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RESUMO 
  
De forma a flexibilizar o processamento em uma extrusora dupla-rosca e 

permitir sua operação como misturador interno, foram analisadas a dispersão e 

deformação de fase dispersa e a degradação durante processamento em uma 

extrusora dupla rosca aberta e fechada. Três misturas poliméricas binárias 

extremamente diluídas, com razões de viscosidades diferentes, foram 

reprocessadas por até três vezes consecutivas. Após cada reprocessamento, 

uma alíquota foi retirada para caracterização in-line na extrusora. Foram 

aplicados dois métodos de caracterização: para análise de deformação das 

gotas de segunda fase via turbidez, e para análise da degradação. Nos 

ensaios, a pressão no cabeçote foi controlada por um controlador proporcional-

integral-derivativo, parte integrante de um software desenvolvido para 

flexibilização. Na análise de deformação, foram utilizados dois modos de 

descarga de aumento/redução de pressão no cabeçote. Durante o fluxo, foi 

observado o nível de deformação das gotas com o turbidímetro. Na mistura 

com a razão de viscosidade próxima a um, houve maior variação de turbidez 

com a pressão devido ao maior elongamento reversível das gotas. Com alta 

elasticidade da matriz, houve formação de histerese das gotas, devido ao alto 

tempo de relaxação das cadeias da matriz e, com alta razão de viscosidade 

houve baixa deformação das gotas. Na caracterização in-line da degradação, a 

matriz permaneceu bloqueada durante todo o ensaio e foram realizados três 

modos de processamento. Foram observadas variações de parâmetros de 

processo durante os ensaios, exceto durante processamento da mistura com 

alta viscosidade da matriz. Após cada ensaio de degradação, foi realizado um 

ensaio de fluidez durante descarga do fundido a pressão constante. Foram 

detectadas a ramificação do polietileno e a cisão de cadeia do polipropileno e 

do poliestireno. 
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DISPERSE PHASE DEFORMATION AND DEGRADATION OF POLYMER 
BLENDS DURING PROCESSING IN OPEN AND CLOSED TWIN-SCREW 

EXTRUDER 
 

ABSTRACT 
 

In order to obtain flexibility of the processing in a twin-screw extruder and 

operate it as an internal mixer, the second phase dispersion and deformation 

and degradation were analyzed during processing in an open and closed twin-

screw extruder. Three polymer mixtures with different viscosity ratios were 

reprocessed up to three times. After each reprocessing, samples were collected 

to in-line characterization in the extruder. Two characterization methods were 

applied: analyses of second phase deformation via turbidity and degradation 

analyzes. During measurements, the die pressure was controlled by a PID 

controller inserted in a software developed to permit the flexibility. In 

characterization of second phase deformation two discharge methods were 

used: ramp and step pressure increase and decrease. The level of droplet 

deformation was observed with a turbidity sensor during the melt flow through 

the extruder die. In the polymer mixture with viscosity ratio close to 1, the most 

intense turbidity variation with the die pressure has been detected due to higher 

reversible droplet deformation, mainly in polypropylene/polystyrene mixture. 

With high matrix elasticity, it was observed a hysteresis formation of the 

droplets due to high relaxation time of the matrix chains and with high viscosity 

ratio the droplet deformation was lower. In in-line degradation characterization, 

the die remained closed in all experiments, and three modes were applied: 

constant screw rotation speed, constant die pressure and oscillatory die 

pressure. Process parameters shifts were observed during experiments, except 

during high viscosity mixture processing. Immediately after closed die 

processing, it was applied a melt flow characterization during the melt discharge 

at constant die pressure. It was detected branching of polyethylene and chain 

scission of polypropylene and polystyrene. 
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1. INTRODUÇÃO 
 

O estudo da evolução morfológica de blendas poliméricas durante o 

processamento há muito tempo é tema muito importante na ciência e 

tecnologia de polímeros. Isso se deve ao fato de que a morfologia interfere nas 

propriedades dos produtos, particularmente em suas propriedades mecânicas. 

Diversos equipamentos são utilizados com esse objetivo, por exemplo, o 

reômetro de torque e a extrusora. 

Um reômetro de torque é utilizado para fornecer informações sobre o 

material polimérico fundido durante o processamento, e opera em sistema 

fechado. Entretanto, apresenta limitações de capacidade de processamento e 

de flexibilidade de configuração dos rotores. Por outro lado uma extrusora é o 

equipamento comercial de produção de blendas poliméricas que possui grande 

capacidade de mistura e uma grande flexibilidade no acoplamento de técnicas 

de caracterização em tempo real. Entretanto, opera em sistema aberto. 

 Durante o processamento, os materiais poliméricos são submetidos a 

altas temperaturas e taxas de cisalhamento, o que leva à degradação, e, por 

conseguinte, à modificação das propriedades finais. Da mesma forma que na 

preparação de blendas poliméricas, são utilizadas técnicas de caracterização 

após o processamento, ou seja, técnicas off-line. Há tempos são feitos 

desenvolvimentos na caracterização de materiais poliméricos em tempo real. 

Nosso grupo de pesquisa apresenta experiência no desenvolvimento de 

sistemas de detecção em tempo real para avaliação de propriedades de fluxo 

em extrusão. Para tanto foram desenvolvidos acessórios para serem instalados 

na extrusora tais como: válvula de três vias para refluxo de polímero fundido, 

um “dedo-frio” para coleta de voláteis na degasagem, detector óptico para a 

medida da turbidez (turbidímetro), para a medida da birrefringência do fluxo 

(reofotômetro) e para a medida do espalhamento de luz laser de baixo ângulo 

LALLS.  

Baseados nesta infra-estrutura, nesse trabalho pôde-se flexibilizar a 

extrusora para operação em processamento tanto em sistema aberto, ou seja, 
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no método convencional, quanto em sistema fechado, através do acoplamento 

de uma válvula na saída do fundido. 

 Primeiramente foram preparadas via extrusão três misturas poliméricas 

definidas em função da razão de viscosidades de seus componentes e 

reprocessadas por até três vezes. Estas misturas foram submetidas a um novo 

processamento e caracterização em tempo real na extrusora, desta vez 

operando em sistema fechado. Foram aplicados dois métodos: um para análise 

de deformação de gotas de segunda fase e outro para estudo da degradação.  

 No método para análise de deformação de segunda fase, foram 

utilizados dois modos de descarga: de rampa de aumento e redução de 

pressão no cabeçote, e de degrau de aumento e redução de pressão no 

cabeçote; nessa análise, a matriz permaneceu bloqueada durante parte do 

ensaio. Ao sair o fundido passa através do turbidímetro, desenvolvido 

anteriormente, instalado na saída da extrusora. Com tal arranjo foi possível 

avaliar o grau de dispersão e deformação da segunda fase dessas misturas em 

função das variáveis de material (tipo do polímero usado nas misturas e suas 

razões de viscosidades) e de processo (pressão no cabeçote, e do número de 

extrusões que as misturas foram submetidas). 

 No método para estudo da degradação, foram realizados três modos de 

processamento: de rotação da rosca constante, de pressão constante no 

cabeçote e de pressão oscilatória no cabeçote. No estudo de degradação, a 

matriz permaneceu bloqueada durante todo o ensaio. Após o processamento 

em sistema fechado a válvula era aberta, permitindo a descarga do fundido a 

pressão constante para ensaio de fluidez imediatamente posterior. 

 Nos diversos modos de processamento a pressão no cabeçote era 

controlada pelo software através da manipulação da velocidade de rotação da 

rosca, seguindo uma programação prévia. Isso foi possível com o uso de um 

software contendo um sistema PID de controle de processo.  
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2. OBJETIVOS 
 
 Os objetivos deste trabalho foram: 

• Análise do efeito da razão de viscosidades e do reprocessamento na 

deformação das gotas de segunda fase. 

• Avaliação do efeito do bloqueio da matriz da extrusora na dispersão de 

segunda fase e degradação em misturas poliméricas extremamente 

diluídas; 
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3. FUNDAMENTOS TEÓRICOS E REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 

3. 1. Influência dos Elementos de Rosca em Processamento 
 

 Para a configuração de uma rosca de uma extrusora, são utilizados 

parâmetros geométricos para sua construção, que por sua vez influenciam na 

capacidade de transporte e mistura. Os principais parâmetros geométricos de 

uma rosca de extrusora estão apresentados na figura 3.1. 

 

 
Figura 3. 1. Esboço de uma região de rosca de extrusora e seus principais 

parâmetros geométricos [1]. 

 

Extrusora de dupla rosca co-rotativas interpenetrantes comerciais têm 

projetos de roscas modulares. Isso significa que diferentes perfis de rosca 

podem ser construídos para obtenção de melhor controle na mistura e 

cisalhamento em extrusoras modulares. O desempenho desse tipo de 

equipamento depende de forma muito crítica da configuração da rosca. Num 

projeto modular, uma configuração de rosca desejada é obtida pela montagem 

de vários elementos de rosca no eixo da rosca. Os elementos de rosca podem 

ser classificados por suas funções em três principais tipos: 

• Elementos de condução; 

• Elementos de malaxagem; 

• Elementos de turbina. 
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A Figura 3. 2 mostra um esquema dos tipos básicos destes elementos 

de rosca. Neste texto, serão apresentadas as características de transporte, 

cisalhamento e mistura dos dois primeiros tipos de elemento de rosca citados 

anteriormente.  

 

   

(a) (b) (c) 

 

Figura 3. 2. Exemplos de elementos de rosca para construção de um perfil em 

uma extrusora dupla-rosca: (a) elementos de condução, (b) elementos de 

malaxagem e (c) elementos de turbina. 

 

Os elementos de condução possuem filetes contínuos e sua função é 

direcionar e bombear o material para a matriz. São construídos com diferentes 

passos ou ângulos. Normalmente as extrusoras não operam com os canais 

totalmente preenchidos, e para definir a relação entre o volume ocupado pelo 

material e o volume livre do canal foi definido o grau de enchimento. Esse grau 

pode ser controlado com alimentação e velocidade de rotação constante 

usando-se o passo da rosca: passos mais largos criam baixo grau de 

enchimento e reduzem o tempo de residência. Os elementos de condução de 

passo mais largo são utilizados na região da rosca correspondente à 

alimentação e devolatilização.  

Com passos mais estreitos, aumenta-se o grau de enchimento, pois 

aumenta o tempo de residência, fundindo mais facilmente o material e 

aumentam a eficiência de bombeamento na matriz. Elementos de condução de 

passo curto são mais utilizados na região da rosca referente à parte final da 

rosca antes da matriz ou imediatamente anterior à barreira de fundido, devido à 

capacidade de geração de pressão.  

Os elementos de condução de passo reverso produzem fluxo de 

contrapressão por inverterem o sentido de condução do material e são usados 
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para assegurar o completo preenchimento do canal da rosca ou formar uma 

barreira de fundido. Os efeitos dos passos dos elementos de condução no 

material durante o fluxo estão apresentados na Tabela 3. 1. 

 

Tabela 3.1. Efeito do passo do elemento de condução no material durante o 

fluxo. 

 Elemento Mistura Cisalhamento Transporte 

 
Passo Largo Baixa Baixo Rápido 

 
Passo Curto Baixa Baixo Lento 

 
Passo Reverso Lacre Médio Contra-Pressão

 

 Os elementos de malaxagem consistem de muitos discos de malaxagem 

com lóbulos que formam uma unidade geometricamente descontínua, ao 

contrário dos elementos de condução. Os elementos de malaxagem possuem 

alguma capacidade de transporte, porém muito menor que os elementos de 

condução. Por outro lado, proporcionam maior grau de mistura, além de altas 

taxas de cisalhamento e elongação e são constituídos por discos dispostos 

conjugadamente e perpendiculares ao eixo de rotação da rosca. Esses 

elementos têm suas características fornecidas pelo comprimento total, número 

de discos e o ângulo de deslocamento dos lóbulos entre os discos vizinhos. 

Entretanto, podem ser fornecidos como peças individuais para maior 

flexibilidade na configuração do perfil de rosca. 

Quanto ao ângulo entre os lóbulos de malaxagem, esses elementos em 

neutro, direito ou reverso. O ângulo entre os discos dos elementos de 

malaxagem influencia o grau de transporte e cisalhamento. Os elementos 

neutros, que possuem ângulo entre os lóbulos de 90° não possuem capacidade 

de transporte e dependem de elementos de passo direito anterior para 

ultrapassar a barreira imposta por este elemento. Os elementos de malaxagem 

reversos produzem fluxo de contrapressão com conseqüente aumento no grau 

de preenchimento anterior. Entretanto, a diferença de pressão é menor que em 
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um elemento de condução de passo reverso como resultado do espaçamento 

formado pelo ângulo entre os lóbulos. A influência do ângulo entre os lóbulos 

está apresentada na Tabela 3.2. 

 

Tabela 3. 2. Influência do ângulo entre os lóbulos no transporte e no 

cisalhamento entre os elementos de malaxagem. 

 Elemento Cisalhamento Transporte 

 
Neutro (90°) Alto Baixo 

 
Direito (45°) Baixo Alto 

 
Reverso (45°) Médio Contra-Pressão 

 

No que diz respeito à capacidade de mistura, os elementos de 

malaxagem direitos por apresentarem menor capacidade de cisalhamento em 

relação aos demais elementos de malaxagem, possui menor capacidade de 

mistura. Os elementos neutros e reversos fornecem maior grau de 

preenchimento do canal, resultando em melhor capacidade de mistura. A 

influência do ângulo entre os lóbulos na capacidade de mistura está 

apresentada na Tabela 3.3. 

 

Tabela 3. 3. Influência do ângulo entre os lóbulos na mistura entre os 

elementos de malaxagem. 

 Elemento Mistura distributiva Mistura dispersiva 

 
Direito (45°) Médio Médio 

 
Neutro (90°) Alto Alto 

 
Reverso (45°) Muito alto Baixo 

 

 A largura dos discos dos elementos de malaxagem também é importante 

no processamento. Discos finos apresentam maior capacidade de transporte, 

além de menor cisalhamento que os discos largos, e na Tabela 3.4. estão 

apresentados os efeitos da largura dos discos no transporte e cisalhamento. 



9 

 

Tabela 3. 4. Efeito da largura dos discos dos elementos de malaxagem no 

transporte e cisalhamento.  

 Característica Cisalhamento Transporte 

 
Discos Largos Alto Baixo 

 
Discos Médios Médio Médio 

 
Discos Finos Baixo Alto 

 

 O propósito deste tipo de elementos é induzir tanto mistura dispersiva 

quanto distributiva. O comprimento dos discos dos elementos de malaxagem 

influencia tanto na distribuição quanto na dispersão em uma mistura. No caso 

de elementos com mesmo ângulo entre os discos, lóbulos mais largos obtêm 

melhor dispersão da mistura, pois com o aumento da largura dos lóbulos 

aumenta-se o cisalhamento nas regiões interpenetrantes e na região entre o 

lóbulo e o barril.  Enquanto isso, lóbulos mais finos fornecem melhor mistura 

distributiva, entretanto possuem baixa capacidade de dispersão. A Tabela 3.5 

apresenta os efeitos da largura dos discos dos elementos de malaxagem na 

mistura distributiva e dispersiva [2-5]. 

 

Tabela 3. 5. Efeito do comprimento do disco na capacidade de mistura 

distributiva e dispersiva. 

 Elemento Mistura Distributiva Mistura Dispersiva 

 
Disco Estreito Alta Baixa 

 
Disco Médio Média Média 

 
Disco Largo Baixa Alta 

 

 Babetto e Canevarolo [6] avaliaram a influência dos elementos do perfil 

de rosca na degradação termomecânica de polipropileno sob múltiplas 
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extrusões. Os elementos de malaxagem com ângulo entre os lóbulos de 90 

graus apresentaram maior grau de cisão de cadeia que os elementos com 

ângulos de 45 graus, devido ao aumento no tempo de residência no bloco de 

malaxagem. Os elementos de malaxagem, por sua vez, apresentaram maior 

grau que os elementos de condução. Elementos de passo reverso reduziram o 

nível de oxidação devido à redução de disponibilidade de oxigênio no interior 

do barril.  

 Ambrósio [7], em sua tese de doutorado, analisou a influência de 

diversas variáveis na extrusão da blenda PBT/ABS, entre elas o perfil de rosca. 

De acordo com os resultados obtidos, com relação à espessura dos discos de 

malaxagem, com discos mais finos a resistência ao impacto da blenda tornou-

se maior e a temperatura de transição dúctil-frágil tornou-se menor, devido à 

maior eficiência da mistura distributiva das partículas de polibutadieno 

presentes no ABS. 

 

3. 2. Degradação de Polímeros 
 

A degradação consiste em um processo constituído de um conjunto de 

reações envolvendo quebra de ligações primárias da cadeia principal e/ou de 

grupos laterais do polímero e formação de outras [8]. As mudanças ocorridas 

num polímero se manifestam em função do processo de degradação envolvido, 

sendo divididas em químicas (com transformação de grupos químicos que 

levam à formação de, por exemplo, insaturações, hidroxilas, carbonilas e 

hidroperóxidos) ou físicas (cisão das cadeias, com conseqüente variação nas 

propriedades mecânicas), e a relativa importância destas depende da estrutura 

do polímero e dos aditivos presentes.  

Diversos fatores interferem na degradação de um polímero, como: 

estrutura química do polímero: presença de comonômeros; presença de 

aditivos; fatores morfológicos e físicos; condições de processamento. Em geral, 

há combinação de dois ou mais fatores [9]. 

 Durante a extrusão freqüentemente a degradação é a combinação das 

degradações térmica, mecânica e oxidativa. Os fatores a serem considerados 
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na determinação da taxa de degradação são: tempo de residência, pois quanto 

maior o tempo de permanência, maior o tempo ao qual o material é submetido 

às altas temperaturas e taxas de cisalhamento; distribuição do tempo de 

residência, pois diferentes partes do fundido no interior do canal da rosca 

possuem velocidades diferentes, o que leva a níveis de degradação diferentes; 

perfil de temperatura da extrusora; perfil de deformação; presença de agentes 

de degradação, como oxigênio e água; concentração e espécie de agentes 

estabilizantes presentes. Os três primeiros fatores são fortemente influenciados 

pela geometria da máquina e pelas condições de operação.  

 A temperatura do material na extrusora e as taxas de deformação ao 

qual o material é submetido estão inter-relacionadas, e na extrusora há duas 

principais áreas de preocupação: o canal da rosca e o espaçamento entre o 

filete e o barril. Pode-se minimizar na extrusora a ação dos agentes promotores 

da degradação colocando a alimentação sob nitrogênio ou adicionando 

agentes estabilizantes [10].   

 

3. 2. 1. Degradação Térmica 

 

 Esse tipo de degradação ocorre quando o material é submetido a altas 

temperaturas independentemente da presença ou não de agentes químicos, 

sendo que a estrutura química da cadeia polimérica e dos aditivos é 

fundamental para análise de sua resistência térmica. Esta análise pode ser 

feita pela comparação entre as energias de dissociação das ligações químicas 

presentes na cadeia. Há três tipos principais de degradação térmica: 

despolimerização, cisão aleatória de cadeias e ataques de grupos laterais. 

 A despolimerização é a redução do comprimento da cadeia principal 

pela eliminação seqüencial de monômeros, ocorrendo principalmente com o 

PMMA. A liberação de pequenas moléculas ocorre em polímeros que possuem 

grupos laterais com baixa energia de ligação, por exemplo: PVC e PAN. A 

cisão aleatória das cadeias ocorre principalmente em poliolefinas e em 

poliestireno devido à estrutura carbônica da cadeia prinicpal [8,9]. 
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3. 2. 2. Degradação Mecânica 

 
 A degradação mecânica consiste em ruptura de cadeia induzida 

mecanicamente, seja por cisalhamento, por alongamento, ou presença de 

ambos. Pode ocorrer no estado sólido; no estado fundido e em solução. Na 

extrusora, as tensões mecânicas são aplicadas principalmente no polímero 

fundido [11].  

 As diversas abordagens teóricas que têm sido desenvolvidas para 

descrever a degradação mecânica propõem que as macromoléculas são 

estiradas por cisalhamento na direção do movimento e que as principais 

reações ocorridas, as cisões de cadeia, tendem a ocorrer preferencialmente no 

meio da cadeia, portanto, não sendo um processo aleatório. Entrelaçamentos 

produzem tensão preferencial na seção central das cadeias, assim a cisão de 

cadeia tende a ocorrer no centro da cadeia. Com o aumento da massa molar, 

aumenta dramaticamente a ruptura da cadeia principal.  

 A degradação mecânica essencialmente é combinada com a 

degradação térmica pela elevada temperatura do fundido. Quando o polímero 

fundido é exposto à intensa deformação mecânica, a temperaturas locais 

podem aumentar substancialmente acima da temperatura da massa se a taxa 

de deformação não for uniforme [8,9,10]. Uma das técnicas utilizadas para 

analisar a redução da massa molar de um polímero é a cromatografia de 

exclusão por tamanho, usada para obtenção da curva de distribuição de massa 

molar e dos valores das massas molares médias [6]. 

  

3. 2. 3. Degradação Oxidativa 

 
 A degradação oxidativa é um tipo muito comum de degradação de 

polímeros, sendo que, na extrusora, ocorre a altas temperaturas, portanto, 

sendo termo-oxidativa [7]. A auto-oxidação de polímeros é um processo auto-

catalítico que ocorre em três etapas: iniciação, propagação e terminação. A 

iniciação ocorre a partir de defeitos na cadeia polimérica ou contaminações 

geradas na polimerização. Iniciará a partir da reação de um radical alquila com 
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o O2, formando o primeiro radical peroxila, tanto na extremidade como no meio 

da cadeia, com uma cisão homolítica de uma ligação química na cadeia 

polimérica ou em um grupo lateral, formando o macroradical alquila. 

 Na etapa de propagação, o macroradical peroxila reagirá com outra 

cadeia ou outro segmento da mesma cadeia polimérica, abstraindo um 

hidrogênio, formando um hidroperóxido e um novo macroradical alquila. O 

rompimento da ligação O-O por termólise à temperatura ambiente também é 

homolítica, formando dois radicais, um alcoxila e uma hidroxila. O radical 

alcoxila poderá abstrair um hidrogênio de outra cadeia polimérica gerando 

outro macroradical alquila e um grupo álcool. O radical hidroxila poderá 

também reagir com uma outra cadeia polimérica gerando água e um outro 

macroradical alquila. A terminação, ou interrupção do ciclo pode ocorrer pela 

recombinação de dois radicais livres. Também pode ocorrer terminação pela 

reação de dois radicais peroxila com uma molécula de água formando um 

grupo álcool terminal e um hidroperóxido [12]. A Figura 3. 3. mostra um 

diagrama básico da degradação oxidativa de polímeros. 

 

 
Figura 3. 3. Ciclo auto-catalítico representando o processo de oxidação de 

poliolefinas, onde PH representa uma poliolefina e P. um macroradical alquila. 

Reproduzido de [12]. 

 

3. 2. 4. Degradação do polietileno durante a extrusão 

 

 A oxidação térmica do polietileno traz algumas semelhanças com a 

termo-oxidação do polipropileno, que será vista posteriormente, porém 
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apresenta algumas diferenças que chamam a atenção. As modificações 

químicas observadas na termo-oxidação do polietileno resultam principalmente 

na formação de cetonas, ácidos carboxílicos e voláteis. Em menor extensão 

ésteres e γ-lactonas também são formados, mas aldeídos de alto peso 

molecular não são detectados. 

 Em polietileno, a cisão de cadeias não é o fenômeno predominante. 

Geralmente, formação de ligações cruzadas são muito mais importantes que a 

cisão de cadeias.  

Foi geralmente assumido que a formação de ligações cruzadas ocorre 

através da recombinação de radicais livres envolvendo radicais alquila, alcoxila 

e peroxila. Entretanto, evidências experimentais demonstraram a importância 

das reações de adição dos radicais às ligações duplas [13]. 

Moss e Zweifel [14] estudaram a influência do tipo de catalisador na 

degradação do polietileno de alta densidade sob múltiplas extrusões. Com o 

HDPE do tipo Phillips, houve aumento da massa molar com o número de 

extrusões, enquanto que no HDPE do tipo Ziegler houve uma pequena redução 

da massa molar. Isso se deve ao fato de que o HDPE Phillips apresenta maior 

número de insaturações que permitem maior número de ramificações.  

Pinheiro et al. [15] estudaram a influência do tipo de catalisador e das 

condições de processamento na degradação do polietileno de alta densidade 

submetido a múltiplas extrusões. Observou-se que a degradação termo-

mecânica é crescente com o aumento da extensão das cadeias, devido à maior 

probabilidade de entrelaçamento entre as mesmas, com a temperatura e com o 

nível de cisalhamento do perfil de rosca. Cadeias maiores são mais 

susceptíveis à cisão, enquanto que as cadeias menores são mais propensas à 

ramificação via ataques dos radicais gerados durante o processamento às 

ligações vinil e transvinilideno.  

 Kealy [16], em 2009, utilizou propriedades reológicas na análise de 

degradação durante o reprocessamento do HDPE, que foi reprocessado seis 

vezes. Os resultados indicaram que com o número de extrusões o índice de 

fluidez diminuiu, mostrando aumento da viscosidade, e o ponto de cruzamento 

entre G’ e G’’ ocorreu em freqüências menores, indicando aumento de massa 
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molar devido à formação de ligações cruzadas que levam à ramificação das 

cadeias.  

 

3. 2. 5. Degradação do polipropileno durante a extrusão 

 

O polipropileno é um material que apresenta sensibilidade a termo-

oxidação. Uma das primeiras tentativas de elucidar o mecanismo foi feita por 

Adams, citado por Gensler et al [17], que em 1970 apresentou um trabalho no 

qual atribuiu o decréscimo da massa molar do polímero devido à quebra 

monomolecular (cisão β) de radicais alcóxi formados no curso da oxidação.  

 Por causa da facilidade de extração do átomo de hidrogênio terciário, os 

hidroperóxidos terciários são os produtos primários, enquanto que a formação 

de hidroperóxidos secundários é significativamente menor. Os principais 

produtos resultantes da decomposição de hidroperóxidos secundários e 

terciários são álcoois terciários, cetonas, e radicais macroalquil, e álcoois 

secundários, aldeídos, e radicais macroalquil, respectivamente. O radical 

macroalquil de final de cadeia primário é oxidado para aldeído. Pequenas 

quantidades de álcool primário também podem ser formadas. A oxidação do 

radical macroalquil de final de cadeia secundário gera um grupo cetona. 

 A cisão oxidativa de cadeia do polipropileno isotático deveria resultar em 

quantidades iguais de grupos metila, cetona e aldeído em finais de cadeia. 

Entretanto, os principais produtos encontrados são hidroperóxidos secundários 

e terciários, álcoois, cetonas, ácidos carboxílicos, γ-lactonas e γ-perlactonas. O 

fato de grupos aldeídos não terem sido detectados pode ser explicado por sua 

alta reatividade, sendo muito mais provável que sejam oxidados rapidamente 

posteriormente para formação de grupos perácidos [17]. 

González-González et al. [18] estudaram as cisões de cadeia e 

modificações na distribuição da massa molar de polipropileno sob múltipla 

extrusão em extrusora rosca simples, com temperatura variando de 230 a 

270°C, e os materiais foram reprocessados em cada temperatura da matriz. A 

análise da distribuição da massa molar, através do número de cisões de 

cadeia, demonstra que houve aumento de cisão de cadeia na faixa de 230 a 
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250°C, enquanto que entre 250 e 270°C praticamente não houve aumento de 

cisão de cadeias. Os espectros em FT-IR demonstraram que praticamente não 

houve reações oxidativas durante a extrusão devido à ausência de oxigênio na 

extrusora. 

Canevarolo [19] propôs um método para cálculo de cisão de cadeias: a 

Função Distribuição de Cisão de Cadeias, a CSDF, com base no método das 

intensidades. Com este método, pode-se calcular a variação da distribuição da 

massa molar, através de seu deslocamento horizontal, em função da 

degradação termo-mecânica do material polimérico, de forma a analisar não 

somente a massa molar média do mesmo. Para o reprocessamento em 

extrusora dupla rosca, foi utilizado polipropileno homopolímero. Verificou-se 

que com perfil 2KB45 houve maior degradação termomecânica que o perfil 

CON, constituído somente de elementos de condução.  

 Cáceres e Canevarolo [20] apresentaram um segundo método para 

cálculo de CSDF: o método das concentrações. Para os testes, foi estudado 

reprocessamento de polipropileno homopolímero em extrusora ZSK 30, sem 

estabilização extra, sob as mesmas condições de processamento utilizadas em 

[18]. Comparando-se os dois métodos, verificou-se que de modo geral, os dois 

métodos apresentam similaridade de comportamento, entretanto o 

espalhamento de dados com o método das concentrações foi muito baixo em 

relação ao método das intensidades, que por sua vez apresentou valores 

negativos de CSDF.  

Costa et al [21] estudaram a variação das propriedades reológicas do 

PP submetido a múltiplas extrusões. Com o aumento da temperatura e do 

número de ciclos de extrusão, observou-se a perda da contribuição elástica na 

viscoelasticidade, além de aumento da deformação durante o ensaio de 

fluência devido à cisão de cadeias no reprocessamento. 

 

3. 2. 6. Degradação do poliestireno durante a extrusão 

 

 As maiores mudanças físicas observadas na termo-oxidação do PS são 

cisões de cadeia. Seqüências de hidroperóxidos adjacentes são formadas 
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através da abstração de hidrogênio intramolecular. Este processo é similar às 

reações observadas no polipropileno e pelos mesmos motivos. 

 O processamento de PS, da mesma forma que no PP, leva ao 

decréscimo da massa molar do polímero mesmo em uma quantidade limitada 

de oxigênio. A degradação pode ser então resultante da combinação de pura 

degradação termo-mecânica com uma pequena presença de degradação 

oxidativa. Com isso, o problema dos sítios fracos frequentemente associados 

com a degradação térmica do PS deve ser mencionado [13]. 

 Peterson et al [22] estudaram o aspecto energético da degradação 

térmica do poliestireno sob atmosfera inerte e oxidativa. Nos termogramas 

obtidos sob atmosfera inerte, há uma endoterma que é característica de 

mecanismos de despolimerização e de cisão de cadeia em dímeros e trímeros. 

Sob ar, o poliestireno degrada a temperaturas mais baixas devido à redução da 

energia de ativação de despolimerização, e a intensidade da endoterma 

característica de despolimerização foi menor, devido às reações exotérmicas 

de termo-oxidação.   

 Cáceres e Canevarolo [23] avaliaram o grau de cisão de cadeia durante 

múltiplas extrusões do PS a 240 °C. Constatou-se que a redução da massa 

molar é independente do comprimento da cadeia, somente há aumento do 

nível de cisões de cadeia em função do reprocessamento. 

 Murzagaliev et al [24] analisaram as mudanças na distribuição da massa 

molar em função do processamento de PS utilizado para produção de 

poliestireno expandido. Os resultados mostram que, com o aumento do tempo 

de residência e da temperatura de processamento, houve redução na massa 

molar, na polidispersividade e aumento do índice de fluidez. 

 

3. 3. Reologia de Polímeros Fundidos 
 

A maioria dos polímeros apresenta a baixas taxas de cisalhamento um 

comportamento Newtoniano, enquanto que a altas taxas de cisalhamento há 

decréscimo da viscosidade com a taxa de cisalhamento, podendo ser 

modelado este comportamento como um fluido que obedece à Lei de 
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Potências. Isso ocorre devido ao desemaranhamento das cadeias poliméricas. 

Quando as taxas de cisalhamento são muito elevadas, os polímeros fundidos 

apresentam comportamento Newtoniano, não havendo mais 

desemaranhamento das cadeias poliméricas. A Figura 3. 4 apresenta uma 

curva típica de viscosidade por taxa de cisalhamento, indicando também as 

taxas de cisalhamento típicas para diversos métodos de moldagem de 

polímeros.  

 

 
Figura 3. 4. Curva típica de viscosidade versus taxa de cisalhamento para um 

polímero fundido a uma dada temperatura. Estão indicadas as faixas de taxa 

de cisalhamento típicas dos processos de moldagem por compressão, 

calandragem, extrusão e injeção [25]. 

 

3. 3. 1. Influência dos parâmetros nas propriedades reológicas 
 

As propriedades reológicas são influenciadas por diversos parâmetros 

de processo como temperatura e pressão, além de propriedades do polímero 

fundido como estrutura química, e massa molar e sua distribuição.  

 Em polímeros fundidos, a temperatura influencia muito mais fortemente 

a região do platô Newtoniano do que a região da Lei das Potências. Dois fatos 

devem ser analisados: a viscosidade diminui com o aumento de temperatura, 

pois se aumenta o volume livre e, portanto, diminui-se o atrito entre as cadeias; 

e a largura do platô Newtoniano aumenta com o aumento da temperatura, pois 

se aumenta a vibração molecular e a probabilidade de contatos 
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intermoleculares e, assim, as velocidades de emaranhamento e 

desemaranhamento das cadeias ficam similares por mais tempo. 

   Polímeros com diferentes estruturas químicas apresentam diferentes 

respostas às deformações. Um polímero alifático linear oferece menor 

resistência à deformação que um polímero com anéis aromáticos em sua 

cadeia. Isso ocorre devido à maior flexibilidade das cadeias do polímero 

alifático linear. 

 A variação da viscosidade com a pressão é um fator importante em 

reometria e processamento de polímeros, especialmente em moldagem por 

injeção. Um aumento de pressão normalmente aumenta a viscosidade, com 

exceção feita para o PS, que é pseudoplástico em relação à pressão.  

 Geralmente, com o aumento da distribuição da massa molar, a taxa de 

cisalhamento em que ocorre a transição entre o platô Newtoniano e a região da 

Lei de Potências diminui. Ademais, aumenta-se a pseudoplasticidade do 

material com o aumento da distribuição da massa molar. No caso de 

propriedades viscoeláticas no estado fundido, pode-se observar que G’ (ω) e 

G’’ (ω) também variam com a massa molar e com sua distribuição. O ponto em 

que G’ (ω) = G’’ (ω) se desloca para freqüências menores com o aumento da 

massa molar a uma distribuição constante. Se a distribuição aumenta, esse 

ponto de intersecção ocorre a níveis mais baixos. Há estudos que demonstram 

a dependência da viscosidade em função de Mw, como ilustrado na Figura 3. 5 

e que estão citados em [25, 26]. 

 

 
Figura 3. 5. Influência do aumento de Mw na viscosidade a baixas taxas de 

cisalhamento [25,26]. 

Mw η 

•

γ  
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3. 3. 2. Propriedades reológicas [25,26] 

 

 Em operações de processamento de polímeros, como extrusão, esses 

materiais são submetidos a diversos tipos de deformações, por exemplo: 

cisalhamento no interior da extrusora, pela rotação da rosca, e elongação no 

início da matriz, assim gerando tensões e deformações que determinam a 

morfologia e as propriedades desses materiais. Portanto, é necessário 

conhecer o comportamento dos polímeros em fluxo, para poder prever e 

compreender suas propriedades e suas variações em função do 

processamento. Aqui são citados os regimes permanente e oscilatório de 

cisalhamento. 

 Um polímero, quando submetido a um campo de taxa de cisalhamento 

simples, apresenta uma resistência ao fluxo, cuja grandeza indicadora é 

conhecida como viscosidade. Esta é a propriedade reológica mais importante 

no processamento de polímeros, pois parâmetros importantes como quedas de 

pressão e aumentos de temperatura dependem diretamente da viscosidade.  

 No regime oscilatório de cisalhamento, a tensão de cisalhamento, ou a 

deformação, aplicada varia com a freqüência. Para assegurar o regime de 

viscoelasticidade linear, a amplitude da tensão ou da deformação de 

cisalhamento deve ser de pequena amplitude. O módulo de armazenamento 

em cisalhamento, G’, o módulo de perda em cisalhamento, G”, a viscosidade 

dinâmica, η’ e a viscosidade imaginária, η” são chamadas de propriedades 

viscoelásticas lineares e são obtidas em regime oscilatório de pequena 

amplitude, portanto sendo sensíveis a pequenas alterações na estrutura 

molecular do polímero, como visto anteriormente. A seguir, estão apresentados 

conceitos sobre reometria e técnicas de medição de propriedades reológicas.  

 

3. 3. 3. Reometria [25] 

 

 A parte da reologia cujo foco é a definição de geometrias adequadas 

para os equipamentos que realizam as medidas das propriedades reológicas e 

com as medidas em si, ou seja, a relação entre τij e ij

•

γ , é chamada de 
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reometria. Dentre as técnicas experimentais mais comuns estão a reometria 

capilar, de placas paralelas e cone-placa. Há também as técnicas baseadas em 

medidas obtidas a partir da birrefringência do polímero durante o fluxo, por sua 

vez influenciadas pela orientação das cadeias no fluxo, além de técnicas como 

de imagem por ressonância magnética nuclear. Através dessas medidas, pode-

se obter o comportamento do material em função das condições de 

processamento e da estrutura molecular do polímero. A seguir estão 

apresentadas as técnicas de placas paralelas e de cone-placa, capilar e 

conceitos de reometria de torque. As aplicações da reometria de torque e das 

reometrias on-line e in-line estão apresentadas posteriormente. 

 

3. 3. 3. 1. Reometria cone-placa e de placas paralelas 

 

 Na reometria de placas paralelas e cone-placa, a medida das 

propriedades reológicas é feita a partir da imposição de um fluxo de arraste, ou 

rotação. Esse reômetro é usado em medições de viscosidades a baixas taxas 

de cisalhamento, de diferenças de tensões normais, propriedades em regime 

transiente e em regime oscilatório, permitindo, assim, uma caracterização 

reológica completa a baixas taxas de cisalhamento e correlacionar os 

resultados com a estrutura molecular do polímero. Apesar disso, é impossível 

medir propriedades reológicas a médias e altas taxas de cisalhamento, 

características de processamento de polímeros.  

 No caso de discos paralelos, com o disco superior oscilando 

senoidalmente, a uma freqüência ω e velocidade dependente do tempo Ω(t) = 

θ0Re(iωeiωt), sendo θ0 a amplitude angular, a viscosidade complexa η*(ω) 

também pode ser medida a partir das Equações 3.1 e 3.2: 
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onde T0 = amplitude do torque do prato inferior e σ = ângulo da fase. 

 

3. 3. 3. 2. Reometria Capilar 

 

 A medida de vazão em um tubo em função da pressão é a técnica mais 

utilizada para o estudo de propriedades reológicas de polímeros fundidos, 

denominado fluxo capilar. Geralmente as medidas feitas com reômetros 

capilares estão limitadas a taxas de cisalhamento médias e elevadas, 

desenvolvidas no processamento de polímeros, sendo necessário o uso de 

outras técnicas para obtenção do patamar Newtoniano a baixas taxas de 

cisalhamento. Outras limitações no uso de reômetros capilares estão no 

aquecimento viscoso, na dependência da viscosidade com a pressão, nos 

efeitos na entrada no capilar e em instabilidades de fluxo. 

 O polímero, que está em repouso no reservatório ou barril, é empurrado 

por um pistão através de um tubo capilar de raio Rc e comprimento Lc. Pode-se 

considerar que o fluxo está em regime permanente de cisalhamento quando 

Lc>>Rc. Para fluidos que seguem a Lei das Potências, a equação reológica de 

estado (Equação 3.3) pode ser escrita por: 
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 A partir dos dados experimentais pode-se construir um gráfico 

( cc LPR 2/log Δ versus 3/4log cRQ π ) e se uma linha reta é obtida, a intersecção 

dessa linha com o eixo y será m, índice de consistência e a inclinação será n, 

índice de pseudoplasticidade. Entretanto, para representar efetivamente o 

comportamento reológico do polímero fundido, são necessárias correções, 

como de Rabinowitsch, de entrada no capilar e de atrito no barril. 
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3. 3. 3. 3. Reometria de Torque [25,27] 

 

 O reômetro de torque é um equipamento que utiliza geometrias que 

reproduzem, em menor escala, os equipamentos utilizados em processamento 

de polímeros, podendo utilizar um misturador interno, uma extrusora de rosca 

simples, ou uma extrusora rosca dupla. Neste, a velocidade é predeterminada 

e imposta ao sistema, medindo-se o torque necessário para a fusão, mistura e 

homogeneização da amostra. Assim, obtém-se gráfico de torque em função do 

tempo. Simultaneamente é obtido gráfico de temperatura em função do tempo 

de processamento. Os rotores são contracorrotantes, pois giram em direção 

contrária um do outro. Um diagrama interno de um reômetro de torque com a 

indicação de dimensões importantes e das velocidades de rotação está 

apresentado na Figura 3. 6. 

 

 
Figura 3. 6. Diagrama esquemático da geometria de um misturador interno 

utilizado no reômetro de torque. Da = diâmetro da câmara de mistura; r1 = raio 

da maior seção do rotor; r2 = raio da menor seção do rotor; y1 = menor distância 

entre o rotor e a câmara; y2 = maior distância entre o rotor e a câmara; n1 = 

velocidade de rotação do rotor 1; n2 = velocidade de rotação do rotor 2 [27]. 

 

Neste tipo de câmara os rotores são contracorrentes e a razão de 

rotação, é de 3:2. Devido à configuração dos rotores, como mostrado na 

Figura, as taxas de cisalhamento podem ser calculadas somente nos pontos 

em que ocorre paralelismo das superfícies. No ponto em que a distância entre 

o rotor e a câmara é y1, pode se calcular uma taxa de cisalhamento 
•

1γ , 

enquanto que no ponto em que a distância entre o rotor e a câmara é y2, pode 
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se calcular uma taxa de cisalhamento 
•

2γ . Com as velocidades tangenciais nos 

raios r1 e r2 iguais a v1 e v2, respectivamente, então as taxas de cisalhamento 

podem ser expressas pelas Equações 3. 4. e 3. 5.: 
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onde n1 e n2 correspondem à velocidade de rotação dos rotores 1 e 2, 

respectivamente. 

 Pelo fato da viscosidade de um polímero fundido ser dependente da taxa 

de cisalhamento, observa-se que em cada ponto diferente nos rotores, o 

polímero terá uma viscosidade diferente, e assim torna-se impossível a 

medição de um único valor de viscosidade a uma dada taxa de cisalhamento. 

Entretanto, é possível fazer um cálculo aproximado da viscosidade através da 

Equação 3. 6.: 
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onde τ é a tensão de cisalhamento em dina/cm2, 
•

γ  é a taxa de cisalhamento 

em s-1, T é o torque em Nm e N é a velocidade das pás em rpm. k1, k2 e k são 

constantes geométricas dependentes das características do sistema. Com a 

geometria complexa dos rotores, que leva a uma variação da taxa de 

cisalhamento, portanto o cálculo da viscosidade é apenas aproximado.  

Uma curva característica de um reograma de torque está apresentada 

na Figura 3. 7. Nesta curva, há a presença de dois picos: de carregamento, 

ponto de torque máximo e de fusão do material. O pico de carregamento 

representa o torque necessário para a compactação ou o carregamento do 
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material que se encontra no estado sólido. Após esse pico aparece um vale, 

que representa o torque necessário para comprimir e misturar o material. O 

segundo pico representa o torque necessário para fundir o polímero, sendo que 

a altura desse pico indica a quantidade de energia ou torque necessário para 

fundir o material. O tempo necessário para a fusão também é importante, pois 

quanto maior o tempo para a fusão, maior é o tempo de residência necessário 

na extrusora [25,27]. 
                     

 
Figura 3. 7. Curvas de torque e temperatura de fundido em função do tempo, 

obtidas em um reômetro de torque [25,27]. 

 

 Durante o processamento, podem se observar duas situações distintas: 

redução do valor de torque devido à redução da viscosidade devido à redução 

da massa molar por cisão de cadeias, como no caso de degradação do 

polipropileno ou poliestireno, ou aumento do valor de torque devido ao aumento 

da viscosidade por formação de ligações cruzadas, no caso de degradação do 

polietileno. 

Freakley e Wan Idris [28] estudaram a influência do nível de 

preenchimento de um misturador interno que funciona como um reômetro de 

torque na capacidade de mistura do equipamento. Durante o processamento 

de compostos de borracha natural e SBR foi usada uma câmera que filmou o 
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processo de mistura para a visualização de fluxo. Foi observado que o máximo 

de homogeneidade das amostras foi obtido quando o fator de preenchimento 

da câmara de mistura foi entre 70% e 80% do volume total. 

 Campanelli et al [29] desenvolveram modelos de temperatura, torque e 

dispersão em um misturador interno. Estes modelos foram testados na mistura 

de borracha natural com negro de fumo em diversas concentrações diferentes. 

Os modelos desenvolvidos apresentaram boa correlação com os dados 

experimentais, podendo ser utilizados para controle de processo.  

 Toh et al [30] avaliaram a uniformidade da mistura durante 

processamento de borracha butírica com óxido de zinco em um reômetro de 

torque em função da velocidade de rotação e do sentido de rotação relativo 

entre os rotores. Com os rotores girando no mesmo sentido, obteve-se um 

maior grau de dispersão do óxido de zinco que com os rotores contracorrentes.  

 Ito [31], em sua tese de doutorado, utilizou um reômetro de torque para 

avaliação microrreológica da blenda PBT/SAN na presença ou não de 

compatibilizantes. De acordo com os resultados obtidos, a razão de 

viscosidades é o efeito mais importante para o desenvolvimento morfológico da 

blenda durante o processamento, e com a presença de compatibilizantes, 

houve aumento do torque do material devido à reação do PBT com o 

compatibilizante, o terpolímero metacrilato de metila - metacrilato de glicidila – 

acrilato de etila (MMA-GMA-EA), assim o produto dessa reação, um copolímero 

enxertado (PBT-g-(MMA-GMA-EA), atua como um compatibilizante com as 

partículas de SAN, obstruindo a coalescência. 

 Adragna et al [32] desenvolveram um modelo de mistura em um 

reômetro de torque na dispersão de ε-caprolactona em policarbonato. O 

modelo utilizado foi o de um ciclo interligado por fluxo entre um tanque de 

mistura contínuo conectado a um espaçamento onde ocorre o fluxo duplo 

Couette. Os resultados obtidos demonstraram a plausibilidade deste modelo. 
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3. 4. Blendas Poliméricas 
 

Blendas, ou ligas, ou misturas poliméricas, consistem em uma mistura 

física ou mecânica de pelo menos dois polímeros ou copolímeros, sem que 

haja elevado grau de reações químicas entre eles. O componente minoritário 

da blenda deve estar presente em pelo menos 2% em peso, para que seu 

volume ocupado e o efeito da interação entre os componentes passem a 

influenciar nas propriedades da mistura. As blendas tornaram-se uma 

importante área da ciência e engenharia de polímeros, pois permitem a 

obtenção de materiais a custos menores e concomitantemente as propriedades 

podem ser modificadas conforme a necessidade de um determinado setor. 

 As principais formas de preparação de blendas são: mistura mecânica 

de polímeros fundidos; dissolução em solvente comum a todos os 

componentes; dissolução de um dos componentes por um solvente utilizado 

como monômero para posterior polimerização, como no caso da produção 

industrial de HIPS. Por razões econômicas, é predominante a mistura 

mecânica. Para estimar a morfologia e as propriedades das blendas, dois 

critérios são utilizados: a termodinâmica e a microrreologia. A termodinâmica 

analisa as interações químicas entre os componentes da blenda podendo ser: 

miscível, quando há uma mistura íntima entre as cadeias, como se houvesse 

uma única fase; imiscível, quando não há mistura em nível molecular e há 

segregação entre as fases [33]. A seguir, será detalhada a influência da 

microrreologia na formação da segunda fase. 

 

3. 4. 1. Microrreologia 
 

A microrreologia é uma divisão da reologia que estuda fenômenos 

relacionados a fluxo e processamento de blendas poliméricas, relacionando 

propriedades reológicas de fluxo com a morfologia, que por sua vez, é 

determinada pela composição, razão de viscosidades, elasticidade e tensão 

interfacial entre os fluídos e, também, taxa e tensão de cisalhamento, e esses 
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fatores, em conjunto, determinam qual das fases é dispersa e contínua 

descrevendo a deformação, tamanho e dispersão da fase minoritária [33]. 

 

3. 4. 1. 1. Influência da razão de viscosidades na morfologia 

 

 Durante o processamento de extrusão de blendas poliméricas, a 

formação da morfologia se inicia quando o material funde e a ação do 

cisalhamento da rosca faz com que o material fundido se alongue na forma de 

lamelas. Como em blendas poliméricas imiscíveis a fase minoritária é 

deformável, existe uma variedade de tamanhos e formas que podem ser 

obtidas para a fase dispersa durante o processamento. Um dos importantes 

fatores que determinam a deformação do material é o número capilar (Ca) ou 

número de Weber, que é a relação entre a tensão de deformação imposta pelo 

fluxo e as forças interfaciais que tendem a estabilizar a fase dispersa. A relação 

de Ca está apresentada na Equação 3.7. 
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onde τ é a tensão de deformação, ηm é a viscosidade da matriz, 
•

γ  é a taxa de 

cisalhamento, σ a tensão superficial e R o raio da fase dispersa. Observa-se 

que há uma concorrência entre as forças que tendem a deformar o material e 

as forças que tentam manter a integridade de sua forma. Outro fator crítico que 

também influencia no Ca é a razão de viscosidades, que corresponde à razão 

entre as viscosidades da fase dispersa e da matriz, como mostrado na 

Equação 3.8: 

 

                                                           
m

dp
η
η

=                                                  (3.8) 

 

 Devido à concorrência entre as forças que geram a deformação e as 

forças que tentam manter a estabilidade das gotas, existe um valor crítico de 



29 

quebra que ocorre quando um valor de Ca, Cacrit, é excedido. Nota-se que a 

quebra da gota é mais fácil de ocorrer para o fluxo elongacional que o fluxo 

cisalhante. Para razões de viscosidade próximas a 1, a quebra ocorre em 

tensões mais baixas, enquanto que para p > 4, é praticamente impossível 

haver quebra em fluxos cisalhantes. Quando Ca < Cacrit, as partículas são 

estáveis e o fluxo elongacional é mais efetivo para cominuição de partículas 

que o fluxo cisalhante [33]. 

 Taylor [34] apresentou um trabalho sobre o comportamento de gotas de 

segunda fase em função da razão de viscosidades em fluxo. Para razões de 

viscosidade muito baixas, as gotas de segunda fase se deformam, mas não se 

quebram, mesmo a altas velocidades. A razão de viscosidade mais propícia à 

ruptura das gotas de segunda fase foi 1. Para razões de viscosidade mais 

altas, em fluxo elongacional houve ruptura das gotas, enquanto que em fluxo 

cisalhante, houve deformação das gotas, todavia não houve quebra. Os fluidos 

utilizados neste trabalho são Newtonianos. 

 Grace [35] estudou o fenômeno de dispersão de segunda fase em 

sistemas de alta viscosidade, com amplo intervalo de razões de viscosidades. 

A Figura 3. 7 mostra um resumo da influência da razão de viscosidade e da 

viscosidade da fase contínua (μc) e do fluxo na capacidade de quebra das 

gotas de segunda fase. Para razões de viscosidade maiores que 4, não é 

possível haver a quebra em fluxo exclusivamente cisalhante, enquanto que 

com fluxo elongacional, mesmo a razões de viscosidade maiores, sempre é 

possível haver quebra de gotas de segunda fase. 
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Figura 3. 8. Efeito da razão de viscosidade na dispersão de segunda fase [35]. 

 

3. 4. 2. Influência da elasticidade dos polímeros fundidos 

 

 Não é somente a razão de viscosidades que influencia a quebra e a 

deformação de gotas de segunda fase em blendas poliméricas. Como os 

polímeros são viscoelásticos, a elasticidade do fundido também influencia o 

desenvolvimento morfológico da blenda. 

 Sundararaj e Macosko [36] utilizaram um misturador interno, além de 

duas extrusoras dupla rosca (uma co-rotativa e outra contra-rotativa) para 

avaliar a influência dos efeitos viscoelásticos na cominuição e coalescência das 

gotas de segunda fase polimérica. Em baixas concentrações de segunda fase, 

0,1% em peso, o diâmetro médio das partículas era de 3 a 8 vezes maior que o 

diâmetro calculado com o modelo de Taylor, devido à elasticidade dos 

polímeros fundidos.  

Levitt e Macosko [37] aplicaram um aparato de visualização para 

observação do comportamento das gotas de segunda fase em função da 

diferença de tensões normais dos constituintes da blenda. Mesmo com razões 

de viscosidade altas, é possível obter a deformação das gotas de segunda 

fase. À medida que a elasticidade da matriz aumenta, as gotas de segunda 

fase são alongadas na direção de fluxo. 
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Ghodgaonkar e Sundararaj [38], através do uso de blendas poliméricas 

na faixa de 2 a 20% de fase dispersa e com as mais variadas razões de 

viscosidade, discutiram a influência da elasticidade na predição de diâmetro de 

gotas de segunda fase. Foi observado que quando a elasticidade da gota de 

segunda fase é significativamente maior que a elasticidade da matriz, há uma 

resistência maior na deformação das gotas de segunda fase.  

 Lerdwitijitjard et al [39] avaliaram a influência da razão da primeira 

diferença de tensões normais na morfologia de blendas de polietileno de alta 

densidade e poliestireno sem compatibilizantes. Para definição da influência da 

elasticidade, foi definida a razão de elasticidades, apresentada na Equação 2. 

9.: 
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onde N1d é a primeira diferença de tensões normais da fase dispersa e N1m é a 

primeira diferença de tensões normais da matriz. Observou-se que com o 

aumento da razão de elasticidades, para uma mesma razão de viscosidades, 

aumenta-se o diâmetro médio de gotas de segunda fase e o número capilar da 

blenda. 

 

3. 5. Desenvolvimento Morfológico de Blendas Poliméricas na Extrusão 
  

A compreensão do desenvolvimento morfológico de blendas poliméricas 

é uma ferramenta fundamental durante o processamento. Através da 

morfologia pode-se compreender o comportamento de um material, portanto 

sendo crucial para a qualidade do produto final [40]. 

Sundararaj et al [41] fizeram a comparação entre o comprimento inicial 

de uma extrusora dupla rosca e os tempos iniciais de um misturador interno no 

desenvolvimento morfológico de blendas poliméricas. De acordo com os 

resultados obtidos, nos pontos iniciais da rosca da extrusora, onde há a fusão, 

ou amolecimento, dos polímeros, há formação de filmes muito finos, que se 
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rompem com facilidade devido ao cisalhamento. Na saída da extrusora, apesar 

de ainda haver partículas grandes, o que predomina é a presença de partículas 

cominuídas. Já no misturador interno, houve cominuição significativa das gotas 

até 2,5 minutos de processamento. Após este tempo, não há mais dispersão 

significativa de segunda fase.  

 Utracki e Shi [42], em um conjunto de três artigos, avaliaram o 

desenvolvimento morfológico de uma blenda polimérica durante 

processamento em uma extrusora dupla rosca. No primeiro artigo, foi feita uma 

revisão sobre dispersão e coalescência das gotas de segunda fase. Nessa 

revisão, conclui-se que o melhor intervalo de razão de viscosidade para a 

quebra de gotas de segunda fase é entre 0,3 e 1,5 e acima 3,8 não é possível 

haver quebra de gotas de segunda fase por cisalhamento. 

 No segundo artigo [43], Shi e Utracki avaliaram a influência dos 

parâmetros de operação da extrusora na morfologia de blendas poliméricas. 

Não foi considerada a região da matriz. Foi constatado que rotações maiores 

ou taxas de alimentação menores levam a uma morfologia mais refinada. 

 No terceiro artigo, Bordereau et al. [44] desenvolveram e acoplaram um 

sistema de resfriamento rápido em uma extrusora dupla rosca para 

acompanhamento do desenvolvimento morfológico em blendas poliméricas. 

Através deste sistema, foi possível mostrar a influência dos elementos de 

malaxagem na evolução morfológica de blendas poliméricas. Esse efeito é 

potencializado com aumento da rotação da rosca. 

 Delamare e Vergnes [45] utilizaram um software desenvolvido para 

cálculo de parâmetros de fluxo, nos cálculos de desenvolvimento morfológico 

ao longo de uma extrusora dupla rosca. O fluxo foi dividido em zonas fortes, 

com alta pressão, e em zonas fracas, sem presença de pressão, e foram 

analisados parâmetros como tempo de residência local em relação ao tempo 

de quebra das gotas. O modelo desenvolvido apresentou boa corroboração 

com os dados experimentais. 

 Moon e Park [46] desenvolveram um modelo computacional, de Lee e 

Park, para predição do desenvolvimento morfológico de blendas poliméricas 

em uma extrusora dupla rosca. As blendas utilizadas para comprovação dos 
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dados experimentais com o modelo foram PS/LDPE 10/90 e LDPE/PS 10/90. 

Foi simulada a influência da temperatura, da taxa de alimentação e da 

velocidade de rotação no diâmetro médio de partícula.  

Potente et al [47] investigaram a influência de diversos parâmetros de 

operação em uma extrusora dupla rosca no desenvolvimento morfológico de 

blendas poliméricas nas regiões finais da rosca. Foram utilizadas diversas 

configurações de rosca, além de diversos parâmetros de processo. Foi 

observado um aumento da coalescência das gotas de segunda fase em 

regiões de gradiente de pressão praticamente nula devido ao aumento da 

probabilidade de contato entre as gotas de segunda fase.  

 Lee e Han [48] utilizaram blendas poliméricas com diferentes 

temperaturas de fusão e amolecimento e razões de viscosidade, com o objetivo 

de investigar a evolução morfológica das blendas ao longo de uma extrusora 

dupla rosca. Um diagrama esquemático mostrando o comportamento 

observado em função do aumento da relação L/D de uma determinada 

extrusora dupla rosca está apresentado na Figura 3.9. 

 

 
 

 

Figura 3. 9. Diagrama esquemático do desenvolvimento morfológico de uma 

blenda polimérica em função da temperatura de fusão dos polímeros A e B, da 

composição, das viscosidades e do aumento de L/D em uma extrusora dupla 

rosca. η é a viscosidade do polímero fundido e φ é a fração em massa de um 

determinado polímero na blenda [48]. 
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Kallel et al [49] avaliaram a efetividade de compatibilizantes e de modos 

de processamento na compatibilização de blendas PE/PS e PE/PP. 

Comparando-se os equipamentos, observou-se que a morfologia obtida na 

extrusora, tanto de rosca simples quanto de dupla rosca, foi de partículas 

esféricas com baixa variação de tamanho, enquanto que no misturador interno, 

foi de partículas com distribuição de tamanho de partícula mais ampla e com 

forma elipsoidal. Isso se deve ao fato de que na extrusora, embora o tempo de 

cisalhamento ao qual o fundido é submetido seja menor, o nível de 

cisalhamento é maior que em um misturador interno, o que facilita a 

cominuição das gotas. 

 Gallego et al [50] realizaram a comparação entre dois equipamentos de 

mistura, o misturador interno e a extrusora dupla rosca, na tenacificação de 

poliamida 6 com EPDM metalocênico utilizando EPDM grafitizada como 

compatibilizante. Em comparação com o misturador interno, a extrusora dupla 

rosca apresentou melhor dispersão de segunda fase tanto para a blenda não 

compatibilizada quanto a compatibilizada. 

 Wu et al [51] estudaram a influência da composição e da velocidade de 

rotação da rosca na evolução morfológica de blendas PP/PS. Quando o PS é a 

matriz da blenda, por seu sua Tg menor que a Tm do PP, a taxa de fusão é 

muito mais alta que a taxa de dispersão a baixas rotações, há redução das 

gotas de segunda fase. Com o aumento da rotação, a situação é invertida. 

Quando o PP é a matriz da blenda, altas velocidades de rotação e/ou altas 

concentrações de fase dispersa levam à maior tendência à coalescência.  

 

3. 6. Dispersão e Deformação da Segunda Fase em Blendas Poliméricas 
 

 Delaby et al [52] estudaram a influência da razão de viscosidades na 

deformação de gotas de segunda fase durante fluxo elongacional de blendas 

poliméricas imiscíveis. Segundo os resultados obtidos, à medida que aumenta 

a razão de viscosidade, diminui-se a deformação da gota de segunda fase. 

Este comportamento foi confirmado tanto experimentalmente quanto 

numericamente por simulação por elementos finitos. 
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 MIghri et al [53] estudaram a influência das propriedades elásticas na 

deformação de gotas de segunda fase em fluxo elongacional. Observou-se que 

com o aumento da elasticidade da gota de segunda fase, a deformação da gota 

é reduzida, e com o aumento da elasticidade da matriz, a deformação da gota 

de segunda fase aumenta. 

 Migler et al [54] acoplaram um microscópio óptico na saída de uma 

extrusora dupla rosca para acompanhamento in-line da deformação de gotas 

de segunda fase de mistura diluída HDPE/PS. Em baixas taxas de 

cisalhamento, observa-se que as gotas de segunda fase deformadas em forma 

de elipsóides, enquanto que a altas taxas de cisalhamento, a quebra foi 

suprimida havendo formação de fibrilas devido ao fato da elasticidade da 

segunda fase ser maior que a da matriz.  

 Meller et al [55] utilizaram um reômetro capilar acoplado a diferentes 

matrizes para analisar a deformação de gotas de segunda fase em blendas 

com altas razões de viscosidade em fluxo convergente. Foi observado que a 

mistura dispersiva foi obtida a maiores fluxos, maior elongação do fundido e em 

perfis cônicos de fluxo convergente. 

 Tanpaiboonkul et al [56] aplicaram deformações durante fluxo em estado 

estacionário e em estado transiente de blenda HDPE/PS. Os experimentos 

foram realizados em um aparato contendo discos de quartzo e as imagens 

foram obtidas por microscópio acoplado a este aparato. De acordo com os 

resultados obtidos, a viscoelasticidade das gotas de segunda fase impede a 

deformação e quebra na direção de fluxo, enquanto que a elasticidade tanto da 

matriz quanto da fase dispersa aumenta o valor do número capilar necessário 

para a dispersão de segunda fase.  

 Mechbal e Bousmina [57] estudaram a influência da razão de 

viscosidade na faixa até um pouco acima de 1 na deformação de gotas em 

blendas de PDMS e PIB. Os resultados obtidos mostraram que a elasticidade 

da gota diminui sua capacidade de deformação, enquanto que a elasticidade 

da matriz aumenta a capacidade de deformação da gota. 

 Velhurst et al [58] analisaram a influência das propriedades 

viscoelásticas dos componentes de blendas poliméricas na deformação e 
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orientação de gotas de segunda fase em estado estacionário de cisalhamento. 

Os dados obtidos experimentalmente foram comparados com as simulações 

matemáticas realizadas utilizando equação constitutiva de Giesekus. De acordo 

com os resultados, observou-se que a elasticidade da matriz promove a 

orientação da gota de segunda fase.   

 

3. 7. Interação luz-matéria 
 

 Toda a matéria consiste de átomos, que por sua vez são constituídos de 

cargas negativas e positivas. Para descrever a interação entre luz e matéria, há 

de ser considerado que a luz possui comportamento tanto de onda quanto de 

partícula. Quanto tratada como radiação eletromagnética, essa mesma vai 

interagir com as cargas presentes na matéria, que por sua vez ficam sujeitas a 

um movimento ondulatório devido ao campo elétrico da radiação incidente [59]. 

 Com essa interação, uma parte das cargas elétricas é acelerada é 

irradiada por todas as direções. Esse fenômeno é conhecido como 

espalhamento. Outra parte do feixe incidente pode ser transformada em outro 

tipo de energia, por exemplo, térmica, em um fenômeno chamado de absorção. 

[60] O diagrama da Figura 3. 10. mostra um esquema básico destes 

fenômenos ocorrendo em um obstáculo [61]. 

 

 
Figura 3. 10. Diagrama básico de reflexão, absorção e espalhamento de luz 

através de um obstáculo [61].  
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 A Teoria de Mie de espalhamento de luz por partículas esféricas indica 

que a turbidez é uma função da concentração de fase dispersa, tamanho de 

partículas, da razão de índices de refração das fases, e do comprimento de 

onda da luz. Para partículas esféricas de raio R, a turbidez é dada pela 

Equação 3. 10.: 

 

KRN ⋅⋅⋅= 2πτ                                            (3.10) 

 

onde )3/4/( 3
1 RN ⋅⋅= πφ  é o número de partículas monodispersas por unidade 

de volume em fração volumétrica φ1 de fase dispersa e K é o coeficiente de 

espalhamento.  

 A turbidez específica pode assim ser definida como: 
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τ                                              (3.11) 

 

onde d é o diâmetro da partícula. 

 Se K é independente de φ1, 
1φ

τ  não depende da concentração. Assim, a 

estimativa do diâmetro de partícula a partir de medidas de turbidez requer 

apenas o conhecimento de K. Entretanto, devido à complexidade do problema, 

esta simplificação está muito aquém da realidade. 

 A solução de Mie para o coeficiente de espalhamento está na forma 

 

( )α,mfK =                                               (3.12) 

 

onde m = 
2

1

n
n é a razão do índice de refração da partícula n1 em relação ao 

índice do meio n2, e 
λ

πα d⋅
=  é a razão entre a circunferência da partícula e o 
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comprimento de onda da luz  no meio 
0

0

n
λ

λ = , onde λ0 é o comprimento de 

onda da luz no vácuo.  

 A solução completa consiste numa soma infinita de termos envolvendo 

funções esféricas de Bassel e polinômios de Legendre associados. É 

trabalhosa mesmo com o auxílio de computadores. Detalhes da teoria de Mie 

podem ser encontrados em diversas referências. Kerker, em 1969, apresenta 

uma revisão compreensiva da função K e apresenta gráficos tridimensionais de 

K em função de m e α. Há, todavia, algumas expressões simplificadas que 

fornecem valores adequados de K em certas regiões de domínio m-α [62]. 

 Conaghan e Rosen [63] estudaram a influência do diâmetro de partícula 

de segunda fase na turbidez em blendas poliméricas. As partículas de segunda 

fase estudadas estavam na faixa de 0,1 a 10 μm de diâmetro. Observou-se que 

até 0,6 μm de diâmetro de partícula de segunda fase, há aumento da turbidez 

específica em função do diâmetro de partícula, enquanto que para valores 

acima há redução, como demonstrado na Figura 3. 11.  

 

 
Figura 3. 11. Gráfico da turbidez específica em função do diâmetro da partícula 

para diversas razões de índice de refração. [63] 
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3. 8. Reometria de Torque na Análise de Degradação de Polímeros  
 
 A reometria de torque tem sido utilizada em diversas áreas de 

processamento de polímeros, entre elas para avaliar a degradação e 

modificação de polímeros através da variação de torque com o tempo,

 Waldman e De Paoli [64] analisaram a degradação termo-mecânica de 

LDPE, PP e blenda destes polímeros 50/50 em um reômetro de torque. Foi 

observado um aumento do índice de carbonila maior no LDPE que no PP em 

relação aos materiais virgens. As curvas de torque não apresentaram variação 

com o tempo, entretanto essa variação decorreu-se pela compensação de 

efeitos de degradação do PP, cujo mecanismo principal é o de cisão de cadeia, 

e do LDPE, cujo mecanismo é o de ramificação.  

 Hoang et al [65] estudaram a degradação termo-oxidativa de polietilenos 

metalocênicos em um reômetro de torque do tipo Brabender. Com exceção do 

polietileno de alta distribuição de peso molecular, todos os materiais 

apresentaram aumento de torque nas etapas iniciais de processamento, 

indicando formação de ligações cruzadas, que por sua vez foram iniciadas em 

insaturações vinílicas. O tempo máximo de processamento utilizado foi de 120 

minutos, considerado muito longo em processamento de polímeros, e a rotação 

considerada baixa, de 15 rpm. 

 Tian et al [66] utilizaram um reômetro de torque para preparação de PP 

com longas ramificações. Com a presença de pentaeritritol triacrilato (PETA) 

houve um surgimento de um segundo pico na curva de torque em função do 

tempo, e com o aumento da concentração de PETA, o segundo pico tornou-se 

mais intenso, indicando reação de ramificação e formação de ligações 

cruzadas. 

 Pinheiro et al [67] estudaram o nível de degradação do polietileno de alta 

densidade em um reômetro de torque em função do tipo de catalisador utilizado 

na polimerização, da temperatura de processamento e do nível de 

preenchimento da câmara do misturador interno. Com o polietileno do tipo 

Phillips há maior formação de ramificações que o polietileno do tipo Ziegler, e 
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com o preenchimento parcial da câmara de mistura, devido à maior presença 

de oxigênio, há maior nível de degradação termo-mecânica. 

 Al-Malaika et al [68] utilizaram um reômetro de torque para avaliar a 

influência do teor de co-monômero 1-octeno no copolímero metalocênico com 

etileno na degradação termo-mecânica e oxidativa no processamento.  

Observou-se que com baixas concentrações de co-monômero, predominou a 

formação de ligações cruzadas entre as cadeias, enquanto que as reações de 

cisão de cadeia foram favorecidas a altas temperaturas em polímeros com alta 

concentração de co-monômero.  

 

3. 9. Reometria de Torque na Análise de Desenvolvimento de Blendas 
Poliméricas 

 

 O estudo do desenvolvimento morfológico de blendas poliméricas com o 

tempo de processamento em um misturador interno utilizando-se reometria de 

torque tem sido utilizado por diversos grupos de pesquisa.  

 Scott e Macosko [69] analisaram, através do uso de um reômetro de 

torque, o desenvolvimento morfológico nos estágios iniciais de processamento 

de diversas blendas poliméricas. Segundo os resultados obtidos, a maior 

redução do tamanho dos domínios de segunda fase ocorre simultaneamente 

com a fusão ou amolecimento dos componentes. Primeiramente há a formação 

de folhas e fitas de fase dispersa. Com as forças de fluxo e interfaciais, essas 

estruturas são fragilizadas, com formação de buracos até a estruturação em 

forma de renda. Essa renda, por sua vez, é quebrada em formas irregulares 

para depois haver a formação de partículas esféricas.  

 Tselios et al [70] estudaram a compatibilização in-situ de blendas de 

PP/LDPE em um reômetro de torque, utilizando como co-compatibilizantes o 

PP-g-MA e o poli(etileno-co-álcool vinílico). Com a presença do 

compatibilizante, aumentou-se o valor de torque durante a mistura, indicando a 

reação de compatibilização, com a melhoria de propriedades mecânicas devido 

ao aumento da adesão interfacial entre os componentes da blenda.   
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 Lee e Han [71] estudaram a evolução morfológica de cinco blendas 

durante o processamento em um reômetro de torque. Observou-se que, 

considerando um polímero A com menor ponto de fusão que um polímero B, 

primeiramente o sistema se transforma em uma suspensão de B em A. Com o 

aumento do tempo de mistura, a morfologia torna-se dispersa, e em seguida, 

para frações volumétricas de B maiores ou viscosidades de A maiores, o 

componente B pode-se tornar a fase contínua e A se torna a fase dispersa a 

um tempo suficiente de mistura. O comportamento obtido da morfologia em 

relação ao tempo de processamento corresponde ao comportamento da 

morfologia obtido em relação ao comprimento da extrusora dupla rosca. 

 Kim e Lee [72] avaliaram a influência de ondas ultrasônicas na 

degradação de blenda PP/PS durante a mistura em um reômetro de torque, 

com o objetivo de realizar uma compatibilização in situ. Foram obtidos 

copolímeros grafitizados pela combinação de macrorradicais de PP e PS com a 

aplicação de ultra-som de forma mais eficiente que a adição de um peróxido. 

Como conseqüência, o tamanho médio de partículas de fase dispersa foi 

reduzido e uma maior estabilidade morfológica.  

 Marguerat et al [73] estudaram a evolução morfológica e sua influência 

nas propriedades reológicas de blendas de PP com elastômeros reativos. 

Utilizando-se blendas reativas, foi obtida maior dispersão de segunda fase em 

relação às blendas não reativas, com conseqüente aumento da viscosidade 

complexa devido à compatibilização da blenda. 

 Wang et al [74] desenvolveram um sistema oscilatório de rotação em um 

reômetro de torque convencional e utilizaram este equipamento na preparação 

de blendas UHMWPE/PP. Foi obtida uma morfologia mais refinada em relação 

ao reômetro de torque convencional devido ao efeito de 

compressão/descompressão induzido que facilitou a dispersão pelo aumento 

de cisalhamento no material e, consequentemente nas propriedades das 

blendas, por exemplo resistência à ruptura, em função da variação da taxa de 

cisalhamento com o tempo de processamento. 

 Díaz et al [75] utilizaram a análise de propriedades mecânicas para 

acompanhar o efeito da compatibilização in-situ de blenda de PP/PS. Para a 
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compatibilização, foi utilizado como catalisador estireno misturado com AlCl3. A 

compatibilização ótima foi obtida com 0,7% de AlCl3. Para porcentagem maior, 

houve maior cisão de cadeias, portanto tendo propriedades mecânicas 

inferiores, apesar de melhor adesão entre as fases. 

 Jose et al [76] utilizaram um reômetro de torque Brabender para análise 

morfológica e de propriedades mecânicas de blendas de poliamida 12 e 

polipropileno em presença ou ausência de compatibilizante reativo. Quando as 

blendas não foram compatibilizadas, a morfologia apresentada foi instável e 

não-uniforme, devido aos efeitos da tensão interfacial e da coalescência. Já 

com a presença de compatibilizante, houve melhor dispersão de segunda fase, 

e na presença de 10 % de compatibilizante (PP-g-MA), foram obtidas as 

melhores propriedades mecânicas.  

 Ao et al [77] utilizaram um reômetro de torque para análise da influência 

do EPDM epoxidado na compatibilização de blendas PBT/PP. A temperatura 

do fundido das blendas PBT/PP com o EPDM epoxidado tornou-se maior que 

com a blenda sem EPDM e com EPDM não funcionalizado, devido além do 

aquecimento viscoso, teve influência do calor de reação liberado durante o 

processamento. O maior torque obtido foi com a blenda contendo 15% de 

EPDM epoxidado. Este compatibilizante também reduziu o tamanho médio de 

partículas da fase dispersa e aumentou a resistência ao impacto da blenda. 

 Mohammadian-Gezaz et al [78] realizaram a polimerização aniônica do 

ε-caprolactama utilizando como catalisador o caprolactamato de sódio, como 

micro-ativador o hexametileno diisocianato (HDI) e macro-ativador o estireno-

anidrido maleico (SMA). O equipamento utilizado foi um reômetro de torque 

HAAKE a 200°C. Com o aumento da concentração de SMA houve aumento do 

tempo de iniciação da polimerização, além de redução da taxa de reação. 

Apesar disso, houve um pequeno aumento da porcentagem de conversão do 

monômero.  

 

 

 

 



43 

3. 10. Medidas in-line em processamento de polímeros 
 

A tecnologia analítica de processos diferencia as medidas em: in-line, 

on-line e off-line. As medidas in-line são implementadas diretamente na linha 

de processamento, resultando em um atraso muito curto (ou inexistente) na 

amostragem, apesar da possibilidade de interferência do sensor no processo e 

da influência da pressão e da temperatura nos sensores. As medidas on-line 

requerem uma corrente para amostragem que seja desviada do fluxo de 

processo e transferida para o sistema de medida. Assim, essa corrente é 

isolada do fluxo de processo e facilita o trabalho de manutenção sem 

necessidade de interrupção do processo para manutenção do sistema de 

medição, apesar de possíveis atrasos devido à estocagem de material no 

desvio. As medidas off-line, que ainda predominam na análise de processos, 

apresentam alto custo e grandes atrasos entre a ocorrência do defeito ou 

instabilidade do processo e sua detecção [79]. Um diagrama representando as 

formas de medida está apresentado na Figura 3. 12. 

 

 

 
Figura 3. 12. Representação das formas de medida utilizadas na análise de 

processos. 
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Diversos trabalhos apresentam desenvolvimento de medidas acopladas 

diretamente à extrusora, que possuem aplicações em monitoramento de 

processos, controle de qualidade, controle automático e otimização de 

processos. Podem ser utilizadas medidas reométricas, espectroscópicas, 

microscópicas e de espalhamento de luz. Como exemplos de aplicações estão 

citados extrusão reativa, preparação de blendas e compósitos, análise de 

desenvolvimento morfológico, com diversas vantagens como: aumento do 

controle de qualidade, redução na geração de resíduos, além de aumento de 

produtividade [79, 80]. 

 Chiu e Pong possuem diversos trabalhos de reometria in-line. Em 1997 

[81], aplicaram um reômetro in-line no processamento de LDPE a três 

temperaturas diferentes, obtendo a mesma tendência de comportamento em 

função do cisalhamento em relação a um reômetro capilar off-line, entretanto 

com discrepâncias de valores devido à instabilidade do medidor de 

cisalhamento e do medidor de fluxo. Em 1998, [82] desenvolveram um 

reômetro in-line acoplado a uma extrusora mono rosca, e realizaram 

experimentos durante o processamento de LDPE, utilizando um controlador PI, 

com aplicação em controle de qualidade.  Em [83] o reômetro on-line consistiu 

em um sistema com dois capilares, e o sistema foi utilizado para 

processamento de LDPE, com correções de Rabinowitsch e Bagley, e o 

reômetro apresentou a mesma tendência de medida do reômetro off-line. Um 

dos motivos alegados está no erro do cálculo de n no reômetro on-line. 

 Covas et al. [84] desenvolveram um sistema de reometria capilar on-line 

para aplicação ao longo do comprimento da extrusora, no monitoramento de 

degradação de PP induzida por peróxido. Os resultados obtidos apresentaram 

erro reduzido em relação aos resultados obtidos off-line.  

 Cassagnau et al [85] publicaram, em um trabalho, um resumo de 

desenvolvimento em reometria aplicado no processamento reativo de poli(ε-

caprolactona), obtendo-se boa relação de dados de variação de pressão com a 

variação da massa molar do polímero.   

 Benhadou et al [86] desenvolveram um sistema de reometria in-line 

acoplado em uma injetora e aplicaram para processamento de PP com fibra de 
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vidro curta. Foi observado um aumento da viscosidade devido à presença da 

fibra de vidro. Não está apresentada a validação com um método off-line. 

 Covas et al. [87] utilizaram um sistema de reometria capilar on-line para 

avaliação de desenvolvimento de morfologia em blendas à base de nylon 6, 

LDPE e como compatibilizante o PE-g-MA, ao longo da extrusora. Foram 

analisados pontos distintos ao longo da extrusora. As medidas on-line 

apresentaram maior corroboração dos resultados com as imagens obtidas na 

microscopia das amostras obtidas durante o processamento que as medidas 

off-line, principalmente para a blenda sem compatibilizante. Isso ocorreu devido 

à instabilidade morfológica da blenda não compatibilizada, além da 

necessidade de um novo aquecimento para a caracterização reológica da 

amostra quando caracterizada com reometria off-line. 

 Pinheiro et al [88], em trabalho do grupo do Prof. Canevarolo, utilizaram 

um detector óptico de turbidez em uma matriz do tipo fenda para medir os 

parâmetros morfológicos durante a extrusão em estado transiente de blendas 

PP/poliamida 6, ou seja, quando uma pequena quantidade de material é 

adicionado como um pulso ao fluxo principal. Observou-se que o tamanho 

médio de partículas, com o aumento da concentração de poliamida 6, variou 

numa faixa de 0,5 a 2,0 μm. O aumento do teor de compatibilizante no pulso 

diminuiu o diâmetro médio de partícula, portanto havendo maior intensidade do 

sinal detectado.  

 Canevarolo et al [89] apresentaram exemplos de medidas in-line na 

caracterização de dispersão de segunda fase de uma blenda polimérica, no 

acompanhamento de fusão durante a extrusão e na dispersão de 

montmorilonita durante a preparação de nanocompósitos com polipropileno na 

extrusão.   

 Rajan et al [90] monitoraram, através de FT-IR on-line, a degradação 

térmica do polioximetileno durante a extrusão via coleta de formaldeído gerado. 

Foi utilizada também a reometria on-line para medição da viscosidade na 

matriz. Observou-se que a emissão de formaldeído aumenta de forma drástica 

a partir de um ponto crítico de rotação. Isso é devido ao aquecimento adicional 

do fundido pelo cisalhamento e pela elongação. A partir deste ponto crítico, 
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também há uma redução mais drástica da viscosidade, confirmando a 

degradação por cisão no meio e em final de cadeia.  

 Li et al [91] utilizaram um sistema de espalhamento de luz laser 

acoplado em um misturador interno para avaliação do desenvolvimento 

morfológico de blendas de polipropileno e poliestireno. Os resultados obtidos 

com o sistema de detecção foram comparados com os resultados obtidos por 

microscopia. Observou-se que houve uma boa correlação entre os dados a 

baixas concentrações de segunda fase. 

 Fang et al [92] utilizaram a fluorescência como técnica de monitoramento 

de fluxo online em extrusora dupla rosca, tanto em fluxo de polímeros puros 

quanto de blendas poliméricas. Obteve-se linearidade de sinal em função da 

concentração de traçador. No caso de blendas miscíveis, obteve-se linearidade 

do sinal do tempo de residência médio e da intensidade de sinal em relação à 

composição das blendas. 

 

3. 11. Controle de Processos Químicos [93-95] 
 

 Antes de compreender o comportamento de uma variável em uma 

determinada operação unitária, é fundamental entender sua dinâmica, e para 

isso são elaborados modelos matemáticos teóricos, a partir de princípios 

físicos, químicos e biológicos, empíricos, a partir de ajuste de dados 

experimentais, ou semi-empíricos, que são combinações de modelos teóricos e 

dados experimentais.  

 No controle de processos o objetivo é reduzir o erro para zero. O erro é 

apresentado na Equação 3. 13.: 

 

)()()( tytyte msp −=                                        (3.13) 

 

onde e(t) é o erro do sinal, ysp(t) é o valor de referência e ym é o valor medido 

da variável controlada ou sinal equivalente oriundo do sensor/transmissor. 

Apesar de sugerir que o set point possa variar com o tempo, em diversos 

processos, este é mantido constante por longos períodos de tempo.  
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 Há basicamente três modos de controle utilizados, e que a partir da 

fusão destes podem ser desenvolvidos diversos controladores: o controle 

proporcional, o controle integral e o derivativo. 

 No controle proporcional, a resposta do controlador é proporcional ao 

erro, de acordo com a Equação 3. 14.: 

 

)()( tePKCtC c ⋅+=                                           (3.14) 

 

onde C(t) é a resposta do controlador, C é o valor do estado estacionário e PKc 

é o ganho proporcional do controlador.  

 No controle integral, a saída do controlador é dependente da integral do 

erro em função do tempo, de acordo com a Equação 3. 15.: 
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τ

                                     (3.15) 

 

onde τI, um parâmetro ajustável referido como tempo integral, tem unidade de 

tempo. A ação do controle integral é amplamente usada porque fornece uma 

importante vantagem prática: a eliminação do desvio final resultante da ação do 

controle proporcional. 

 A função do controle derivativo é antecipar o comportamento futuro do 

erro através da taxa de mudança. 

 Para uma ação do controle derivativo, tem-se que: 

 

dt
tdeCtC D
)()( ⋅+= τ                                        (3.16), 

 

onde τD, o tempo derivativo, tem unidade de tempo. Nota-se que a saída do 

controlador é igual ao valor nominal C à medida que o erro torna-se constante, 

ou seja, quando de(t)/dt = 0. Consequentemente, a ação derivativa nunca é 

usada por si só. É sempre usada em conjunção com o ganho proporcional ou 

proporcional-integral. Através da ação antecipatória, o ganho derivativo tende a 
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estabilizar o processo controlado. Assim, é frequentemente usado para 

neutralizar a tendência desestabilizante do ganho integral. 

 O controle do tipo PID (proporcional-integral-derivativo) corresponde à 

conjunção das ações proporcional, integral e derivativa, de forma a obter a 

otimização do desempenho do controlador. O controlador PID é o mais 

utilizado em controle de processos químicos. As curvas que estão 

apresentadas na Figura 3. 13 mostram o comportamento de um típico sistema 

de controle do tipo realimentação utilizando diferentes modos de controle 

apresentados anteriormente 

 

 
 

 

 

Figura 3. 13. Resposta de um típico sistema de controle mostrando os efeitos 

dos vários modos de controle [95]. 

 

3. 11. 1. Controle de Processos em Ciência dos Polímeros 
 

 Em ciência dos polímeros, são encontrados muitos exemplos da 

aplicação de sistema de controle, tanto na polimerização quanto no 

processamento. 

 Gao et al [96] estudaram o comportamento dinâmico e o controle da 

pressão de cavidade utilizando um controlador de pressão auto-ajustável 

durante injeção de polietileno de alta densidade. Foram testadas as fases de 
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preenchimento e de empacotamento do molde. Os resultados obtidos 

comprovaram a eficácia deste tipo de controlador na moldagem por injeção. 

 Nield et al [97] acoplaram uma matriz utilizada como reômetro in-line em 

extrusora dupla rosca para controle de extrusão reativa de LDPE. A adição de 

peróxido e as condições de operação foram monitoradas e controladas por um 

sistema que também obteve os sinais de pressão para medição das 

propriedades reológicas, através de um reômetro in-line instalado na matriz. O 

sistema de controle implementado apresentou resultados plausíveis, entretanto 

apenas para uma pequena janela de processamento. 

 Xiao et al [98] aplicaram dois tipos de controladores para controle da 

resistência do fundido durante processamento do polietileno de baixa 

densidade em uma extrusora dupla rosca. O controlador com modelo preditivo, 

ou seja, que tenta predizer os possíveis distúrbios do processo, superou o 

desempenho do controlador do tipo PI. 

 Altinten et al [99] aplicaram um controlador PID com parâmetros auto-

ajustáveis no controle de um reator de polimerização em batelada durante 

polimerização do estireno. Foi utilizado algoritmo genético, algoritmo 

matemático inspirado no mecanismo de evolução natural para obtenção e 

manutenção dos ganhos proporcional, integral e derivativo de forma a otimizar 

o controle do processo. Com os parâmetros do algoritmo genético otimizados 

foram testadas diferentes condições do sistema de polimerização. O melhor 

controle da polimerização foi obtido com menor concentração de iniciador. 
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4. MATERIAIS E MÉTODOS 
 

4. 1. Materiais 
 

 Os materiais utilizados neste trabalho foram: 

• Polipropileno homopolímero, HP500N, da Quattor, com índice de fluidez 

de 11 g/10 min; 

• Poliestireno cristal, N1841 da Innova, com índice de fluidez de 11 g/10 

min; 

• Polietileno de alta densidade, BT003, da Braskem, com índice de fluidez 

de 0,33 g/10 min.  

 

4. 2. Procedimento experimental 
 

 Os polímeros puros utilizados tiveram suas propriedades reológicas 

medidas por reometria capilar para determinação das razões de viscosidades e 

por reometria de placas paralelas para determinação das razões de 

elasticidades. 

 Foram preparadas e reprocessadas por até três vezes misturas 

poliméricas diluídas com 0,1% em peso de segunda fase em uma extrusora 

dupla rosca com perfil de temperatura constante ao longo de toda a extrusora 

de 240°C, velocidade de rotação da rosca de 70 rpm, taxa de alimentação de 

2,0 kg/h e perfil de rosca contendo apenas elementos de condução. Durante o 

reprocessamento, mediu-se a pressão no cabeçote, torque e intensidade 

luminosa do detector de turbidez via software especialmente desenvolvido para 

este trabalho e que será apresentado posteriormente. Após cada 

reprocessamento retirou-se suficiente quantidade de amostra para 

caracterização posterior para análise de dispersão e deformação de gotas de 

segunda fase e degradação das misturas poliméricas.   

A dispersão e deformação de gotas de segunda fase durante a extrusão 

foram realizadas através de dois métodos de descarga das misturas: em forma 

de rampa de pressão e em forma de degraus de pressão. Na forma de rampa 
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de pressão, a pressão no cabeçote é ciclada através do aumento linear da 

pressão de zero a 200 psi durante um intervalo de tempo de um minuto, após 

atingir 200 psi diminui até zero durante outro intervalo de um minuto, 

permanecendo zero por mais um minuto, perfazendo um tempo total de três 

minutos por ciclo. Após esse tempo o ciclo se repete até o final do ensaio. 

Assim, o período completo de tempo de compressão, descompressão e 

relaxação é de três minutos. Para possibilidade de comparação, a pressão 

máxima de descarga foi de 200 psi, tanto em rampa quanto em degrau de 

pressão, a mesma para todas as misturas poliméricas utilizadas.   

Outra técnica de caracterização aplicada é o processamento das 

misturas na extrusora em sistema fechado para a avaliação da degradação 

termo-mecânica das misturas poliméricas em tempo real. Isto foi possível 

graças ao acoplamento de uma válvula de bloqueio que permitiu o fechamento 

da saída da extrusora. Com a utilização do software, foram desenvolvidos três 

métodos de operação da extrusora em sistema fechado: processamento com 

rotação constante, processamento com pressão constante no cabeçote e 

processamento com pressão oscilatória (senoidal) no cabeçote. Nesses casos 

o tempo total de operação da extrusora com a válvula fechada foi de cinco 

minutos. 

 Após o material ser processado na extrusora em sistema fechado, ele foi 

descarregado a pressão constante no cabeçote. Durante a descarga, 

coletaram-se amostras que foram resfriadas em água, secas e pesadas, como 

forma a caracterizar a variação da fluidez do polímero durante a extrusão 

devido à degradação termo-mecânica. 

 

4. 3. Software 
 

 Para o controle da extrusora e execução de todos os experimentos, foi 

desenvolvido um software denominado Rheotorque, na plataforma LabView 

8.6, da National Instruments. Este software possui quatro sub-rotinas, que 

permitem a coleta de informações diretamente da extrusora de forma a permitir 

medições de propriedades de processamento em tempo real, tanto em sistema 
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aberto quanto em sistema fechado. Este possui controlador de pressão do tipo 

PID de maneira a possibilitar o controle da pressão do cabeçote durante o 

processamento [100-103]. Este software possui quatro subprogramas que são 

apresentados a seguir. 

 

4. 3. 1. Coletar média 

 

 Com esse subprograma, é possível coletar média de dados do detector 

óptico. Através dele, foi possível coletar os dados de linha de base e de 

saturação do detector. A Figura 4. 1. apresenta o painel frontal do 

subprograma. Os diagramas de blocos de todos os subprogramas estão 

apresentados no Apêndice A. 

 

 
Figura 4. 1. Tela de visualização do subprograma Coletar Valor Médio. 

 

4. 3. 2. Rotação constante 

 

 Com esse subprograma, foi possível coletar dados durante o 

processamento em sistema aberto e de processamento em sistema fechado no 
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modo de rotação constante. As informações mais importantes foram 

intensidade normalizada, pressão na zona 5 de aquecimento da extrusora, 

pressão no cabeçote e torque. Através deste subprograma também foi possível 

medir a voltagem em cada canal utilizado. A Figura 4. 2. apresenta o painel 

frontal do subprograma. 

 

 
Figura 4. 2. Tela de visualização do subprograma Rotação Constante. 

 

4. 3. 2. Mostrar curva salva 

 

 Através desse subprograma, é possível abrir um arquivo salvo 

anteriormente para análise das medidas obtidas. A Figura 4. 3 apresenta o 

painel frontal. 
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Figura 4. 3. Tela de visualização do subprograma Mostrar curva salva. 

 

4. 3. 4. Controle de Pressão 

 

 Este subprograma possui um controlador de pressão com o qual é 

possível desenvolver diversos métodos de processamento. Durante o 

processamento, podem ser medidos a rotação, a pressão na zona 5 de 

aquecimento e no cabeçote, o torque e a intensidade luminosa na matriz. A 

Figura 4. 4 apresenta o painel frontal deste subprograma. 
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Figura 4. 4. Tela de visualização do programa Controle de Pressão.  

 

 Os dois subprogramas mais utilizados foram: rotação constante e 

controle de pressão. As caixas de conversão, que convertem os valores de 

voltagem dos canais em valores das medidas através de equações de 

correlação obtidas por calibração destes dois subprogramas estão 

apresentadas nas Figuras 4.5 e 4.6. 
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Figura 4. 5. Caixa de fórmulas utilizada no subprograma Rotação Constante 

com as fórmulas de conversão de voltagem medida nos canais em parâmetros 

de processo medidos. 

 

 
Figura 4. 6. Caixa de fórmulas utilizada no subprograma Controle de Pressão 

com as fórmulas de conversão de voltagem medida nos canais em parâmetros 

de processo medidos. 

 

 No subprograma Controle de Pressão também há uma parte do 

diagrama de blocos relacionada à atuação do controlador do tipo PID. Nessa 

região, a diferença entre a pressão medida no cabeçote (em voltagem) e a 

pressão requerida (em voltagem simulada) é utilizada na realização dos 

cálculos, junto com as constantes e os ganhos, no controle da pressão no 

cabeçote durante o processamento. A Figura 4. 7. apresenta, em detalhes, a 

parte do diagrama de blocos correspondente ao controlador de pressão 

inserido no programa. 
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Figura 4. 7. Diagrama de blocos do controlador PID inserido no subprograma 

Controle de Processos.  

 

 As equações inseridas nas caixas de fórmulas matemáticas foram 

obtidas através de calibração de valores de pressão, torque e rotação em 

função da diferença de potencial. As Figuras 4. 8 a 4. 11 apresentam exemplos 

de curvas de calibração e conversão obtidas para cada uma destas variáveis. 
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Figura 4. 8. Curva de calibração e conversão da diferença de potencial medida 

no transdutor em pressão no cabeçote. 
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Figura 4. 9. Curva de calibração e conversão da diferença de potencial medida 

no transdutor em pressão na zona 5 da extrusora. 
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Figura 4. 10. Curva de calibração e conversão da diferença de potencial 

medida em valores de torque no painel da extrusora. 
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Figura 4. 11. Curva de calibração e conversão da diferença de potencial 

medida em valores de rotação da rosca no painel da extrusora.  

 

 Além disso, foi realizada a calibração do torque da máquina em função 

da diferença de potencial medida na conexão correspondente à rotação da 
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rosca, de forma a descontar a influência da máquina, e o torque do material é 

calculado da diferença entre o torque total e o torque da máquina. Essa 

calibração foi realizada com a extrusora vazia. Os valores do torque durante a 

calibração foram obtidos em porcentagem. Para a obtenção do valor de torque 

em Nm, basta multiplicar o valor em porcentagem por 1,8 pois 100% de torque 

da extrusora utilizada nos experimentos corresponde a 180 Nm. A calibração 

com a extrusora vazia está apresentada na Figura 4. 12. 
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Figura 4. 12. Curva de correlação entre o torque no painel da extrusora em 

função da diferença de potencial medida correspondente à rotação da rosca. 

 

Com o uso desses quatro subprogramas, foi possível realizar diversos 

modos de processamento na extrusora, tanto com a extrusora aberta quanto 

com a extrusora fechada, como será visto posteriormente. 

 

4. 4. Caracterização Reológica dos Polímeros Puros 
  

 Para a caracterização reológica dos polímeros puros e posterior cálculo 

da razão de viscosidades foi utilizado um reômetro capilar computadorizado 

marca Instron. As temperaturas utilizadas para as medidas foram 200, 240 e 

260°C. O capilar utilizado para a caracterização tem as seguintes dimensões: 

diâmetro de 0,0762 mm e comprimento de 2,62 mm, portanto tendo uma 

relação L/D = 33. 

 Para a obtenção da primeira diferença de tensões normais dos 

polímeros utilizados, foi utilizado um reômetro de placas paralelas modelo 
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ARES, da Rheometric Scientific, de deformação controlada. Os parâmetros de 

ensaio utilizados foram: diâmetro de placas de 25 mm, distância entre as 

placas utilizada de 1,0 mm. Foi utilizado regime permanente de cisalhamento, 

em uma faixa de 0,01 a 100 s-1, em atmosfera inerte de N2. A temperatura de 

ensaio foi de 240°C. 

 

4. 5. Processamento das Misturas Poliméricas 
 

 Foram preparadas três misturas poliméricas com mesma concentração 

da fase dispersa em massa: 0,1%, variando-se a razão de viscosidades. A 

seleção foi baseada em dados de viscosidade medidos em reômetro capilar. As 

misturas processadas são: 

• Polietileno de alta densidade, como matriz, com poliestireno, como 

fase dispersa. Essa mistura possui p ≈ 0,25 ; 

• Polipropileno com dispersão de poliestireno, essa mistura possui p ≈ 

1,0 ; 

• Poliestireno com polietileno de alta densidade, essa mistura possui p 

≈ 4,0. 

As misturas poliméricas foram processadas por dois métodos aplicados 

em extrusora: sistema aberto e sistema fechado. 

 

4. 5. 1. Processamento em Sistema Aberto 

 

 O processamento das misturas poliméricas em sistema aberto foi 

realizado em uma extrusora Werner & Pfleiderer ZSK-30, com o perfil de 

temperatura constante de 240°C ao longo de todo o barril. A rotação de rosca 

utilizada foi de 70 rpm e a taxa de alimentação de 2,0 kg/h. O perfil de rosca 

utilizado foi o 0MALAX, contendo apenas elementos de condução. As misturas 

foram reprocessadas até três vezes, sendo que em cada reprocessamento, 

uma alíquota de amostra foi coletada para processamento em sistema fechado 

e caracterização off-line. Com a utilização do software Rheotorque, foram 

coletados dados de pressão no cabeçote, torque e de dispersão de segunda 
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fase, este através das medidas de turbidez. O detector óptico, desenvolvido por 

Melo [104], é constituído de uma matriz do tipo fenda, fonte de luz, célula 

fotoresistiva do tipo LDR (“light dependent resistor”), fonte, condicionador de 

sinais, placa, e um computador portátil para coleta, armazenamento e 

apresentação de dados. A Figura 4. 13 apresenta um diagrama esquemático 

da extrusora, do turbidímetro e do perfil de rosca 0MALAX, além da localização 

dos transdutores de pressão, da zona 5 de aquecimento da extrusora, matriz 

tipo fenda (slit die), e válvula de bloqueio. 

 

 
Figura 4. 13. Diagrama esquemático da extrusora contendo o perfil de rosca, 

um esquema simplificado do turbidímetro, localização dos transdutores de 

pressão, da placa coletora de medidas de torque e rotação e da válvula de 

bloqueio. 

 

4. 5. 2. Processamento em Sistema Fechado e Descarga após 

Processamento em Sistema Fechado 

 

 O processamento das misturas poliméricas em sistema fechado pôde 

ser realizado na mesma extrusora com o mesmo perfil de rosca e de 

temperatura utilizada para processamento em sistema aberto devido ao 

acoplamento de uma válvula de bloqueio. Essa válvula foi desenvolvida por 
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Jakelaitis [105], e a Figura 4. 14. mostra um diagrama básico de 

posicionamento da mesma quando aberta e fechada.  

 

  
a)       (b) 

Figura 4. 14. Diagrama esquemático da válvula de fechamento utilizada (a) 

quando fechada e (b) quando aberta. Em amarelo, está representado o 

polímero fundido.  

 

 Para análise da degradação das misturas poliméricas, foram utilizados 

três modos em sistema fechado: processamento em rotação constante, 

processamento em pressão do cabeçote constante e processamento com 

variação senoidal da pressão do cabeçote. Em todos os casos, o tempo de 

processamento foi de cinco minutos. 

 Durante o processamento em rotação constante aplicada às misturas 

PP/PS e PS/HDPE, a velocidade de rotação foi de 70 rpm, enquanto que para 

a mistura HDPE/PS a velocidade de rotação foi de 15 rpm. Durante o 

processamento foram coletados dados de pressão no cabeçote e na zona 5 de 

aquecimento da extrusora, além do torque do material.   

 Durante o processamento em pressão constante, para as misturas 

HDPE/PS e PP/PS a pressão no cabeçote foi mantida constante em 500 psi. 

Na mistura PS/HDPE, a pressão no cabeçote foi mantida em 200 psi. Durante 

o processamento foram coletados dados de pressão na zona cinco de 

aquecimento da extrusora, além da rotação e do torque do material. 

 Durante o processamento com variação senoidal de pressão, para as 

misturas HDPE/PS e PP/PS a pressão no cabeçote foi mantida oscilando 

senoidalmente, com amplitude de 250 psi e pressão inicial de 500 psi. O 

período da oscilação foi de 30 segundos. Para a mistura PS/HDPE, a pressão 
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no cabeçote foi mantida oscilando senoidalmente, com amplitude de 100 psi e 

pressão inicial de 200 psi. O período da oscilação foi de 30 segundos. Da 

mesma forma que no modo de pressão constante, durante o processamento 

foram coletados dados de pressão na zona cinco de aquecimento da extrusora, 

além da rotação e do torque do material. A Tabela 4. 1 mostra os parâmetros 

de rotação e pressão no cabeçote utilizados no processamento em sistema 

fechado e na descarga após o processamento.  

 Após o processamento em sistema fechado, a válvula de bloqueio foi 

aberta e iniciada a descarga do fundido, com controle de pressão do cabeçote 

via Rheotorque. As descargas foram realizadas em regime constante de 

pressão. No caso da mistura HDPE/PS, a pressão no cabeçote foi de 54 psi, o 

que corresponde a 20% da média de pressão medida durante o processamento 

em sistema aberto. No caso da mistura PP/PS, a pressão de descarga foi de 

14 psi, e na mistura PS/HDPE, a pressão de descarga foi de 12 psi. 

 Durante essa descarga, amostras de fundidos foram coletadas, 

resfriadas com água a temperatura ambiente, secas e pesadas, de forma a 

caracterizar a fluidez do polímero após ele ter sido submetido ao 

processamento em sistema fechado. 

 

Tabela 4. 1. Parâmetros utilizados no processamento em sistema fechado e 

descarga pós processamento em sistema fechado. 

 HDPE/PS PP/PS PS/HDPE 

Rotação Constante 15 rpm 70 rpm 70 rpm 

Pressão no Cabeçote 

Constante 

500 psi 500 psi 200 psi 

Pressão no Cabeçote 

Oscilatória 

250 – 750 psi 250 – 750 psi 100 – 300 psi 

Descarga pós 

Processamento 

54 psi 14 psi 12 psi 
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4. 5. 3. Análise In-Line de Dispersão de Segunda Fase 

 

 O turbidímetro foi utilizado para caracterização in-line da dispersão da 

segunda fase das blendas processadas durante o processamento das misturas 

poliméricas durante a descarga em rampa e degrau de pressão. 

 O sinal em milivolts produzido pelo detector óptico, visto na Fig 4.15a 

deve ser normalizado para valores entre 0 e 1, visto na Fig 4.15b com o 

objetivo de eliminar a linha de base, colocando todos os resultados  em uma 

única escala, permitindo-se a comparação entre diferentes medidas 

 

 
Figura 4. 15. Exemplo de normalização do sinal obtido pelo detector [106]. 

 

 Matematicamente o sinal em milivolts do detector V é normalizado 

utilizando-se a Equação 4. 1. 
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sendo: V a voltagem medida pelo detector, V0 a voltagem da linha de base, Vs 

a voltagem de saturação e Vn a voltagem normalizada. 

 Neste trabalho, foi considerado que a redução da intensidade luminosa, 

que está relacionada a um aumento do potencial na fotocélula, é diretamente 

relacionada à transmitância. Assim sendo, tem-se: 
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TVVT nn −=⇒−= 11                                      (4.2) 

 

onde T é a transmitância. Com essa relação, tem-se que Vn = 0 quando T = 1. 

Essa equação indica que quando a transmitância é máxima a voltagem medida 

é a mesma que da linha base, portanto Vn é igual a zero. No outro extremo, 

quando a transmitância é reduzida, pelo fato de haver um meio que atenua 

totalmente a transmissão de luz, T se torna zero e Vn é igual a um, ou seja, o 

valor de saturação. Substituindo a equação 4.1 em 4.2 e aplicando-se o 

logaritmo na base decimal, tem-se que: 
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4. 5. 4. Descarga em Rampa e Degrau de Pressão 

 

 Para avaliação da dispersão e deformação de gotas de segunda fase 

das três misturas poliméricas processadas, foram realizadas duas formas de 

descarga na extrusora: em rampa de pressão e em degrau de pressão. Em 

ambos os casos, a pressão requerida máxima no cabeçote foi de 200 psi. A 

Figura 4. 16 mostra como a pressão requerida nas descargas em rampa e em 

degrau de pressão no cabeçote varia com o tempo. 
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Figura 4. 16. Pressão requerida nas descargas em rampa e degrau de pressão 

no cabeçote. 

 

 Na descarga em rampa, o ciclo de ascensão e queda da pressão no 

cabeçote dura dois minutos. Após esse ciclo, durante um minuto, a pressão é 

mantida nula para permitir o relaxamento do polímero antes da aplicação do 

próximo ciclo. Assim sendo, o ciclo completo é de três minutos. Esse ciclo 

completo se repete até o esvaziamento total da extrusora. 

 Um peso fixo de grânulos das misturas poliméricas previamente 

processadas foi bombeado pela extrusora até o cabeçote. Para a mistura 

HDPE/PS, a quantidade de mistura utilizada em cada descarga foi de 60 g, 

enquanto que para a mistura PP/PS, a quantidade foi de 180 g, e da mistura 

PS/HDPE, a quantidade foi de 220 g. 

No primeiro ciclo de ascensão e queda da pressão, a extrusora é 

mantida fechada em operação por dois minutos. Após esse período, a válvula é 

aberta e assim permanece até que a extrusora bombeie todo o polímero 

fundido de seu interior. Durante essa descarga, faz-se a leitura com o detector 

óptico de turbidez para análise de dispersão e deformação de segunda fase 

das misturas poliméricas. 
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4. 6. Caracterização Off-Line de Degradação 

 

 As misturas reprocessadas foram caracterizadas em reometria a baixas 

taxas de cisalhamento. O equipamento utilizado foi um reômetro de placas 

paralelas, modelo AGR2, da TA Instruments, com diâmetro de placas de 25 

mm. A distância entre as placas utilizada foi de 1,0 mm. Foi utilizado regime 

permanente de cisalhamento, em uma faixa de 0,01 a 100 s-1, em atmosfera 

inerte de N2. A temperatura de ensaio foi de 240°C para as três misturas 

poliméricas. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

5. 1. Caracterização reológica dos polímeros puros 
 

 A Figura 5. 1 apresenta dados de viscosidade dos polímeros puros 

utilizados nesta tese em função da taxa de cisalhamento a 240°C obtidos no 

reômetro capilar. Os dados da viscosidade em função da temperatura estão 

apresentados no Apêndice B. 

 

 
Figura 5. 1. Viscosidade em função da taxa de cisalhamento dos polímeros 

puros utilizados a 240°C. 

 

 Dentre os materiais analisados, observou-se que o polietileno de alta 

densidade apresentou maior viscosidade, enquanto que o poliestireno e o 

polipropileno apresentaram viscosidades semelhantes. 

 Com esses resultados, foi decidido que a temperatura a ser utilizada no 

processamento na extrusora seria de 240°C. Abaixo desta temperatura, as 

viscosidades eram muito altas para o processamento em sistema fechado na 

extrusora, enquanto que acima dessa temperatura as misturas que seriam 

produzidas seriam submetidas a um maior grau de degradação, o que também 

dificultaria o processamento em sistema fechado.  
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5. 1. 1. Cálculo das razões de viscosidades 

 

 Com as medidas de viscosidades obtidas no reômetro capilar, foram 

calculadas as razões de viscosidades das misturas poliméricas que foram 

processadas. Os gráficos das razões de viscosidades em função da 

temperatura e da taxa de cisalhamento a 240°C estão apresentados na Figura 

5. 2. 

 

 
(a) 

 
(b) 

HDPE/PS 
99,9/0,1 

PP/PS 
99,9/0,1 
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(c) 

Figura 5. 2. Razão de viscosidades em função da taxa de cisalhamento para as 

misturas poliméricas: (a) HDPE/PS, (b) PP/PS, (c) PS/HDPE.   

 

 Com os resultados obtidos, concluiu-se que as misturas a serem 

processadas seriam: polietileno com poliestireno como fase dispersa (razão de 

viscosidade menor que 1); polipropileno com poliestireno como fase dispersa 

(razão de viscosidade próxima de 1) e poliestireno com polietileno como fase 

dispersa (razão de viscosidade próxima de 4, com maior dificuldade de 

dispersão das gotas de segunda fase).  

 Observa-se que na mistura HDPE/PS, em que a fase dispersa é o 

poliestireno, há um aumento da razão de viscosidades, enquanto que nas 

demais misturas, há uma redução da razão de viscosidade com a taxa de 

cisalhamento. Isso se deve à diferença de pseudoplasticidade entre os 

componentes. Apesar dessa variação, não há uma mudança de 

comportamento das misturas em relação às suas capacidades de dispersão.  

 

5. 1. 2. Elasticidade de fundido dos polímeros puros 

 

 De forma a fazer uma análise preliminar da influência da elasticidade na 

dispersão de segunda fase para as misturas, foi medida também a primeira 

diferença de tensões normais dos polímeros puros. A Figura 4. 3 mostra os 

gráficos da primeira diferença de tensões normais dos polímeros puros em 

função da taxa de cisalhamento. 

PS/HDPE 
99,9/0,1 
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Figura 5. 3. Primeira diferença de tensões normais em função da taxa de 

cisalhamento dos três polímeros puros. 

 

 Observa-se que a primeira diferença de tensões normais do polietileno 

de alta densidade possui valores pelo menos 20 vezes superiores aos valores 

medidos para os outros dois polímeros. Isso indica alta elasticidade do 

polietileno de alta densidade, ocasionada pelo entrelaçamento de suas cadeias 

mais longas que as dos demais polímeros analisados. A partir dos dados da 

primeira diferença de tensões normais pôde-se calcular a razão de 

elasticidades das misturas processadas. Esses dados estão apresentados na 

Figura 5. 4. 

 

                            (a)                                                                    (b) 

Figura. 5. 4. Razão de elasticidades das misturas processadas: (a) HDPE/PS e 

PP/PS, (b) PS/HDPE.  
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 Observa-se que, a maior razão de elasticidades corresponde à mistura 

PS/HDPE, devido à baixa elasticidade do poliestireno enquanto que a menor 

razão de elasticidades corresponde à mistura HDPE/PS. De acordo com a 

literatura [35-38], quanto maior a elasticidade da fase dispersa, maior a 

dificuldade de deformação das gotas de segunda fase. Com a redução da 

razão de elasticidades, há maior facilidade de deformação das gotas de 

segunda fase, devido à menor resistência das mesmas à deformação. 

 

5. 2. Processamento em Sistema Aberto na Extrusora 
 

 Durante o processamento das misturas poliméricas em sistema aberto 

na extrusora, observou-se que apenas uma extrusão não era suficiente para a 

homogeneização das amostras, uma vez que a turbidez variava muito durante 

a extrusão, mostrando uma grande variação na concentração da segunda fase 

e portanto heterogeneidade na concentração de fase dispersa. Já na segunda 

extrusão, o sinal de turbidez permaneceu estável durante todo o 

processamento, indicando homogeneidade do material, como mostrado por 

Bertolino [107]. Durante a terceira extrusão o sinal permaneceu praticamente o 

mesmo, indicando ser desnecessário haver mais um reprocessamento das 

misturas para melhorar sua homogeneização. As Figuras 5. 5 a 5. 7 mostram o 

comportamento de intensidade do detector óptico, do torque e da pressão no 

cabeçote em função do número de extrusões. Tanto o torque quanto a pressão 

no cabeçote permaneceram praticamente inalteradas em função do número de 

extrusões em todas as misturas poliméricas processadas.  
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(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Figura 5. 5. Medidas de turbidez (a), pressão no cabeçote (b) e torque (c) em 

função do número de extrusões para a mistura HDPE/PS 99,9/0,1 em massa. 
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(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Figura 5. 6. Medidas de turbidez (a), pressão no cabeçote (b) e torque (c) em 

função do número de extrusões para a mistura PP/PS 99,9/0,1 em massa. 
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(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Figura 5. 7. Medidas de turbidez (a), pressão no cabeçote (b) e torque (c) em 

função do número de extrusões para a mistura PS/HDPE 99,9/0,1 em massa.    
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 Observa-se que a mistura HDPE/PS apresentou os valores mais altos de 

torque e pressão no cabeçote. Esse fato é devido ao polietileno, que é a matriz 

da mistura, possuir maior viscosidade de fundido. Enquanto isso, a mistura 

PS/HDPE apresentou maior sinal de turbidez, por possuir maior razão de 

viscosidades e, portanto maior diâmetro médio de partículas.  

 Nessa mistura, também foi observada uma redução do valor do torque 

do material em função do número de extrusões. Isso pode ser explicado pela 

degradação termo-mecânica do poliestireno durante a extrusão. Embora o 

polipropileno seja mais susceptível à cisão de cadeia que o poliestireno [108], 

quando a mistura PP/PS foi reprocessada, as variações na taxa de alimentação 

não permitiram a confirmação desse fato através das medidas in-line durante a 

extrusão. Após a homogeneização, cada alíquota de mistura polimérica 

processada foi utilizada em processamento em sistema fechado, além da 

descarga em formas de rampa e degrau de pressão no cabeçote. 

 

5. 3. Processamento e Descarga em Rampa e Degrau de Pressão 
 

  No processamento e descarga em rampa e degrau, pode-se considerar 

como um modo misto: nos primeiros dois minutos, quando a válvula está 

fechada e não há fluxo, não houve mudança significativa no valor da 

intensidade normalizada medida pelo turbidímetro. Entretanto, após a abertura 

da válvula, com a variação oscilatória em forma de rampa, ascendente e 

descendente, observou-se uma variação do sinal de turbidez. Nas Figuras 5. 8 

a 5. 10, com exceção da mistura HDPE/PS, onde há deslocamento do sinal de 

turbidez com o tempo, observa-se que nas misturas com razões de viscosidade 

propícias à deformação de gotas de segunda fase há diminuição do sinal de 

turbidez com o aumento de pressão na descarga, enquanto que com a redução 

da pressão, há aumento do sinal de turbidez.  
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Figura 5. 8. Variação da turbidez em função do tempo no modo de descarga 

em rampa para a mistura HDPE/PS (p ≈ 0,25). 
 

 
Figura 5. 9. Variação da turbidez em função do tempo no modo de descarga 

em rampa para a mistura PP/PS (p ≈ 1,0). 
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Figura 5. 10. Variação da turbidez em função do tempo no modo de descarga 

em rampa para a mistura PS/HDPE (p ≈ 4,0). 
 

 Para a mistura HDPE/PS, que apresenta menor razão de viscosidades, 

após a abertura da válvula, há um aumento do valor da turbidez. Além disso, 

pela alta viscosidade e alta elasticidade do polietileno, devido ao alto 

comprimento das cadeias, demanda-se um tempo maior para a relaxação das 

cadeias. No retorno da pressão para zero, o sinal de turbidez não retorna ao 

valor imediatamente anterior ao início da descarga, e sim para um valor 

superior.  

 Para a razão de viscosidade próxima de 1, no caso a mistura PP/PS, há 

a maior variação de sinal de turbidez com o tempo de descarga. Verifica-se que 

no tempo em que a pressão de descarga se torna máxima, há o valor mínimo 

no sinal de turbidez, e no retorno da pressão para zero, o sinal de turbidez 

retorna praticamente para o valor imediatamente anterior ao início da descarga. 

Isso se deve ao alongamento das gotas de poliestireno com o aumento da taxa 

de cisalhamento durante a descarga, induzida pelo aumento da pressão no 

cabeçote. Os resultados obtidos demonstram a reversibilidade da deformação 

com o ciclo de ascensão e queda da pressão. 

 No caso da mistura com maior razão de viscosidade, PS/HDPE, há uma 

pequena variação do sinal de turbidez com o tempo de descarga. Com o 

Válvula 
Fechada Válvula Aberta
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aumento da razão da viscosidade e a presença de alta elasticidade do 

polietileno, torna-se mais difícil a deformação da gota de segunda fase. 

 As Figuras 5. 11 a 5. 13 mostram a variação do sinal de turbidez em 

função do tempo de descarga para o modo de descarga em degrau para as 

três misturas processadas. Da mesma forma que na descarga em rampa, nos 

dois primeiros minutos de medição, com a válvula fechada, não houve 

alteração de sinal de turbidez para as três misturas processadas. 

 

 
Figura 5. 11. Variação da turbidez em função do tempo no modo de descarga 

em degrau para a mistura HDPE/PS (p ≈ 0,25). 
 

 

 

Válvula 
Fechada Válvula Aberta



81 

 
Figura 5. 12. Variação da turbidez em função do tempo no modo de descarga 

em degrau para a mistura PP/PS (p ≈ 1,0). 
 

 
Figura 5. 13. Variação da turbidez em função do tempo no modo de descarga 

em degrau para a mistura PS/HDPE (p ≈ 4,0). 
 

 O mesmo comportamento nas misturas poliméricas com a descarga em 

rampa se reproduziu na descarga em degrau de pressão. No segundo ciclo de 

ascensão e queda de pressão, no caso da mistura HDPE/PS, observa-se uma 

deformação reversível das gotas de poliestireno com a pressão. 

 Outra forma mais interessante de se analisar estes dados é observar 

diretamente o efeito da pressão de descarga e, por conseguinte, a velocidade 
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de descarga (taxa de cisalhamento) na turbidez de forma independente do 

tempo. Os gráficos resultantes estão apresentados nas Figuras 5. 14 a 5. 16 

para as três misturas poliméricas processadas. 

 

 
Figura 5. 14. Efeito da pressão de descarga (taxa de cisalhamento) na turbidez 

gerada pela mistura HDPE/PS durante descarga em rampa (p ≈ 0,25).  

 

 
Figura 5. 15. Efeito da pressão de descarga (taxa de cisalhamento) na turbidez 

gerada pela mistura PP/PS durante descarga em rampa (p ≈ 1,0). 
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Figura 5. 16. Efeito da pressão de descarga (taxa de cisalhamento) na turbidez 

gerada pela mistura PS/HDPE durante descarga em rampa (p ≈ 4,0). 

 

 Há diversos trabalhos publicados que demonstram a dispersão de 

segunda fase e deformação de gotas de segunda fase [50-53]. Observa-se que 

com a presença de cisalhamento, as gotas tendem a deformar mesmo em 

misturas com razão de viscosidade alta, onde não se espera quebra de gotas 

sob cisalhamento. 

 No caso da mistura HDPE/PS, há histerese na deformação das gotas de 

segunda fase. Isso significa que o sinal de turbidez não retorna ao valor inicial 

quando a pressão é nula, antes do início da descarga. Isso pode ser explicado 

pela alta elasticidade do polietileno. Assim, é necessário maior tempo para a 

relaxação das cadeias de polietileno.  

 Dentre as misturas processadas, a mistura PP/PS apresenta a maior 

variação do sinal de turbidez em função da variação da pressão de descarga. 

Por ter a razão de viscosidade mais próxima do valor unitário, é esperado que 

tenha a maior quebra de gotas de segunda fase. Entretanto, observa-se que a 

partir da segunda extrusão, que a homogeneidade da mistura permanece 

praticamente inalterada, indicando não haver mais quebra de gotas.  

 Entretanto, há ainda a possibilidade de deformação das gotas de 

segunda fase em função do cisalhamento. Portanto, observa-se que há uma 

deformação intensa com o aumento da pressão. Ademais, ao contrário da 
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mistura HDPE/PS, praticamente não há histerese da relaxação das gotas 

quando a pressão retorna a zero, pelo fato da matriz apresentar baixa 

viscosidade e baixa elasticidade.  

 Na mistura PS/HDPE, observa-se um nível de deformação muito inferior 

ao nível observado na descarga da mistura PP/PS. Como a mistura PS/HDPE 

possui razão de viscosidade próxima a 4, praticamente não existe possibilidade 

de quebra de gotas da segunda fase. Entretanto, não elimina a capacidade de 

deformação destas mesmas gotas.  

 Analisando a variação de sinal de turbidez em função da pressão, a 

mistura PP/PS que tem razão de viscosidade próxima de 1 apresentou 

coeficiente angular média da ordem de – 9.10-4, enquanto que a mistura 

PS/HDPE com razão de viscosidade aproximadamente 4 apresentou um valor 

do mesmo coeficiente muito menor, da ordem de - 2.10-4. Esses valores 

indicam maior capacidade de deformação em função da pressão à medida que 

a razão de viscosidade tende a 1. A comparação entre essas duas misturas 

poliméricas pode ser considerada, visto que as matrizes respectivas, PP e PS, 

possui praticamente a mesma viscosidade. 

 A redução de sinal se deve à maior quantidade de luz que consegue 

atravessar o material. Com o aumento da pressão no cabeçote, aumenta-se a 

taxa de cisalhamento, e assim o alongamento das gotas de segunda fase. 

Considerando que ambos os componentes da mistura polimérica são fluidos 

incompressíveis, o volume de cada gota não se altera com a pressão. Com o 

alongamento, há a orientação das gotas no sentido paralelo ao fluxo, com a 

conseqüente redução da área transversal da gota. Assim sendo, reduz-se a 

secção transversal de espalhamento de luz da partícula, reduzindo a 

intensidade do espalhamento.  

 O mesmo comportamento de deformação da segunda fase em função 

da pressão é também observado com a descarga em degrau de pressão. As 

Figuras 5. 17 a 5. 19 apresentam o resultado em função da pressão para as 

misturas multiprocessadas até três vezes. 
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Figura 5. 17. Efeito da pressão de descarga (taxa de cisalhamento) na turbidez 

gerada pela mistura HDPE/PS durante descarga em degrau (p ≈ 0,25). 

 

 
Figura 5. 18. Efeito da pressão de descarga (taxa de cisalhamento) na turbidez 

gerada pela mistura PP/PS durante descarga em degrau (p ≈ 1,0). 
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Figura 5. 19. Efeito da pressão de descarga (taxa de cisalhamento) na turbidez 

gerada pela mistura PS/HDPE durante descarga em degrau (p ≈ 4,0). 

 

 Assim sendo, a mistura PP/PS, por ter a razão de viscosidade mais 

próxima de 1, apresentou a maior variação do sinal de turbidez com a pressão, 

verificada pelo coeficiente angular da correlação entre a intensidade 

normalizada e a pressão, na ordem de – 7,0 . 10-4. Houve uma variação menor 

na mistura PS/HDPE com a pressão no cabeçote, verificada pelo coeficiente 

angular na ordem de – 2,0 . 10-4. Para a mistura HDPE/PS, não foi possível 

obter a relação linear da intensidade normalizada em função da pressão devido 

à histerese da deformação das gotas de segunda fase. 

 Com esse método, é possível demonstrar a deformação das gotas de 

segunda fase em função da razão de viscosidades. Entretanto, para que seja 

possível uma relação quantitativa da deformação das gotas de segunda fase 

em função do sinal de turbidez, é necessário que as misturas processadas com 

razões de viscosidade diferentes tenham como componentes os mesmos 

polímeros. Isso é necessário, pois a intensidade do espalhamento é função da 

diferença do índice de refração entre matriz/fase dispersa. Além disso, o grau 

de deformação é função, além da razão de viscosidade e das propriedades 

elásticas dos componentes da mistura polimérica, também da viscosidade da 

matriz.  
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5. 4. Processamento em Sistema Fechado 
 

 Durante o processamento em sistema fechado mediu-se as alterações 

termo-mecânicas nas misturas poliméricas fundidas e seu efeito nos 

parâmetros do processo de extrusão. Para cada modo de processamento, cada 

mistura polimérica apresentou uma resposta diferente, o que será visto a 

seguir. Considera-se que as misturas foram processadas com 0,1% de 

segunda fase, o que significa que para efeitos de degradação, pode se 

considerar o comportamento dessas misturas como o comportamento das 

respectivas matrizes puras. 

 

5. 4. 1. Mistura HDPE/ PS 

 

 Para a mistura HDPE/PS, no caso do processamento com rotação 

constante, a rotação utilizada foi muito baixa, devido ao fato da viscosidade da 

matriz ser muito alta gerando pressões muito altas. Esse fato também foi 

observado durante o processamento em pressão constante do cabeçote e em 

processamento em regime de pressão senoidal no cabeçote. A Figura 5. 20 

mostra as alterações de material e das condições de operação em função do 

modo de processamento da mistura HDPE/PS em modo de rotação constante. 

 

 
(a) 
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(b) 

 
(c) 

Figura 5. 20. Pressão no cabeçote (a) e na zona 5 da extrusora (b), e torque do 

material (c) em função do tempo para a mistura HDPE/PS durante 

processamento em sistema fechado em modo de rotação constante.  

  

No que diz respeito ao processamento em rotação constante, a única 

modificação importante constatada é um leve aumento da pressão no cabeçote 

para a amostra extrudada uma vez com relação à amostra processada três 

vezes, indicando aumento da viscosidade do HDPE fundido o que pode indicar 

um pequeno aumento na massa molar do polietileno, devido à degradação por 

reticulação. O torque e a pressão na zona 5 permaneceram praticamente 

inalterados.  
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A Figura 5. 21 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura HDPE/PS em 

modo de pressão constante no cabeçote. 

 

 
(a) 

 
(b) 
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(c) 

Figura 5. 21. Pressão na zona 5 (a), torque do material (b) e rotação (c) para a 

mistura HDPE/PS durante processamento em sistema fechado em modo de 

pressão no cabeçote constante.  

 

 Devido à alta viscosidade do polietileno, a rotação utilizada para manter 

a pressão dentro do set point teve que ficar muito baixa. Com o tempo, 

observou-se um pequeno aumento da pressão na zona 5 da extrusora seguida 

de estabilização, e a rotação não foi alterada. O torque do material também não 

sofreu alterações significativas tanto com o tempo de processamento quanto 

com o número de extrusões. 

A Figura 5. 22 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura HDPE/PS em 

modo de pressão oscilatória no cabeçote. 
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(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Figura 5. 22. Pressão na zona 5 (a), torque do material (b) e rotação (c) para a 

mistura HDPE/PS durante processamento em sistema fechado em modo de 

pressão oscilatória no cabeçote.  
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 Durante o processamento em sistema fechado, a amplitude da rotação 

para manter a pressão do cabeçote dentro da faixa de controle foi muito baixa, 

por causa da alta viscosidade da matriz de polietileno. Ademais, observa-se 

que os parâmetros medidos não foram alterados durante o processamento em 

sistema fechado. Isso se deve à alta viscosidade do polietileno, que faz com 

que a rotação necessária para se atingir o valor de referência de pressão no 

cabeçote seja extremamente baixa. Esse fato ocorreu independentemente do 

modo de processamento utilizado e do número de extrusões. Os resultados 

obtidos com essa mistura mostram que há limitações para utilização de 

processamento em sistema fechado na extrusora, visto que a pressão no 

cabeçote é dependente da rotação da rosca e, com alta viscosidade do 

fundido, a rotação de rosca para manter a pressão no ponto de referência é 

muito baixa. 

 

5. 4. 2. Mistura PP/PS 

 

A Figura 5. 23 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura PP/PS em modo 

de rotação constante. 

 

 
(a) 
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(b) 

 
(c) 

Figura 5. 23. Pressão no cabeçote (a), na zona 5 da extrusora (b) e torque do 

material para a mistura PP/PS durante processamento em sistema fechado em 

função do tempo em modo de rotação constante.  

 

Observa-se que, durante o processamento em rotação constante, houve 

alteração nas medidas de torque do material e grande modificação da pressão 

no cabeçote entre as amostras da primeira e as da terceira extrusão. Observa-

se também uma ligeira queda nas três medidas, pressões no cabeçote e na 

zona 5 e torque do material, em função do tempo para todas as medições, 

comparando-se com o tempo inicial do processamento em sistema fechado. As 

quedas nos valores do torque do material e da pressão no cabeçote indicam 

queda na viscosidade do fundido causada pela degradação termo-mecânica da 

matriz de polipropileno por cisão de cadeia.  
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A Figura 5. 24 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura PP/PS em modo 

de pressão constante no cabeçote. 

 

 
(a) 

 
(b) 
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(c) 

Figura 5. 24. Pressão na zona 5 da extrusora (a), torque do material (b) e 

rotação  (c) para a mistura PP/PS durante processamento em sistema fechado 

em modo de pressão no cabeçote constante.  

 

 Durante o processamento em sistema fechado, observa-se a redução da 

pressão na zona 5 da extrusora, além do aumento da rotação necessária para 

manter a pressão no cabeçote constante. O torque do material sofre pequena 

queda no valor absoluto. Quanto ao número de extrusões, há um aumento de 

aproximadamente 20 rpm na rotação da rosca da amostra extrudada uma vez 

para a amostra extrudada três vezes.  

Como o torque do material permaneceu quase inalterado, de acordo 

com a equação 3.6, que calcula de forma aproximada o valor da viscosidade 

em função do torque, e a geometria da rosca foi a mesma para todos os 

processamentos, esses resultados indicam redução da viscosidade em função 

da cisão de cadeias do polipropileno em função da degradação termo-

mecânica gerada durante a extrusão e o processamento em sistema fechado. 

 Com os resultados obtidos, foi necessário construir gráficos da pressão 

na zona 5 de aquecimento e do torque do material em função da rotação em 

função do processamento. A Figura 5. 25 mostra os gráficos obtidos. 
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                               (a)                                                               (b) 

Figura 5. 25. Pressão na zona 5 da extrusora (a) e torque do material (b) para a 

mistura PP/PS em função da rotação obtida em processamento em modo de 

pressão constante no cabeçote. 

 

 Durante cada processamento em sistema fechado, observa-se uma 

queda da pressão na zona 5 da extrusora com o aumento da rotação em cada 

amostra processada. Além disso, há um deslocamento dos pontos medidos 

para rotações maiores, indicando redução da viscosidade por dois motivos: em 

função do aumento da taxa de cisalhamento e principalmente em função da 

cisão de cadeia do polipropileno que leva à redução de sua massa molar.  

Observa-se que a redução do torque do material em função da rotação é 

muito pequena em uma mesma amostra processada. Entretanto, da amostra 

obtida após a primeira para a amostra obtida após a terceira extrusão, há um 

deslocamento de aproximadamente 20 rpm, indicando para um mesmo torque 

de material, é necessária uma rotação maior, indicando queda na viscosidade 

pelos motivos apresentados anteriormente. 

A Figura 5. 26 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura PP/PS em modo 

de pressão oscilatória no cabeçote. 
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(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Figura 5. 26. Pressão na zona 5 da extrusora (a), torque do material (b) e 

rotação em função do tempo para a mistura PP/PS durante processamento em 

sistema fechado em modo de pressão oscilatória no cabeçote.  
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 Durante o processamento em modo de pressão oscilatória no cabeçote, 

observa-se que a cada ciclo de compressão e relaxação há uma redução da 

pressão na zona 5 da extrusora, além do aumento da rotação para manter a 

pressão no cabeçote dentro do ciclo programado durante o tempo de 

processamento. O torque do material permanece quase inalterado. Entretanto, 

com o aumento da rotação, a relação torque/rotação diminui devido ao 

aumento da rotação, indicando redução da viscosidade devido à redução da 

massa molar do polipropileno. 

 Observa-se redução significativa da pressão na zona 5 e pequena 

redução do torque do material com o aumento do número de extrusões às 

quais a mistura polimérica foi submetida, indicando redução da viscosidade da 

mistura polimérica à medida em que é reprocessada. Isso se deve à cisão de 

cadeias gerada pela degradação termo-mecânica durante o processamento. 

  A partir dos resultados obtidos, foram elaborados gráficos de resposta 

da pressão na zona 5 e do torque do material em função da rotação durante o 

processamento em modo de pressão oscilatória no cabeçote. A Figura 5. 27 

mostra a pressão na zona 5 da extrusora e o torque do material em função da 

rotação da rosca. 

 

  
                          a)              b) 

Figura 5. 27. Pressão na zona 5 da extrusora (a) e torque do material (b) para a 

mistura PP/PS em função da rotação obtida em processamento em modo de 

pressão oscilatória no cabeçote. 

  

 Como o processamento neste caso é determinado por uma rotação tal 

que produza uma pressão no cabeçote oscilatória o mesmo acontece para a 
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pressão lida na zona 5.  Um aumento da rotação implica em um aumento na 

pressão. Com a aplicação de ciclos sucessivos tem-se a degradação da matriz 

de PP por cisão de cadeia, o que reduz a viscosidade do fundido exigindo uma 

rotação maior para atingir a mesma pressão. Isto se revela com o 

deslocamento dos pontos para rotações maiores. O mesmo acontece quando 

se analisa a mistura já multiprocessada, misturas obtidas com um maior 

número de extrusões exigem uma rotação maior para atingir o mesmo nível de 

pressão. 

 Por outro lado quando se analisa o valor do torque observa-se a 

formação de uma elipse, ou seja, uma histerese. Durante o processamento no 

modo de pressão oscilatória no cabeçote, a mistura polimérica fundida é 

submetida a ciclos de compressão e descompressão, impondo as cadeias a 

ciclos de deformação/relaxação. Se o tempo de relaxação das cadeias for 

maior que o ciclo de solicitação compressão/descompressão tem-se uma 

histerese. Uma observação mais atenta mostra que a elipse da histerese 

torque/rotação de misturas multiprocessadas se desloca no sentido de rotações 

maiores. Novamente a degradação termo-mecânica via cisão de cadeias 

provocada pelo processamento reduz a viscosidade do fundido exigindo uma 

maior rotação para atingir o mesmo nível de torque.  

 

5. 4. 3. Mistura PS/HDPE 

 

A Figura 5. 28 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura PS/HDPE em 

modo de rotação constante. 
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(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Figura 5. 28. Pressão no Cabeçote (a), na zona 5 da extrusora (b) e torque do 

material (c) para a mistura PS/HDPE durante processamento em sistema 

fechado em modo de rotação constante.  
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 Pode-se observar que com o tempo de processamento a rotação 

constante, há uma queda da pressão tanto no cabeçote quanto na zona 5 de 

aquecimento da extrusora. Quanto ao número de extrusões, devido à possível 

maior compactação do fundido, a pressão medida em ambos os pontos foi 

maior na amostra reprocessada três vezes. No que diz respeito ao torque do 

material, há uma queda tanto em função do tempo quanto do número de 

extrusões. Essa queda, além da queda da pressão em função do tempo de 

processamento em extrusora fechada indica queda na viscosidade em função 

da cisão de cadeias do poliestireno.  

A Figura 5. 29 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura PS/HDPE em 

modo de pressão constante no cabeçote. 

 

 
(a) 

 
(b) 
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(c) 

Figura 5. 29. Pressão na zona 5 (a), torque do material (b) e rotação (c) para a 

mistura PS/HDPE durante processamento em sistema fechado em modo de 

pressão no cabeçote constante.  

 

 Observa-se que há redução da pressão da zona 5 da extrusora com o 

tempo de processamento em sistema fechado, além da redução do torque do 

material e do aumento da rotação. Entretanto, para uma melhor comparação 

foram elaborados gráficos de pressão na zona 5 e do torque do material em 

função da rotação. A Figura 5. 30 apresenta estes resultados. 

 

  
                              (a)                                                              (b) 

Figura 5. 30. Pressão na zona 5 (a) e torque do material (b) em função da 

rotação para a mistura PS/HDPE em modo de processamento em pressão no 

cabeçote constante. 
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 No modo de processamento em pressão constante, observa-se a 

redução da pressão na zona 5 da extrusora e do torque do material da primeira 

para a segunda extrusão, além do deslocamento para rotações maiores, 

indicando redução na viscosidade devido à cisão de cadeia do poliestireno. Em 

relação à terceira extrusão, apesar de haver menor faixa de rotação em relação 

à primeira extrusão, os valores de torque do material e de pressão na zona 5 

da extrusora foram menores, também indicando redução da viscosidade do 

fundido. 

A Figura 5. 31 mostra as alterações de material e das condições de 

operação em função do modo de processamento da mistura PS/HDPE em 

modo de pressão no cabeçote oscilatória. 

 

 
(a) 

 
(b) 
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(c) 

Figura 5. 31. Pressão na zona 5 (a), torque do material (b) e rotação (c) para a 

mistura PS/HDPE durante processamento em sistema fechado em modo de 

pressão no cabeçote oscilatória.  

 

 Observa-se uma pequena redução da pressão na zona 5 da extrusora 

com o tempo de processamento para todas as amostras, indicando cisão de 

cadeias do poliestireno. O torque do material teve uma importante redução da 

amostra da primeira extrusão para a segunda extrusão. Isso se deve à redução 

da viscosidade causada pela degradação termo-mecânica que leva à redução 

de massa molar do poliestireno. 

 A utilização do modo de processamento em pressão oscilatória no 

cabeçote teve como objetivo forçar o fluxo longitudinal do fundido ao longo da 

extrusora (para frente e para trás). Considerando que exista compressibilidade 

do fluido sob pressão, a variação de pressão cíclica permite a transferência do 

material fundido entre elementos da rosca adjacentes através de ciclos de 

compressão/relaxação do fundido, além do aumento cíclico de cisalhamento 

sobre o material, como demonstrado em Wang et al [74]. Tal fato não é 

esperado quando se opera a extrusora com a pressão no cabeçote constante. 

Com os dados obtidos, foi possível construir gráficos de pressão na 

zona 5 e do torque do material em função da rotação. A Figura 5. 32 apresenta 

o resultado para a mistura PS/HDPE. 
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                                 (a)                                                             (b) 

Figura 5. 32. Pressão na zona (5) e torque do material (b) em função da 

rotação durante processamento em modo de pressão no cabeçote oscilatória 

da mistura polimérica PS/HDPE. 

 

 No caso da mistura PS /HDPE, no modo de processamento em pressão 

oscilatória, houve redução do torque do material tanto da primeira para a 

segunda extrusão quanto da primeira para a terceira extrusão, ou seja, mais 

uma medida indicando redução da viscosidade devido à cisão de cadeia do 

poliestireno causada pela degradação termo-mecânica.  

 Da mesma forma que na mistura PP/PS, também houve histerese na 

variação do torque do material com a rotação. Espera-se que a relação do 

torque do material seja linear com a rotação sem degradação, com valor nulo 

de torque do material quando não há rotação. Com o tempo de relaxação das 

cadeias maior que o ciclo de solicitação compressão/descompressão tem-se a 

geração de uma histerese. Uma observação mais atenta mostra que a elipse 

da histerese torque/rotação de misturas multiprocessadas se desloca no 

sentido de rotações maiores. Da mesma forma que na mistura PP/PS, a 

degradação termo-mecânica via cisão de cadeias provocada pelo 

processamento reduz a viscosidade do fundido exigindo uma maior rotação 

para atingir o mesmo nível de torque.  

 

5. 5. Descarga após processamento em sistema fechado 
 

 A fluidez do material foi caracterizada pós o processamento. Esta foi 

obtida coletando-se o material extrudado durante a descarga a pressão no 
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cabeçote constante, em intervalos de tempo fixo de 20 s. As Tabelas com os 

valores médios de fluidez das misturas reprocessadas estão apresentadas em 

Apêndice C. A partir desses valores foram construídos gráficos de fluidez em 

função do número de extrusões e do modo de processamento em sistema 

fechado utilizado para cada uma das misturas poliméricas analisadas. 

 A mistura HDPE/PS apresenta uma redução da fluidez com o número de 

extrusões, indicando aumento da viscosidade ocasionada pela degradação 

termo-mecânica do PE que é via reticulação das cadeias. Esse comportamento 

pode ser visto na Figura 5. 33. 

 

 
Figura 5. 33. Fluidez da mistura HDPE/PS em função do número de extrusões 

e do modo de processamento em extrusora fechada em descarga após 

processamento.  

 

 No caso da mistura PP/PS, houve aumento da fluidez com o número de 

extrusões, indicando redução da viscosidade devido à cisão de cadeia gerada 

pela degradação termo-mecânica durante o processamento. Esse aumento da 

fluidez ocorreu independentemente do modo de processamento utilizado. A 

Figura 5. 34 apresenta a variação da fluidez em função do modo de 

processamento utilizado e do número de extrusões. 
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Figura 5. 34. Fluidez (g/20s) da mistura PP/PS em função do número de 

extrusões e do modo de processamento em extrusora fechada em descarga 

após processamento em sistema fechado. 

 

 Enquanto isso, na mistura PS/HPDE, houve um pequeno aumento da 

fluidez com o número de extrusões, independentemente do modo de 

processamento utilizado. Esse aumento foi menos intenso que na mistura 

PP/PS Dois fatores devem ser considerados: menor sensibilidade do 

poliestireno à degradação termo-mecânica que o polipropileno [108], além do 

processamento nos modos de pressão constante e oscilatória no cabeçote 

para o poliestireno com valores de pressão menores, devido à menor 

viscosidade da mistura. Os dados obtidos em função do número de extrusões e 

do modo de processamento utilizado estão apresentados na Figura 5. 35. 
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Figura 5. 35. Fluidez da mistura PS/HDPE em função do número de extrusões 

e do modo de processamento em extrusora fechada em descarga após 

processamento em sistema fechado. 

 

 Um importante fato ao se caracterizar a fluidez do polímero diretamente 

na saída da extrusora é a não necessidade de um novo aquecimento após o 

processamento evitando assim degradar ainda mais o material. Assim sendo, 

pode-se medir a fluidez sem submeter o polímero fundido a uma degradação 

ainda maior, tornando a medida mais fiel à realidade de seu histórico de 

processamento. 

 

5. 6. Caracterização Off-line por Reometria 
 

 Para uma comparação do comportamento entre os ensaios de 

degradação realizados na extrusora e uma caracterização off-line, foi utilizada 

a reometria em regime permanente de cisalhamento a baixas taxas. Com 

quase todos os polímeros lineares, a viscosidade a taxa de cisalhamento zero, 

η0, pode ser relacionada à massa molar ponderal média. A Figura 5. 36 mostra 

a variação da viscosidade a baixas taxas de cisalhamento em função do 

número de extrusões para a mistura PP/PS. 
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Figura 5. 36. Viscosidade a baixas taxas de cisalhamento da mistura PP/PS. 

 

 Observa-se que, no caso da mistura PP/PS, houve redução da 

viscosidade a baixas taxas de cisalhamento com o número de extrusões. Essa 

medida indica cisão de cadeia devido à degradação termo-mecânica gerada no 

reprocessamento. A redução total da viscosidade a baixas taxas de 

cisalhamento foi de aproximadamente 40%. 

 À medida que se aumenta a taxa de cisalhamento, devido ao efeito 

pseudoplástico dos polímeros, há uma redução da viscosidade e, para maiores 

taxas de cisalhamento, os valores de viscosidade das amostras tendem à 

convergência, pois nessa região a viscosidade passa a ser menos dependente 

da massa molar e portanto do número de extrusões.  

 Na comparação entre o processamento fechado das amostras na 

extrusora e a reometria em baixas taxas de cisalhamento, na mistura PP/PS, o 

modo de processamento que teve maior equivalência de comportamento foi o 

modo senoidal de processamento. Embora não seja possível quantificar a 

viscosidade durante o processamento em sistema fechado na extrusora, 

independentemente do modo de processamento, é possível observar o mesmo 

comportamento de queda de viscosidade dessa mistura em função do número 

de extrusões devido à cisão de cadeia durante a extrusão gerada pela 

degradação termo-mecânica. 

 A Figura 5. 37 apresenta a variação da viscosidade em baixas taxas de 

cisalhamento da mistura HDPE/PS em função do número de extrusões. 

Observa-se que na primeira extrusão há um aumento da viscosidade a baixas 
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taxas de cisalhamento da ordem de aproximadamente 20% em relação ao 

polímero puro, o que também pode ser observado comparando-se as demais 

extrusões em relação ao HDPE puro, porém em menor intensidade. Isso é 

resultado da ramificação das cadeias do polietileno devido à degradação 

termo-mecânica durante a extrusão. O aumento total da viscosidade do 

polímero puro para a mistura duas vezes extrudada foi de quase 40%.  

 

 
Figura 5. 37. Viscosidade a baixas taxas de cisalhamento da mistura HDPE/PS. 

 

 A Figura 5. 38 apresenta a variação da viscosidade em baixas taxas de 

cisalhamento da mistura PS/HDPE em função do número de extrusões. 

 

 
Figura 5. 38. Viscosidade a baixas taxas de cisalhamento da mistura PS/HDPE. 
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 Devido à mistura do polietileno, que possui viscosidade muito alta em 

relação ao poliestireno, houve um aumento da viscosidade da mistura 

PS/HDPE a baixas taxas de cisalhamento após a primeira extrusão em relação 

ao poliestireno puro. Outro motivo que pode explicar esse aumento é a 

heterogeneidade da concentração das misturas extrudadas uma vez, 

independentemente da mistura polimérica. É possível que para esta análise, 

pode ter sido recolhida amostra com maior concentração de polietileno, e assim 

a amostra recolhida pode possuir maior viscosidade se comparada à do 

poliestireno puro.  

Entretanto, já na segunda extrusão, houve uma redução de 

aproximadamente 25% na viscosidade da mistura que foi extrudada duas 

vezes em relação à que foi extrudada uma vez, devido à cisão de cadeias do 

poliestireno, que também esteja presente na primeira extrusão, não foi 

detectada na reometria. Da segunda para a terceira extrusão, a redução da 

viscosidade foi de apenas 2,0%, extremamente baixa.  
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6. CONCLUSÕES 
 

 Neste trabalho foi desenvolvido um método de caracterização do 

processamento de polímeros que utiliza a própria extrusora como um reômetro. 

Isso foi possível devido ao desenvolvimento de um software que permitiu uma 

flexibilidade de modos de processamento, de acordo com as condições de 

processamento utilizadas. Além disso, com o acoplamento de uma válvula de 

fechamento após a matriz, foi possível analisar, em tempo real, a dispersão e 

deformação de gotas de segunda fase, além da degradação de três misturas 

poliméricas durante processamento em sistema fechado. 

 Com o software desenvolvido foi possível, não somente demonstrar em 

tempo real a deformação das gotas de segunda fase das misturas poliméricas 

processadas, como a reversibilidade da deformação ou possível histerese 

dessa deformação. O procedimento desenvolvido de descarga de fundido 

possibilita a quantificação da deformação de gotas de fase dispersa em função 

da pressão no cabeçote e da razão de viscosidades. Com o aumento da 

pressão o sinal de turbidez diminui enquanto que com a redução o sinal de 

turbidez aumenta, indicando alongamento das gotas de segunda fase. A 

mistura com razão de viscosidade mais próxima de 1 apresentou maior 

variação do sinal de turbidez com a pressão, indicando maior grau de 

deformação das gotas de segunda fase. Além da razão de viscosidades, é 

fundamental considerar o efeito da viscosidade da fase matriz. A elasticidade 

também é fundamental para a análise da deformação. No caso de matriz muito 

elástica e muito viscosa, houve formação de histerese, devido à maior 

dificuldade de relaxação das cadeias. 

 Entretanto, para haver a quantificação rigorosa do diâmetro de partícula 

em função da razão de viscosidade via detector óptico, é necessário utilizar 

como matriz um único polímero com uma única massa molar e um único 

polímero como fase dispersa, com massas molares médias diferentes, o que 

leva a viscosidades diferentes e, portanto com as razões de viscosidades 

diferentes. Isso se deve ao fato de que as propriedades ópticas variarem de um 

de polímero fundido para outro. 
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 Ademais, podem ser observadas as modificações ocorridas no polímero 

fundido durante o processamento em sistema fechado. Outra característica 

importante é a flexibilidade dos modos de processamento aplicados. Assim 

sendo, podem ser realizadas medidas de degradação operando a extrusora 

como um misturador interno, com a vantagem de flexibilidade de configuração 

das roscas, e com controlador de pressão, pode-se variar o modo de 

processamento a ser aplicado. No caso da mistura PP/PS, principalmente no 

modo de processamento de pressão oscilatória no cabeçote, as modificações 

medidas são muito evidentes em função do tempo de processamento e do 

número de extrusões às quais as amostras foram submetidas. No caso da 

mistura PS/HDPE, também houve variação, embora em menor intensidade, 

dos parâmetros de processo e do material. É importante salientar que como as 

misturas utilizadas no processamento foram extremamente diluídas, considera-

se a degradação da matriz. Para a mistura HDPE/PS, os parâmetros 

praticamente não foram alterados, devido à alta viscosidade da matriz. A alta 

viscosidade do fundido é uma limitação para o procedimento desenvolvido 

neste trabalho.  

 Foi desenvolvido um método de caracterização da fluidez do fundido, 

que foi aplicado logo após o processamento em sistema fechado. Essa 

descarga foi realizada com controle de pressão no cabeçote. Com esse 

método, foi possível mostrar a redução de fluidez da mistura HDPE/PS devido 

à ramificação das cadeias de polietileno, e do aumento de fluidez das misturas 

PP/PS e PS/HDPE, devido à cisão das cadeias de polipropileno e poliestireno, 

respectivamente. 
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7. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
 

• Inserção de tubo de reciclo para fluxo de material durante 

processamento na extrusora em sistema fechado; 

• Avaliar o comportamento de materiais poliméricos puros, outras 

misturas, compósitos e nanocompósitos, além de processamento reativo 

e polimerização durante processamento em sistema fechado. 

• Desenvolvimento de uma nova matriz tipo fenda que comporte um 

número maior de janelas transparentes, entrada para medidores de 

pressão e temperatura. Tal arranjo permitiria a caracterização 

simultânea e em tempo real de propriedades ópticas (turbidez, 

birrefringência, etc) e reológicas (tensão e taxa de cisalhamento) do 

fundido.  
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APÊNDICE A 
 

 Nesse apêndice estão apresentados os diagramas de blocos dos 

subprogramas contidos no Rheotorque, software desenvolvido para as medidas 

de dispersão e deformação de segunda fase e da degradação de misturas 

poliméricas na extrusora. 
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Figura A. 1. Diagrama de blocos do subprograma Coletar valor médio. 
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Figura A. 2. Diagrama de blocos do subprograma Controle de Pressão. 

 

 
Figura A. 3. Diagrama de blocos do subprograma Mostrar curva salva. 
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Figura A. 4. Diagrama de blocos do subprograma Rotação constante. 
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APÊNDICE B 
 

 Neste apêndice estão apresentados os gráficos de viscosidade em 

função da temperatura para os três polímeros utilizados neste trabalho. 

 

 
Figura B. 1. Viscosidade em função da taxa de cisalhamento e da temperatura 

do polietileno de alta densidade. 

 

 
Figura B. 2. Viscosidade em função da taxa de cisalhamento e da temperatura 

do polipropileno. 
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Figura B. 3. Viscosidade em função da taxa de cisalhamento e da temperatura 

do poliestireno. 
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APÊNDICE C 

 

 Neste apêndice estão apresentados os valores de fluidez das misturas 

reprocessadas em função do modo de processamento em sistema fechado 

utilizado  

 

Tabela C. 1. Medidas de fluidez (g/20s) para a mistura HDPE/PS reprocessada 

em extrusão e processada em sistema fechado.  

 P Constante P Oscilatória Rot. Constante 

Primeira extrusão 1,32 ± 0,03 1,47 ± 0,00 1,60 ± 0,03 

Segunda Extrusão 1,35 ± 0,04 1,33 ± 0,03 1,36 ± 0,05 

Terceira Extrusão 1,22 ± 0,04 1,16 ± 0,03 1,20 ± 0,02 

 

Tabela C. 2. Medidas de fluidez (g/20s) para a mistura PP/PS reprocessada em 

extrusão e processada em sistema fechado. 

 P Constante P Oscilatória Rot. Constante 

Primeira extrusão 4,1 ± 0,1 4,4 ± 0,2 4,4 ± 0,2 

Segunda Extrusão 4,8 ± 0,2 4,9 ± 0,4 4,7 ± 0,3 

Terceira Extrusão 5,7 ± 0,2 5,8 ± 0,2 5,7 ± 0,3 

 

Tabela C. 3. Medidas de fluidez (g/20s) para a mistura PS/HDPE reprocessada 

em extrusão e processada em sistema fechado. 

 P Constante P Oscilatória Rot. Constante 

Primeira extrusão 2,2 ± 0,1 2,7 ± 0,1 2,7 ± 0,1 

Segunda Extrusão 2,3 ± 0,1 2,8 ± 0,1  

Terceira Extrusão 2,6 ± 0,1 2,9 ± 0,1 2,8 ± 0,1 

 

 

 




