

”LH aact (C V) }dv +[[ Ve, ndA=0 (3.72)
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Figura 3.23: Esquema do volume finito em coordenadaortogonais.

As equacgoes lineares para o volume finito sdo abtapproximando as propriedades na
integral de volume como constantes em todo o volurae como os fluxos em cada face,
assim se obtém a equacao de balanco aproximadarparalume finito:

{lﬂ_§(c,ﬂv)

J dt J LAEA” +[(Uc;), =(Ug),JAn +

MG o> VG RE= O

(3.73)

Os fluxos nas faces (n, w, e, s) sdo obtidos pmrpolacédo das propriedades dos
volumes finitos. Foi utilizada uma interpolagcdao g@gemeira ordemupwind Embora
interpolacdes por diferencas centrais sejam masigas, ndo sao estaveis para equacdes
hiperbodlicas, por esta razdo utilizou-se a integ@®b upwind a qual € mais estavel
(SASMAL, 1995). Esta aproximacao para os fluxoseativos leva a:

Uc)). =Upcy +Uccy 5 (Ucy), =UaCoy Uy Gy

. ) ) . (3.74)
VG ), =Ve G +ViCy V¢ )s =Vecpy +VsCg
onde os indices superiores + denotam a quantidegatima ou positivab™=0,5@+|®|). O
termo fonte pode ser visto como um ve®Fr [Sk Sxy]T, 0 qual pode ser linearizado por
expansao em série de Taylor:

S=s°+0S° [c-c°) (3.75)

onde os indices superiores 0 indicam que a varéwallculada a partir do campo resultante
do passo de tempo anterior. Esta aproximacao pedetgtizada em formulagcées pseudo-
transientes sem problemas de precisdo, pois n&stdenteressado na solucdo transiente, e
sim na solucéo de estado estacionario. O valoewoa fonte e suas derivadas no volume de
controle é aproximado pelo valor do ponto centeahdordo com o teorema do valor médio.
Para cada componente pode-se escrever:

oS,
oc

oS,
XX +
oc

c=c® Xy

B 0S,,
¥ ac

C:CO

o _0S,
XX ac

c=c® Xy

0

Xy (3.76)

c

C:C0

— 0
Sxx - Sxx +

XX XX
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0S 0S 0S 0S
Sx = S)? + - XX + - Xy - gx - - CS
T, | 0Cy| o = 0Cy| | o
de uma forma geral pode-se escrever:
Slj = SPij G + SCij + SGij Cy (3.77)
O termo transiente € aproximado por:
Ac, ¢ -cf
N AL (3.78)
A equacdo linear para um volume € escrita como:
Ap;Cpj —AeCg; —ay Gy —aANCy —AsCg; — SGij Cpig = Bij (3.79)
onde os coeficientes lineares sao dados por:
ag =-UAr;  a, =U, A7,
i . (3.80)
ay =-VyA&  ag =V AS
. - 1 Y,
ap; = (Up —Up)An+(Vp —Vp)AS + (E = Spj )T (3.81)
c? AEND
— [
B, = (E + Sgj JT (3.82)
Os termos provenientes da linearizacdo do termtefpara as componentes e Cxy S&0
dados por:
aSXX . aSXX
SPXX = |:a :l ! SGXX = a
Cxx c=c’ |p L ny = |p
s s (3.83)
— 0 XX 0 XX 0
SCxx - Sxx_ 9 Cxx - d ny
Cxx c=c? ny c=c® P
s, = 0S,, _ s = 0S,,
Yo lac,| . ’ Yol ac,| .
c=c” _|p L c=c” _|p
(3.84)
o 0S, o 0SS, 0
Sny = Sxy_ 0 Cux _a— ny
Cxx c=c? ny c=c® P




3.40OBTENGAO DO CAMPO DE TENSOES 73

As duas componentes podem ser resolvidas de mamedaiada montando-se um
sistema linear que tem a seguinte forma:

[A xx] [_ SGxx]:|{[Cxx]:| {[B xx]:|
= 3.85
{[_ Sny [A xy] [ny] [B xy] ( )
As matrizesA,x e Axy S840 matrizes pentadiagonais formadas pelos ceefesas, aw,

an, s € apyx Parahyy, €apyy paralyy. As matrizesSexx € Sexy SA0 Matrizes diagonais formadas
pelos termos provenientes da lineariza¢éo do téomie Seyx paraScxy € Sexy ParaSexy:

Nesta formulacéo pseudo-transiente, utiliza-se ass@ de tempo local, o qual deve
satisfazer o critério de estabilidade @eurant—Friedrichs—Lewy(CFL) (De BORTOLI,
2000). Este critério diz que em qualquer simulag@moputacional com tempo em marcha, o
passo de tempo deve ser menor do que o tempo lgaraaaacado significativa ocorrer. A
grosso modo, para uma formulacdo de volumes fingode se disser que o critério de CFL
recomenda que o tempo avancado em uma célula miosgo maior que 0 tempo necessario
para uma particula atravessa-la. Para o caso bidioreal em questdo, o numero de Courant
é dado por:

CFL = At(i + LJ (3.86)
AE An

Para esquemas de interpolagcéao temporal de baieao@ CFL ndo deve ser maior do
que 1 para satisfazer o critério de estabilidadgpa®so de tempo local equivale ao pré-
condicionamento do residuo por um escalar em catldac(De BORTOLI, 2000). Este
procedimento pode reduzir o tempo computacionagéseirio para obter a solugdo em regime
permanente em uma ordem de magnitude. Esta redley@ese ao fato que nas regides de
fluxo suave ocorre uma convergéncia mais rapidéddeao passo de tempo ser maior. Como
consequéncia, nas regides proximas as superfigiamh aceleragdo na convergéncia, mesmo
havendo uma variagcao temporal menor. Esta formecmo um “transiente disfarcado”.

3.4.4.3 Tratamento das condi¢cbes de contorno eriigice

A condicdo de contorno na entrada é imposta contoaesento completamente
desenvolvido para o tensarlsto implica em:

Dc oc
—=—"+.(vc)=0 3.87
ot at (vo) (3.87)

Nas paredes a velocidade € nula, e como se esté@dsado na solucdo estacionéria, a
derivada com relacdo ao tempo pode ser anulada:

®-0 v=0 (3.88)
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Sendo assim, as condi¢des de contorno de entrpdeede sédo obtidas anulando-se o
termo fonte. Assim estas condicdes de contorno cefioputadas sem a necessidade de
resolver equacgdes diferenciais para o tenspois basta resolver o sistema algébrico abaixo
paracyy € Cxy em cada ponto do contorno.

2(0 au+cxyavj Zb[c +c2 y TGy u—1}:0
0X 3

xx&
ou ov (adu 6v (1, l) (3.89)
CotCy—*| -+ ¢, ~2bCy|CytCp +——
oy ox (ox oy 3

Os pontos da interface séo tratados como o volueneodtrole mostrado na Figura
3.24. Neste caso mostra-se parte do dominio dadaimgerior de material. O pont® tem
como vizinhos os pontdd, E, S. O volume de controle no qual a variavel tem ssdandado
pelo valor no pontd?, € limitado pelas linhas tracejadase, s. Para montar a equacéo do
balanco na célula, admite-se que a velocidade s& dmntravariante, na dire¢cgpou sejay,
€ nula nos limites da célula. Assim ndo ha fluxovestivo na direcdo normal a interface e os
coeficientes lineares para os pontos da interfacaelados por:

a- =-U An; a,=UyAn; a, =0 ag=0;

AGA (3.90)
aPIJ _(U _UP)A,7+[ SPuj E ,7
“; w, *P » *E
ko é___a
& & &
5

Figura 3.24: Esquema do volume finito na interface.

Note que o ponto da interface, em principio, devesatisfazer duas equacdes de
balanco, a proveniente da camada superior e andadaainferior. No entanto, devido ao fato
do campo de velocidades e a posi¢do da interfaestgiem definidas, ndo ha a necessidade
de se adicionar esta restricao.

3.4.5 Célculo numérico da variavel TNSD

Como explicado na Sec¢ao 2.4, a quantidade chamad&l8D(Total Normal Stress
Diferencg pode ser utilizada como indice indicativo de suspnto de instabilidades
interfaciais do tipandag originarias do ponto de encontro das camadaxiroeadas. Para o
calculo de tal variavel € necesséario computar aianéd primeira diferenca de tensdes
normais através de uma linha ortogonal as linhagateente. Um esquema ilustrando a
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montagem desta linha é mostrado na Figura 3.2BdR0 parte-se de um ponto na interface,
e encontra-se a direcao perpendicular ao vetocnsade. Entdo, nesta direcao perpendicular,
avanca-se um determinado passo e encontra-se 0 PoBntdo este ponto € levado para o
dominio ortogonal e os valores de velocidade edEnseste ponto sdo computados por
interpolacdo bilinear com o0s quatro pontos perteteseao elemento no qual o ponto se
encontra, de acordo com a equacédo 2.30. Constrdirs@ixo de coordenadas ortogonais
unitario, no qual as direcbes sdo dadas pela tamgenvetor velocidade e sua normal, como
mostrado na Figura 3.26. Entdo se computa as canpss) das tensdes normais nestas
direcbes e, a partir destas, a primeira diferengatahsbes normais neste sistema de
coordenadas:

N, =7, =T, (3.91)
Ty T | _|COSE) —sin@) | Txx Ixy||COSE) -sin@) T (3.92)
Tt Tn| |SIN@) c0s@) |Txy Tyy | sin@) cos@) '

= =

.ﬁ""

Figura 3.25: Esquema ilustrando a montagem da linhartogonal as linhas de corrente.
n ‘,rh

-

3
X

Figura 3.26: Eixo de coordenadas dado pelas direcdaormal e tangencial a velocidade.
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Entdo parte-se para o proximo ponto avancando sopds integracdo desejado, na
direcdo normal a velocidade. Neste estudo escabetnnstruir a linha de integragao, de
forma que houvesse um ponto dentro de cada elenggit@esta cruzasse. Assim, como a
linha de integracdo tem dire¢cdo normal as linhasodesnte, € provavel que seja guiada, com
certo desvio, pelo veto€[n] = [0 1]. Arbitrou-se, entdo, que o passo de aogdio da linha

de integracao fosse dado por:
0
=[] 55

A aproximacao acima patd é suficiente para que se obtenha um ponto deragag
dentro de cada elemento que a linha cruzar. A mata transformada inversa ndo é
interpolada para o ponto de integragcao, sendo apaaba pelo valor desta no ponto da malha
gue estad mais proximo. Com os valoresNdeeomputa-se a integral desta ao longo da linha
tracada, aproximando-se por uma interpolacéo lggeama de terceira ordem. Esta integral é
dividida pelo comprimento de integracdo, dandoemga média. Partindo do mesmo ponto
na interface, calcula-se esta média para cada asmaainadas dos materiais co-extrudados, e
faz-se a diferenca entre elas, tendo-se assim i@&vehrTNSD (Total Normal Stress
Difference para um determinado ponto na interface:

TNSD=N,, - N, (3.94)

3.5 Consideracdes finais

Os dados experimentais provenientes dos ensaiosétecos serdo utilizados para
estimar os parametros das equacdes constitutigagdadbs adquiridos com o ensaio dinamico
oscilatorio em cisalhamento serdo utilizados patanar os parametros dearreau-Yasuda
(ajustando a predicdo dg), e os parametros lineares do modeloLa@®nov (ajustando a
predicdo de&5’ e G”). Os dados adquiridos com a técritdaer Windupserao utilizados para
estimar os parametros nio-lineares do modelbatmoy ajustando a predicdo dgr’. A
implementagdo do ensaio dindmico oscilatorio erallt@nento utilizada neste trabalho ja €
uma técnica bem conhecida e confiavel. O mesmosafwode dizer do ensaio de viscosidade
elongacional. Por isso, uma boa parte do capital®ésultados e Discusséo sera dedicada a
apresentar e discutir a confiabilidade, reprodiididiie e precisdo da técnica implementada.

Para estimar os parametros@rreau-Yasudaera utilizado o algoritmo do software
Flow 2000™. N&o sera feita uma analise mais profunda destalgma pois é relativamente
simples, e também devido ao fato de estar implesenédm um software de codigo fechado.
Para estimar os parametros lineares do model@deovsera feita uma andlise estatistica um
pouco mais aprofundada. Isto porque é de fundamiempartancia utilizar apenas os modos
de relaxacéo significantes para descrever a fagxdrehléncias medidas. O problema de
otimizacdo gerado para estimacdo dos parametreBne@oes € mais complexo, sendo assim
necessarias técnicas mais complexas de otimizagiobém € de fundamental importancia
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fazer uma analise estatistica para verificar a @algp do modelo deeonovao predizer o
comportamento elongacional do fundido.

Seré verificado o0 aparecimento de instabilidadesfaciais em chapas co-extrudadas
manufaturadas no equipamento apresentado na segio ABjumas condicdes de
processamento, como espessura da capa de brikrmperatura desta, serdo variadas para
verificar seu efeito sobre a formacéo das instduiles interfaciais. Para essas condicfes sera
simulado o escoamento btoco de alimentacgaom o objetivo de utilizar o critério de sinal
de TNSD e verificar sua validade. O campo de velocidades\peratura e a posicdo da
interface serdo resolvidos no software Flow 2000Neste é utilizado o modelo @arreau-
Yasudapara a relacdo constitutiva. Estes resultados esgortados do Flow 2004 e
utilizados para uma nova solucdo do campo de tensdqual utiliza a equagédo deonov
como relacdo constitutiva. Observe que o campoetiecnades ndo é alterado nesta nova
solugéo. Para se chegar a esta nova solucao #firaalhas estruturadas com coordenadas
generalizadas, interpolacdo dos dados exportadogt@do de volumes finitos para solucao
da equacdao hiperbdlica relativa ao modelo constitptomo apresentado na secdo 3.4
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Capitulo 4

Resultados e Discussao

4.1 Andlise da confiabilidade do ensaio de reometri a
elongacional

Nesta secdo € apresentada uma série de resultéiivados para analisar a
confiabilidade da técnic&iber Windup para medida de),” implementada no LATEP-
UFRGS (Laboratoério de Tecnologia de Polimeros)mBiio € discutida a reprodutibilidade
do ensaio, tanto para amostras de GPPS quantapata HIPS. A seguir sdo apresentadas
comparacdes entre os resultados obtidos pela &€itier Windupe os obtidos com BVF
disponibilizados por outro laboratorio, verificars® que o tratamento de dados necessita de
uma correcdo. Na sequéncia sdo propostas algurtragégms de correcdo dos dados. As
estratégias sdo testadas e comparadas, analisandoepiantificando-se os fenémenos
ocorridos durante os ensaios. Por fim, a estratég@lhida como melhor alternativa é
aplicada a todos os dados.

4.1.1 Reprodutibilidade do ensaio

Para estudar a reprodutibilidade do ensaio, foreatizadas séries de experimentos
com mais de trés repeticdes. O desvio padrédo peaddicou abaixo de 10% em uma grande
faixa de tempo de teste, em praticamente todasmaperaturas e taxas de elongacédo
analisadas. Como pode ser visto nas Figuras 4.2,eod4desvio padrao para os quatro
materiais analisados fica acima de 10% apenasicio i no final do teste. Isto € devido aos
baixos valores de torque gerados nestas regidequais ficam préximos da precisdo do
sensor do redmetro utilizado (2 gf.cm). No inicio @ste o baixo torque é resultante da
pequena deformagéo, enquanto que no final, a digéiouwle torque deve-se a diminui¢cdo da
area transversal da amostra. Na maior parte dacgemsdesvio padrédo permanece dentro da
faixa de 3 a 8%. A reprodutibilidade e o comportatnedo torque podem ser melhor
visualizados na Figura 4.3 (b). As curvasnge originadas destas medidas sdo mostradas na
Figura 4.3 (a). No inicio do ensaio o torque sdbgp ap0s atinge um maximo, e entéo
comeca a decair devido a diminuicdo da area da semdsversal da amostra. A condicdo na
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qual o torque medido fica abaixo da preciséao, epedder da combinacao de trés fatores, a
resisténcia do material, a temperatura e a taxelatgacéo. Por exemplo, para o HIPS1 e
GPPS1 nao foi possivel medir com reprodutibilidadetaxa de elongacdo de 0,613
temperatura de 150°C, pois o torque desenvolvidaufiproximo do limite de precisdo do
instrumento. J& na temperatura de 140°C para esemos materiais, na mesma taxa de
elongacao, foi possivel realizar o ensaio com aotkjpibilidade desejada. Para o HIPS2 e
GPPS2, que sdo materiais com maior viscosidadepdssivel medir em todas as taxas
avaliadas.

100
I *
[Run »
& &
- £
10 1
e
+ 140°C 0,01s-1 Srept
B 4 140°C 0,1s-1 3rept 1
+ 140°C 1s-1 Srept + 140°C 0,015-1 4rept
0 150°C 0,01s-1 8rept A 140°C 0,01s-1 Srept
0150°C 0,15-1 8rept m 140°C 1s-1 3rept
¥ 150°C 1s-1 Frept ® 150°C 0,1s-1 drept
0.1 T o1 +150°C 1s-1 Srepet
0.001 0.01 0.1 1 10
& 0.001 0.01 0.1 €y 1 10
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Figura 4.1: Desvio padrdo para as medidas de visdédade elongacional nos materiais (a)HIPS2 (b)HIPS1.
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Figura 4.2:Desvio padréo para as medidas de viscdside elongacional nos materiais (a)GPPS2 (b)GPPSL1.
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Figura 4.3: Repeticdes da medida de viscosidade egmcional do HIPS1 & 140°C na taxa de 0,015a)
viscosidade elongacional (b) torque da medida
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Na Figura 4.3b observa-se também a presenca denbroma curva de torque, em
torno de 160 s. Considerando que o ensaio mostradiigura 4.3 foi realizado utilizando-se
0 grampoA, como descrito na secdo 3.1.3 no capialeriais e Métodos, o referido ombro
pode ser atribuido a influéncia do grampo utilizagdoa prender a amostra ao cilindro do
Couette Durante o ensaio, ap0os o cilindro girar aproxiamente 180°, o lado do grampo
oposto ao que prendeu o corpo de prova toca-ondazeom que o braco de alavanca seja
aumentado aproximadamente em 0,5 a 1 mm, aumentatadgue medido. Isto da origem ao
ombro na curva de torque, e ao pico inesperadonax$® na curva de viscosidade
elongacional. Além disso, neste instante ocorrdaaiima deformacao adicional no corpo de
prova, ocasionando uma diminui¢do, em relacao lealedo pela Equacao (3.6), em sua area
de sec¢édo transversal. O mesmo também aconteceaoariindro da uma volta completa,
porém o braco de alavanca € aumentado em até 3ldm.disto, ao tocar o corpo de prova,
o grampo pode corta-lo. Com o grampoB ha apenaguetap6s uma volta completa. Os dois
tipos de grampos foram utilizados neste traballeThbela 4.1 € mostrada uma relacédo das
condi¢cOes dos ensaios realizados para cada mabemalcomo o tipo de grampo utilizado em
cada um. Nos proximos paragrafos serdo apresentmdossultados destes ensaios, e sera
mostrado que mesmo com todas as inconveniénciasagien ser ocasionadas pelo toque do
grampo no corpo de prova, este evento ndo é unitad#o importante.

Tabela 4.1: Grampos utilizados nos ensaios de visidade elongacional.

Material | Temp. (°C)| Taxa @3 | Grampo Material| Temp. (°C) Taxal}s| Grampo
0,01 GrampoA 0,01 GrampoA
0,1 GrampoB 0,1 GrampoB
140 0,464 GrampoB 140 0,464 GrampoB

1 GrampoA 1 GrampoB

HIPS1

3 GrampoB 3 GrampoB

0,1 GrampoA GPPS2 0,01 GrampoB
150 1 GrampoA 0,03162| GrampoB
3 GrampoB 150 0,1 GrampoB
0,01 GrampoA 0,3162| GrampoB
0,1 GrampoA 1 GrampoB
140 0,464 GrampoB 1,6 GrampoB

1 GrampoA 0,01 GrampoA
HIPS2 1,6 GrampoB 0,1 GrampoB
0,01 GrampoA 140 0,464 GrampoB
0,1 GrampoA 1 GrampoB
150 0,464 GrampoB 3 GrampoB

1 GrampoA GPPS1 0,1 GrampoB
3 GrampoB 0,2154| GrampoB

150 0,464 | GrampoB

1 GrampoB

3 GrampoB
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Nas Figuras 4.4 e 4.5 sao mostrados os resultassmsaios para o HIPS1, nas
temperaturas de 140 e 150°C, respectivamente. Ambagann,” se desenvolvendo com a
variavel tempo (a) e com a variavel deformagé). Nas condicdes de 0,01/340°C e 0,1
s1/150°C, o estado estacionario é atingido em defobess, < 1,5. Ambas foram realizadas
com o grampoA. As condicdes de ensaio com taxalateg@cdo de 15 em ambas as
temperaturas, também foram realizadas com tal graPgrém pode-se disser que o toque a
& = 1,5 no grampo, ndo ocasiona grandes variag0esgé® sransversal do corpo de prova,
pois como se pode constatar, ndo ha mudancas d@nt@a das curvas apos o toque. Esta
afirmacao baseia-se no fato que pode-se ligar togorediatamente antes do toque, com o
ponto imediatamente apds, sem notar mudancas dewwdade. As outras condi¢cdes de
ensaio foram realizadas com o grampoB. Nos engsaiaizados com este material, as
medidas apods o toque do grampo na deformacéo drim@damente 3,1 ndo sao confiaveis,
tanto na utilizacdo do grampoA como no grampoB.d3te motivo ndo sdo mostrados aqui.
Apds o toque, had uma pequena queda no valoy,desemelhante a um degrau, e logo ap6s
ocorre o rompimento do corpo de prova. Neste togurampo separa 0 corpo de prova da
superficie cilindrica em até 3mm, de forma brusdédm disto, as bordas do grampo séo retas,
contribuindo para a concentracéo de tensdes e noempd do corpo de prova. Na maioria das
curvas apresentadas nas Figuras 4.4 e 4.5 notasediminuicdo da derivada no final da
curva, indicando que a medida vai até um pontoiprdxio estado estacionario.
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Figura 4.4: Viscosidade elongacional do HIPS1 a 140 em func¢éo (a) do tempo, e (b) da deformacéo.
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Figura 4.5: Viscosidade elongacional do HIPS1 a 1850 em funcao (a) do tempo e (b) da deformacao.



4.1 ANALISE DA CONFIABILIDADE DO ENSAIO DE REOMETRIA ELONGACIONAL 83

Nas Figuras 4.6 e 4.7 sao mostrados os resultaakmsaios para o HIPS2, nas
temperaturas de 140 e 150°C, respectivamente. Ambagamn,” se desenvolvendo com a
variavel tempo (a) e com a variavel deformagadgb). As curvas com taxa de elongacédo de
0,01; 0,1; e 1% foram realizadas com o grampoA. Nas outras coedigitilizou-se o
grampoB. A taxa de elongacdo de 0,01esn ambas as temperaturas, o estado estacionario é
atingido em deformacées abaixo de 1,5. Na condigaensaio 0,1%140°C, ndo ha perda de
tendéncia apds o primeiro toque do grampo, a cpreasegue normalmente atingindo o
estado estacionario em seguida. Na condi¢éo 015@°C o torque desenvolvido no sensor ja
estava proximo ao limite de precisdo do sensoesamh ocorrer o toque em = 1,5. ApOs o
toque, o torque ficou abaixo deste limite. Devideste fato, pontos desta curva em gue
1,5 n&o sdo confiaveis. Nas curvas para as corgl@ensaio a taxa de elongacdo dé 1 s
em ambas temperaturas, nota-se um pequeno ombaxgure no instante do primeiro toque.
Estas duas curvas ilustram claramente que o pontefque é insignificante para a medida.
Nos ensaios realizados com este material, de naaseimmelhante ao que aconteceu para o
HIPS1, as medidas apos o toque do grampo na defaorde aproximadamente 3,1 ndo séo
confiaveis. Diferentemente do HIPS1 algumas cuevdaxas de elongacdo mais alta (1s
/140°C, 1,68/140°C e 35/150°C) n&do apresentam uma diminuicdo da derivadinal da
curva. Porém em todas as outras condi¢cdes podessevar esta caracteristica.
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Figura 4.6: Viscosidade elongacional do HIPS2 a 190 em funcéo (a) do tempo e (b) da deformagéo.
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Figura 4.7: Viscosidade elongacional do HIPS2 a 18D em funcéo (a) do tempo e (b) da deformagéo.
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Nas Figuras 4.8 e 4.9 sdo mostrados os resultas®smsaios para o GPPS1, na
temperatura de 140°C (Figura 4.8) e na temperairs50°C (Figura 4.9). Ambas as figuras
mostramn,” se desenvolvendo com a variavel tempo (a) e coariavel deformacée, (b).
Apenas a condicéo de ensaio 0,31140°C foi realizada com o grampoA. Nesta condidéo
ensaio o torque desenvolvido no sensor ja estawdanpo ao limite de precisdo do sensor,
antes de ocorrer o toque a deformacéo de 1,5. Aptdsjue, o torque ficou abaixo deste
limite. Devido a este fato, pontos desta curva appsmeiro toque ndo sao confiaveis. Nas
medidas realizadas nas taxas de deformacédo mass @it seja, 3 ; 1 e 0,464, ®m ambas as
temperaturas, 0os pontos apos o toque na deforntecdd parecem ser confiaveis. Isto pode
ser constatado pelas curvas apresentadas, poisandmdancas na tendéncia apos o toque.
Este fato pode ser atribuidos ao maior grawstdgin hardeningobservado para o GPPS1,
apesar de este apresentar menores viscosidades dli®Ss a baixas taxas de deformacéo
(limite troutoniano). Ao se deformar, um materiahtmaior grau detrain hardeningdissipa
menos energia, relaxando menos e acumulando alastite a energia da deformacéo. Isto
da uma maior resisténcia ao material, evitandor@@pimento. Diferentemente dos HIPSs,
em poucas taxas de elongacédo pode-se observaremeh@ntia ao estado estacionario. Isto
também pode ser devido a forte caracteristicaiedédd material.
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Figura 4.8: Viscosidade elongacional do GPPS1 a T@em funcao (a) do tempo e (b) da deformacao.
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Figura 4.9: Viscosidade elongacional do GPPS1 a P&Dem funcao (a) do tempo e (b) da deformacao.
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Nas Figuras 4.10 e 4.11 sdo mostrados os resultamoensaios para o0 GPPS2, na
temperatura de 140°C (Figura 4.10) e na temperatard50°C (Figura 4.11). Ambas as
figuras mostranm,” se desenvolvendo com a variavel tempo (a) e ceariavel deformacgédo
& (b). Apenas a condicdo de ensaio 0,81140°C foi realizada com o grampoA. Como se
pode notar pela curva mostrada na figura, nédo éioedignificativo do toque a deformacgéo
de 1,5. Diferentemente do GPPS1, apenas para &iamm de 140°C as medidas realizadas
as taxas de deformacdo mais altas, os pontos ajpos® na deformacéo de 3,1 parecem ser
confiaveis. Note que mesmo que os valoresde a temperatura de 150°C, sejam maiores

gue os do GPPS1 a mesma temperatura, o gratraie hardeningé menor. Disto se conclui
que nio apenas o valor absolutonge é importante para evitar a ruptura do corpo dgaro
mas também a razdo deste com relacdo ao seu lingige viscoelastico, pois quanto maior
esta mais predominante é a caracteristica elasbioge a viscosa. De forma semelhante ao
GPPS1, em poucas taxas de elongacdo pode-se absena tendéncia ao estado
estacionario.
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Figura 4.10: Viscosidade elongacional do GPPS2 at*€ em funcéo (a) do tempo e (b) da deformacéo.
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Figura 4.11: Viscosidade elongacional do GPPS2 aX&Dem funcéo (a) do tempo e (b) da deformacéo.
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4.1.2 Comparacgao entre os dados obtidos com Fiber W
EVF

indup e com

Os resultados dg," medidos com a técnidaiber Windup foram comparados com
dados medidos utilizando-se a técniedF, descrita na secdo 2.5.3. Estes dados além de
procederem de outra técnica de analise, foram rogdén outro laboratorio, com outro
redOmetro, por outros analistas. Nao se tem detalbl@® a realizagédo destes experimentos. Os
dados da),’, obtidos com a técnicBiber Windupe com a técnicEVF sdo mostrados na
Figura 4.12, para alguns dos materiais estudadotemperatura de 140 °C. Resultados
similares foram obtidos a 150 °C. Apesar de, caialamente, os dados obtidos com ambas
as técnicas parecerem seguir a mesma tendénaasaoue ha um deslocamento dos valores
den," obtidos com a técnidaiber Windupcom relagdo aos obtidos conEWF. Embora este
deslocamento possa parecer constante ao longoida da deformacbes estudadas pela
simples analise visual da Figura 4.12, a comparggaatitativa das razdes entre os valores
obtidos pelas duas técnicas indica que a diferenga as medidas € dependente do material e
da taxa de elongacéo aplicada, sendo também vhadvengo do teste (Tabela 4.2, Figuras
4.13 e 4.14). Observa-se que estes desvios s&p sdtodo que aumentam com a diminui¢ao
da taxa de elongacéo, chegando a passar de 80%.
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Figura 4.12: Comparag&o entre os dados dg,” obtidos com a técnicariber Windup e EVF a 140°C. (a)
HIPS1, (b)GPPS2.

Tabela 4.2: Razéo entre os dados de viscosidadergjacional medidos com o dispositiveVF e os medidos
com a técnicaFiber Windup (N, eve/Nu rownd)

HIPS1 HIPS2 GPPS1 GPPS2
T(°C) | £(sY) | média o média o média o média o

0,01 | 1,7422| 0,078 | 1,7539| 0,0693| 2,2017| 0,124 | 1,7924| 0,1075

140 0,1 1,6878| 0,0521| 1,7175| 0,1151| 1,9862| 0,1002| 1,8111| 0,1695
1 1,4646| 0,0868| 1,5407| 0,1381| 1,7539| 0,131 | 1,5744| 0,1484

0,01 -- -- 1,7263| 0,2213 -- -- 1,8618| 0,059

150 0,1 | 1,5144| 0,0603| 1,4931| 0,043 | 1,5025| 0,0297| 1,6674| 0,0297
1 1,4168| 0,0741| 1,3752| 0,0902| 1,3424| 0,0413| 1,5922| 0,0888
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Figura 4.13: Razéo entre os dados de viscosidademjacional medidos com o dispositivBVF e com a
técnicaFiber Windup: (a) HIPS1 e (b) HIPS2.
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Figura 4.14: Raz&o entre os dados de viscosidadergjacional medidos com o dispositivBVF e a técnica
Fiber Windup: (a) GPPSL1 e (b) GPPS2.

Na tentativa de entender a origem dos desvios eamreduas técnicas, fez-se
primeiramente a comparacdo entre os dados obtidos @ EVF no limite de baixas
deformacdo e os valores de"®btidos a partir do reémetro rotacional utilizada n
implementacéo da técni¢aber Windup Estes dados, para o HIPS1, encontram-se na Figura
4.15, para os outros materiais € mostrado no AnéXedta figura também é mostrada a razdo
de strain hardening(n,'/3n"). Observa-se que, a baixas deformacdes, as cdeag’
obtidas peldEEVF a diferentes taxas de deformacéo se sobrepdeattearando a regido de
comportamento viscoelastico linear, na qual a raga8n* deveria assumir valor unitario.

No entanto, nota-se nestas figuras que no extremumackas deformacdes ha um desvio das
curvas de)," obtidas peldEVF com relacdo a curva de3obtida com o redmetro rotacional.
Assim, estaria, aparentemente, sendo obtida un@o rpZ/3n" ndo unitaria no limite de
baixas deformacdes, como mostram os valores apaessma Tabela 4.3. Aqui € importante
relembrar que os dados dg*¥oram obtidos do reémetro rotacional no qual fha@tada a
técnica Fiber Windup Assim, estes resultados indicam a presenca dedestocamento
sistematico entre as medidas com este redmetroneedilas com o redmetro no qual se
obteve as medidas peBVF. Esta afirmacdo € baseada no fato que o deslotamem
relacdo ao valor limite esperadg’/3n* = 1 € praticamente o mesmo nas duas temperaturas
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analisadas para cada material, diferindo signifiaatente apenas para o HIPS1 X,2)
engquanto que para os demais fica em torno de 1,8.-Como nao se tem conhecimento de
detalhes do procedimento utilizado nas medidasp¥k é muito dificil identificar a origem
exata desta diferenca sistematica. Causas provgaesdiferencas deste tipo poderiam estar
relacionadas com aspectos de calibracao, princgydbrde torque, preparagdo de amostras e
procedimento de medida. Assim, levando em contaonhecimento minucioso do
procedimento utilizado neste trabalho e o fato efintetro no qual foi adaptada a técnica
Fiber Windupter passado previamente por todas as etapasibdeacab padréo, o valor de
3n" medido neste rebmetro é tomado como referénca@kmite troutoniano.
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Figura 4.15: Viscosidade elongacional para o HIPShedida com o dispositivcEVF, a (a) 140°C e (b)
150°C. Também é mostrada a razao dgtrain hardeningcorrespondente a cada condicéo de medida.

Tabela 4.3: Limite a baixas deformac¢des para os dad obtidos noEVF, com relacdo ao limite troutoniano
calculado através de dados em cisalnamento obtidne redmetro onde aFiber Windup foi implementada

Material | Temperatura (°C)| n.'/3n" Ot 13+
140 1,23 0,0443

HIPS1 150 1,24 0,0341

140 1,43 0,0707

HIPS2 150 1,40 0,1004

140 1,55 0,0612

GPPSL 150 1,44 0,1277
140 1,35 0,0702

GPPS2 150 1,40 0,0850

A comparacao entre os dados das Tabela 4.2 e TaBataostra que na taxa de'la
diferenca entre os dados dg® obtidos com ambas as técnicas é proxima ao desvio
sistematico comentado no paragrafo anterior. Nantof com a diminuicdo da taxa de
elongacdo, os deslocamentos aumentam, chegandossar pde 80%. Adicionalmente,
enquanto para os dados obtidos conEWF o erro sistematico com relagdo a°*3é
aproximadamente constante para todas as taxadatendedo, o mesmo ndo se observa para
os dados obtidos com a técniéier Windup Isto também pode ser notado na Figura 4.12,
onde vé-se claramente que as curvas obtidasFii@r Windup nas diferentes taxas de
elongacdo ndo parecem respeitar um mesmo limigarlimiscoelastico. Em CONNELL¥t



4.1 ANALISE DA CONFIABILIDADE DO ENSAIO DE REOMETRIA ELONGACIONAL 89

al. (1979) e PADMANABHAN et al. (1996) também pode-se observar um comportamento
similar, embora isto ndo seja quantificado nemufido pelos autores. Em CONNELL#&t

al. (1979), no limite de baixas deformacdes, podebservar um desvio de aproximadamente
14% entre os valores dg,” nas taxas de elongacdo de 0,159 e 0,0159 Esn
PADMANABHAN et al. (1996) pode-se observar deslocamentos maioreslo sqoe,
comparando-se as taxas de 5 e Dgste deslocamento é de aproximadamente 60%. Além
disso, neste limite € possivel observar que a ranfre os dados obtidos em duas diferentes
taxas de elongacaq. »/n.’s) segue uma tendéncia do tipo lei da potencia comzo entre
estas duas taxaséf/é£g). Dados obtidos por Bastian (2001) para diferentederiais

utiizando a técnicaRME néo apresentaram este tipo de deslocamento. Ndesda

apresentados por este autor ndo se observa neffiiionda taxa de elongacgéo sobre o limite
das baixas deformacdes, sendo que neste limitea@dssdde todas as curvas caem em um
intervalo menor que * 10%, apesar destes dois @spe@o terem sido diretamente

quantificados ou discutidos pelo autor.

4.1.3 Desvios com relacao as idealidades assumidas e proposta de
correcao

Os aspectos discutidos na secdo anterior sugerenasjudealizacées propostas na
secao 3.1.3 para o tratamento dos dados de tomglesrpnao estar sendo respeitadas. Uma
andlise mais detalhada do procedimento de medigado na aplicacdo da técni€aber
Windupindica que a causa mais provavel de erro seri@aulo da taxa de elongacao. Isto
pode ser explicado pelo fato que como na extremidiad ha certa quantidade de material
além do comprimento do véao, é provavel que, aorhaestiramento do corpo de prova, uma
parcela deste material se movimente para a regié® de contato, conforme indicam 0s
vetores velocidade mostrado no extremo direitoidark 4.16. Assim, na Figura 4.18,€ a
velocidade de tangencial do cilindro (peca movejeametria) &J, seria a velocidade com a
qual material fora da regido livre de contato éguaxpara esta regido. Outra possivel causa
de erro seria um atraso no tempo devido a difesdateres, tais como inércia e afrouxamento
do corpo de prova caso este ndo esteja levememseonado no inicio da medida (por
exemplo, devido ao amolecimento e acdo da gravidadensiderando os dois fatores
mencionados, sugestdes para correcdo das expreséakulo para,” a partir da técnica
Fiber Windupséo apresentadas a seguir.

‘:F-:_____U U& o
S ———
%

Figura 4.16: llustracéo esquematica da possibilidazlde arraste na extremidade fixa.
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4.1.3.1 Atraso no tempo: corre¢cao no tempo

Existem dois motivos para ocorrer um atraso no tedysante a aquisicdo dos dados:
a inércia do préprio sensor e o afrouxamento dpacde prova devido ao amolecimento e a
acao da gravidade. O atraso devido a inércia deosdg € um parametro dependente apenas
do equipamento, sendo invariavel com as condigéesndaio. Documentacdes técnicas sobre
0 equipamento estimam que este tempo morto sejarndenque 50 ms (FRANK, 2006a,b).
O atraso causado pelo afrouxamento do corpo dammvesponde ao tempo necessario para
recolher o comprimento sobressalente que surgel@evacado da gravidade sobre o fundido.
SENTMANAT (2004) apresenta uma analise simplificpdaa estimar o efeito da acdo da
gravidade. O tempo associado ao recolhimento dgeomanto sobressalentés,, pode ser
dado por:

- { sag
tsag - IO (41)
Por comodidade pode-se definir o seguinte nimearoeasional:
1
/* = _sag
L, (4.2)
Assim pode-se aplicar uma correcdo no tempo decmsa por:
tcorr = tap _tsag _tS (43)

ondetcor € 0 tempo corrigido B, € 0 tempo aparente.
4.1.3.2 Arraste na extremidade fixa: correcdo nxsade elongacao

A taxa de elongacgédo imposta no corpo de prova éfinidla na secdo 3.1.3 como
sendo dada por:

= —=¢ (4.4)

Como serdo aplicadas correcdes a esta taxa, a gardigora ela sera chamada de taxa de
elongacdo aparente. Nesta definicdo é consideragong extremidade fixa a velocidade do

corpo de prova é nula. No entanto, como nestaraidegle ha certa quantidade de material

fixa além do comprimento do vao, € provavel queacer o estiramento do corpo de prova, 0

material na extremidade fixa seja arrastado paegido livre de contato, como ilustrado na

Figura 4.16. Levando se em conta este mecanisme g®athegar a uma expressao para a
taxa de elongacao corrigida:

u-u, u,

corr ap
I‘0 I‘0

(4.5)
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Utilizando-se o seguinte nimero adimensional:
U
ur = —2 4.6
5 (4.6)

chega-se a seguinte expressao:

Econ = éap @-u) 4.7)

Também pode-se admitir que, com 0 mecanismo dstesm@acomprimento efetivo no
qual ocorre a elongacéao seja diminuido. Levanderseconta também esta diminuicdo no
comprimento, propde-se a seguinte expressao gaxa ae elongacgao corrigida:

. _uU-u,
gcorr - Lo _ Lb (48)
Utilizando a variavel* e definindo outro adimensional:
L
L* =
L, (4.9)
chega-se a seguinte expressao:
. _ . 1-u*
Econr = gap w (410)

Suplbe-se que a extremidade fixa possa ser vista cona pequena base na qual o
material é estirado a uma taxa de elongacdo magagna, como mostrado na Figura 4.17:

. é'—“
/ EC{II."I."
{ f e En

Ly,

Figura 4.17: Mecanismo de arraste na extremidadexa.

Esta base, com um pequeno comprimdnfoé totalmente fixa no lado que se acopla ao
grampo, e tem uma velocidatg no lado que é ligado ao corpo de prova na regée tle
contato. Como a taxa de deformacdo € pequena, ggodensiderar que a area de secdo
transversal desta base néo varia, ficando conséantengo de todo tempo de teste, sendo
igual a area transversal iniciddy. Ainda devido a taxa de deformacdo pequena, p@de-s
considerar qug,’ nesta base esteja no limite troutoniano. Admitiqde a forca longitudinal
seja a mesma ao longo de todo corpo de prova, gdeduzir entdo que:
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T
To —pr o FO g

£y =T & A y-0 (4.11)

Apos algumas manipulacfes algébricas, utilizandieéinicdes apresentadas na secao
3.1.3, chega-se a expressao pfr&m funcdo dos dados experimentais:

F(t)
A
_ ’7J_ap exp(_gaptap)gap

37+

=1 ap Eap€XPEE T L) (4.12)

£p (4.13)

y-0
O comprimentd., e a velocidad®),, se relacionam através da taxa de elong@gée
atraveés desta relacdo pode-se escrever a seglentda entre os niumeros adimensionais
L*:
* * * + —£ 3
Uy, Uwu*_ ., wu u* _lu_ap exp( gaptap)gap

L LLr @ = 1= ¥ 414
b Lo /M (4.14)
ya

Assim pode-se ten* variando com o tempo enquarity permanece constante, ou
vice-versa. A melhor escolha, tanto para esta §oesimo para a melhor forma de correcéo
para a taxa de elongacdo e qual a melhor estimpiva os parametros relacionados a
correcdo na taxa de elongacédo e no tempo sao asslanproéxima secao.

4.1.3.3 Aplicacao das correcdes propostas: Estintagds parametros de correcao

Se for considerado que h& desvios de idealidadsidemaveis apenas na taxa de
elongacao e no tempo da medida, o fator de cor@d@iaire a seguinte forma:

+
Mu_ap . . &
- - eXp(gaptap — Ecorrleorr ) 0 (4.15)
&
’7u_corr ap

Até agora pode-se afirmar que esta razao depesdeedaintes quantidades:

* ts, 0 tempo morto devido a inércia, que é dependigrdaas do equipamento;

* €%, o comprimento sobressalente adimensionalizadeidaleao escorrimento do
material pela acéo da gravidade no fundido, quertip do material e da temperatura
do ensaio;

* u*, a velocidade de arraste adimensionalizada, queende do material, da
temperatura e da taxa de elongacéo do ensaio;

* L*, o comprimento da base adimensionalizado, quednao direta cona*.

As funcdes para a taxa de elongacdo e o tempogicyitem ao todo quatro
parametrosts, /*, u* e L*. Embora o parametrty possa ser estimado a partir de dados de
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projeto do sensor e 0 paramett® pode ser estimado a partir das relagOes apressrpada

a deflexdo (SENTMANAT, 2004), serdo estimados pmlocedimento que sera exposto
abaixo, assim coma* e L*. Os parametros de correcao devem ser estimadatia g
comparacdes dos dados obtidos com valores de mef@réos quais, em hipotese, seriam
valores de,” corretos. Entretanto, a técnica de ensaio devpmesi sO, capaz de medir a
viscosidade elongacional, ndo necessitando desotécmicas para medir esta propriedade.
Entdo surge a pergunta: como obter dadag,teorretos sem fazer outro tipo de ensaio para
obté-la? Deve ser lembrado que no limite viscoeldgde baixas deformacdes, ou seja, no
inicio da elongacao, teoricamente o limite trowooi é respeitado, ou seja:

’7J_corr =37" se, ¢4 -0 e y-0 (4.16)

Entdo se pode arbitrar a faixa na qual os dadog,tig possam estar no limite
troutoniano e, através de um procedimento de m@imeadrados, minimizar a diferenca
entreny corr € 3. Um arraste na extremidade fixa resulta em uma thxelongacao real,
aplicada ao corpo de prova, menor que a do valmimad do teste (aparente). Como os dados
de torque sao tratados com um valoré&denaior que o real, isto resulta em um valor menor
deny’ap- Ao longo do ensaio o arraste diminui e o valorédeeal se aproxima do aparente.
Assim sendo,n, s também se aproxima do real. SupOs-se que, noelimé@ baixas
deformagdes, esses efeitos resultam em um compartarden,’,y/3n" distorcido do valor
unitario (constante), o qual, em um grafico senaittignico no tempo € visualizado como uma
reta com uma leve inclinagéo. Caso haja um atragempo, nos primeiros instantes esta reta
é distorcida em uma funcdo monotonicamente crescBatve-se escolher apenas pontos nos
quaisn,’ay/3n” < 1, pois a corre¢do néo deve levar a valoreg,tig, maiores quey, ap. A
Figura 4.18 ilustra as regides da curvand&,/3n" citadas acima, indicadas como “limite
troutoniano arbitrado”.

1.E+07 2.5

n,*(Pas)
Lug/"h

i
o

1.E+06 -

= 1.5

1.E+05 -

- 1.0
1.E+04 -
=05
L Limite trutoniano x N H3n*
ot arbitrado
1.E+03 T T - 0.0
0.01 0.1 tempo (s) 1 10

Figura 4.18: Regides da curva, ,/3n" que servem como critério para escolha do limite tutoniano na
aplicacéo da correcdo dos dados.
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O significado da regido inicial da curva, antesrei@ inclinada, pode ser melhor
explicado pela Figura 4.19. Nesta figura, € ilddrama funcdo qualqug(t) e esta mesma
funcdo deslocada por um temfibqualquery(t + At). Nota-se desta, que um deslocamento
positivo no tempo, faz com que o tracado do grafiesta funcdo, nos tempos iniciais,
adquira um formato céncavo, se o tempo for plotmioescala logaritmica. A medida que o
tempo vai avancando, o deslocamehitdorna-se insignificante em relacdo ao valor atieolu
do tempo, e o tracado da func&o no tempo deslosadaproxima do da fungdo no tempo sem
deslocamento. A regido inicial da curva gg'a/3n’, antes da reta inclinada, tem um
comportamento parecido com o da fungéo deslocadenmmo. Nesta regidao o efeito do atraso
no tempo € dominante, portanto, para se ter sucessstimacao dos parametros de correcao
para atraso no tempo, é extremamente importamewsao destes pontos na fungéo objetivo.

1000

100 A

y(t)

10 -

4
P y(t+AtL)
]. 4 T T

0.01 0.1 1 10
t

Figura 4.19: Comportamento de uma funcao qualquer @ser deslocada no tempo, formato da curva com
eixo coordenado em escala logaritmica.

Do ponto de vista do problema de estimacao de préasy os parametros de correcao
podem ser tratados como as seguintes funcoes:

u* =u* (&,,, T, material, maquing
_ ou o (4.17)

L* = L* (&,,, T, material, maquing
* = ¢* (T, material, maquing (4.18)
ts =ts(maquing (4.19)

Ser funcdo da maquina significa, ndo apenas depetdesensor, mas também dos
dispositivos utilizados para prender a amostra, bsemo do procedimento utilizado pelo
analista para prender a amostra. Este ultimo éidenaslo apenas como tese neste estudo,
pois as andlises, utilizadas nos procedimentoodegdo, foram executadas por apenas um
analista. Considerando que todos os ensaios fogalizados com uma mesma amostra em
uma mesma maquina e dispondo-se de um conjuntonsi@ios a diferentes taxas de
elongacdo (aparente) e temperaturas, sendo que wmesjunto pode-se agrupar em
subconjuntos nos quais 0s ensaios tém a mesma rempe monta-se a seguinte funcgéo
objetivo:
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I:obj = Z Z Atrut (‘éap_i !Tj )
i

Atrut (gap’T) = }{< i [‘?ﬂ * (tcorr_k) _,7u+_corr (tcorr_k)]2 (421)

(4.20)

sendo quély,: € computada apenas utilizando-seKopontos que correspondem ao limite
troutoniano arbitrado, & € Ny’ corr SA0 calculados respectivamente pelas equacgdgse(4.3
(4.15).

De acordo com a equagéao (4.1), quanto maior adexa@ongacéo do ensaio, menor
sera o tempo necessario para recolhimento do corapto sobressalente. Em taxas altas, a
parcela de correcdo devida a este recolhimentsignificante, sendo que a parcela devida ao
tempo morto do equipamento € de magnitude maiortdxas muito baixas, o contrario €
verdade; no entanto, em um ensaio realizado néstas, o torque medido nos instantes
iniciais fica abaixo da precisdo do sensor, nddsema medida confiavel. Considerando os
argumentos expostos nos ultimos paragrafos, pogesper o seguinte algoritmo:

» Restringir todas as variaveis ao limite inferioraze

» [Estimar os parametros de corre¢do para um conpmtdados (diferentes taxas de
elongacao aparente) medidos na mesma temperatura;

* Iniciar o procedimento de estimacdo montando adorgbjetivo para a curva que
corresponde a maior taxa de elongacéao, estimarsito BS (ou u*) correspondente a
esta taxal™ ets.

« Em ordem decrescente de taxa de elongacéo, adiaioma a uma, ao problema de
estimacdo, as outras curvas junto com seu parairfefau u*) correspondente.

Ao iniciar o procedimento, as estimativas inicides parametrok* (ou u*), €* e ts
sdo aproximadas como zero. Ao se adicionar outnzacao procedimento de estimacao, a
estimativa inicial do parametio® (ou u*) correspondente a esta, € aproximado como zero.
Enquanto issog*, ts, e 0s outrosL* (ou u*), correspondentes as curvas anteriormente
adicionadas, tém suas estimativas iniciais dadés gmucles jA obtidas. Deve-se tomar
cuidado para que todas as parcelas, correspondedifsentes taxas de elongacéo aparente,
tenham a mesma ordem (década) de grandeza. Assamisto dividindo ou multiplicando
por dez cada parcela que é somada a funcéo objetivo

4.1.3.4 Aplicagao das corregOes propostas: Desermpeala correcao

Os valores ajustados para o parametro de cortechara os diferentes conjuntos de
dados, sdo apresentados na Tabela 4.4. Nota-se desvio padrao destes valores é menor
que 8% de seu valor médio. Além disto, o desviagme@ aproximadamente um quinto do
menor tempo de amostragem permitido pelo softwaretar de dados, 0,01s. Estas
observacdes confirmam sua significancia e o fasbedger funcéo apenas da maquina, pois o
parametro demonstrou-se (dentro dos limites deig@ef independente do material e das
condicBes nominais do ensaio. Com o intuito deaescér sobre os efeitos dos parametros de
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correcaal” ets, a Figura 4.20 mostra os dados na faixa de terapaepresenta os primeiros
instantes dos ensaios, para o material GPPS1 nzetatara de 140 °C. S&o mostrados 0s
dados completamente corrigidos (isto é, onde tomwsparametros de correcdo foram
ajustados), os dados sem correcao e dados nosapesias o parametro de correcdo mostrado
entre parénteses na figura ndo estd com o seu ajalstado, assumindo valor nulo, o que
significa que a parcela de correcdo correspondeetde parametro ndo esta sendo aplicada.
Na Figura 4.20c, na qual a correcao corresponderite ndo é aplicada/(* = 0), pode-se
ver claramente que o desvio com relagdo a cufvaé3naior para menores valores de taxa de
elongacdo aparente. No entanto, para valores rsatoparametrds € responsavel por toda
correcdo no tempo. J4, comparando os dados seat&or(Figura 4.20b) com os corrigidos
apenas pela parcela correspondente/*a (Figura 4.20d), vé-se claramente que esta
contribuicdo é mais significativa para valores megaale taxa de elongagdo aparente. Estas
observacdes confirmam as hipoteses apresentadgi®anente.

Tabela 4.4: Estimativas do pardmetro de correcat.

Material HIPS1 HIPS2 GPPS1 GPPS2 -
Temp (°C)| 140| 150 140 150 140 150 140 150° s
ts (10%s) | 2,84 | 2,74| 2,88 254 249 233 276 2/47 2,63 0,199

1.E+06 1.E+06

1, (Pa.s)
1, (Pa.s)

LE+05 1.E+05 -

1.E+04 T 1.E+04

0.01 0.1 1 . 001
tempo (s) b)

1, (Pa.s)
1, (Pa.s)

1E+05 o 1.E+05

1.E+04

1.E+04

0.01 0.1 1 o0t 0.1 1
tempo (s) d) tempo (s)

c)

Figura 4.20: Efeito dos parametros de correcée® e ts nos dados corrigidos. (a) correcdo completa, (b
correcéo, (c) correcdo parcial € = 0), (d) correcdo parcial {s = 0). Correcao parcial significa que todos os
parametros de correcao estdo com seus valores apdbs, exceto o mostrado entre parénteses.
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Na Figura 4.21, nota-se que, globalmente, o parandet correcad”, diminui com o
aumento da viscosidade do platd newtoniano,Para as amostras de HIPS isto é melhor
observado, mesmo havendo alguma diferenca na tagaatla, sendo a do HIPS1 maior que
a do HIPS2. No entanto, para as amostras de GRRSndo é observado entre pontos
correspondentes a um mesmo material, ao contéagbservado um aumento. Porém quando
se compara pontos do GPPS1 com os do GPPS2, sstaiigbio ainda é observada. Estas
observacdes sugerem que o mecanismo com o qugb@ @e prova amolecido cede devido a
gravidade pode sofrer efeito de outra propriedadmdterial. Nao se descarta a possibilidade
de haver efeito do diametro do corpo de prova seste mecanismo, pois 0S corpos de prova
de GPPS tinham um diametro um pouco maior que ¢HEI8. Mesmo que haja outro efeito,
sao fortes as evidéncias de que o parametro decéo” tenha uma relacao do tipo lei da
poténcia commo. Na Figura 4.21c isto € melhor visualizado, onadeito den, é amplificado
pela operacdo de divisdo do valor ajustado pelorvaledito pela andlise estatica de viga
(SENTMANAT 2004) o qual tem relacdo direta cgm, mostrada na Figura 4.21-b.

1.E-02 1.E-01

a) *HIPS1 b) 4 *HIPSL
WHIPS2 ] WHIPS2
A GPPS1 2 A AGPPS1
A E
1.E-03 A ®GPPS2 % ™ ®GPPS2
% ® =
5 - 1.E-03
m . o |
*
D [ | |
1.6-04 L
.
a
1.E-05 . LE.05 .
1.E405 1.E+06 1.E407
M, (Pa.s) 1E+05 LES06 p (Pas)  LE*O7
1.E402 .—
©)
T ® .
-
£ 16401
& s
3 .
%" 1.E+00 $HIPSL
= A WHIPS2
AGPPS1
®GPPS2
1.E-01 :
1.E+05 1.E+06 1.E+07
1, (Pa.s)

Figura 4.21: Efeito da viscosidade newtoniana no pametro de corregéoé®. (a)€* estimado pelo
procedimento de correcdo, (a@" predito pela analise estatica de viga (SENTMANAT2004), (c) razédo
entre os dois valores dé*.

Explicados os efeitos dos parametros de corred¢aivias ao atraso no tempo, ou seja,
¢ ets retoma-se a atencdo aos parametros de corrdgdiva® ao arraste na extremidade
fixa, u* e L*. Como exposto na secéo 4.1.3.2, foram apresentagasformas de correcao
para a taxa de elongacao, as equacdes (4.7) &, (@slfuais podem ser aplicadas na equacéo
(4.15). Iniciaremos analisando a forma (4.7). Zaiido esta forma, o fator de corre¢édo toma a
forma da equacao abaixo:
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.
'73;""'[’ = (1~ ") explé aptap — (Eap(tap —ts) = £*)AL-u%) )

u_corr

(4.22)

Na Tabela 4.5 sdo mostrados os parametros de &omég e na Figura 4.22 sao
mostrados os dados aparentes e corrigidos compestametros, bem como o comportamento
do fator de correcdo. Ambos sdo para os dados @8Hha temperatura 140°C. Nota-se que a
correcdo comporta-se como esperada no inicio daascuPorém, aproximando-se do final do
ensaio, ha uma queda além do esperado nos valmmgidos, devido ao forte aumento na
razdony apNu’ cor- A queda é mais forte para dados com mais baixa ¢® elongag&o
aparente, 0s quais apresentam um maior parametgorggaou*. Este comportamento néo
reflete o fendmeno fisico esperado. Espera-se datiode correcdo seja mais suave ao final
do ensaio, pois o filete de fundido fica mais fidoninuindo a forga causadora do arraste na

base. Em outras palavras, espera-se que, no feemsiio, as condicbes sejam mais proximas
das idealizadas.

Tabela 4.5: Parametros de correcaa* ajustados para os dados do HIPS1 na temperatura Q4C, forma
da correcdo da taxa de elongacdo Eq. (4. & E 1,77e-4 és=0,0287 s).

Eap 0,01 0,1 0,464 1 3
u* 0,2490| 0,2417f 0,1793 0,0550 0,0757
E o /é"ap 0,751 0,758 0,821 0,945 0,924
1.E407 6.0
Ny ap/ M con | Ma'ap/30*
":',: + 0,01 s- z U,Ulsf"-
Ln} : 8:1554_5-’— g:-’l'rG:i s
1.E+06 1 *’_= 12 1st
) - 3t 03s*
& 3
= 1.E405 - . °
5
1.E+04 e Fo.e T
0.01 0.1 1 10 100 0.01 0.1 1 10 100
tempo (s) tempoap (s)
a) b)

Figura 4.22: (a) Viscosidade elongacionah(") aparente e corrigido e (b) fator de correcdo. Amtis para o
HIPS1 a 140°C, correcao da taxa de elongacéo confuog Eq. (4.7).

Utilizando a forma de correcao para a taxa de elgdgy dada pela Equacéo (4.10), o
fator de correcédo adquire a seguinte forma:

+
Mu_ap _1-u*

+
Tu_corr

1-L

ex
*

4gaptap - (gap (tap —tg) - (*)

1-u*
1-L*

(4.23)
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Esta expressdo pode ser utilizada em conjunto cBouacédo (4.14). Dessa maneira pode-se
utilizar L* como parametro de correcao ajustavel e abftela Equacéo (4.14), ou vice-versa.
Na Tabela 4.6 sdo mostrados os parametros de &oreeqia Figura 4.23 € mostrado o
comportamento do fator de correcdo obtido por esttatégia. Nota-se, dos valores
mostrados na Tabela 4.6, que os parametros dec@omwé& e L* perdem seu significado
fisico, apresentado na secéo 4.1.3.2. Os valorega@metros estimados sdo negativos, e
alguns apresentam valor absoluto maior do que dadaj enquanto deveriam ficar na faixa
de 0-1 para preservarem o significado fisico. Embmrajuste nos primeiros instantes do
ensaio tenha ficado aparentemente melhor, estam$ode correcdo nao resolvem o problema
dos pontos finais do ensaio. Ao contrario, 0 aumeatrazaa,” ay/Nu’ cor € Mais forte que na
primeira proposta de correcao.

Tabela 4.6: Parametros de correcaa* eL* estimados para os dados do HIPS1 na temperatura Q°C,
forma da correcdo da taxa de elongacéo Eq. (4.10).

u* como parametro estimadd; dado pela Equacéo (4.14),
¢*=0,00164 dés=0,0282 s

Eap 0,01 0,1 0,464 1 3

u* -4,56 -1,46 -1,29| -0,38§ -0,185

L* como parametro estimadet dado pela Equacéo (4.14),
¢" =0,00218 &5 =0,0293 s

£qo 0,01 01 | 0,464 1 3
L* -5,64 -2.42 -1,70 -0.497 -0,216
6.0 6.0
=] My /M cone | Maa/300%| |, M ap M’ con | Ma"ap/30*
2 s001st |C0015 || & #0015t [©0015?
WF mO1 st ool s? 2 mo1s? og1s?
= 0,464 - D464 st ||, F 0,464 s+ 0,454 s*
5 152 1% s 1st 1s”
Q o3l 0352 5 O3 g-
]
2 =
= :
= LE
+ : E
= 2
=
-
0.6 06 . . . .
0.01 0.1 1 10 100 0.01 0.1 1 10 100
tempo ap (s) tempo ap (s)
a) b)

Figura 4.23: Fatores de correcao para o HIPS1 a 190: (a) u* como parametro estimado €_* dado pela
Eq (4.14); (b)L* como parametro estimado eu* dado pela Eq (4.14). Forma da corre¢do da taxa de
elongacéo Eq (4.10).

Da Equacéo (4.14) o parametro de corra¢dem a seguinte relagéo cdr:
+
My ap .
* — * — —
ur =1L " exp(—Eaptap) (4.24)
y-0
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Pode-se inferir que, a velocidade de arraste damidade fixa seja diretamente proporcional
a area de secado transversal do filamento de fundidotensdo agindo neste filamento.
Lembrando que* é a velocidade adimensionalizada de arraste maraiade fixa:

u*(9) O 7() A Y (4.25)

Das expressoes utilizadas para analise do escoannaeiaiial, em especial da Equagéo (3.6),
pode-se ver claramente que a parte exponenciatjdacBo (4.24) é diretamente proporcional
a area da secao transversal. Observa-se que a ap#Edeonte destrain hardening é
diretamente proporcional a tensdo. Conclui-se qgwacao (4.24) pode ser utilizada para
descrever o comportamento dindmico do pardmetro cdeecdo u*. Porém, né&o
necessariamente, o significado fisico do parametreera mantido.

O melhor desempenho da Equacéo (4.7) em relagéona {4.10) em conjunto com a
Equacéo (4.14), leva a crer que o comprimento da baja desprezivel. Como nova tentativa,
utiliza-se a Equacéo (4.7) para corregcédo da taxal@®yacao, sendo o parametro uma
funcdo do tempo obedecendo a Equacao (4.24). ©datoorrecdo toma a mesma forma da
primeira estratégia de correcdo, Equacdo (4.22kinAdem-se, para cada ensaio, um
parametro ajustavdl*, o qual ndo significa necessariamente o comprionadimensional da
base. Para o material HIPS1 & temperatura de 140€@mportamento do fator de correcdo
computado com esta proposta € mostrado na Figlda dnquanto os dados corrigidos sao
mostrados na Figura 4.25. Com esta proposta degémriresolve-se o problema de excessivo
aumento no fator de correcao ao final do ensaimdse pode ver, o fator de correcéo sofre
uma suavizacao no final o ensaio, fazendo com qdéeeenca entre o valor aparente e o
corrigido diminua com a evolucdo da elongacdo dgpaale prova. Também ocorre a
aproximacéo do valor corrigido da taxa de elongaigiseu valor aparente.

6.0
. _ M o/ M’ con | Ma'ap/301*
= 5 0,01 s |©0015s"
] g mp,1 st Do1st
+.':“ 1 g A 0,464 57 0,464 5+
E 5 15 15

= |

o
=4 = -

=
™

b
* -

[ =

0.6 : : : —

0.01 0.1 100

1 10

tempoap (s)

Figura 4.24: Fatores de correcdo. Ambos para os dad do HIPS1 a 140°C, forma da correcdo da taxa de
elongacédo Eq. (4.7)l.* como parametro ajustavel eu* dado pela Equacao (4.14).
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Figura 4.25: Correcdo dos dados de viscosidade et@ational para o HIPS1, a140°C. a) viscosidade
elongacional, aparente (simbolos) e corrigida (lirds claras), também é apresentado valor d&3 b)
comportamento da taxa de elongacao corrigida ao lgo do ensaio.

Na Figura 4.26 € mostrado o comportamento do pararde correcdo ajustavef
para os dados de todas as amostras utilizadasosbtioin a técnicdiber Windup No
Anexo_2 sdo mostradas as aplicacdes desta formaodecdo a todos os dados de
viscosidade elongacional, para todos os materiigaglos neste estudo, bem como o
comportamento da razdo entre a taxa de elongagégida e a aparente. Esta ultima forma
de correcdo mostra-se satisfatOria, pois apresantaracteristicas esperadas para o arraste na
extremidade fixa. Primeiro, a taxa de elongacaoigida aumenta progressivamente com o
tempo, sendo que no final do ensaio se aproximaalbs aparente, ja que a secao transversal
do corpo de prova diminui, diminuindo assim a famgatriz do arraste. Isto também pode ser
notado comparando-se as curvas de viscosidadeagiongl, corrigidas e aparentes. No final
do tempo de ensaio, a diferenca entre o valorgidaie o valor aparente diminui, indicando
uma diminuicdo no arraste. Ou seja, o fator deecéw tende a 1 no final do tempo de ensaio.
Outro fato interessante, a tendéncia geraf&ar de correcdo se aproximar de 1 com o

0.45
—--HIPS1T=140°C

~+-HIPS 1 T=150°C
/\ -+ HIPS2 T=140°C
ri:// R, - HIPS2 T=150°C
030

& GPPS 1T=140°C
= GPPS 1 T=150°C
=-GPPS 2 T=140°C

. ;
L h T z ‘ -8 GPPS 2 T=150°C
DA 4 BN
g 2y
0.00 : T & ®
0.01 0.1 1 10

Eap ()
Figura 4.26: Parametros de correcad* ajustados. Forma da correcdo da taxa de elongacéqg. (4.7),u*
dado pela Equacéo (4.14).
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aumento da taxa de elongacédo aparente do endaipolde ser melhor visualizado na Figura
4.26. O fator de correcéo é diretamente proportiariancdo 14*, sendo que a funcaae* é
diretamente proporcional ao parameitro Como L* diminui com a taxa de elongacad
também diminui, fazendo com queasidiminua, assim o fator de correcdo se aproxima.de
Isto também pode ser verificado nas curvas queramst evolugdo da razdo entre a taxa de
elongacdo corrigida e a aparente. Nestas nota-seesfa razdo aproxima-se de 1 com o
aumento da taxa de elongacéo aparente.

Comparacdes entre os dados corrigidos e os medatoso EVF sdo mostradas na
Figura 4.27, no qual é mostrada a razastdsn hardening Conforme comentado na secéo
4.1.2, ha um desvio sistematico entre as medidédasbcom oEVF e as obtidas com a
técnicaFiber Windup o qual ndo pode ser corrigido. Este desvio érghde na figura
abaixo. Um fato interessante deve ser notado paradida a 140°C — 0,1sComparando a
medida corrigida e a medida d&VF, nota-se que a medida feita comEVF aparenta
desenvolver unstrain hardeningmaior. Porém deve-se lembrar que a medida feita &o
técnicaFiber Windupapresenta uma taxa de elongacéo real variaveloctempo de ensaio,
gue é dada pelas correcdes propostas nesta sestactaka, em boa parte do ensaio, fica
abaixo do valor aparente do ensaio, 0,18 o ensaio realizado &/F mantém, dentro do
devido erro experimental, esta taxa constante a es®r. Sendo que a medida BYF
apresenta durante o ensaio uma taxa de elongagéo qu& o valor corrigido da técnica
Fiber Windup a medida n&VF desenvolvera uma ascens&o maior nos valorgs de qual
€ perceptivel para essas condi¢cbes de ensaio. €@mmetodologia de correcdo, tem-se o
transiente da viscosidade elongacional, evoluirmo ama taxa de elongacéo variavel, porém
conhecida, ou melhor dizendo, estimada. Com estdssgoode-se estimar os parametros nao-
lineares da equacéao constitutiva a ser empregadadpacrever o comportamento do fundido
ao sofrer as deformacdes impostas pelo processo-eetrusdo do material.
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Figura 4.27: Comparagéo entre os dados corrigidosadtécnicaFiber Windup e os dados medidos com o
EVF. A taxa de elongacdo mostrada para os dados coridgs € o valor aparente. (a) HIPS1 a 140°C
(b)HIPS2 & 140°C.
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4.2 Estimacao dos parametros dos modelos constituti VOS
utilizados

Nesta secdo sdo apresentados os resultados patamacéo dos parametros dos
modelos constitutivos utilizados nas simula¢cdes pdactionais deste estudo. Todos estes
parametros foram estimados ajustando-se a descrig@ulita pelo modelo, de uma
determinada propriedade reologica a medidas expatais desta. Primeiro serdo
apresentados os resultados da estimacdo dos par&metmodelo d€arreau-YasudaEste
modelo sera utilizado nas simulacdes realizadaoftovare comercial, onde serdo obtidos os
campos de velocidades e temperatura. Este é umonbel&luido Newtoniano Generalizado,
sendo que o ajuste com dados da curva de viscesasadcionaria, em cisalhamento puro, em
fungéo da taxa de cisalhamentg i )), é suficiente para estimar os parametros desteio.

O modelo dd_eonovsera utilizado para calcular um campo de tens@és malistico,
a partir do campo de velocidades computado no aoftwomercial. Os parametros deste
modelo se dividem em duas classes, os linedres@;) e os nado linearesi(e 1;). Deve-se
lembrar que o modelo deeonové um modelo diferencial, com derivada convectiva e
relacdo ao tempo, e tem a forma de uma equacaosbbipa. Estes tipos de modelos
constitutivos devem se reduzir ao modeloMiexwell no limite das pequenas deformacoes,
com os parametros lineares correspondendo aos gaod&ndeste modelo. Devido a este fato,
o comportamento dos moédulos lineares, elastice@sd G’ e G”), em relacdo a freqiéncia
da deformacéo cisalhante, contém informacdes eufies para a estimacdo dos parametros
lineares utilizados no modelo deeonov Além disto, a predicdo destas propriedades é
independente dos parametros nao lineares. Partamag®o dos parametros néo lineares do
modelo de_eonoy deve-se utilizar uma propriedade néo linear. éoksda para este estudo
foi a viscosidade elongacional uniaxial transigmi¢). Esta escolha justifica-se pelo fato de
0 interesse central estar em predizer o comport@mmda fundido quando exposto a
deformagbes normais. Além disso, a forma do modefitizada foi desenvolvida
especialmente para descrever o comportamento sstadpo de esforco.

4.2.1 Estimacao dos parametros de Carreau-Yasuda

Para estimacdo destes parametros ajustou-se ajweda curva de viscosidade
estacionaria, em cisalhamento puro, em fungéo xka da cisalhamentay(y), aos dados

experimentais desta. Estes dados foram obtidosaaplo-se a regra deox-Merzas medidas

de viscosidade complexg*( ), obtidas em ensaios dindmico oscilatérios. Osirpeatros
estimados sdo apresentados na Tabela 4.7. Deeeabeal que a temperatura de referéncia
(To), para o modelo de deslocamento na temperaiMtd), ndo é um parametro estimado, e
sim arbitrado. Para efeitos de interpretacéo fisscaparametrd, geralmente é atribuido o
valor da temperatura de transicdo vitréa, No entanto aqui neste estudo ele so foi visto
como um parametro do modelo, sendo escolhido, @oreniéncia, um valor de temperatura
no qual se obteve uma varredura de frequéncian&&iaausa perda de desempenho preditivo
do modelo, pois o deslocamento no paramé&gracaba sendo compensado no parametro
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Os dados experimentais com o0s quais foram ajustagdosarametros sdo mostrados nas
Figuras 4.28 - 4.29, bem como as respectivas fiesligelo modelo.

1.E+06 1.E+06
HIPS 1 o1s0°C HIPS 2 0150°C

1.E+05

n* (Pa.s)
n* (Pa.s)
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1.E+02 T 1.E+02

1.E-01 1.E+00 1.E+01 1.E+02 1.E+03 1.E-01 1.E+00 1.E+01 1.E+02 1.E+03
 (rad/s) ® (rad/s)

a) b)
Figura 4.28: Dados experimentais de viscosidade cptexa para os HIPSs em diferentes temperaturas, e
seu ajuste ao modelo de Carreau-Yasuda.(a) HIPSh)HIPS2.

Tabela 4.7: Parametros do modelo d€arreau-Yasudae da dependéncia com a temperaturd3; = 8.86 ;
C,=101.4.

o (Pa.s) [ A(s) n a (°C) [T (°C)

HIPS1 2365.2 0.0681] 0.3068 0.9957 122.p5 220

HIPS2 4453.1 0.0993 0.2121 0.6641 121.35 220

GPPS1 1522.2 0.0273 0.226 0.4773 118.2 210

GPPS2 3135.9 0.0723 0.2091 0.6349 12047 220

1.E+06 T150°C 1.E+06

0190°C GPPS 2 0150°C

©210°C %Q% o 190°C
4230°C

1.E+05 DDDDDDD 1.E+05
Og
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[Oane
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1E+03 M )

1.E+02 . 1.E+02

1.E-01 1.E+00 1.E+01 1.E+02 1.E+03 1.E01 1.E+00 1.+01 1.E+02 1.E+03
o (rad/s) o (rad/s)

a) b)

Figura 4.29: Dados experimentais de viscosidade cptaxa para os GPPSs em diferentes temperatura, e
seu ajuste ao modelo de Carreau-Yasuda. (a) GPP) GPPS2.

Algumas conclusGes podem ser tiradas destes régsiltd primeira diz respeito a
viscosidade no platé newtoniano, o qual pode santificado pelo parametng,. O HIPS2
apresenta um valor maior de viscosidade nesteeliméguido pelo GPPS2, HIPS1 e GPPS1.
Para o GPPS1 isto é verdade mesmo que a tempedduraferéncia seja menor. Do
parametra se tem a intensidade da queda da viscosidadeyid® da lei da poténcia, quanto
maior este parametro menor a inclinacdo da cursarddres estimados sao tipicos para PS,
ficando entre 0,2 — 0,3. Parece que ha algum erestimacao deste parametro para o HIPS1,
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0 qual pode ser visualizado comparando-se os dadoa predi¢cdo na temperatura de 150°C.
Aparentemente este parametro foi estimado paraalan wnaior, pois a inclinacdo da curva
predita € menos acentuada que a dos dados exptisparcasionando erro visivel a taxas
maiores. No entanto, para o uso que sera feito atfeln, este erro ndo é relevante, pois nas
condi¢cbes usuais de extruséo, que corresponde daixaade temperaturas de 200 — 240°C e
taxa de cisalhamento 100 — 608 840 se observa os erros relativos a este padn@sr
parametrosl e a, dizem respeito a transicdo entre o comportameemdoniano e o de lei da
poténcia. O parametm@indica se esta transicdo se da de forma mais suslkeusca, maioa
mais brusca. Enquantbindica onde esta transi¢cdo se da, menor valaraé&ansicao ocorre
em taxas de cisalhamento mais altas. Pela Tabgéla parametrol parece acompanhar a
tendéncia der,. Ao que parece quanto menor a viscosidade no plat@oniano, mais
retardada € esta transicdo. Esta combinacdo deocammentos € curiosa entre o HIPS1 e o
HIPS2. O HIPS1 apresenta um platd newtoniano nai®lgue o HIPS2, porém suas curvas
acabam se encontrando na regido da lei da potésttia melhor visualizado na Figura 4.30.
A transicdo € mais suave para o GPPS1, que apgesemor valor do parametep e mais
brusca para o HIPS1 (maior valorae

1.E+05
A HIPS1 200°C
n* (Pa.s) ® HIPS1 220°C
Ara ® HIPS1 240°C
1.E404 - A%%%A;QQQQ A RIPS2200°C
2244 O HIPS2 220°C
[ol8] W o
Ogggogggg%g%a , o HIPS2 240°C
1.E+03 - ""‘“n? Py g““o.ﬂA
..929933935 N
R 1Y
6%%2?
1.E+02
0.1 1 10 g radfs 100 1000

Figura 4.30: Viscosidade complexa dos dois tipos ##PSs analisados (medidas experimentais).

4.2.2 Estimativa da variancia experimental dos modu  los lineares (G’
e G”)

Para uma avaliagao estatistica dos parametrosaeténé necessaria uma medida da
dispersdo dos dados experimentais. Devido ao f&atosddados experimentais variarem em
ordens de décadas com a variagdo da frequéncieswiodpadrdo também pode apresentar
este comportamento, sendo dado ger o(«). Optou-se por avaliar a disperséo relativa, ou
seja, a dispersao da razao entre o valor medidmédsa de todos os valores medidos nesta
mesma freqiiéncia. Sendo assim, avaliou-se a digpatas variaveisG'(w)/G'(w) e
G'(w)/G" (w), admitindo-se que elas tem uma distribuicdo nbematorno da média 1. Esta
hipotese é conveniente, pois evita a necessidadavaler a variancia de frequéncia em
frequéncia. Assim, pode-se fazer umas poucas ¢épstipara varredura de frequéncia, e
determinar o desvio padréo relativo para cada poatdreqtiéncia, com poucos graus de
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liberdade. Com isso, teremos varios pequenos ctmgwom variancia em torno da mesma
meédia, e a partir destes obter a variancia do atmjglobal que envolve todos os dados. Na
Tabela 4.8 sdo apresentados os valores do dessiidopaxperimental relativo, o qual é
aproximadamente igual para todos os materiais. @argrau de confianca de 95% estima-se,
por uma distribuicas, a amplitude do intervalo de confianga para asigasda qual fica em
torno de + 5% com estes valores de desvio padraloe(@ 4.8). Este € um valor de erro que
estd de acordo com os valores tipicos encontradms g técnica de reometria rotacional
dindmico — oscilatorio.
Tabela 4.8: Desvio padrédo experimental e amplituddo intervalo de confianca para um grau de confianca
de 95%.
Material GPPS1] GPPSR HIPS1 HIPS2

e +)IG'(*) 0.0268 | 0.0262| 0.0208 0.0259
+Agy/G’(*) | 0.0527| 0.0515] 0.0409 0.0513

4.2.3 Estimacédo da dependéncia com a temperatura pa ra o modelo
de Leonov

Para a dependéncia com a temperatura utilizou-sefation de deslocamento no
parametrol do modelo dé.eonoy de acordo com a secéo 2.6.3. Este fator de @dasbtoto é
uma funcdo da temperatura, e segue o modlb. O fator de deslocamento, aplicado desta
forma, equivale ao fator de deslocamento na frexjiro qual surge da aplicacdo do
principio da Sobreposicdo Tempo TemperatdfaJ aos dados experimentais dos mddulos
lineares G’ e G”). Segundo este principio, todos os dados medidoma determinada
temperatura podem ser levados a uma temperaturgfaténcia, multiplicando a frequéncia
da oscilacdo por um mesmo fator. Os dados deslecado conjunto com os dados medidos
na temperatura de referéncia formam uma curvarammgdara cada propriedade, chamada de
curva mestra. Assim, dados do fator de deslocamamtduncédo da temperatura podem ser
obtidos, e os parametros do mod&d_F podem ser estimados independentemente da
estimacdo dos parametros do modeloLdenov Para efeitos de interpretacdo fisica, ao
parametrdl, geralmente € atribuido o valor da temperaturaaiesigdo vitrealy. No entanto
agui neste estudo ele s6 foi visto como um paramedr modelo, sendo escolhido, por
conveniéncia, um valor de temperatura no qual sevelbuma varredura de frequéncia. Isto
nao causa perda de desempenho preditivo do mquEk o deslocamento no paramet
acaba sendo compensado no paramg&irdNa Tabela 4.9 sdo apresentados os parametros
estimados para o deslocamento na temperaturamPartamento com a temperatura para o

Tabela 4.9: Parametros do modelo WLF para o deslog@nto na freqiiéncia.
HIPS1 HIPS2| GPPS1 GPPS2

Cy 8.385 18.475| 7.113 7.856
C 91.066 | 264.351 85.788 90.200
Ts 130.432 | 103.619 133.013131.297
To 200 200 210 210
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coeficiente de deslocamento na freqiéncia é mastrad Figuras 4.31 e 4.32, onde também
sao apresentados os ajustes pelo modelo.
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Figura 4.31: : Coeficiente de deslocamento da fre@iicia na temperatura e seu ajuste pelo modelo WLF,
para (a) HIPS1 e (b) HIPS2.
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Figura 4.32: : Coeficiente de deslocamento da fre@iicia na temperatura e seu ajuste pelo modelo WLF,
para (a) GPPS1, (b) GPPS2.

4.2.4 Estimacéo dos parametros lineares (Espectro d

e Relaxacéao)

Na Tabela 4.10 sdo apresentados os coeficientesrdelacdo ) para os ajustes
feitos aos dados experimentais@ee G”, com namero de modos diferentes. Para o0 GPPS1
nota-se um aumento consideravel Rfeao se adicionar o quinto modo de relaxacdo ao
modelo. Obtém-se uma correlacdo satisfatoria caomnocmodos, e ndao ha uma melhora
significativa com a adi¢cdo do sexto modo. Parautsos materiais, GPPS2, HIPS1 e HIPS2,
um modelo com cinco modos parece pouco, pois &legéo ndo € tdo boa, especialmente
para 0 médulo viscosds( ). Para estes materiais, obtém-se uma correlatigtasaia com a
adicdo do sexto modo de relaxacdo, e ndo ha unfradignificativa com a adicdo de um
sétimo modo. Na Figura 4.33 é comparado o ajustedados experimentais para o HIPS2,
para os outros materiais este grafico € mostradanexo 3. Aqui a necessidade de mais ou
menos modos de relaxacdo no modelo parece estaialig faixa de frequéncia dos dados
experimentais. Para o GPPS1 a faixa de frequérkide aproximadamente 5 décadas,
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enquanto para os outros é de aproximadamente BPRBEG € 0 material menos viscoso de
todos, e nado foi possivel medir com precisao afdxfreqiéncias menores.

Tabela 4.10: Coeficiente de Correlacdd=f) para ajustes com nimero de modos diferentes.
N 2 3 4 5 6 7

GPPS1@G’) | 0.909] 0.949| 0.975] 0.989| 0.997| 1.000
GPPS1@G”) | 0.321 0.811 0.953| 0.989 0.996  0.998
GPPS2@G’) | 0.877/0.936 0.972] 0.986 0.994  0.998
GPPS2@G”) | 0.132 0.672| 0.918| 0.977 0.994  0.997
HIPS1 G’) | 0.886) 0.941 0.967 0.985 0.994  0.998
HIPS1 G”) | 0.177 0.694 0.897 0.974 0.994 0.998
HIPS2 G’) | 0.864| 0.940 0.966/ 0.984 0.994  0.998
HIPS2 G”) | 0.164 0.677 0.899 0.973 0.994  0.998
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Figura 4.33: Curva mestra dos modulos lineares enmisalhamento para o HIPS2, dados experimentais e
ajuste com 6 modos de relaxacgéao.

Na Tabela 4.11 é apresentado o residuo do procettintee minimos quadrados.
Considerando-se um mesmo numero de modos de rétaragmodelo, nota-se que o residuo
para o GPPS1 é menor em relacdo a estimacéo patdros materiais. Isto € devido ao fato
deste material ter menos pontos independentesapasiimacao, ja que ndo se tem dados a
frequéncias menores. Desta tabela nota-se que iduoeslo procedimento de minimos
guadrados diminui exponencialmente com a adicamale modos de relaxagdo ao modelo.
Porém, do ponto de vista estatistico, esta infoiimago parece ser a melhor para uma analise
de significancia.

Tabela 4.11: Residuo do procedimento de minimos gaiados para o ajuste dos dados experimentais.
N 2 3 4 5 6 7
GPPS1 | 13231 2482 6.56 198 0/63 0.26
GPPS2 | 254.11 49.88 1147 331 1/10 0.44
HIPS1 213.97 45.22 11.12 3.62 1.5 1.04
HIPS2 257.49 56.00 13.39 3.83 1.25 0.48
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Nas Tabelas 4.12 - 4.13 s&o apresentados o demiadgda estimacao e a amplitude
relativa do intervalo de confianca associado a est&itindo-se uma distribuicd@ um grau
de confianga de 95%. A amplitude do intervalo defieaca mostrada é a diferenga entre o
limite superior e o inferior do intervalo, dividideelo valor central da variavel. Destas
medidas de dispersdo nao é vista nenhuma razacpatados do GPPS1 serem descritos
suficientemente por um modelo com menos modos ldgagio que 0s outros materiais, ja
que, para o modelo com cinco modos de relaxacadesvio padrdo da estimacdo €
aproximadamente o0 mesmo para todos os materiais.

Tabela 4.12: Desvio padrdo da estimacaaX /G’(*)).

N 2 3 4 5 6 7

GPPS1 | 0.5849 0.2421 0.1251 0.0706 0.0405 0.0261
GPPS2 | 0.7410 0.2846 0.1368 0.0745 0.0434 0.0275
5
1

HIPS1 0.7545| 0.3138 0.153 0.0836  0.0482 0.0300
HIPS2 0.7299 0.2902 0.144 0.0835 0.0565 0.0449

Tabela 4.13: Amplitude relativa do intervalo de cofianca da estimacao.

N 2 3 4 5 6 7

GPPS1 2.300 0.952 0.492 0.278 0.15%9 0.103
GPPS2 2911 1.118 0.537 0.293 0.170 0.108
3
3

HIPS1 2.964 1.233 0.603 0.32¢ 0.189 0.118
HIPS2 2.868 1.140 0.566 0.32¢ 0.222 0.176

Na Tabela 4.14 é apresentado, para o HIPS2, ortongle parametros lineares para
modelos com diferentes modos de relaxacdo, bem @mazédo entre o desvio padrédo do
parametro e o valor deste, computado através daznu® covariancia dos parametros.
Também € mostrado o intervalo de confianca asso@agkte desvio padréo. Para os outros
materiais esta tabela é mostrada no Anexo 3. Ratarta significAncia destes parametros
lineares, aplicou-se um testecomputando-se a estatistipbs, a qual foi submetida a um
critério de rejeicaar/p < 14(al2, Ny -N,). Nota-se quepara todos os ajustes onde o modelo tem
modos de relaxacdo suficiente para se obter unictee de correlagéo satisfatorig? (=
0,99), todos os parametros passam no teste ddicigia. Além disso, mesmo que se
adicionem mais modos de relaxacdo ao modelo, tslparametros lineares ainda continuam
significativos. Esta ultima observacdo demonsti gara estes dados, é melhor determinar o
namero de modos de relaxagdo, suficientes para a@elmoda analise do coeficiente de
correlacdo. Embora a analise de variancia de pamsnestimados seja importante para
andlise de modelos, para este caso ela ndo seomasitnclusiva. Da Tabela 4.14 podemos
ver que alguns parametros se mantém significativ@smo que seu intervalo de confianca
corresponda a mais de 40% de seu valor. Porénvalsteter esta magnitude néo é relevante,
pois assim como as propriedades a serem preditasnpmlelo G’ e G”) os parametros
lineares também devem variar na ordem de décadashaaer uma mudancga significativa na
predicéo.
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Tabela 4.14: Resultados da estimacéo dos pardmetraseares para o HIPS2 grepresenta o desvio
padrdo e a amplitude do intervalo de confianca, @/p < 1him = 0,510).
N |Gi(Pa) |A(s) aGilGi | gyl | 4eilGi | Dl A

3.71E+05/3.34E-05| 0.011| 0.02®.043 | 0.102
1.04E+05|1.54E-03| 0.009, 0.039.036 | 0.155
5 6.08E+04/ 2.43E-02| 0.011 0.038.042 | 0.148
2.36E+04/2.86E-01| 0.023| 0.030.089 | 0.127
2.28E+03]/2.67E+000.044 | 0.0250.173 | 0.099
4.11E+05|2.21E-05| 0.027 0.063.106 | 0.249
9.60E+04/5.58E-04| 0.015] 0.11{10.060 | 0.437
6.86E+04 6.73E-03| 0.024, 0.09.096 | 0.362
4.02E+04/6.33E-02| 0.033] 0.079.128 | 0.310
1.41E+04 5.06E-01| 0.054] 0.05@.212 | 0.220
1.14E+03) 3.85E+00/ 0.083 | 0.0430.325 | 0.175
4.78E+05/1.52E-05| 0.053] 0.094€.208 | 0.370
9.45E+04|2.70E-04| 0.028 0.113.108 | 0.445
6.89E+04| 2.86E-03| 0.022| 0.10[0.085 | 0.422
7 4.69E+04|2.12E-02| 0.030] 0.103.119 | 0.407
2.58E+04/1.40E-01| 0.050] 0.093.198 | 0.365
8.13E+03/8.06E-01| 0.082| 0.06.322 | 0.260
6.22E+02 5.26E+00 0.102 | 0.0540.400 | 0.212

4.2.5 Estimacé&o dos parametros nao lineares do mode lo de Leonov

Para a estimacdo dos parametros nao lineares delondelLeonoy deve-se utilizar
uma propriedade néo linear. A propriedade escolpigi@a este estudo foi a viscosidade
elongacional uniaxial transientg,(). Esta escolha justifica-se pelo fato de o intseentral
estar em predizer o comportamento do fundido quamgosto a deformacfes normais. Além
disso, a forma do modelo utilizada foi desenvolvigspecialmente para descrever o
comportamento sobre este tipo de esforco.

Foi exposto na secdo 3.2.3.2 que, algumas curvag,d¢a taxa de elongacéo
constante) sdo mais dependentes, em relacéo 3,aldsaparametros ndo-lineares relativos a
um modo de relaxacéo. Para demonstrar isto, fia tena analise de sensibilidade, variando-
se 0s parametrog e 1, em uma combinagdo fatorial de dois niveis, @ildo-se os
parametros lineares para os modos de relaxacdo RIBSEG Os valores atribuidos aos
parametros foram I8 e 1. Os resultados desta andlise para difererdkses de &
encontram-se nas Figuras 4.34 - 4.37, onde sasapaglas as contribuicdes de cada modo
de relaxacdo do modelo deonovpara a viscosidade elongacional. Nestas figusasados
de relaxacdo estdo numerados em ordem crescemeende de relaxacdo. Paga= 0,01 §
(Figura 4.34), os modos de relaxacdo 4 e 5 sdonasgl que mostram sensibilidade
significativa aos parametros néo lineares. O teya@iodo mostra pouquissima e irrelevante
sensibilidade aos parametros néo lineares. Alémals, devido ao fato do quarto médulo de
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relaxacdo G,) ser maior que o quinto, grande parte da respésidinear dey,” sera devida
ao quarto modo de relaxacdo. Aumentanda-sem dez vezes, ou sej& = 0,1 §' (Figura
4.35), nota-se uma maior sensibilidade dos paré@siaiéo lineares relativos ao terceiro
modo. Aumentando-sé mais dez vezes, ou sejd,= 1 s* (Figura 4.36), a sensibilidade no
terceiro modo é ainda maior. Além disto, nota-seaymquena sensibilidade no segundo
modo. Aumentando-se para= 3 s' (Figura 4.37), a sensibilidade ao paramefsono
segundo modo torna-se téo significativa quanto & phydmetros nao lineares do terceiro
modo. Da analise descrita acima, fica claro quéaalinearidade dg,’, a taxas de elongacdo
muito baixas, é sensivel apenas a um modo de gélaxda para altas taxas de elongacéo, a
sensibilidade dos outros modos de relaxacédo € ganwglapodendo o comportamento nao
linear ser distribuido entre os parametros ndateedestes modos.

O efeito dos parametros nao lineares na curvatpreei,’(t) estdo sumarizados na
Figura 4.38. Estes efeitos sdo melhor explicadadisamdo-se o termo dissipativia(l1,l>),
utilizado no modelo, o qual é definido na &gfo (2.19). Com o aumento §le termo
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Figura 4.38: Comportamento da predi¢do day,"(t) com relagéo a variagdo dos pardmetros nao lineas do
modelo de Leonov.
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dissipativo diminui, assim, a energia da deformag&cumulada na forma de deformacéo
elastica, aumentando a resisténcia a deformagadalscom que ocorra ustrain hardening
mais pronunciado, e no caso extremo, ¢@muito grande, o fundido se comporte como um
sélido elastico. Com o aumento de o termo dissipativo aumenta, assim a energia da
deformacédo € dissipada, diminuindo a resisténcdaférmacao. Isto faz com que ocorra um
strain softening diminuindo os valores do patamar estacionariong¢t). De um modo
grosseiro, pode-se pensar gudefine a inclinagdo com que a curva sobe, enquarefine

até guanto ela sobe.

Da analise de sensibilidade, nota-se que o mengraeale relaxacéo utilizadadl (=
1,56.10%s) ndo apresenta sensibilidade significativa cdecé® aos parAmetros nao lineares,
na faixa de taxas de deformacao estudada. Assovayelmente, este tempo de relaxacao so
passaria a ter influéncia a taxas de deformacatomais elevadas. Como a sensibilidade de
n.' com relagdo aos parametros nao lineares relativeste modo sera nula, as colunas do
jacobiano e da matriz sensibilidade correspondeatesda um destes parametros serdo
vetores nulos. Assim para o calculo gfe Equacéo (3.36), ndo se deve utilizar as colunas
relativas a estes parametros, pois eles serdo pedfoenos, podendo, além de conter erros
numericos, esconder a sensibilidade dos outrosnedIrés.

Logicamente que a sensibilidade dos parametrosndepa#o seu valor. Portanto € de
se esperar que o procedimento de escolha sejancfhdo pelo valor da aproximacéo inicial
dos parametros. Nas Tabelas 4.15 - 4.16 sdo mostoadhistoricos de sucessivas estimacdes
dos paradmetros nao lineares para o0 GPPS1. Paraestwiacdo, € mostrada a sequiéncia de
escolha dos modos de relaxacdo, bem como a tagl@nigacdo aparente e a temperatura das
curvas escolhidas para cada modo. Para a pringtimagdo é dada uma aproximagao inicial
para 0s parametros nao lineares, e para as esimagsteriores é usado o resultado da
anterior como aproximacao inicial. Escolheu-se mosistes dois histéricos porque permitem
avaliar as diferencas de comportamento encontradasermos de convergéncia entre 0s
diferentes testes efetuados.

Tabela 4.15: Historico do procedimento de estimagados parametros nao lineares do GPPS1, utilizando
dados den,’ ndo corrigidos.

12 Estimacéo 22 Estimacgéao 32 Estimacéo
Escolha modo| &, |T(°C)| modo| &, |T(°C)| modo| &, |T(°C)
0.1 140 0.464 150 0.464 150
12 4 0.1 150 5 0.1 1501 5 0.1 150
0.01 140 0.01 140 0.01 140
0.2154( 150 3 140 3 140
22 5 1 150 4 0.2154{ 150 4 0.2154 150
0.464 150 0.1 140 0.1 140
3 140 3 150 3 150
. 3 3 150 3 1 150 8 1 150
42 2 1 140 2 1 140 2 1 140
0.464 140 0.464 140 0.464 140
Residuo 455145 4,54930 454919
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Tabela 4.16: Historico do procedimento de estimacgados parametros néo lineares do GPPS1, utilizando

dados den,’ corrigidos.
12 Estimacédo 22 Estimacgéo 32 Estimacéo 42 Estimacao
Escolha 7 5 5 -
N| &y |T(CO|N €p | TCO)|N €p | TCO)|N Ep | T(O)
0.2154| 150 0.464 140 0.2154| 150 0.1 140
1@ 5| 0.1 150 | 5 1 150 | 5 0.1 150] 4 0.1 150
0.464 150 0.464 150 0.464 15¢ 0.2154 150
3 140 0.01 140 1 150 0.01 140
22 4|1 0.1 140 | 4 | 0.2154 150] 4 0.0 14qQ 5 1 150
0.01 140 0.1 150 0.1 140 0.464 150
3 150 3 140 0.464 140 0.464 140
32 3 2 3 3
1 150 1 140 3 150 3 150
1 140 0.1 140 1 140 1 140
42 2 3 2 2
0.464 140 3 150 3 140 3 140
Residuo 1.81864 5.23635 1.71419 6.98845

Da Tabela 4.15 nota-se que a ordem da escolha ddesmbem como as curvas
escolhidas, € a mesma na 22 e na 32 estimacadefa as curvas escolhidas sao diferentes
na 12 estimacdo. Na 12 estimacéo é utilizada umiapacéo qualquer, a qual leva a uma
sequéncia de escolha que pode nao ser a mais ddeaém esta escolha pode conduzir o
procedimento de estimacdo a um resultado proximétidmo. Sendo assim na 22 estimacéao,
utilizando este resultado pode-se fazer uma maldgiiéncia de escolha convergindo para o
verdadeiro 6timo. No caso mostrado na Tabela 4cbBr® uma convergéncia na escolha dos
modos, porém em alguns casos esta convergénciadgattar um pouco mais a ocorrer, ou
pode até nao ocorrer. Este é o caso do histéristraldo na Tabela 4.16. Embora a ordem dos
modos escolhidos seja a mesma nas trés primeitmsaeSes, a escolha das curvas néo
converge. Apenas uma ou outra curva € escolhidasmia vez para 0 mesmo modo. Além
disto, na 42 estimacgéo, a ordem da escolha dossmdda e ndo ha convergéncia no residuo
da funcdo objetivo, sendo que esta oscila de utm@agsio para outra. Este caso ndo teve
convergéncia na escolha dos modos, mesmo com staisaedes posteriores (ndo mostradas
aqui devido ao espaco disponivel). Neste caso,-sley@gosseguir com um namero razoavel
de estimacfes sucessivas (verificou-se que cing® jgm bom numero) e admitir como
solucéo a que tiver o menor residuo da funcaoiebjet

O procedimento de estimagdo dos parametros naardisie utilizando dados
corrigidos, pode ser ainda mais pesado que o l@bftais devesse computdy,,, (t) . Para

conduzir a solugcdo por um caminho mais suave, dea-estimacao por trés diferentes
maneiras. Primeiramente, admite-se que o par dangdross e v, € 0 mesmo para todos os
modos de relaxacdo. Assim, partindo de uma apraé@manicial qualquer, estima-se um par
de parametrog e v que € atribuido a todos os modos. Este ajustéc dtlizando-se as
curvas dos dados nao corrigidos. Apoés isso, sea@asstimacdo com o procedimento de por
etapas, ainda ajustando-se as curvas dos dadesmipdos. O par de parametros relativo ao
modo que ndo confere nenhuma sensibilidade a splungéfaixa dos dados utilizados, néo &
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re-estimado. Como estimativa para este par de pardsn sao utilizados os valores da

estimacdo com um unico pdre v. Por fim, a estimagcdo com procedimento por eta@pas
utilizada para ajustar as curvas com dados coasgid

As curvas ajustadas aos dados corrigidog.deencontram-se nas Figuras 4.39 - 4.41.
Os coeficientes de correlacdo e os desvios padssexiados a estas predicdes encontram-se
nas Tabelas do Anexo 4. Os dados relativos ao GRIP&H os que apresentaram uma maior
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Figura 4.41: Ajuste do modelo de Leonov aos dadogd," corrigidos do GPPS2 a (a) 140°C e (b) 150°C.
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dificuldade de ajuste. Isto € visivel na Figurad4.da qual nota-se, em algumas curvas, um
pronunciado desvio com relacdo aos dados expemsenisto se reflete ao calcular o
coeficiente de correlacdo, o qual chega a baixg@aem duas curvas, e 0,95 em uma. Porém
isto ndo é preocupante, pois quando o coeficieateadrelacédo é calculado com base em
In(n,"), em todas as curvas fica acima de 0,990. ParéP&He o GPPS2, ndo houveram
grandes dificuldades na estimacdo dos paramewodpsque o modelo com os parametros
estimados descreve os dados experimentais comscsugaes e Rnaior que 0,990.

Para o HIPS1 nédo foi possivel um ajuste satistatdas curvas. Aparentemente o
modelo se mostrou ineficiente ao tentar descrevesaixo nivel destrain hardening
observado a baixas taxas de elongacéo, contrastaimdauimstrain hardeningmoderado a
taxas mais altas. Isso pode ser melhor visualipadBigura 4.42. Nesta figura sdo mostradas
as curvas de razao dterain hardeningpara as medidas corrigidas do HIPS1 e do HIPS2. Na
medidas a temperatura de 140°C, para o HIPS1, emdéota aumento significante d&ain
hardeningquando se aumenta a taxa de elongacdo de 0,0D fataAo contrario, nota-se
um levestrain softeningJa para o HIPS2, comparando as mesmas condltdesn leve,
porém significante, aumento sigain hardeningNo entanto, nesta mesma temperatura, a
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Figura 4.42: Razao destrain hardeningdos HIPSs, dados corrigidos medidos pela técniégéber Windup a
(a) 140°C e (b) 150°C.
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150°C, calculada conforme a secéo 4.1.2.
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taxa de 13, o nivel destrain hardeningdesenvolvido pelo HIPS1 é o mesmo que o do
HIPS2. O mesmo padrdo de comportamento pode smicmofas medidas a 150°C, porém um
pouco mais ténue. As mesmas observacdes podenistes para os dados medidos com o
EVF, os quais sdo mostrados na Figura 4.43.

Na Tabela 4.17 é mostrada a razdo entre o pararestimado e a estimativa do
desvio padrdo deste parametro. Nas tabelas do ABes@do mostrados os parametros
estimados para 0s ajustes das curvas, e a estnuatierro esperado na estimacgéo. Note que
ndo € mostrado o desvio padrdo para o primeiro namoelaxacdo (menor tempo de
relaxacdo). Este modo € aquele sobre o qual n&eitduma sensibilidade na predigdo dos
dados experimentais disponiveis. As colunas daizregnsibilidade correspondentes a estes
parametros sdo vetores praticamente nulos. Comélcola da matriz de covariancia dos
parametros envolve inverter a ma@iTz*Vy'l*S, pode haver problema de condicionamento se
forem incluidos no céalculo estes parametros quecnéterem sensibilidade. Retirando-se as
colunas relativas a estes parametros da ngtezcondicionamento d8'*V,*S diminui de
107 — 13*, para 18° — 10", Calculando a matriz de sensibilidade pargJi)(em relacdo ao
logaritmo natural dos parametros, ou seja&)In{n(v), e utilizando a covariancia dos dados
experimentais transformados, ialex), 0 condicionamento diminui de £6- 10" para 16 —
10°. Para testar a significancia dos parametros néearés, aplicou-se um teste
computando-se a estatistigiar, a qual foi submetida a um critério de rejeigéa, > t(a/2, N-Np).
Analisando alabela 4.17 observa-se que ha pelo menos um pacanéet linear significativo
por modo de relaxacdo em todos os materiais. Bdanée notar que para o HIPS2, quase
todos os parametro§ ndo passam no teste. Isto se deve ao fato deseziahapresentar
fraco strain hardening Como este parametro confere aumento na interesidadstrain
hardening ele acaba nédo sendo importante para este ma@rantrario acontece com o
qual define os valores estacionariosndg comportamento fortemente apresentado por este
material. Isto s6 ndo é verdade para este matevigsegundo modo de relaxacéo, devido ao
material apresentastrain hardeningsignificativo a altas taxas, as quais tém um tempo
caracteristico menor de deformacdo. Como conseigijéada a informacao correspondente a
este tempo é jogada no paramefrosobrando muito pouco para 0 outfoPara 0S outros
materiais poucos parametros ndo passam no testgrigcancia.

Tabela 4.17: Teste de significancia para os parames néo lineares do modelo de Leonow/(@;, > tim
=1,961), N é o modo de relaxacdo em ordem crescente de templesrelaxacgao.

HIPS2 GPPS1 GPPS2
N &/ 0g V/ Oy &/ 0 v/ Oyi &/ 0 v/ Oy

1 -- -- - - -- -

2 16.75 0.19 0.94 2.19 12.17 3.55
3 0.36 30.48 10.35 8.58 37.17 25.51
4 0.35 2.86 320.05| 190.24 0.81 101.79
5 0.72 29.24 73.81 20.91 5.35 20.81
6 0.49 4.54 8.12 0.55
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4.3 Analise de ocorréncia de Instabilidades Interfa  ciais

A finalidade das secdes anteriores foi obter panr@®elos modelos constitutivos para
descrever o comportamento do fundido sobre defdiesaglongacionais e de cisalhamento.
Esta secdo tem por objetivo aplicar simulacdes, quess o fundido € descrito por estes
modelos, a certas condicfes de processamento,ifecarese através dessas simulacoes,
especialmente pelo critério dmal de TNSDé possivel prever a formacao de instabilidades
interfaciais. Os resultados dessas simulacdes seréparados com testes de co-extrusao de
chapas, nos quais se verificara experimentalmembenzacéo de instabilidades interfaciais.
Primeiramente, serdo descritos os resultados abtids experimentos de co-extrusdo de
chapas. Sao apresentados os resultados da detgimida comportamento da vazéo de
fundido em funcdo da queda de pressdo ao longoodurdto de alimentagcdo. Este é
importante para definir as condicbes de contorneealecidade, nas simulacdes. Apds sera
descrita uma série de testes, com diferentes dideslide processamento, para verificar o
aparecimento de instabilidades interfaciais. Sexpesentadas as condi¢cdes dos testes e
fotografias das chapas manufaturadas nos expeosiemor fim, serdo apresentadas
consideracdes relacionando as caracteristicas gieatd dos materiais, que compdem o
sistema co-extrudado, com o aparecimento das ihdtates interfaciais. Para a analise de
formacédo de instabilidades do timmda serdo utilizados calculos da quantidaodSD
computados das simulacdes de escoamento do fundigloco de alimentacao

4.3.1 Determinacao das curvas de vazao da extrusora

Para a determinagdo da vaz&do de material utilizoa-gurva pressdo x vazéo do
conjunto de alimentacdo da matriz, a qual foi @btekperimentalmente. Um problema
verificado nas medidas de presséo foi a ocorréeijaulsos na alimentagcéo, com duracdo de
aproximadamente 5 s, ocorrendo em um intervalo Gle- 0 s. Estes pulsos podem ser
atribuidos ao desgaste da rosca da extrusora galne@m razdo do seu tempo de uso.
Observou-se que o efeito da pulsacdo ndo se mamifes|as medidas de vazdo, que
apresentaram dispersdao pequena. Isto é devido dslasede vazdo corresponderem a
integrais em um periodo de tempo relativamenteddntassa coletada em um periodo). J4 no
caso das medidas de pressdo, que séo instantanesfsjto dos pulsos ndo pode ser
desprezado. Assim, o procedimento adotado con&stidazer, para cada medida de vazéo,
um conjunto aleatério de medidas de queda de preks@nte um periodo de tempo fixo e
tomar como referéncia o valor médio da queda dsspreobtido no referido periodo. Os
histogramas obtidos por meio deste procedimenta {pés diferentes velocidades de rotacéo
da rosca sdo mostrados na Figura 4.44a,b,c. Adicrante, na Figura 4.44d, estes dados sao
apresentados conjuntamente, com todas as mediaa$ottmadas para a variavel estatigtica
Nestes histogramas, o efeito da pulsacdo aparene cma cauda em direcdo as valores
inferiores. Porém, mesmo com o fendbmeno da pulsggdde-se obter uma medida de
tendéncia central representativa da condicao ds@oe
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Figura 4.44: Histograma da queda pressao durante determinacdo da relacdo pressédo x vazao. (a) 40
rpm, (b) 70 rpm, (c) 100 rpm, (d) medidas de todoss experimentos transformados para a estatistica T.

Os comportamentos da pressao e da vazao, duraesetestes, em funcéo da rotacao
da rosca sdo mostrados na Figura 4.45. Nota-seagjusedidas de pressdo na entrada da
matriz apresentam um desvio pequeno quando comparadedida na saida da extrusora
principal. Este fato serve como suporte para afjfnafeita anteriormente atribuindo a
dispersdo nos dados de queda de presséo ao dedaassea da extrusora principal. Nota-se
também que a vazdo e a rotacdo da rosca apreseotaetacido. Assim, poder-se-ia a
principio pensar em utilizar a relacdo rotacdo z&egpara determinacdo da vazao de material
no processo durante os testes. No entanto, delesrdgar que durante a co-extrusao pode
haver, na regido da matriz, mais facilidade owdiflade de escoamento devido a pelicula
formada pelo material da camada de brilho. Ao refecmos a vazdo com a queda de
presséo entre os dois medidores ndao temos maisréerdncia deste efeito. Isto porque esta
queda de pressdo é, em sua maior parte, devidascaneento do material da camada
principal através do conjunto de telas e do obtutaskndo que o co-extrudado (camada de
brilho) somente € inserido na regiédo final do cotguwe alimentacéo. Por fim, a relacéo entre
a queda de presséao e a vazao de material € moetdélgura 4.46. Escolheu-se ajustar uma
curva do tipo lei da poténcia, pois com esta obssvema melhor correlacdo com os dados
experimentais.
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Figura 4.45: (a) Presséo e (b) Vazéo, em funcdo datacdo da rosca da extrusora principal
35
30 -
.75 -
© I
= 70 A y = 11.966%=="2
Ig R*=0.9995
& 65 -
2
o
60 -
55 -
50 T T T T T

1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Vazio (g/min)
Figura 4.46: Curva com a relacdo pressédo X vazao admnjunto de acoplamento entre a extrusora
principal e a matriz

4.3.2 Testes de co-extrusao

Estes testes consistiram na producdo de chapastrool&das, utilizando diferentes
combinacfes de materiais, para dar origem a cHapaadas por um nucleo e uma camada
de brilho correspondendo a menos de 5% da espetswtzapa. Uma relacdo dos testes e as
variaveis operacionais relevantes sdo mostradafaisdas 4.18 e 4.19, respectivamente.

Tabela 4.18: Parametros da maquina durante os testele co-extrusao. A vazao da extrusora principal é
calculada a partir da diferenca de presséo.

Materiais Presséo (bar) Vazéo extrusora  Rotacéo
Teste Principal | Capa de brilhg Saida da| Entrada dg principal extrusora
Extrusora| Matriz (kg/min) auxiliar (rpm)

COEX 01| HIPS2 HIPS1 102 27 3.21 40
COEX 02| HIPS2 GPPS1 98 25 2.85 40
COEX 03| HIPS2 GPPS2 100 27 2.85 40
COEX 04| HIPS2 GPPS2 104 30 3.03 70
COEX 05| HIPS2 GPPS2 103 29 3.03 70
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Tabela 4.19: Parametros da maquina durante os testele co-extruséo, temperaturas e ocorréncia de
instabilidades.

Temperatura (°C)
Teste Exﬁsgglgrg?iztgpal Acoplamento Extrusora Auxiliar I.BIOCO de~ instabilidades
Massa| Acoplamento Telas | Acoplamento 1 Acoplamento 2 Alimentagao

COEX 01| 205 205 178 177 173 227 ndo
COEX 02| 206 204 174 178 170 228 nao
COEX 03| 207 203 175 180 170 226 zz-0
COEX 04| 206 201 176 178 169 227 0
COEX 05| 204 202 200 210 190 227 o

Para os ajustes preliminares utilizou-se a comBmage HIPS2 e HIPS1. Apds
terminados os ajustes e estabilizado o procesdetonese a chapa formada por estes
materiais (COEXO01), mostrada na Figura 4.47. Nestte ndo se observou a formacao de
instabilidades interfaciais.

Figura 4.47: Chapa de HIPS2 com capa de brilho delRS1, na esteira da co-extrusora. Observa-se a
mancha parabdlica devida a pulsacao.

ApOs 0s ajustes iniciais e o teste com o HIPShnfofeitos em sequéncia os testes
com o GPPS1 e o GPPS2 como capa de brilho. Negteersga de testes utilizou-se um
master batchcom pigmento vermelho, o qual foi incorporado aaterial da capa de brilho.
Primeiramente foi feito o teste COEX 02, com capabdlho de GPPS1. Neste teste ndo se
observou a formacdo de instabilidades interfaci@isndo aparecimento de instabilidades
interfaciais, ao utilizar-se o HIPS1 e o GPPS1 carapa de brilho, ja era esperado. A
experiéncia no mercado e na industria de terce#racgo da suporte a isto, pois estes
materiais sdo amplamente utilizados para estaag@lic e ha pouquissimos relatos da
aparicdo de instabilidades interfaciais. Razfes g0 serdo apresentadas nas proximas
secoes.
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Apoés a realizacao do teste COEX 02, ainda com aimaegm funcionamento, o funil
de alimentacéo da extrusora auxiliar foi esvazi&tmocou-se uma pequena quantidade (um
punhado) denaster batchazul na base deste funil e encheu-se o resto d®R5G misturado
ao master batchvermelho. Omaster batchazul foi usado na tentativa de marcar o momento
exato de transicédo entre os dois materiais. Otssfufoi quase imediato, quando o material
com cor azul saiu ja foi possivel observar instdies interfaciais. A extrusdo do material
prosseguiu por mais algum tempo, para que todgmgnto azul fosse eliminado e nenhum
efeito deste fosse sentido no teste. A etapa deséxt posterior a saida completa do pigmento
azul foi o que se designou de teste COEX 03, nd tpiaobservada a formacdo de
instabilidades do tipondae zigue-zagudFiguras 4.48 e 4.49). Na etapa final deste teste,
material da capa de brilho foi trocado novamenta paGPPS1. Apés um pequeno periodo de
transicdo, as marcas de instabilidades deixaraapalecer. Feito isto, trocou-se novamente o

Figura 4.48: Chapa manufaturada durante o testes CBX 03. Pode-se ver as marcas deixadas pelas
instabilidades do tipoonda e zigue-zague

Figura 4.49: Chapa manufaturada durante o testes CBX 03. Ampliacdo para melhor vizualizacdo das
marcas deixadas.
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material da capa de brilho para o GPPS2, o queopoavo reaparecimento das marcas de
instabilidade. Fica claro destas permutacfes derrabtue, o efeito do material na capa de
brilho foi significativo. Isto se deve ao fato deGFPPS1 e o GPPS2 terem propriedades
reolégicas bastante diferentes.

Para verificar o efeito da espessura da capa deobno aparecimento das
instabilidades foi realizado o teste COEX 04. Nestetacao da rosca da extrusora auxiliar
foi aumentada para 70 rpm. Como comentado na s&gEP, devido a certas restricoes
experimentais, este € o Unico parametro que nasifgefazer alguma correlacdo com a
espessura da capa de brilho. Fotos da chapa mamaafatdurante o teste COEX 04 sao
mostradas nas Figuras 4.50 e 4.51. Observa-se qjuestabilidades do tipaigue-zague
cessam, ficando apenas as do bpda Possivelmente isto se deve ao fato de a intettace
se deslocado para uma regido mais longe da pawade, se tem uma taxa de deformacéo
menor, e por consequéncia haverd uma tenséo dieacismto na interface menor do que no
teste COEX 03. Uma ilustracdo desta idéia é mastnad-igura 4.52. Isto esta de acordo com
a hipotese de que instabilidades interfaciais do zigue-zagudém origem na tensdo de
cisalhamento critica na interface. Pode-se dipsemno teste COEX 03 os niveis de tensao de

Figura 4.50: Chapa manufaturada durante o testes CEX 04, na esteira da co-extrusora. Pode-se ver as
marcas deixadas pelas instabilidades do tipanda

Figura 4.51: Chapa manufaturada durante o testes CBX 04. Ampliac@o para melhor vizualizag&do das
marcas deixadas.
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—

a) b)

Figura 4.52: Mudanca qualitativa no perfil de velotdade, esperada com a variacdo da espessura da capa
de brilho. (a) COEX 03; (b) COEX 04

cisalhamento na interface ultrapassam o valorcorignquanto no teste COEX 04 teve-se na
interface niveis de tenséo inferiores a esta.

De acordo com alguns trabalhos da literatura, plnginar as instabilidades do tipo
onda devesse diminuir a viscosidade elongacional doenahtda capa de brilho. Uma
maneira de fazer isto é aumentar a temperatura desponto de encontro, local de origem
das instabilidades do tippnda O teste COEX 05 foi feito para testar esta hggtdeste
teste foram aumentadas as temperaturas do acoptamedas telas da extrusora auxiliar. Nao
se conseguiu eliminar as instabilidades, porém rebgese uma diminuicdo na sua
intensidade, juntamente com 0 aumento na sua fneggiée aparicao (Figura 4.53).

Figura 4.53: Chapa manufaturada durante o testes CEX 05, na esteira da co-extrusora. Pode-se ver as
marcas deixadas pelas instabilidades do tiponda

4.3.3 Relagao entre a formacao de instabilidades in  terfaciais do tipo
zigue-zague e as caracteristicas reologicas

Sera discutido acerca das instabilidades inteifadia tipozigue-zagueA discussao
sera focada em critérios como tensdo de cisalhaneftica na interface, e diferencas de
viscosidade em cisalhamento. Devido ao fato dealiglades do tipaigue-zagueerem
origem em regides de alto cisalhamento, nesta sBfcu serd considerado apenas o
escoamento na cavidade da matriz plana. Considerargque o percurso percorrido pelo
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fundido, até a regido onde ocorre 0 mecanismo iheafgio das instabilidadegue-zagueé
suficientemente longo para que as duas camadaantenima temperatura homogénea. Isto
pode ser sustentado pelo fato de a espessura idadawda matriz ser muito menor do que as
dos dutos do bloco de alimentacdo e seus acoplamexiem disto, o tempo de residéncia na
matriz € maior, e ha o espalhamento do fundidaye apntribui para a homogeneizagédo da
temperatura. Nos experimentos, a temperatura dérpétna ficou em torno de 225°C.

Dos resultados apresentados na sec¢do anterior dlaom que apenas a combinagao
HIPS2/GPPS2 apresentou instabilidades dozigoe-zagueAo aumentar-se a espessura da
capa de brilho este tipo de instabilidade cessoexplicagcdo dada para isto foi de que o
aumento desta espessura leva a interface paraagi@ rde menor tensao de cisalhamento.
Em uma situagdo, com instabilidamlgue-zaguea tensao de cisalhamento na interface estaria
acima do valor critico e em outra, sem instabikdaidue-zagueabaixo. Outra evidéncia a
favor deste mecanismo é que este tipo de instat@icdbcorre no centro da chapa. Nesta
regido passa o material com menor tempo de resajémqual por consequtiéncia tem menor
elevacdo de temperatura na matriz, maior viscosigadonseqientemente, maiores 0s niveis
de tenséo de cisalhamento. Além disto, 0 matesiaédido central passa com uma velocidade
maior pela regido de restricdo. Estas Ultimas @hgées fortalecem a hipdtese de que a
instabilidadezigue-zagugese origina dentro da cavidade da matriz.
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Figura 4.54: Comparacéo entre a viscosidade complaxosGPPSs(medidas experimentais).

Na Figura 4.54 os dados experimentais de viscosidadcisalnamento dos GPPS sao
apresentados e comparados. Nas condi¢des do estoamematriz, temperatura entre 210 —
230 °C, e taxa de cisalhamento entre 100 e 560 as viscosidade do GPPS1 é
consideravelmente menor que a do GPPS2. Sendo aquenkinacdo HIPS2/GPPS1 nao
apresentou instabilidades interfaciais, esta obgérs pode fortalecer a hipétese de tensao de
cisalhamento critica na interface. Uma viscosidadmor na capa de brilho faz esta se
comportar, no escoamento, como um filme lubrifieasendo assim, os niveis de tensdo na
interface serao menores.

Uma observacao interessante pode ser constatadami@nacdo HIPS2/HIPS1. Na
Figura 4.55 os dados experimentais de viscosidade cesalhamento dos HIPS sé&o
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apresentados e comparados. Observa-se que o HIBFIRS2 apresentam praticamente a
mesma viscosidade nas condicbes de escoamento tr&.ni2o ponto de vista do
cisalhamento, o escoamento bicamada com esta cagaloille materiais pode ser visto como
escoamento de um Unico material. Esta combinacdomdgeriais ndo apresentou
instabilidades do tipaigue-zagueE interessante observar que o HIPS1, nestasgimwde
escoamento, € mais viscoso que o GPPS2. Isto éomalktrado com os valores preditos
pelo modelo deCarreau-Yasudaapresentados na Figura 4.56. Tendo o HIPS1 uma
viscosidade maior que o0 GPPS2, a combinacao HIRB3Mapresentara niveis de tensao de
cisalhamento na interface maior que a combinac&SBIGPPS2. Isto pode ser confirmado

Tabela 4.20: Tensao de cisalhamento na interfaceR&), dimensdes do labio: espessura 1,4 mm, largura

1,2m
espessura da capa
de brilho (%) HIPS1 GPPS2 GPPS1
10 53,06 46,94 28,58
4 62,289 57,26 41,70
1.E405
A HIPS1200°C
n* (Pa.s) ® HIPS1 220°C
Adan « HIPS1 240°C
1.E+04 - n?ﬁ%x‘iﬁ%gﬁé AHIPS2200°C
o &4 N OHIPS2 220°C
Ceala Ay & HIPS2 240°C
0005888 8Rage g,
1.E403 - T reata,
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Figura 4.55: Comparacéo entre a viscosidade complaxiosHIPSs (medidas experimentais).
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Figura 4.56: Comparacédo entre a viscosidade complexiosHIPSs e do GPPS2 (dados preditos pelo
modelo de Carreau-Yasuda)
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pelos valores de tensédo de cisalhamento na ineerfaestrados na Tabela 4.20, os quais
foram calculados para um escoamento de Poiseuibamiada nas condicbes de
processamento utilizadas. No entanto, esta comdwnakllPS2/HIPS1, ndao apresentou
instabilidades do tipaigue-zaguaos experimentos realizados neste estudo. TamBérha
histérico de que tais problemas ocorram em aples@dmerciais que combinem em co-
extrusdo HIPS2/HIPS1. Estas observacdes pdem endadly critério de tensdo de
cisalhamento critica na interface.

Alguns trabalhos da literatura, entre eles o de HARI (1984), exploram o efeito da
compatibilidade entre as viscosidades dos matetmiextrudados. Segundo estes autores,
quando as viscosidades entre os dois materiaipré&onas, ndo se observam instabilidades
interfaciais. Ainda segundo estes, as condicoesaviess ocorrem apenas quando a
viscosidade em cisalhamento da camada mais fingi@ .nNa Figura 4.57 é mostrada a razao
entre a viscosidade do material da capa de britlted @mada principal. Desta figura observa-
se que o material com o qual a combinacdo aprasemstabilidadeszigue-zague
HIPS2/GPPS2, apresenta razdo de viscosidades edigma. Na combinacdo HIPS2/HIPS1
a viscosidade € a mesma, e na HIPS2/GPPS1 a dadestdo material da capa de brilho é
bem menor. Embora a ndo ocorréncia de instabilgladierfaciais para as combinacgdes
HIPS2/HIPS1 e HIPS2/GPPS1 concordem com as obsmwvagde HANet al (1984), a
ocorréncia de instabilidadegue-zagu@a combinacéo HIPS2/GPPS2 discordam destas.
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£ ] . GPPS2
£ _ —— GPPS1
=
1.E+00 - —
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1.6-01 :
10 100 o (rad/s) 1000

Figura 4.57: Razao entre as viscosidades a 220°C haterial na capa de brilho e do material na camada
principal.

Na Figura 4.58 sao apresentadas as curvas de idasdeselongacional uniaxial
estacionaria {y), as quais foram preditas pelo modelo ldsonoy com o0s parametros
estimados nas secOes anteriores. Sao apresentadasvas para duas temperaturas, 200 e
220 °C. Alguns pontos a taxas de elongacdo muits dbram omitidos, para a curva do
GPPS1, pois nestas condigcdes o0 modelo com o conflenparametros estimados néo prevé
estado estacionario. A curva do HIPS1 ndo é apiad@npois como ja foi exposto, nao foi
possivel estimar os parametros nao lineares, s gogernam a predicdo desta propriedade.
No entanto, das observagdes experimentaig.depode-se afirmar que o HIPS1 alcangara
valores estacionarios menores que os do HIPS2.gAr&i4.58 mostra claramente que 0s
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GPPS desenvolvem um grau sieain hardeningmaior que o HIPS2. Na temperatura de
200°C, o HIPS2 apresenta valoresrdanaiores, a baixas taxas (limite troutoniano). Gom
aumento da taxa de elongacéo, os valorag,g@ra o HIPS2 comecam a diminuir, enquanto
que os do GPPS2 aumentam. Em uma taxa de aproxiteat® 1 3, as duas curvas se
cruzam, e o0 GPPS2 passa a ter um valor maioy,d® mesmo acontece a temperatura de
220°C, porém, devido aos materiais terem diferent@sportamentos no que se refere ao
deslocamento na temperatura, com o0 aumento da tetufe as curvas se aproximam nas
taxas menores e se cruzam antesy,Alo GPPS1 se mantém em patamares menores que
GPPS2, cruzando a curva do HIPS2 em valores dededongacéo aproximadamente 100
vezes maiores que o cruzamento desta com a do GERSfaxas muito altas os modelos
prevéem valores dg, muito maiores para o GPPS1, no entanto, estetadsuhdo é
confiavel, pois a confianca nos parametros naaitase deste material para os modos com
tempo de relaxacdo menor é menor que a dos pacamairrespondentes para 0S outros
materiais (ver Tabela 4.17). Também chama-se ateqg@& no escoamento rmoco de
alimentacdoe na matriz, dificilmente sera atingido um niveltdxa de elongacéo tdo alto. O
fato de o0 GPPS2 poder alcancar valores maioreg, @ea caracteristica reoldgica que mais
diferencia este material dos outros. Este fato pooletribuir para o aparecimento de
instabilidades do tipaigue-zaguesendo que impde resisténcia adicional ao escdargéo

se pode afirmar que o mecanismo de formacao dmbihdadezigue-zaguseja um processo
elongacional, mas certamente ha algum efeito derew elastica relacionado com tensdes
normais. Esta idéia é defendida também em outrasaltios na literatura, entre eles
MAVRIDS e SHROFF (1994) e GANPULE & KHOMAMI (19994999b).
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Figura 4.58: Viscosidade elongacional uniaxial estanaria (n,) predita pelo modelo de Leonov, a (a)
200°C e a (b) 220°C.

4.3.4 Relacao entre a ocorréncia de instabilidades interfaciais do
tipo onda e critério de sinal de TNSD

Sera discutida agora a ocorréncia, nos experimedésstabilidades interfaciais do
tipo ondae sua relagdo com o critério dmal deTNSD Na Figura 4.59 séo apresentados
valores da quantidadeENSD computados a partir de simula¢des do escoamenibtono de
alimentacao conforme a se¢édo 3.4. A posicdo que aparece edrpcissa nesta figura € a
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distancia do ponto considerado na interface atérmopde encontro das correntes fundidas,
medida na direcdo principal de escoamento. As sigdels foram definidas de forma a
reproduzirem condi¢gBes proximas as dos experimeatpara que os efeitos de agcbes como
aumento da temperatura e da espessura da capaillie bs quais podem aliviar as
instabilidades, pudessem ser avaliados. Embora sgja possivel estabelecer uma
comparacao guantitativa com os experimentos, urdhsangualitativa dos efeitos citados é
factivel. Na Figura 4.60 sdo mostradas as linhasdgfinem a interface para cada uma das

condicOes simuladas apresentadas na Figura 4.59.
3
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Figura 4.59: Valores deTNSD em combinacdes de co-extrusdo com camada princip# HIPS2 com
temperatura de entrada 210°C. Na legenda séo apregadas a porcentagem de capa de brilho e sua
temperatura de entrada
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Figura 4.60: Linha da interface para as condic6esedprocessamento apresentadas na Figura 4.59

As curvas computadas em uma mesma temperaturanmeadaproximadamente o
mesmo valor ao se aproximar da saida. Isto é vertdado para o caso com temperatura da
capa de brilho na entrada de 180°C como no caso2d@iC. Ao se aproximar da saida, o
cisalhamento domina o0 escoamento e as tensfesia@@anao predominantemente compostas
pelas reacdes ao alinhamento das cadeias pelbasisato. Portanto, a ndo ser que valores
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de espessura ndo deixem a interface rente a pa@&aeé de se esperar que o valoifN&SD
sofra variacfes significativas. Esta afirmacéo isase no fato que as tensdes normais estarao
concentradas junto a parede (regido de elevadthamanto) e o estado de tensdes nessa
regido nao varia muito com a variacdo de espesadatada aqui. A0 se aumentar a
temperatura da capa de brilho, o valor assintgtacoegidao de saida diminui, pois diminui o
coeficiente de tensdes normais do material.

Da definicho de TNSD podem ser feitas algumas consideragbes sobre o
comportamento das tensdes normais no escoamenta.dgnvada negativa na curva de
TNSDsignifica um acumulo de tensfes de tracdo na dagailho, enquanto uma derivada
positiva significa um alivio dessas tensdes. Anali® a combinacdo HIPS2/GPPS2 com 4%
de capa de brilho e 180°C na saida da extrusordiaal(COEX3), durante os primeiros 7
mm, apis o encontro dos materiais, a curvd d8Davanca em um leve declinio, o qual é
quase um platd. De acordo com a simulacéo, estaegi@ na qual o rearranjo da interface
ocorre a maior taxa. Durante o estiramento negidageuma parte da energia € acumulada em
deformacédo el4stica e outra é dissipada, contrateiao estes dois efeitos e fazendo que a
guantidadeTNSD permaneca em um platd. ApOs passar esta regitexaade estiramento
diminui e a deformacao eléstica acumulada comesma aiviar. O alivio dessa deformagéo
acumulada pode ocasionar a formacdo de uma castgal pode ser carregada e se
transformar em uma marca permanente, ou sejapildéae interfacial do tip@nda Com
estas mesmas condi¢cdes (COEX3), porém, aumentanatemperatura na saida da extrusora
auxiliar para 210°C, ocorre um acumulo muito mederdeformacéo elastica. As tensdes
aplicadas pelo estiramento se dissipam quase gtanianeamente. Uma constatacao disso é
gue a elevacdo na quantidabidSD acontece apenas nos primeiros 20 mm, na regido que
acontece mais de 90% do estiramento da capa de.bApds essa regido, acontece apenas
uma leve acomodacao da curva em dire¢édo ao vamt@isco. O mesmo ndo acontece para a
condicdo de 180°C (COEX3), pois apos esta regiders®es continuam sendo aliviadas por
mais 10 ou 15 mm. O fato da condigdo com tempexataior acumular menos deformacao
elastica desfavorece a formacao de instabilidaddggpdonda Este é um resultado esperado,
pois com 0 aumento da temperatura da capa de bdiliminui-se a viscosidade elongacional
desta. Embora este seja um resultado interessaeste estudo ndo ha uma condicéo
experimental de extrusdo, correspondente a estac8d (mesmas condigcdes que COEXS,
porém com saida da extrusora auxiliar em 210°Cyuahse possa observar este efeito.

Um comportamento interessante nota-se nas curva®d8® para as condigcbes com
10% de capa de brilho (COEX4 e COEX5). As curvamaam em valores maiores, e nos
primeiros 3 mm ha uma subita elevacéo, indicandosubito alivio de tensdes normais na
capa de brilho. Este alivio, o qual ndo ocorre caisdicdes com 4%, talvez possa ser
atribuido ao alivio das tens6es normais na capmilth® originadas do cisalhamento antes do
ponto de encontro. Considere que o fundido vemagstmconfinado por duas paredes, entdo
no ponto de encontro uma das paredes desaparecengligdo de velocidade nula também,
assim a deformacdo de cisalhamento diminui, dimohwi também a reacdo normal
proveniente desta. Este efeito sé é notado conz@ovde 10% de capa de brilho, pois a taxa
de cisalhamento desenvolvida no canal antes dm mnencontro € maior. Apos este subito
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alivio, ha um acumulo de tensdes devido ao estmwmeEste acumulo € menor para a
condicdo com maior temperatura na capa de bril®EX5). Entdo a curva passa por um
minimo, iniciando novamente um alivio de tensdesn@ notado para as condigdes com 4%
de capa de brilho, com a maior temperatura as gf@sano estado das tensdes normais
acontecem apenas enquanto ha estiramento da cdpdhde Algo que nota-se nitidamente
nas condi¢cdes com 10%, € a diminuicdo, com o awntantemperatura, das taxas de alivio e
acumulo das tensdes normais na capa de brilhord8tte a maior estabilidade da condi¢cdo
com maior temperatura da capa de brilho. Comparapdnas as duas condi¢ées com 10% de
capa de brilho, a idéia original do critériosieal de TNSDparece ser obedecida. A condi¢do
mais severa, ou seja, com menor temperatura dadeapelho, desenvolve um valor menor
de TNSDao acumular deformacéo eléstica.

A diminuicdo da espessura de capa de brilho, mdotea as outras condic¢oes, faz
com que a curva dENSDatinja valores menores. Este efeito também obetl@béia original
do critério desinal de TNSD pois uma vazdo menor da camada mais fina levana u
condicdo de maior estiramento desta. Esta condigéais instavel, levando mais facilmente
a formacao de instabilidades interfaciais do tipda Isto € verdade para as duas condi¢cdes
de temperatura da capa de brilho. Nota-se que ndiggdm de maior espessura da capa de
brilho, a curva d&NSDdemora mais para se assentar em direcdo ao \&siotGico. Isto €
mais notavel com temperatura de 180°C na capailth®,bo que talvez seja devido ao mais
lento desenvolvimento da interface.

Através das observacdes dos resultado§MeD para a combinagdo HIPS2/GPPS2,
foi possivel identificar os efeitos individuais ddsas variaveis analisadas, temperatura e
vazao da capa de brilho. Embora ndo tenham rigoresiz seguido o critério dgnal de
TNSD estes efeitos mostraram resultados qualitativesegtédo de acordo com a definicdo da
quantidade’NSD Nao se identificou efeitos combinados destasvais.

Deve-se lembrar que as observacdes experimentdise sa intensidade das
instabilidades do tipondga na combinacédo HIPS2/GPPS2, sdo poucas, visugigliativas.
Essas observacOes experimentais sdo especulgioiasapenas se observou a superficie da
chapa, sem nenhuma andlise quantitativa. Algumasdisas microscopicas de cortes
transversais das chapas foram feitas. Porém, andbsa perturbacdo formada, néo se
observou nenhuma métrica que identificasse alg@ioedas varidveis. A Unica observagéo
experimental segura que se pode fazer, € se maisgtpresenta ou ndo instabilidades do tipo
onda Em todas as condi¢cbes experimentais das quagsoados d&NSDforam discutidos
acima, COEX3, COEX4, COEXS5, foi constatada a ocwiggde instabilidades interfaciais. O
unico efeito para o qual se pode fazer este tipabdervacao € o do tipo de material utilizado
na capa de brilho. Para as mesmas condi¢cdes demaagicombinacdo com GPPS2 na capa
de brilho (COEX3) apresentou instabilidade do tgmdg enquanto a combinagcdo com
GPPS1 (COEX2) nédo. Os resultados das curvabBNg&D mostram que a troca do material
para o GPPS1 tem o mesmo efeito que o aumentogeetatura. Porém, este ainda apresenta
valores negativos, o qual atinge um valor minimmone&lo que a combinagdo com o GPPS2.
Seguramente, avaliando estas condicdes, pode-aeadin certeza que o critério gimal de
TNSDnéao € obedecido.
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Para avaliar a metodologia numérica de calcul@nfioreproduzidas duas condi¢ées
de escoamento de co-extrusdo descritas na litarpaarMARTYN et al (2009), das quais se
obteve a quantidad@NSD Uma comparacao entre os resultados computados dao
literatura sdo mostrados na Figura 4.61, e a ge@noetim a posicado da interface € mostrada
Figura 4.62. Os valores dd&NSDcalculados neste trabalho diferem consideravelndos da
literatura. Os trabalhos do grupo de pesquisasAdd @UKAL apresentam resultados muito
bons ao avaliarem os resultados experimentais sotnraas ddNSD O critério desinal de
TNSDeé sempre obedecido. No entanto, ndo apresentdiseadas resultados numericos, o
que dificulta uma comparag¢do mais detalhada. Remsgtintermediarios, como solu¢gbes dos
campos de velocidades e tensfes nunca sdo mostrAiss disso, 0os esquemas de
formulacdo numérica para a solu¢cdo do campo dédsnsdo sdo mostrados, sendo apenas
dito que € uma formulagcdo em linha de corrente ceyracdo de Runge-Kutta, talvez algo
semelhante a uma formulacado lagrangeana. O esquenexico para o calculo da quantidade
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Figura 4.61: Comparacgédo entre resultados d€NSD da literatura e os calculados pela metodologia
utilizada neste estudo para duas condicdes A e B
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Figura 4.62: Geometria utilizada para comparacao de resultados deTNSD da literatura e os calculados
pela metodologia utilizada neste estudo
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TNSDtambém nédo é mostrado. O esquema numérico ubliagdi tem maior interagdo com
a vizinhanca de dominio do que o utilizado nosditais da literatura. Tal interacdo pode
levar a resultados consideravelmente diferentedmAdisso, o esquema de interpolacdo do
tipo upwind utilizado para o termo convectivo, é conhecidogmesentar difusdo numerica.
Ainda, o fato da orientacdo da velocidade ndo sempge normal a direcdo da malha pode
amplificar essa difusédo, o que ndo acontece coamnaufacao lagrangeana. Estas diferencas
entre as técnicas numéricas podem ocasionar asrdjes observadas nos calculogN&D

Outro ponto que também deve ser considerado €écodatter se utilizado uma
formulacdo sem acoplamento entre as solugbes daoposade velocidade e tensdao. Como
explicado na secédo 3.4, o campo de velocidadesofoputado com o fluido obedecendo a
equacao constitutiva de Carreau-Yasuda, e concasipo de velocidades computou-se pela
equacao constitutiva desonovoutro campo de tensdes. Considerou-se a influélec@ampo
de velocidades no das tensdes, seguindo o modelea®y mas néo a influéncia deste
campo de tensdes na solucédo para a velocidade€oistonsiderado tanto nos trabalhos da
literatura como no estudo realizado nesta dissevta® obtencdo do campo de tensdes, por
uma formulacdo numérica com acoplamento complete erelocidade e tenséo, pode ser
uma ferramenta muito Gtil para esclarecer duvidesspeito da aplicacdo do critério slaal
de TNSDaos experimentos realizados neste estudo. Istajperesta seria a forma mais
representativa do estado de tensdes viscoelasfigase poderia chegar utilizando o modelo
de Leonov e a consideracdo de escoamento bidinmathsie@vando em consideracao todos os
aspectos discutidos nesta secéo, fica claro quelesstdicionais teriam que ser realizados
para chegar a conclusdes mais definitivas comaelacaplicabilidade do critério daal de
TNSD principalmente no que se refere ao calculo desiavel.
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Capitulo 5
Conclusdes e Sugestdes

Neste trabalho desenvolveu-se uma série de técaxg@simentais e computacionais
para o estudo de instabilidades interfaciais do ¢ipda (vave, em processos de co-extrusao.
Devido a este fenbmeno estar ligado fortemente awmcteristicas elongacionais do
escoamento, uma grande parte do trabalho foi \ekaobtencéo experimental da viscosidade
elongacional uniaxial transientg,{). Estes dados, junto com os dados de reometria em
cisalhamento, foram utilizados para estimar osrpat@s do modelo constitutivo deonoy
o qual é apropriado para descrever esta propriead@o se obteve a solucdo numérica para
o estado de tensGes do escoamento no bloco dentdighe da co-extrusora, de forma a
representar as condicfes de co-extrusdo avalixg@simentalmente. Com estes campos de
tensdes computou-se a quantidddeSD para avaliar a condicdo de processamento pelo
critério desinal de TNSD

Com a adaptacdo da técni¢aber Windup em um redmetro rotacional com
deformacédo controlada, comumente utilizado paraiessie deformacéo por cisalhamento,
foram obtidas medidas de viscosidade elongaciomalkial transienter(,"). A comparag&o
de dados obtidos com a técnica implementada, coobtidos com a técnicBVF permitiu
detectar e analisar erros inerentes a técnica mgltada, bem como analisar erros de
incerteza inerentes a execucdo do ensaio. Commam@rianite a baixas deformacgdes dos
dados obtidos pdEVF com o limite trutoniano teéricon3, calculado a partir de dados de
reometria em cisalhamento obtidos no reémetro @b fguadaptada a técni¢aber Windup
identificou-se um erro de incerteza que se atritzuiexecucdo do ensaiéVF. Devido ao
desconhecimento dos detalhes de execucdo do ea¥&iondo foi possivel identificar a
origem desse erro, para sua correcdo. Para os datides com a técnickiber Windup
foram identificados erros inerentes as idealizad@iéss para a transformacéao das medidas de
torque na propriedad®g,’. Para esses erros, foram propostas correcéesragoAto Tempo,
aplicada no tempo de evolucdo do ensaio, e Arrastextremidade Fixa, aplicada a taxa de
elongacao, baseadas numa observagcdo mais detdihnguilacedimento de medicao utilizado
na aplicacdo da técnidaiber Windup As correcdes foram satisfatorias, reconciliando o
dados como esperado, sendo que os parametrosrdedmorefletiram as consideragdes fisicas
nas quais estas correcdes foram baseadas.
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Os parametros dos modelos constitutivos utilizaftmem estimados de forma
satisfatéria. Os parametros do modeloGlrreau-Yasuddoram estimados pelo ajuste da
predicdo de). Devido a simplicidade matematica do modelo, @rbdlema de estimacédo de
seus parametros, ndo foi feita uma analise estatisiprofundada da estimacdo. Os
parametros lineares do modelo ldsonovforam estimados pelo ajuste da predicadstes
G”. A analise estatistica da estimacao foi cruciab pketerminar o niumero de modos de
relaxacdo suficientes para descrever a faixa dgiémcia dos dados disponiveis. A qualidade
da estimacdo foi o fator chave para esta deter@inagnde o parametro estatistigd
apresentou um certo limite de melhora com o aumdataumero de modos, enquanto 0s
parametros do modelo ainda continuavam signifioativ

Os parametros nao-lineares do modeloLdenovforam estimados pelo ajuste da
predicdo den,’. O problema de otimizacido gerado para a estimagamostrou de dificil
solugdo devido a ocorréncia de varios minimos $ocBara contornar essas dificuldades
utilizou-se um método estocastico de busca em wuoedimento sucessivo de escolha de
dados e parametros a serem estimados, com o gcla¢geu a ajustes satisfatorios dos dados
experimentais. O modelo de Leonov mostrou-se cal@gadescrever com curvas suaves e
continuas os dados corrigidos gi¢, ndo sendo capaz de fazer o mesmo com os dados n&o
corrigidos, fato que reforca a necessidade e coexrélas correcOes aplicadas. Apenas para o
material HIPS1 néo foi possivel chegar a um ajsatisfatorio. Aparentemente o modelo se
mostrou ineficiente ao tentar descrever o baixelrdestrain hardeningobservado a baixas
taxas de elongacéo, contrastando constrain hardeningnoderado a taxas mais altas. Para
0S outros materiais, uma analise estatistica mosjue, o par de parametros nao-lineares
correspondentes ao modo de relaxacdo com tempeladecdo menor (magnitude ) n&o
apresentou significancia devido ao fato dos dadsodiveis ndo representarem processos de
deformacédo dominados por uma relaxacéo téo répl@ os outros modos, pelo menos um
dos parametros se mostrou significativo. Devidofaio do HIPS2 apresentar frastrain
hardening comparado com os GPPSs, praticamente apenasamsgbaosy, demonstraram-se
significativos. Este parametro define os valoresagsnarios den,”, comportamento
fortemente apresentado por este material, enqu@ntonfere aumento na intensidade do
strain hardening

Em testes de producéo de chapas co-extrudadavobs® que apenas a combinagéo
de materiais HIPS2/GPPS2 apresentou instabilidadedaciais. Foram observados os tipos
zigue-zaguee onda e a intensidade destas se mostrou dependentecathmicOes de
processamento. As instabilidades do tigue-zaguese formaram apenas na condicdo com
menor espessura de capa de brilho (GPPS2). Adilddaes do tipandase formaram em
todas as condicfes, sendo aliviadas com o aumeantentperatura de entrada do fundido da
capa de brilho. O critério de tensao de cisalhameritica na interface ndo pareceu adequado
para explicar as instabilidades do tgpgue-zaguePorém os resultados indicaram que se a
viscosidade, em cisalhamento, da capa de brilhagosximadamente igual, ou muito menor
gue a da camada principal, ndo ha formacao debitidtales, tendo relacdo com a razao entre
as viscosidades dos materiais. A formacao instiniés do tipazigue-zagueocorreu no
sistema com razéo intermediaria de viscosidadeissmhamento. Também foi sugerido que,
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para a formacdo de instabilidadague-zagualeve haver algum fendmeno dominado por
deformacdes normais.

O formato das curvas da quantidabiSD pareceu refletir o comportamento do
estado de tensdes normais do escoamento. Identseoindividualmente, os efeitos da
temperatura e da razdo de material na camada maisEimbora ndo tenham rigorosamente
seguido o critério dsinal de TNSDestes efeitos mostraram resultados qualitativesegtao
de acordo com a definicdo da quantidatSD N&o se identificou efeitos combinados destas
variaveis. Apesar de serem mostrados computaciemdmtodos estes efeitos, a Unica
observacéo experimental segura que se poderig fegervalidar o critério, seria se o sistema
apresentou ou nao instabilidades do tgpwla Para as mesmas condi¢cdes de maquina, a
combinagdo com GPPS2 na capa de brilho (COEX3kapteu instabilidade do tipanda
enquanto a combinacdo com GPPS1 (COEX2) ndo. Pandahando-se estas condicOes de
processamento com o critério dmal de TNSDnédo foi possivel estabelecer as relacdes
esperadas. Levantou-se a hipotese de que as gdisr@amtre os metodos numéricos, da
literatura e deste estudo, utilizados para computzampo de tensbes, possam levar a estas
divergéncias. Levando em consideracao todos ostaspéiscutidos, ficou claro que estudos
adicionais, no que diz respeito ao método numétrecodlculo, teriam que ser realizados para
chegar a conclusGes mais definitivas com relac@pli@abilidade do critério dsinal de
TNSD

Como trabalhos futuros pode-se sugerir:

» Fazer melhorias na peca cilindrica utilizada nalémentacdo da técnichiber
Windup Testar esta técnica de ensaio com outros mater&icomparar seus
resultados com resultados obtidos por outras tasnideve-se acompanhar de perto a
realizacdo dos ensaios por outras técnicas, paaeyossa identificar a origem de
possiveis diferencas entre medidas obtidas por dogtdiferentes. Também seria
interessante utilizar métodos fotograficos paraaligar o comportamento e o formato
que o filamento de fundido adquire ao ser estinagdécnicaFiber Windup Assim
sera possivel avaliar com maior cuidado a necefsigaas origens das correcdes
propostas.

» Grandes diferencas no comportamento elongacioramnf@bservadas entre os quatro
materiais caracterizados. E interessante fazer smde de correlacdo entre as
caracteristicas microestruturais e morfologicagpdliestireno e seu comportamento
elongacional, pois h& pouco estudo na literatuvdeRam ser estudados efeitos como,
massa molar, distribuicdo de massa molar, tamardistrdouicdo de particula, tipo e
teor de borracha, teor de fase gel, etc.

» Estimar os parametros ndo-lineares do modeloed@ovutilizando dados obtidos de
Ny’ em conjunto com medidas dg feitas com técnicas de escoamentos de entrada.
Isto pode ampliar a faixa de taxas de elongacakiedas. Além disso, € uma forma de
obter medidas néo lineares a temperaturas mass akado que ensaios em capilares
podem ser feitos em temperaturas mais proxima® gsatesso de extrusao. Assim,
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talvez se possa dar mais significancia aquelesymras que ndo a apresentaram no
procedimento de estimacdo. Sugere-se também awgaf@mima do termo dissipativo
do modelo dd_eonoy especialmente para os HIPSs. Para o HIPS2 disfgria do
termo exponencial da funcdo dissipacdo € pequesrda § caso de se avaliar o
desempenho da funcéo dissipacao para alguns medetadacdo apenas com o outro
termo. O caso do HIPS1 merece uma maior atencd®opmodelo ndo se mostrou
ajustavel. Para este, deve-se buscar uma formangad dissipacdo mais adequada.

Utilizar uma formulacdo totalmente acoplada entse campos de velocidades e
tensdes, para a solugédo do problema de escoamieatadna correspondente a co-
extrusdo dos materiais viscoelasticos descritas peldelo dd_eonov Para o calculo
da quantidad@NSD seria interessante avaliar a melhoria provenigatatilizacao de
coordenadas de linha de corrente. Estas acfes pudbrarar o calculo da quantidade
TNSDe talvez as observagdes experimentais fiqguemalel@acom o critério deinal

de TNSD
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Anexo 1

Viscosidade elongacional obtida com o EVF

14" (Pas)

v

4
* usj#“ '1

ba

1.E+07
T=150°C 0ls! <= 0.015!
i
1E+06
1.E+05
P
Iin=*
iy S
1E+04 { u‘/
e f .
1E+03 7 T T
0.01 01 1 10 100
tempo (s)

Figura Al.1: Viscosidade elongacional para o HIPSghedida com o dispositivdEVF, a (a) 140°C e (b)
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Figura Al1.2: Viscosidade elongacional para o GPPS3tedida com o dispositivdEVF, a (a) 140°C e (b)
150°C. Também é mostrada a razéo darain hardening correspondente a cada condi¢do de medida.
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Figura A1.3: Viscosidade elongacional para o GPPSfedida com o dispositivcEVF, a (a) 140°C e (b)
150°C. Também é mostrada a razdo d&rain hardening correspondente a cada condicao de medida.



Anexo 2

Viscosidade elongacional corrigida
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Figura A2.1: Correcéo dos dados de viscosidade elgercional para o HIPS1, a 150°C. a) viscosidade
elongacional, aparente (simbolos) e corrigida (linds claras), também é apresentado valor d&3".b)
comportamento da taxa de elongacao corrigida ao lgo do ensaio.
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Figura A2.2: Correcéo dos dados de viscosidade elgercional para o HIPS2, a 140°C. a) viscosidade
elongacional, aparente (simbolos) e corrigida (lings claras), também é apresentado valor d& 3. b)
comportamento da taxa de elongacéo corrigida ao lgo do ensaio.
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Figura A2.3: Correcéo dos dados de viscosidade elpacional para o HIPS2, a 150°C. a) viscosidade
elongacional, aparente (simbolos) e corrigida (linds claras), também é apresentado valor dg3’. b)
comportamento da taxa de elongacéo corrigida ao lgo do ensaio.
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elongacional, aparente (simbolos) e corrigida (linds claras), também é apresentado valor dg3’. b)
comportamento da taxa de elongacéo corrigida ao lgo do ensaio.
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Figura A2.5: Correcéo dos dados de viscosidade elgacional para o GPPS1, a 150°C. a) viscosidade
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comportamento da taxa de elongacéo corrigida ao lgo do ensaio.
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Anexo 3

Modulos lineares em cisalhamento:
experimental e predito
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Figura A3.1: Curva mestra dos modulos lineares emisalhamento para o GPPS1, dados experimentais e
ajuste com 5 modos de relaxacéo.
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Figura A3.2: Curva mestra dos médulos lineares emsalhamento para o GPPS2, dados experimentais e
ajuste com 6 modos de relaxacéo.
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Figura A3.3: Curva mestra dos mddulos lineares emsalhamento para o HIPS1, dados experimentais e
ajuste com 6 modos de relaxacgéao.

Tabela A3.1: Resultados da estimag&o dos paramegrtineares para o GPPSlgrepresenta o desvio

padrdo eA a amplitude do intervalo de confianca, @/p < Lhim = 0,510.

N

G (Pa)

Ai ()

0Gil Gi

Oxl A

A6l Gi

Ayl A

2.36E+05

2.40E-05

0.008

0.022

? 0.031

0.087

7.83E+04

1.09E-03

0.007

0.034

} 0.027

0.133

2.69E+04

1.79E-02

0.020

0.0373

? 0.080

0.128

1.92E+03

2.54E-01

0.051

0.03(

0.202

0.120

2.57E+05

1.56E-05

0.017

0.042

? 0.068

0.166

7.65E+04

4.32E-04

0.010

0.062

? 0.040

0.244

4.15E+04

5.49E-03

0.023

0.065

» 0.091

0.256

1.03E+04

5.24E-02

0.061

0.066

» 0.238

0.260

4.16E+02

6.02E-01

0.131

0.074

» 0.514

0.298

3.01E+05

1.02E-05

0.047

0.087

0.184

0.340

7.30E+04

2.05E-04

0.017

0.094

) 0.067

0.390

4.85E+04

2.08E-03

0.027

0.097

[ 0.107

0.381

2.18E+04

1.58E-02

0.056

0.084

} 0.221

0.330

4.14E+03

1.13E-01

0.092

0.064

5 0.362

0.268

1.08E+02

1.34E+00

0.132

0.08¢

) 0.518

0.351
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Tabela A3.2: Resultados da estimacdo dos parametrbigeares para o GPPS2grepresenta o desvio
padrdo ed a amplitude do intervalo de confianca, @/p < 1him = 0,510).

N Gi(Pa) Ai (s F6lGi | aulAi | AcilGi | AilA
2.59E+05 1.36E-05 0.011 0.026 0.043 0.101
7.51E+04 5.99E-04 0.008 0.043 0.031 0.169

5 4.88E+04 9.18E-03 0.011 0.042 0.043 0.163
2.02E+04 9.76E-02 0.026 0.036 0.102 0.142
2.05E+03 1.01E+00 0.044 0.027 0.172 0.107
2.89E+05 9.47E-06 0.025 0.032 0.098 0.205
6.59E+04 2.51E-04 0.014 0.088 0.057 0.344

6 5.23E+04 2.87E-03 0.019 0.085 0.076 0.334
3.27E+04 2.53E-02 0.028 0.071 0.109 0.281
1.08E+04 1.94E-01 0.058 0.061 0.227 0.238
9.74E+02 1.55E+00 0.081 0.047 0.319 0.186
3.51E+05 6.17E-06 0.069 0.117 0.270 0.460
6.23E+04 1.13E-04 0.026 0.145 0.101 0.571
5.31E+04 1.15E-03 0.020 0.136 0.080 0.533

7 3.76E+04 8.76E-03 0.030 0.136 0.118 0.534
2.14E+04 5.53E-02 0.067 0.126 0.263 0.497
5.77E+03 3.38E-01 0.124 0.111 0.488 0.435
4.84E+02 2.28E+00 0.171 0.096 0.673 0.378

Tabela A3.3: Resultados da estimacao dos parametrbseares para o HIPS1,grepresenta o desvio
padrdo eA a amplitude do intervalo de confianca, @/p < 1him = 0,510).

N Gi(Pa) Ai () eilGi | gulAi | 4ailGi | AulAi
4.00E+05 2.85E-05 0.007 0.018 0.029 0.073
1.18E+05 1.16E-03 0.006 0.03L 0.024 0.120

5 6.93E+04 1.85E-02 0.009 0.031L 0.036 0.121
2.51E+04 2.07E-01 0.021 0.026 0.083 0.096
1.51E+03 2.86E+00| 0.031 0.02p 0.123 0.080
4.36E+05 1.96E-05 0.015 0.03p 0.060 0.141
1.09E+05 4.60E-04 0.010 0.05p 0.040 0.231
7.78E+04 5.83E-03 0.012 0.054 0.048 0.211

6 4.39E+04 5.53E-02 0.020 0.05p 0.078 0.196
1.14E+04 4.26E-01 0.051 0.04p 0.200 0.177
7.27E+02 4.51E+00| 0.054 0.036 0.211 0.140
5.02E+05 1.35E-05 0.037 0.070 0.146 0.278
1.06E+05 2.25E-04 0.019 0.090 0.073 0.355
7.69E+04 2.30E-03 0.018 0.091 0.069 0.358

7 5.33E+04 1.71E-02 0.027 0.08L 0.108 0.318
2.88E+04 1.13E-01 0.041 0.064 0.161 0.250
5.72E+03 7.24E-01 0.074 0.058 0.292 0.227
4.27E+02 6.36E+00| 0.069 0.04p 0.271 0.192
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Anexo 4

Estatistica da predicao pelo modelo de Leonov

Tabela A4.1: Coeficientes de correlacdo e intervalde confianca da predicdo para as curvas dg,”
corrigidas, do HIPS2.

Temp (°C)| taxa (8 R? R%n Opreain | INt. CONF.| Gprea(%)
0.01 0.9991| 0.9996 0.02612+5.46% | 2.74%
0.1 0.9987| 0.9991 0.0474049.82% | 4.97%
140 1 0.9821| 0.9976 0.11399+25.25%| 12.78%
0.464 0.9991] 0.9988 0.10694t23.51%| 11.91%
1.6 0.9993| 0.998% 0.06507413.71%| 6.94%
0.01 0.9986[ 0.9991 0.09603:21.07%| 10.58%
0.1 0.9970| 0.9987 0.10324+22.64%| 11.45%
150 1 0.9985| 0.9980 0.06091+12.78%| 6.47%
0.464 0.9950 0.9989 0.12206:27.26%| 13.80%
3 0.9978| 0.9968 0.12838+29.10%| 14.63%

-

Tabela A4.2: Coeficientes de correlacdo e intervalde confianca da predicdo para as curvas dg,”
corrigidas, do GPPS1.

Temp (°C)| taxa (Y R? R, Opreain | INt. CONF.| Gprea(%)

0.01 0.9914 0.998]1 0.1530635.57%| 17.89%
0.1 0.9989| 0.9990 0.1119%24.73%| 12.52%
140 1 0.9971| 0.9992 0.13750:31.17%| 15.80%
0.464 | 0.9728 0.9990 0.2187553.98%| 27.36%
3 0.9899| 0.9958 0.29366+78.65%| 39.80%
0.1 0.9981] 0.9990 0.04616x9.54% | 4.83%
1 0.9550| 0.9929 0.1208(6t26.94%| 13.65%
150 0.464 | 0.9915 0.9971 0.0709&15.03%| 7.62%
0.2154 | 0.994 0.999p 0.0381%#7.83% | 3.96%
3 0.9726| 0.9968 0.12723:28.60%| 14.47%

(=)
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ANEXO 4. ESTATISTICA DA PREDICAO PELO MODELO DE_EONOV

Tabela A4.3: Coeficientes de correlagao e intervalde confianga da predigdo para as curvas dg,"

corrigidas, do GPPS2.

Temp (°C)| taxa(y | R R% |Opreain | Int. conf.| Oprea(%)
0.01 0.9978 0.9989 0.0846G18.27%| 9.21%
0.1 0.9928] 0.9987 0.11736:26.08%)| 13.21%
140 1 0.9965| 0.9984 0.13306t30.03%| 15.22%
0.464 0.9970 0.9978 0.16441%38.33%| 19.42%
3 0.9951( 0.9985 0.1798(1+42.67%| 21.59%
0.01 0.9989 0.9997 0.03142+6.45% | 3.24%
0.1 0.9995| 0.9997 0.044594+9.20% | 4.66%
150 1 0.9843( 0.9911 0.09814+21.39%| 10.83%
0.03162| 0.9944 0.9996 0.0511910.64%| 5.39%
0.3162 | 0.9925 0.9966 0.0708@15.01%| 7.60%
1.6 0.9914| 0.9928 0.10498:23.0% | 11.66%




Anexo 5

Parametros nao lineares do modelo de Leonov

Tabela A5.1: Parametros nédo lineares do modelo deebnov e o erro padréao estimado destes para o
HIPS2, (p/gp > tiim =1,961), N é o modo de relaxacéo em ordem crescente de templesrelaxacéo.

N & Vi O Oy AE/& Av/v; $/0g V/ Oy
1 1.59.107 | 1.07.10* - - . . _ .

2 6.05.10° | 2.72.10° | 3.61.10° | 1.40.10° | 0.1171 | 10.0804 | 16.75 0.19
3 549.102| 996 | 151.10'|3.27.10'| 5.4033 | 0.0644 0.36 30.48
4 2.81.10° | 4.52.10° | 8.06.10° | 1.58.10° | 5.6297 | 0.6852 0.35 2.86
5 3.01.10% | 110 | 4.20.10% | 3.78.102| 2.7367 | 0.0671 0.72 29.24
6 8.35.101 | 8.23 1.70 1.81 3.9907 | 0.4317 0.49 4.54

Tabela A5.2: Pardmetros néo lineares do modelo desbnov e o erro padréo estimado destes para o
GPPS1, p/G, > tim =1,961, N é o modo de relaxacdo em ordem crescente de templesrelaxacao.

N & Vv 5 o A&/&E | Avwv | &g v/ Oy
1 3.85.107 | 4.47.10° - - - - - -

2 1.07.10% | 5.82.10? | 1.14.10° | 2.65.10% | 2.0865 | 0.8950 0.94 2.19
3 1.87.102 | 7.92.10° | 1.80.10° | 9.24.10" | 0.1894 | 0.2286 | 10.35 8.58
4 8.78.10% | 456.10” | 2.74.10* | 2.39.10° | 0.0061 | 0.0103 | 320.05 | 190.26
5 5.78.10° | 1.37.10° | 7.84.10* | 6.57.10% | 0.0265 | 0.0937 | 73.81 20.91

Tabela A5.3: ParAmetros néo lineares do modelo desbnov e o erro padréo estimado destes para o
GPPS2, 0/, > tim =1,961), N é o modo de relaxacdo em ordem crescente de templasrelaxagao.

N & Vv 5 o A&/&E | A | &g v/ Oy
1 1.00.10° | 8.00 - - N N - -

2 3.20.10" | 1.66.10" | 2.63.10% | 4.67.10°| 0.1612 | 0.5520 | 12.17 3.55
3 3.48.10" | 1.13.10" | 9.39.10° | 4.43.10%| 0.0528 | 0.0769 | 37.12 25.51
4 3.06.10%| 5.33 |3.78.107%|5.23.10°%| 24229 | 0.0193 0.81 101.79
5 8.94.10° | 1.68.10° | 1.67.10° | 8.06.10° | 0.3668 | 0.0942 5.35 20.81
6 0.62.10° | 8.93.10" | 1.18.10°% | 1.63.10° | 0.2415 | 3.5845 8.12 0.55
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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