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Caracterizacao e Correcao de Nao Conformidades no Processo

de Extrusao de Folha

Resumo

A producao de pecas nao conformes é uma das principais fontes de desperdicio na industria
transformadora de plasticos, sendo esse desperdicio exacerbado quando a técnica utilizada é a extrusédo

ou suas variantes, dada a natureza continua do processo.

0 estudo das nao conformidades verificadas na Intraplas S. A. teve como objetivo sistematizar a
resposta da empresa as nao conformidades mais criticas de folhas extrudidas, permitindo a empresa
uma reducao do intervalo de tempo entre o aparecimento da ndo conformidade e a sua correcao. Este
estudo incidiu na extrusao de folhas constituidas por poliestireno (PS), assim como na de folhas de
poli(tereftalato de etileno) (PET), uma vez que, devido as recentes tendéncias em torno deste polimero,

a empresa tem vindo a efetuar a sua inclusao no seu portefolio.

Iniciou-se o estudo das ndo conformidades pela definicdo da metodologia de analise a aplicar,
seguindo-se a definicdo das ndo conformidades a estudar segundo essa mesma metodologia, 0 que
resultou na analise a trés nao conformidades de PS (ondulacdo, empeno e flecha) e duas de PET (perda

de transparéncia e risco continuo na direcao de extrusao).

A analise de cada uma das nao conformidades compreendeu uma explicacao do que é cada
uma delas, o porqué de representaram um problema a nivel da técnica subsequente, a termoformacao,
0 seu método de medicdo, as causas possiveis e, por fim, as acdes corretivas a serem tomadas, de
acordo com a ponderacao entre correcao mais simples e a causa mais provavel. Efetuou-se também
uma validacao experimental das causas expostas para as nao conformidades onde esta analise era
passivel de ser efetuada, revelando que a orientacado molecular é o fator responsavel pelas varias nao
conformidades de PS analisadas. No caso do PET, a validacdo experimental revelou a rapida cristalizacéo

do PET como sendo o principal responsavel da perda das propriedades oticas desejadas.

Por ultimo, aplicaram-se as acoes corretivas numa realidade industrial onde se procedeu a sua
validacao pratica, dado que os valores das ndo conformidades reduziram substancialmente quando essas

acoes foram aplicadas, produzindo resultados satisfatorios para a empresa, bem como para o cliente.

Palavras-chave: Extrusao de folha, ndo conformidades, embalagem, co-extrusao, PS, PET.




Analysis and Correction of Non-conformities in Sheet Extrusion

Abstract

One of the main sources of waste generation in the transformation of plastics is the production

of non-conforming parts, especially when the process used is extrusion, due to its continuous nature.

The objective of the study of the non-conformities that occurred in Intraplas S. A. was to create a
systematic response to non-conformities that are critical in the sheet extrusion process, reducing the time
between its occurrence and the corrective action. The main focus of this study were polystyrene (PS)
sheets, Intraplas’ main product, and polyethylene terephthalate (PET) sheets, which the company has

been including in its portfolio, as a result of the recent trends in polymer packaging for foodstuff.

The definition of the methodology to be applied to the non-conforming sheets was the first step
in this study, followed by the selection of the non-conformities to be studied using the defined
methodology. This resulted in the study of three PS non-conformities (waving, warpage and bow-effect)

and two PET non-conformities (transparency loss and continuous lines in the machine direction).

The non-conformity analysis involved the description of each of them, why their occurrence
represents a problem when those sheets are thermoformed, their possible causes and, lastly, a sequence
of corrective actions to be taken. In this sequence a balance between the simplest correction and the
most probable cause was achieved, in order to try to reduce the machine downtime. Experimental tests
were made to validate the appointed causes, which shown that molecular orientation is the main cause
of the non-conformities in PS sheet. In PET sheets, quick and undesirable crystallization was the

responsible for the non-conformities analyzed.

Finally, and in order to validate the assumptions in industrial environment, the proposed
corrective actions were applied to productions where these non-conformities occurred. This revealed that
the corrective actions were successful since the deviation values measured for each non-conformity were
much lower (and in the range of the clients specifications), which validates the employed methodology

and the corrective actions proposed.

Keywords: Sheet Extrusion, non-conformities, packaging, co-extrusion, PS, PET.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

1.1. INTRAPLAS S. A.

A Intraplas S. A. & uma empresa pertencente a industria transformadora de plasticos, fundada a
17 de outubro de 1968 pelo Comendador Anténio Machado Ferreira, iniciando a sua atividade com a
producéo de mascaras de carnaval. No ano de 1974 a empresa adquiriu a sua primeira linha de extrusao,
mudando o seu principal produto para folhas termoplasticas [1]. Atualmente, a gama de produtos da
Intraplas continua a ter por base a producao de folhas e embalagens plasticas para a industria alimentar,
porém encontra-se também inserida na area de impressao, muitas vezes dos proprios produtos.

Posteriormente, no ano de 1987, a empresa alterou o seu estatuto juridico para sociedade anénima.

De modo a manter a posicao de topo no mercado, a Intraplas procedeu ao investimento
sucessivo, acompanhando 0s avancos tecnolégicos na sua area de atividade. Como tal, implementou
também um sistema de gestao de qualidade em 1993, inicialmente sob a norma ISO 9002 até junho de
2003, transitando posteriormente para a ISO 9001:2000 e versdes conseguintes. Em fevereiro de 2003
certificou-se na marcacao CE, aplicavel a instrumentos de medicdo, pela APCER. Integra desde 2013 a
lista de fornecedores FDA (Food and Drug Administration) na area da folha para produtos lacteos, obtendo
no mesmo ano a certificacdo BRC Global Standard for Packaging & Packaging Materials pela
ISACERT/APCER [2].

De forma a aumentar a capacidade produtiva para responder as necessidades, construiu-se de
raiz uma segunda unidade localizada em Lordelo, que iniciou a sua laboracdo em 2014. Estas segundas
instalacdes encarregam-se maioritariamente dos processos de termoformacao e impressao, para além
da funcao de armazenamento. Em 2017 a empresa certificou a unidade de Termoformados/Impressos

(por offseta seco), assim como havia feito em 2013 para a folha extrudida, pela ISACERT/APCER [2].

A missado definida pela Intraplas é “Ser uma das empresas lideres no mercado do laminado e
embalagens termoplasticas para a industria alimentar, apoiados numa gama de produtos seguros,

inovadores e de qualidade, com vista a assegurar um crescimento sustentado a longo prazo.” [3].

Ja a sua visdo passa por “Ser ator de relevante influéncia no mercado internacional e nacional,
promovendo uma performance de qualidade e servico global, baseado no desenvolvimento e inovacao

de produtos diferenciados.” [3].
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1.2. ENQUADRAMENTO DE NA0 CONFORMIDADES NO PROCESSO DE EXTRUSAO

Os plasticos ganharam espaco no mercado, relativamente a materiais tradicionais como metais
e o vidro, devido a sua baixa densidade, flexibilidade e facilidade de moldacéo. Estas propriedades sao
conferidas aos produtos confecionados a partir destes materiais, fator de elevada importancia em muitas
areas de aplicacao como a industria da embalagem, que em 2018 representou cerca de 39.9% dos

plasticos produzidos na Europa, como comprovado pela Figura 1 [4].

A industria da embalagem, que engloba todas as areas que requerem o acondicionamento do
produto, assume uma grande importancia na industria alimentar, dado que esta deve possuir boa
resisténcia quimica e mecéanica, mas principalmente boas propriedades de barreira. Estes requisitos tém
como objetivo aumentar o tempo de prateleira do produto, de forma a prevenir a sua degradacéo,
assegurando assim a sua qualidade ao consumidor final € uma diminuicdo do desperdicio [5-12]. Como
tal, as matérias-primas de eleicdo para estas embalagens sdo o poliestireno (PS), polipropileno (PP),
politereftalato de etileno) (PET) e polietileno (PE), como demonstrado na Figura 1, uma vez que
asseguram as propriedades supramencionadas, em conjunto com uma elevada disponibilidade e preco

reduzido [8, 10, 13].
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Figura 1 - Producéo global de matéria-prima e respetivas aplicacdes em 2018 [14].
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Contudo, o mercado da embalagem alimentar é extremamente competitivo o que leva a um
desenvolvimento continuo de novos produtos e novas solucdes. Estas novas solucdes representam duas
oportunidades em simultaneo, sendo elas a diferenciacao da concorréncia e a reducao do desperdicio
alimentar. Este conjunto de fatores aliado a fatores econdmicos tém vindo a aumentar a exigéncia dos
clientes em relacao aos produtos [/, 15]. O cumprimento dessa exigéncia requer um maior controlo da
qualidade do produto, devendo verificar se 0 mesmo se encontra de acordo com as especificacdes, sendo
que uma falha no cumprimento destas especificacdes constitui uma nao conformidade e ndo um defeito,

como erroneamente denominado no quotidiano.

Posto isto, é importante efetuar a distincdo entre nao conformidade e defeito, dado que apesar
de comummente utilizados como sindnimos, possuem conotacdes legais distintas. O termo “ndo
conformidade” significa que o produto em causa ndo cumpre com as especificacdes do cliente ou os
limites do processo [16-19]. Defeito relaciona a existéncia de ndo conformidades com a utilizacao
pretendida ou especificada pelo cliente, existindo defeito apenas quando uma nao conformidade
compromete essa utilizacdo. Considerem-se duas pecas plasticas do interior de um automével, ambas
com mau acabamento superficial, sendo que apenas uma das pecas é visivel pelo condutor dado que a
outra é estrutural. Neste caso, a peca estrutural com mau acabamento apenas representa uma nao
conformidade, dado que a sua utilizacdo nao requer um bom acabamento. No entanto, a peca visivel ao
condutor representa um defeito, dado que um bom acabamento superficial se enquadra na utilizacao

pretendida pelo cliente.

E de notar que a utilizacdo pretendida também é afetada pela informacdo que o cliente recebe

do fabricante sobre 0 modo de funcionamento ou manutencdo do equipamento [19].

Como supramencionado, a qualidade do produto de uma empresa é extremamente importante,
dada a elevada competitividade do mercado atual [20]. Deste modo, o departamento da qualidade deve
verificar no arranque e varias vezes ao longo da producdo se o produto se encontra de acordo com o
requerido pelo cliente. Este controlo, no qual se encontram inseridas as ndo conformidades, representam
um custo entre os 5% e 25% das vendas das empresas que se inserem na industria transformadora de
plastico, sendo que a extremidade mais elevada do intervalo mencionado (20 a 25%) se encontra
associada a uma ma gestao da qualidade. Nestes casos, nao conformidades presentes no produto

representam cerca de 70% dos custos [21]. Estes valores encontram-se explicitados na Figura 2.
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Figura 2 - Comparacéao dos custos de um bom e um mau sistema de gestéo da qualidade.

No caso da extrusdo, estas nao conformidades podem variar desde elementares, como o
inchamento excessivo, ou seja, 0 aumento das dimensodes do extrudido resultante da elasticidade dos
materiais, ilustrado na Figura 3 (a), e fratura de fundido, que se caracteriza por uma deformacao
estrutural na aparéncia do fundido, podendo assumir varias formas, como demonstrado na Figura 3 (b),
cuja formacao se deve ao perfil de velocidades desenvolvido no escoamento e reologia do fundido, até
casos mais complexos. Contudo, independentemente da complexidade da causa, todas as nao
conformidades representam desperdicio, sendo esse desperdicio exacerbado quando a técnica utilizada
¢ a extrusao ou suas variantes, dada a natureza continua do processo que, por sua vez, se reflete como

um custo para a empresa [22].

(@)~ 777777 / Estiramento das (b)
o /F 7/ // / camadas exteriores WU

Estiramento das
camadas exteriores

Figura 3 - Representacéo de nao conformidades onde em (a) se ilustra o inchamento a saida da fieria e respetiva causa e em (b) se

demonstram extrudidos onde ocorreu fratura do fundido. Adaptado [4, 23].
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Quando a extrusdo é utilizada como um processo intermédio entre matéria-prima e
termoformacao, a manufatura de folhas ndao conformes é extremamente prejudicial, visto que de modo
a obter consistentemente pecas termoformadas de alta qualidade, sem necessidade de alterar as
condicoes de processamento, também as folhas necessitam de ser consistentemente de elevada
qualidade [24-26]. Este requisito deve-se ao facto de a folha manter o historial da extrusao e nao
conformidades ocorridas nesse processo serem exacerbadas no momento da termoformacao, em

consequéncia da deformacao a que a folha, previamente aquecida, esta sujeita nesse processo.

De modo a prevenir a ocorréncia de ndo conformidades, garantindo assim a qualidade requerida
a folha, é necessario testar a matéria-prima internamente e controlar a producdo da bobine de folha,
reduzindo o numero de imprevistos na producdo e facilitando a manufatura duma folha dentro das
especificacdes do cliente. O controlo do processo, combinado com o controlo do produto, permite efetuar
estas atividades que, em conjunto com outras ferramentas de qualidade, possibilitam verificar se as
especificacdes do cliente foram de facto cumpridas e minimizar o tempo em que se produz folhas com

qualidade inferior a aceitavel e, como resultado, reduzir os custos com desperdicio [27, 28].

A abordagem proactiva € a melhor forma de combater as ndo conformidades, como demonstrado
anteriormente na Figura 2. No entanto, imprevistos que originam nao conformidades podem ocorrer
devido a oscilacdes das caracteristicas da matéria-prima, assim como oscilacées naturais do processo,
sendo necessario um estudo do problema evidenciado, efetuando uma abordagem reativa [20]. Nestes
casos, a identificacao da causa da nao conformidade é crucial, sendo que para tal se recorre a um
processo denominado de froubleshooting, no qual € comum recorrer a metodologias de analise de
problemas, tais como 8D, DOE, RCA, 5 porqués, entre outras, ou idealizar uma metodologia que seja

mais apropriada ao método de trabalho da empresa.

1.3. OBJETIVOS

O intuito desta dissertacao é sistematizar a resposta da Intraplas S. A. as ndo conformidades
mais criticas de folhas extrudidas, sendo para esta finalidade imperativo identificar a sua origem,
procedendo posteriormente a sua resolucao. Isto permitira a empresa uma reducao do intervalo de tempo
entre o aparecimento da ndo conformidade e a sua correcado, reduzindo a quantidade de bobines

produzidas em incumprimento das especificacoes do cliente. Este conjunto de beneficios, em ultima
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analise, resultara numa reducao dos custos de producao da empresa e numa maior eficiéncia, com

consequente reducado do impacto ambiental.

Este estudo incidira na principal atividade/produto da empresa, ou seja, na extrusdo de folhas
constituidas por PS, assim como na de folhas de PET, uma vez que, devido as recentes tendéncias em
torno deste polimero, a empresa tem vindo a efetuar a sua inclusao no seu portefolio. O estudo englobara

as seguintes etapas:

e Definicdo da metodologia de analise das nao conformidades.

e |dentificacao das nao conformidades criticas resultantes do processo de extrusao folhas

e Recolha de dados relativos a nao conformidades referentes a folhas de PET.
e Aplicacao da metodologia definida.

e |dentificacdo da causa de cada nao conformidade critica.

e Validacado experimental da acao corretiva referente a causa identificada.

e Esquematizacao.

e Validacao pratica das acdes corretivas através de casos de estudo.

1.4. CONTEUDO

A presente dissertacdo encontra-se dividida em sete capitulos.

No capitulo 1, /ntroducao, apresenta-se a empresa na qual se efetuou a dissertacao e efetua-se
um enquadramento das nao conformidades e do seu estudo. Neste capitulo sdo também explicitados os

objetivos do trabalho.

No capitulo 2, £Estado da Arte, apresentam-se os fundamentos teoricos resultantes da reviséo
literaria, baseada no processo de froubleshooting, propriedades reoldgicas dos polimeros, bem como na

técnica de processamento, nomeadamente, a co-extrusao.

No capitulo 3, Matérias-Primas, encontra-se uma explicitacdo das matérias-primas nas quais se
baseia este estudo, ou seja, o PS e o PET, incluindo as suas propriedades relevantes para o

processamento e aplicacao e efetuando uma comparacao direta entre os dois materiais.
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No capitulo 4, Metodologia e Técnicas de Caracterizacdo, apresenta-se a metodologia utilizada
na analise das nao conformidades, explicitando os passos seguidos, bem como o seu objetivo. Neste
capitulo também séo apresentadas as técnicas de caracterizacao aplicadas as nao conformidades e os

respetivos métodos de preparacao das amostras.

No capitulo b, Andlise das Nao Conformidades, aplicou-se a metodologia definida no capitulo 4
para proceder a definicdo das ndo conformidades a estudar e, posteriormente, efetuar a sua analise.
Esta analise compreende a origem do problema, o método de medicao utilizado, as causas mais comuns
e respetivas acoes corretivas. Este capitulo contém ainda a validacao experimental das causas

apontadas, através das técnicas de caracterizacéo apresentadas no capitulo 4.

O capitulo 6, Casos de Estudo, como o nome indica, contém casos de estudo que possuem as
nao conformidades estudadas no capitulo 5, sendo estes usados como meio de comprovacao da

industrializacao das acdes corretivas propostas.

No capitulo 7, Conclusdes e Sugestao de Trabalhos Futuros, expdem-se as principais conclusdes

da dissertacao. Explicitam-se também sugestdes para uma continuacdo deste estudo no futuro.




CAPITULO 2 - ESTADO DE ARTE

No processo de extrusao de plasticos a manufatura de produtos ndo conformes é extremamente
prejudicial, dada a natureza continua do processo e o0s elevados débitos envolvidos, como
supramencionado. Estes produtos nao conformes, apesar de poderem ser reintroduzidos no sistema
através da reciclagem primaria, representam desperdicio que, por sua vez, se reflete como um custo

para a empresa [22, 29, 30].

O processo de froubleshootingtem como objetivo a reducao dos custos relativos ao desperdicio,
através da reposicado da producéo dentro das especificacdes do cliente da forma mais célere possivel.
Isto leva a que este processo seja por vezes considerado o processo mais importante da técnica de

extrusao [27-31].

2.1. TROUBLESHOOTING

O froubleshooting & um processo que, através da combinacdo da tecnologia e do conhecimento
cientifico sobre a técnica de processamento utilizada, procura determinar a origem de ndo conformidades

de forma célere e sistematica [20, 30, 31].

Neste processo, consideram-se, de acordo com as informacdes disponiveis, uma série de
hipdteses plausiveis para a origem da ndo conformidade. Na formulacdo de hipoteses, ferramentas de
qualidade como o diagrama de /shikawa, que se focam em encontrar a raiz do problema, representam
uma mais-valia na rapida correcao de nao conformidades, uma vez que permitem identificar as causas
raiz, ou seja, a causa considerada de maior nivel, de forma rapida e intuitiva [30, 32, 33]. Posteriormente,
as hipoteses consideradas sdo testadas através da implementacao de acdes corretivas, de forma a
proceder a eliminacao ou comprovacao das possiveis causas, identificando assim a causa real. [31, 33].

Este procedimento encontra-se ilustrado na Figura 4.
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Figura 4 - Procedimento habitual de resolucdo de nao conformidades.

A formulacdo de possiveis causas deve envolver pessoas de varios departamentos, de forma a
integrar diferentes tipos de experiéncia e conhecimento relativamente ao comportamento do material, a
interacdo entre este e as variaveis operatdrias e 0 modo como estas influenciam o produto. Isto significa
que para a formulacéo de causas plausiveis e, consequentemente, um bom processo de froubleshooting,
existem dois requisitos fundamentais, a instrumentacao da técnica produtiva e o seu conhecimento

cientifico [20, 22, 28, 34, 35].

Uma vez que nao ¢ possivel visualizar diretamente a transformacao da matéria-prima no interior
da extrusora, a instrumentacao permite, de modo indireto, perceber o que esta a decorrer no seu interior
através da monitorizacao da temperatura e pressao da massa fundida. Desta forma, a instrumentacao
possibilita a recolha de dados que permitem detetar alteracdes na producédo que podem originar a nao
conformidade, possibilitando uma reducao do tempo necessario para efetuar uma decisao informada e
reduzir o desperdicio. No entanto, todas as informacdes devem ser verificadas de forma a comprovar a

sua veracidade. [27, 29, 36, 37].

As causas raiz de uma nao conformidade podem variar desde algo simples como a substituicao
de um componente, até algo extremamente complexo relacionado com o caracter viscoelastico do
material [29]. Posto isto, o0 conhecimento das estreitas relacdes entre processo, matéria-prima e reologia,
bem como um conhecimento dos equipamentos, respetivas funcdes que estes desempenham e impacto

no produto final, sé@o essenciais para um bom processo de froubleshooting [20, 22, 38].
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2.2. REOLOGIA

A reologia, ciéncia que estuda a relacao entre tensao, deformacao e tempo, fornece informacéao
sobre as propriedades reoldgicas intrinsecas de cada polimero, sendo que estas propriedades sé@o
preponderantes na fase de processamento, uma vez que definem maioritariamente a forma como o
polimero se ira deformar e/ou fluir consoante as condicbes a que € exposto, como, por exemplo,

geometria do canal de escoamento, temperatura e débito de processamento [39, 40].

A viscosidade, propriedade reoldgica que caracteriza a resisténcia ao escoamento, ¢ dependente
de fatores estabelecidos na reacdo de polimerizacdo, sendo elas a massa molecular média e a
polidispersividade, ou seja, a distribuicdo de massas moleculares [12, 41, 42]. Os polimeros sao
constituidos por macromoléculas, sendo que a sua massa molecular média e o numero de ligacoes
intermoleculares (entrelacamentos) se encontram diretamente relacionados. Estes entrelacamentos
aumentam as forcas de coesdo do material, dificultando a orientacdo das moléculas segundo a direcéo

do escoamento, ou seja, conferem ao polimero uma maior resisténcia ao escoamento [39, 43].

A viscosidade também se encontra relacionada com a polidispersividade, sendo que quanto mais
alargada for a distribuicdo da massa molecular, maior sera o caracter reofluidificante apresentado pelo
polimero, ou seja, uma distribuicdo molecular alargada provoca uma diminuicéo da viscosidade, como
representado na Figura 5 [20]. Apesar de este parametro ter impacto na viscosidade, o seu maior efeito
¢ 0 aumento da resisténcia a quente, o que se torna bastante vantajoso no caso da folha, uma vez que
0 seu proposito é ser termoformada e, como ja explicitado anteriormente, esta resisténcia é importante

nesse processo [42].

v ﬁ-ﬁ""f%-h.

S \“ﬁ?\:xh Polidispersividade
_g “xx:"“m Reduzida

8 ™~

% Elevada

£ Polidispersividade

Taxa de Corte (s?)

Figura 5 - Influéncia da distribuicdo da massa molecular na viscosidade para varias taxas de corte. Adaptado de [41].
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Para além disto, a viscosidade é influenciada pelas variaveis operatorias, nomeadamente pela
temperatura de processamento e pela taxa de corte imposta pela rotacao do fuso, sendo que um
aumento de qualquer destas variaveis provoca um decréscimo na viscosidade, como apresentado na
Figura 6. Esta reducao deve-se a maior mobilidade molecular e orientacdo molecular, como resultado da

temperatura e da taxa de corte, respetivamente [4, 31, 41, 42, 44].
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Figura 6 - Curvas de fluxo da poliamida 6 (PA6), policarbonato (PC) e acrilonitrilo butadieno estireno (ABS) [4].

As relacdes explicitadas em conjunto com a fase de arrefecimento definem a morfologia da folha
e as propriedades mecanicas que esta apresenta. Isto deve-se ao facto de durante um escoamento de
corte, como o que se sucede dentro de uma extrusora, as moléculas serem alinhadas devido as forcas
que nelas atuam. Este alinhamento altera a disposicao espacial dos atomos que constituem as
moléculas, fazendo com que estas ndo se encontrem na conformacao de menor energia. Posteriormente,
quando o estimulo ¢ retirado, as cadeias regressardo a conformacdo de menor energia, normalmente a
conformacao #rans, formando um enovelamento aleatorio. Contudo, se existir um arrefecimento rapido
do polimero, estas cadeias ndo irdo conseguir retornar a essa conformacéo, mantendo a sua orientacéo

na direcao da extrusao e originando tensdes residuais [31, 45, 46].

No caso da co-extrusdo de folhas multicamada, varidveis operatorias ndo ajustadas as
propriedades reoldgicas dos materiais constituintes de cada camada podem provocar nao
conformidades, seja a nivel do desempenho visual, mecéanico ou de barreira, transformando-se numa

perda de produto final.
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2.3. MANUFATURA DE FOLHAS EM MATERIAL PLASTICO NA INDUSTRIA DA EMBALAGEM

Folhas em material plastico sao produzidas quando um material polimérico é processado, dando
origem a um produto que pode variar em largura e em espessura, sendo por este ultimo fator que se
distingue entre filme e folha [12]. Uma folha de material plastico difere de filme na sua espessura. Apesar
da distincao entre estes produtos nao se encontrar formalmente estabelecida, consideram-se folhas os

extrudidos com uma espessura superior a 200 um [47].

Folhas sdo muito utilizadas na industria da embalagem, especialmente quando combinadas com
a co-extrusao, uma vez que esta técnica possibilita, de uma forma econémica quando comparada com
as outras opcoes, a formacdo de uma estrutura multicamada. Esta estrutura tira partido das propriedades
individuais dos materiais que constituem cada camada, ultrapassando a impossibilidade de gerar uma
folha com todas as propriedades requeridas apenas com um material e dando origem a uma folha

otimizada a aplicacédo desejada [31, 38, 48-54].

Os principais componentes de uma linha de extrusao tipica de folha para a industria da

embalagem, como a ilustrada na Figura 7, sao:

e Sistema de alimentacao, dosagem e mistura dos materiais;
e Extrusoras (para co-extrusao);

e Fieira;

e (Calandra;

e Rolos de Passagem;

e Rolos de Puxo;

e Sistema de corte das tiras laterais;

e Bobinador.

Calandra
> Rolos de Puxo

/ \ Bchinador

Figura 7 - Representacao esquematica do equipamento auxiliar tipico de uma linha de extrusédo de folha. Adaptado de [47].
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Como se pode observar, todos os componentes apds a fieira se encontram ligados entre si e
posicionados num sistema de carris, de forma a garantir o alinhamento entre a fieira e 0s componentes
subsequentes. O alinhamento entre os componentes possui uma elevada importancia, dado que previne
0 aparecimento de nao conformidades, fruto de diferentes niveis de orientacado molecular, cuja causa
provenha do equipamento. O sistema de carris proporciona, por intermédio de um motor, o afastamento
da calandra em relacdo a fieira, simplificando a limpeza dos cilindros da calandra e as operacdes de
acoplamento e montagem/desmontagem da fieira. Em producéo a calandra encontra-se o mais préximo

possivel da fieira [47].

Um aumento do débito provoca um aumento da producao. No entanto, esse aumento traduz-se
num aumento da velocidade da linha e, consequentemente, da orientacdo molecular induzida na folha e
dos niveis de contracado que esta apresentara. Este efeito ocorre em polimeros amorfos e semicristalinos,
sendo que neste Ultimo tipo de polimeros o0 aumento da orientacdo molecular promove um aumento da

cristalizacao, o que reduz a transparéncia da folha [25].

2.3.1. CO-EXTRUSAO

A co-extrusdo, no caso da folha, € um método produtivo que recorre a varias extrusoras, pelo
menos uma por polimero a ser processado, a trabalhar simultaneamente para a formacao de uma folha,
onde se pretende salvaguardar a existéncia de camadas paralelas segundo a espessura € nao uma
mistura dos materiais que as originaram. Este tipo de folhas é bastante utilizado como base para a
subsequente termoformacao, como & o caso das embalagens de margarina, iogurte, pudins, entre outros
[52, 54, 55]. Na Figura 8 encontra-se representada uma estrutura multicamada tipica formada a partir

desta técnica.

Camada
de Brilho
Camada Camadas
Interna ———»
; Externas
(Nucleo)

Figura 8 - llustracao de uma possivel estrutura multicamada (quatro camadas).
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As extrusoras utilizadas na co-extrusao sao extrusoras convencionais, o que significa que podem
ser monofuso ou duplo fuso, sendo que dentro desta Ultima categoria, podem ser co-rotativas ou contra-

rotativas.

A juncao das camadas pode ocorrer na proépria fieira ou num bloco distribuidor, sendo esta a
opcao mais comum. O bloco distribuidor efetua a juncao das camadas imediatamente antes da fieira, o
que significa que os polimeros fluem no mesmo canal de escoamento, sendo as camadas igualmente
deformadas na fieira [54, 56]. Posto isto, a viscosidade dos polimeros deve ser semelhante, de forma a
evitar instabilidade da interface entre camadas. Neste método, ndo é possivel ajustar a espessura
individual das camadas apos o bloco distribuidor, apenas é possivel um ajuste da espessura total da
folha [56]. Uma representacao do funcionamento do bloco distribuidor encontra-se apresentada na Figura

9.

Formacao das s
camadas

Juncéo das
camadas

'\ Recec&o dos

fluxos

Figura 9 - Funcionamento de um bloco de distribuicdo. Adaptada de [56].

No eventualidade de a juncdo ocorrer na fieira, esta possui multiplas zonas de distribuicao, de
forma a garantir que os polimeros fluem separadamente ao longo do comprimento da fieira, ocorrendo
a unido entre as camadas imediatamente antes da extrusdo, como ilustrado na Figura 10. Este método
¢ utilizado quando os polimeros a processar apresentam viscosidades bastante distintas, uma vez que
mantem uma interface bem definida devido ao reduzido comprimento do canal no qual as camadas
fluem em conjunto. No entanto, este sistema é mais dispendioso comparativamente ao bloco de

distribuicao, dada a geometria complexa da fieira [54, 56].
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Ajuste da Barra

Barra de Distribuicdo, Distribuidor Superior

Ajuste do Labio \ @2‘?" =)
Labio Ajustavel '," @\{\;\\\\\\\\
S

///\\\m

™ Distribuidor Inferior

7

-4 Polimero 1

_

-+——— Polimero 2

Figura 10 - Funcionamento de uma fieira com mdltiplas zonas de distribuicao. Adaptada de [56].

Em ambos os métodos é imperativo que o fluxo de material se encontre no regime laminar, de
forma a manter a interface bem definida, prevenindo que o material menos viscoso inicie um processo
de encapsulamento do mais viscoso [26, 52, 57]. Na Tabela 1 encontra-se uma comparacao entre 0s

dois sistemas de co-extrusao apresentados anteriormente.

Tabela 1 - Comparacao entre bloco distribuidor e fieira com muiltiplas zonas de distribuicdo. Adaptada de [35, 45, 56].

Bloco Distribuidor

Fieira com Muiltiplas Zonas de Distribuicao

Econdmico

Dispendioso

Permite varias camadas

Permite um numero limitado de camadas

Construcéo Simples

Construcdo Complexa

Viscosidades devem ser semelhantes

Viscosidades variaveis

Interface entre camadas aceitavel

Boa interface entre camadas

Limitado a folhas e filme plano

Varios produtos

Uma terceira opcao para a juncao das camadas consiste na juncao apos a fieira, ocorrendo o
acoplamento das camadas entre a saida da fieira e o sistema de arrefecimento [56]. Nesta opcéo a
extrusdo dos polimeros ocorre separadamente, possibilitando assim a utilizacdo de materiais com
propriedades reoldgicas distintas. Contudo, esta opcao raramente é utilizada devido a reduzida adesao

entre camadas resultante da falta de compressao e do arrefecimento da folha.

Para além das desvantagens ja mencionadas, a co-extrusao representa um investimento inicial

elevado, uma vez que que recorre a varias extrusoras numa so linha de extrusao, sendo este investimento
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exacerbado pelo facto de ser necessario recorrer a blocos distribuidores ou a uma fieira com um nivel

de complexidade elevado e, consequentemente, um custo elevado.

A selecao dos materiais a utilizar também representa uma desvantagem desta técnica, uma vez
que estes ndo se devem misturar durante o escoamento e devem ter afinidade quimica (serem
compativeis), para que originem uma interface forte e estavel. Na eventualidade de a aplicacdo do
produto requerer a utilizacao de dois polimeros incompativeis pode ser introduzida uma camada entre
eles, formada por um adesivo compativel com os dois polimeros. Contudo, este adesivo representa um

material adicional a processar, implicando assim ajustes no processo [26, 52].

A separacao dos materiais dos produtos multicamada manufaturados através da co-extrusao é
limitada por motivos técnicos ou econdmicos. Esta limitacao representa uma desvantagem, dado que
apenas a utilizacdo de matéria-prima uniforme e homogénea potencia a obtencdo de um produto da
reciclagem de elevada qualidade [58, 59]. Contudo, procede-se a reciclagem destas estruturas, tendo
como resultado a formacdo de um novo composto. Na eventualidade de os materiais utilizados serem
compativeis, 0 novo composto pode ser vendido para aplicagcdes cujos requisitos sejam cumpridos pelas
propriedades do composto. No caso de os materiais serem incompativeis, 0 composto nao possuira boas

propriedades, representando um maior desafio do ponto de vista da sua utilizacao [60].

No entanto, para além de a co-extrusdo permitir otimizar as propriedades da folha, como
apontado anteriormente, esta possui um elevado nimero de outras vantagens em relacéo a extrusao

convencional devido a sua estrutura multicamada, sendo elas:

e |Introducado de cargas na(s) camada(s) interna(s), reduzindo assim os custos de producéao, visto
que a incorporacao controlada destes elementos permite manter as propriedades desejadas enquanto
reduz o conteudo de polimero utilizado [8, 28, 49]. Nas camadas externas utiliza-se polimero virgem nao
aditivado de forma a prevenir interacdes entre a carga e o alimento por uma questdo de seguranca
alimentar, visto que neste tipo de produtos é necessario considerar fatores como a toxicidade e a
compatibilidade com o alimento [5].

e Inclusdo de material reprocessado na(s) camada(s) interna(s), de forma a reduzir e, se possivel,
eliminar o desperdicio gerado no processo, reduzindo custos de matéria-prima [52, 61]. Assim como no
caso das cargas, introduz-se este material reprocessado numa camada interna, de modo a prevenir o

contacto com o alimento, assim como para garantir a qualidade da camada externa [51, 56, 62].
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e Formacao de um nucleo celular, reduzindo a quantidade de material necessario para fazer uma
folha, quando comparada a uma folha compacta, diminuindo os custos. Como resultado deste ntcleo
celular, a densidade da folha e, consequentemente, a sua massa serdao menores, permitindo novas
aplicacoes e abrindo novos mercados [49, 55].

e Producéo de folhas multicores [53, 54].

e Producdo de uma camada superficial de alto brilho, melhorando assim a sua qualidade
superficial, bem como a qualidade de impressao [52, 63].

e Inclusdo de aditivos apenas na(s) camada(s) onde a sua acao é relevante, de modo a maximizar
o0 seu efeito e reduzir custos com estes materiais. Os pigmentos sdo um exemplo deste tipo de aditivos,

uma vez que a sua principal funcao é colorir a folha [31].

2.3.2. FIEIRA

A fieira € o componente responsavel por dar a forma inicial ao fundido, convertendo o fluxo
proveniente do bloco distribuidor num fluxo retangular, com a espessura definida pela abertura dos
labios, controlavel através do ajuste do labio superior, podendo atingir até quatro metros de largura.
Como resultado desta conversao, sdo definidos diferentes trajetos pelo fundido e, como tal, diferentes

quedas de pressdo [47, 64].

Posto isto, a fieira deve possuir um distribuidor, de forma a garantir a distribuicdo desejada para
o fluxo. Para além disso, deve compensar os diferentes trajetos, igualando a restricdo ao escoamento,

enquanto deve manter a interface entre as varias camadas bem definida [24, 26, 47, 49].

No entanto, oscilacoes das caracteristicas da matéria-prima, assim como oscilacdes naturais do
processo levam a uma elevada dificuldade em garantir a uniformidade do fluxo apenas com o
desenho/geometria do canal de escoamento da fieira. Desta forma, as fieiras sdo dotadas de labios
ajustaveis, mencionados anteriormente, podendo também conter uma barra transversal de distribuicao
como meios de correcdo da altura local do canal de escoamento [24, 47, 56, 64]. Existe também a
possibilidade de ajustar o fluxo através da temperatura das zonas da fieira, uma vez que temperaturas
mais elevadas reduzem a viscosidade do polimero e, como resultado, facilitam o escoamento na zona
em questdo. Contudo, diferentes temperaturas do fundido geram diferentes taxas de arrefecimento, o

que pode originar outro tipo de problemas [47, 56, 64].
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A fieira mais comum ¢ a fieira com distribuidor do tipo cabide (coat hanger die), representada
na Figura 11, uma vez que é a que promove uma melhor distribuicao do fluxo, sem a existéncia de zonas

de estagnacao, onde o fundido possa estagnar e degradar [56].

Coathanger-manifold
Preland region

Inlet channel . .
Relaxation region

Land region

Figura 11 - Fieira com distribuidor do tipo cabide e as suas zonas [56].

Uma vez que seria incomportavel possuir uma fieira para cada largura de folha a produzir,
recorre-se a combinacao da producao de “bobines méae”, que posteriormente sao cortadas a medida
desejada, com a colocacao de calcos na fieira, podendo estes ser internos ou externos, como forma de
ajustar a largura da folha ao pretendido. Estes calcos reduzem a largura do canal de escoamento e, como
resultado, provocam uma reducao da largura da folha. No entanto, a fieira de distribuidor tipo cabide é
incompativel com calcos internos, apenas permitindo a utilizacao de calcbes externos, sendo que nas
extremidades onde estes atuam criam uma zona de estagnacao do polimero, promovendo a sua
degradacao termo-oxidativa. Este fator leva a utilizacao destes calcos apenas em polimeros termicamente
estaveis [31, 47, 65, 66]. A colocacdo destes calcos, assim como o fluxo do material na fieira encontra-

se apresentada na Figura 12.
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Seeeses sevssseereves

Figura 12 - Demonstracao da colocacao dos calcos, bem como o respetivo fluxo, onde em (a) se encontram os calcos internos e em (b)

os calcos externos. Adaptada de [66-68].

2.3.3. CALANDRA

No espaco entre a fieira e a calandra, denominado air gap, o polimero sofre fluxo extensional,
sendo esta uma zona de elevada importancia uma vez que trés problemas tipicos da extrusdo de folha
ocorrem nesta zona sendo eles o draw resonance, 0 neck-ine o edge beading, também conhecido como

dog bone effect 65, 69].

O draw resonance caracteriza-se por uma flutuacéo periddica na largura e espessura da folha,
bem como da tensdo a que esta se encontra sujeita [31]. Este efeito surge quando a razao de
estiramento, ou seja, a razao entre a velocidade tangencial dos cilindros da calandra e a velocidade de
saida do polimero da fieira, atinge um nivel critico para o material, sendo que a sua viscosidade
desempenha um papel preponderante [65, 70]. No caso de polimeros que apresentam um
comportamento quase Newtoniano, tal como os poliésteres, a razdo de estiramento critica atinge um
valor de aproximadamente vinte, enquanto que para polimeros ndo-Newtonianos os valores criticos sdo
muito reduzidos, podendo atingir valores de apenas trés [23]. De igual modo, as condicdes de
processamento apresentam elevada importancia, dado que se encontram diretamente ligadas as

propriedades viscoelasticas, como apresentado anteriormente [64].
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O neckin é a reducdo da largura da folha como resultado do estiramento provocado pela
calandra, encontrando-se este fendmeno diretamente ligado ao dog bone effect [71-73]. O dog bone
effect ¢ um aumento da espessura das extremidades da folha, sendo este aumento resultado do efeito
de neck-in. Estas extremidades sao posteriormente cortadas de forma a prevenir a ocorréncia de nao
conformidades [65, 72-74]. Na Figura 13 encontram-se demonstrados os efeitos explicitados, onde a

cinzento se encontra representada a seccao transversal da folha.

Largura da fieira

Air gap
A

| . )
}‘_ Cilindro da
Calandra
Neckin Largura do extrudide
—P| 4 >
\ _f Edge bead

Figura 13 - Representacdo dos fenomenos neck-in e dog bone. Adaptada de [72]

Apds o air gap, o fundido entra em contacto com a calandra, onde forma uma pequena
acumulacao de material fundido, demonstrada na Figura 14, denominada linha de compensacao, cujo

objetivo é uniformizar a espessura da folha [43].

Linha de Compensacao

Figura 14 - Acumulacao de material conhecida como linha de compensacao. Adaptada de [47]
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No entanto, esta linha deve ser muito bem controlada dado que a existéncia de demasiada
acumulacao, ou seja, duma linha de compensacdo demasiado elevada, pode levar a introducao de
tensdes no extrudido, uma vez que a acumulacao funciona como uma restricdo ao movimento livre do
fundido. Esta restricdo impde uma taxa de corte no fundido, que, fruto do movimento molecular em
escoamentos, orienta as moléculas na direcao do fluxo. Por outro lado, uma linha de compensacéo
reduzida pode originar uma espessura da folha ndo uniforme, devido a falta de material para compensar
oscilacdes do processo. O controlo desta linha pode ser efetuado ajustando o débito, bem como a
velocidade dos cilindros da calandra, sendo a quantidade de material utilizado para formar a linha de
compensacao dependente da massa molecular do polimero utilizado e, consequentemente, da sua

viscosidade [47]. Apds a linha de compensacao o fundido inicia o seu percurso na calandra.

A calandra controla a espessura da folha, o acabamento superficial e a taxa de arrefecimento,
sendo que este arrefecimento ocorre devido a transferéncia de calor por conducao entre os cilindros da
calandra e a folha [26, 47]. Nestes cilindros existe a circulacdo de agua ou éleo de forma a controlar a
sua temperatura, mantendo-a constante e uniforme. Esta uniformidade ¢ vital para a producdo de uma
folha livre de ndo conformidades uma vez que, aliada & utilizacdo dos diversos cilindros da calandra,
permite induzir um perfil de temperaturas quase simétrico segundo a espessura [47, 75]. A uniformidade
do arrefecimento possui um papel ainda mais fulcral no caso de folhas co-extrudidas, uma vez que com
a utilizacao de diferentes materiais para a formacéo das camadas, advém diferentes taxas de contracao
caracteristicas do polimero. Esta diferenca pode gerar empenos na folha caso a sua estrutura e

arrefecimento nao sejam simétricos [50].

Sabe-se que a temperatura dos cilindros em conjunto com o angulo de contacto entre a folha e
os cilindros dita a taxa de arrefecimento da folha, possuindo assim uma elevada influéncia na morfologia
e nas propriedades mecanicas resultantes para a folha extrudida [25, 39]. Uma folha forma uma casca
de ambos os lados a medida que é arrefecida, sendo a espessura dessa casca determinada pela
temperatura dos cilindros, bem como pelo angulo de contacto com os mesmos [47]. Esta taxa de
arrefecimento é ainda mais importante no caso dos polimeros semicristalinos uma vez que o grau de
cristalinidade, bem como a espessura das estruturas cristalinas, aumenta com o decréscimo da taxa de
arrefecimento, como resultado da maior mobilidade molecular existente. [25, 64]. Posto isto, para
aplicacbes onde sao requeridos niveis elevados de transparéncia a polimeros semicristalinos devem-se

impor elevadas taxas de arrefecimento.

21



Caracterizacéo e Correcao de Nao Conformidades no Processo de Extrusao

Capitulo 2 - Estado de Arte

Para obter um bom acabamento superficial e elevado brilho os cilindros da calandra devem ser
extremamente polidos. Isto deve-se ao facto de o polimero se encontrar sob tensao a medida que
contacta com estes cilindros, tendo assim tendéncia a assumir a sua rugosidade, ou seja, a rugosidade

superficial do cilindro traduz-se numa rugosidade superficial da folha [31, 76].

2.3.4. RoLos DE Puxo

Uma vez arrefecido o extrudido é encaminhado para os rolos de puxo, revestidos com um
elastémero, que promovem um puxo constante e uniforme. A velocidade dos rolos de puxo encontra-se,
por norma, sincronizada com a velocidade do cilindro central da calandra, de forma a prevenir o
estiramento da folha entre estes dois componentes, bem como o0 seu escorregamento na calandra [15,
47]. Contudo, os rolos de puxo devem possuir um sistema de controlo de velocidade, reduzindo-a
ligeiramente em relacdo a velocidade do cilindro da calandra de forma a compensar a contracao

longitudinal da folha, promovida pelo seu arrefecimento.

Quando a folha ja se encontra a ser transportada por estes rolos e a alimentar o bobinador, o
equipamento de corte das extremidades laterais da folha, que se encontra entre os rolos de puxo e o
bobinador, é ativado. O corte das extremidades deve-se ao facto de estas nao apresentarem a mesma
qualidade que a restante folha devido ao efeito dog bone mencionado anteriormente, bem como devido
a diferencas de coloracao, no caso de folhas coloridas. A necessidade de cortar estas extremidades ¢
especialmente elevada no caso de folhas co-extrudidas, dado que é nesta zona onde é mais visivel o

encapsulamento do material mais viscoso [47].

2.3.5. BOBINADOR

O bobinador é responsavel por enrolar a folha e manter uma operacdo constante através dos
dois mandris que estes possuem. Neste tipo de bobinador, no momento em que uma bobine atinge o
diametro ou massa pretendida, da-se o corte da folha, sendo esta enrolada no mandril disponivel. Por

norma coloca-se um tubo de cartdo entre a folha e o mandril [47].

Existem dois sistemas de bobinagem muito usuais, designados central e por contacto, ilustrados

na Figura 15.
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Figura 15 - Sistema de bobinagem central (a) e por contacto (b) utilizados numa linha de extrusao de folha. Adaptada de [47]

No sistema de bobinagem central é mais facil manter uma tensdo constante na bobine devido
ao facto de ser possivel programar o torque gerado pelo motor que controla o mandril. Contudo, isto

resulta num custo mais elevado, quando comparado ao sistema por contacto [31, 47].

No sistema de bobinagem por contacto é colocado um rolo em contacto com a folha, forcando
a rotacao do mandril. Uma vez que a velocidade de rotacao do rolo é constante, @ medida que a bobine

cresce verifica-se um aumento da inércia, causando uma tensdo ndo uniforme ao longo do didametro da

bobine [31, 47].
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CAPITULO 3 - MATERIAS-PRIMAS

3.1. POLIESTIRENO

O poliestireno (PS) € um dos termoplasticos mais antigos e deve a sua longevidade no mercado
a sua facilidade de processamento e ao constante desenvolvimento das suas propriedades, tornando-o

apropriado para aplicacdes que incluem a eletrénica e biologia, para além da embalagem [77-79].

Este polimero ¢ um polimero amorfo que pode ser obtido a partir do mondémero de estireno,
dando origem a uma cadeia semelhante a do polietileno, mas com anéis de benzeno, como demonstrado

na Figura 16, proporcionando uma temperatura de transicao vitrea elevada (T,), por volta dos 90°C [80].

i

Figura 16 - Férmula genérica da unidade repetitiva do poliestireno [81].

Industrialmente sédo muito utilizados dois tipos de poliestireno, o poliestireno homopolimero,
conhecido por general-purpose polystyrene (GPPS) e o um poliestireno modificado, denominado /igh-

impact polystyrene (HIPS), assim como misturas destes polimeros.

3.1.1. GENERAL-PURPOSE PoLYSTYRENE (GPPS)

0 poliestireno homopolimero, comummente denominado de GPPS, ¢ um polimero amorfo e, por
isso, transparente, com elevada versatilidade devido a facilidade de processamento, rigidez, estabilidade
dimensional e elevado brilho, apresentando uma janela de processamento entre os 170°C e os 240°C
[61, 78, 80]. O facto de este polimero ser facilmente colorido apresenta-se como outro fator de elevada
importancia dado que na industria da embalagem sao requeridas diferentes cores aos produtos. A
facilidade da impressao é igualmente dependente desta caracteristica do material [61, 82]. Estas
propriedades aliadas ao seu custo competitivo permitem ao poliestireno competir com polimeros cujo
custo e desempenho seria, de forma expectavel, superior [61]. No entanto, a baixa mobilidade das

cadeias moleculares, devido a presenca do anel de benzeno, reduz a energia que o GPPS consegue

24



Caracterizacao e Correcao de Nao Conformidades no Processo de Extrusao

Capitulo 3 - Matérias-Primas

absorver sob impacto, ou seja, reduz a sua resisténcia ao impacto, como exposto na Tabela 2, limitando

a sua utilizacao [77, 78, 80].

Tabela 2 - Valores relativos as propriedades mecanicas do GPPS [4, 83].

Propriedade Valor
Massa especifica (g/cm:) 1,04 - 1,05
Modulo de Young (GPa) 3,2-3,25
Tensao de rotura (MPa) 30 -60
Deformacao de rotura (%) 1-4
Resisténcia ao impacto (Jm?) 13-25

A fragilidade do GPPS é tdo elevada que folhas deste material fraturam ao serem perfuradas
pelas guias da termoformadora [84]. Como tal, este polimero é muito utilizado para produtos que ndo
tenham como requisito uma elevada resisténcia do impacto, tais como cabines de duche e candeeiros

[80].

3.1.2. HiGH-ImPAcT PoLysTYRENE (HIPS)

O HIPS é um copolimero a base de estireno enxertado com butadieno, tipicamente numa
percentagem inferior a 10%, sob o mecanismo apresentado na Figura 17. Este copolimero, cuja janela
de processamento se encontra entre os 180°C e 220°C, foi desenvolvido para aumentar a resisténcia

ao impacto do poliestireno, mantendo a boa processabilidade do GPPS [4, 62, 77, 85, 86].
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Figura 17 - Mecanismo de formacao de HIPS, no qual R- representa um radical livre. Adaptada de [87].
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A adicao de butadieno provoca a formacao de um polimero no qual sao distinguiveis duas fases,
visiveis na Figura 18, a fase continua formada pelo PS e a fase dispersa, constituida pelos fragmentos

de elastomero, sendo a adesao interfacial destas duas fases preponderante para um bom desempenho

do HIPS [42, 78].

As propriedades apresentadas pelo HIPS sdo afetadas pelo tamanho dos fragmentos de
butadieno, que podem variar entre os 0,5 e os 10 micrémetros, sendo possivel controlar o tamanho,
bem como a sua distribuicdo, pela taxa de corte do processo de polimerizacdo [86-88]. Este controlo
permite produzir graus de HIPS especificos, respondendo assim as necessidades de milhares de

aplicacoes. Na Tabela 3 encontram-se explicitados os valores genéricos das propriedades mecéanicas do
HIPS.

Tabela 3 - Valores das propriedades mecanicas do HIPS [83].

Propriedade Valor
Massa especifica (g/cm?) 0,98-1,10
Modulo de Young (GPa) 15-25
Tensao de rotura (MPa) 15-40
Deformacio de rotura (%) 15-60
Resisténcia ao impacto (Jm?) 50 - 400

0 mecanismo de funcionamento do HIPS baseia-se na concentracdo da energia fornecida pelo
impacto nos fragmentos de butadieno, bem como na matriz polimérica circundante, causando a cedéncia
apenas da zona afetada, prevenindo a propagacao da energia e a falha catastrofica tipica do poliestireno

[45, 89]. Este mecanismo encontra-se representado na Figura 18.

| I
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Figura 18 - Comparacao do comportamento do GPPS e do HIPS quando expostos a impacto [80].
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No entanto, o aumento verificado na resisténcia ao impacto é efetuado a custa duma reducéo
de outras propriedades mecanicas, nomeadamente, do modulo de elasticidade e da tensao maxima,
como representado na Figura 19, bem como da sua transparéncia, fruto da dispersao luminosa causada

pelos fragmentos de butadieno [77, 80].
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Figura 19 - Comparacao das curvas tensao-deformacao do GPPS e do HIPS [90].

Devido ao tipo de elastémero utilizado, este polimero é bastante suscetivel a degradacao por
ultravioletas, iniciando-se essa degradacao na camada exterior e migrando, posteriormente, para a(s)

camada(s) interna(s) [31].

3.1.3. MisTURA GPPS/HIPS

Misturas de polimeros sdo misturas fisicas de dois ou mais compostos macromoleculares,
podendo estes ser polimeros e/ou copolimeros. A mistura de materiais tem como objetivo a combinacao
das propriedades dos seus componentes, possibilitando a obtencdo de uma morfologia otimizada a
determinadas aplicacoes. Esta técnica representa uma alternativa menos dispendiosa a criacdo de um
novo polimero com as propriedades desejadas, podendo, inclusivamente, atingir propriedades superiores

as previstas devido a sinergia entre os componentes [4, 45, 91-93].

Uma consideracdo importante na mistura de polimeros trata-se da compatibilidade entre os
constituintes, ou seja, se estes sdo misciveis ou imisciveis, dado que a miscibilidade dita a morfologia da
mistura. Quando os polimeros utilizados na mistura sdo misciveis, esta apresenta apenas uma

temperatura de transicao vitrea que se encontra dependente da composicao da mistura [93].
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No entanto, na maioria dos casos os polimeros sao imisciveis, ou seja, uma das fases encontra-
se dispersa na fase continua, originando dois valores para a temperatura de transicao vitrea e, no caso

dos polimeros semicristalinos, as zonas cristalinas apresentam temperatura de fuséo [93].

Posto isto, a manipulacdo de propriedades recorrendo a mistura de GPPS e HIPS, gera uma
mistura com niveis intermédios de elastomero que, em conjunto com a técnica de co-extrusao, permite

obter uma folha que se pode termoformar, encher e selar com uma elevada velocidade e eficiéncia [62,

77].

A combinacao destes materiais permite ultrapassar a fragilidade do poliestireno através do
elastbmero presente no HIPS e manter a facilidade de processamento do GPPS, sendo as folhas
manufaturadas a partir desta mistura predominantemente utilizadas para aplicacbes como 0s copos de
iogurte e sobremesas. A melhoria do comportamento mecanico como resultado da mistura destes
polimeros ¢é benéfica a temperatura ambiente, bem como as temperaturas as quais os produtos lacteos

sao preservados, isto &, ao nivel do campo de aplicacdo das folhas [62, 85].

3.2. POLI(TEREFTALATO DE ETILENO)

O poli(tereftalato de etileno) (PET) é um polimero semicristalino pertencente a familia dos
poliésteres, com uma janela de processamento entre os 260°C e 300°C, extremamente versatil e de
elevada massa molecular, formado a partir da combinacao de acido tereftalico ou tereftalato de dimetila

com etileno glicol. A estrutura quimica do mondémero de PET representada na Figura 20 [45, 94, 95].

i ]
c@co (CH,);— 0

Figura 20 - Férmula genérica da unidade repetitiva do PET [96].

n

A versatilidade do PET, fruto da sua flexibilidade, boas propriedades barreira, durabilidade,
transparéncia e excelente resisténcia a uma vasta gama de quimicos a temperatura ambiente, fazem
com que seja o poliéster termoplastico mais utilizado. Como exemplo de aplicacdes deste material podem
referir-se fibras, embalagem alimentar, garrafas, filmes fotograficos, bem como aplicacbes na industria

automovel e elétrica [61, 95, 97-99].
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Dependendo das condicdes de processamento, o PET pode existir na sua forma amorfa,
denominada aPET, ou na sua forma cristalina, denominada CPET, sendo mais comum a sua forma
amorfa [82, 100]. Isto deve-se ao facto de 0 aPET apresentar uma transparéncia elevada, transformando-
0 numa opcao bastante atrativa na producao de folhas e, posteriormente, de produtos termoformados
cujo objetivo é a transparéncia da embalagem. O CPET tem como principal vantagem a sua maior
resisténcia a temperaturas elevadas, porém a sua transparéncia ¢ inferior a verificada no aPET, como
resultado de estruturas cristalinas de maiores dimensdes. Estas estruturas causam a difuséo da luz

incidente, conferindo a folha uma maior opacidade [94].

As propriedades mecanicas encontram-se ligadas & morfologia adotada pelo material
semicristalino, ou seja, depende da percentagem da fase cristalina e da fase amorfa por ele apresentadas
[101]. Desta forma, o PET apresenta-se como um polimero com comportamento ductil, uma deformacdo
e tensdo de rotura bastante elevadas. Na Tabela 4 apresentam-se valores relacionados das propriedades

mecanicas do PET.

Tabela 4 - Valores das propriedades mecanicas do PET [4, 83].

Propriedade Valor
Massa especifica (g/cm?) 1,29 - 1,40
Modulo de Young (GPa) 3,1
Tensao de rotura (MPa) 50
Deformacao de rotura (%) 50 - 300
Resisténcia ao impacto (Jm) 12 - 40

Apesar da versatilidade e das boas propriedades que o PET apresenta, devido a sua
microestrutura especifica e por ser um polimero formado por polimerizacao por condensacao, apresenta
caracter higroscopico, ou seja, absorve humidade do ar. Esta humidade causa a sua degradacao por
hidrolise quando processado a elevadas temperaturas, sendo que a taxa de degradacao por hidrolise
consegue ser superior a taxa de degradacéo térmica e oxidativa [75, 100, 102]. Esta degradacao deve-
se ao caracter reversivel da reacao que ocorre entre 0s componentes que dao origem a este polimero

durante a polimerizacao [95].

A humidade em excesso pode-se manifestar de varias formas, dependendo da técnica de

processamento utilizada. Porém, a forma mais comum da humidade se manifestar é a reducéo da massa
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molecular do polimero, o que resulta num decréscimo das suas propriedades, principalmente nas
propriedades mecanicas, como se pode verificar na Figura 21. A humidade pode, inclusivamente, resultar

no aparecimento de nao conformidades [61, 102].
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Figura 21 - Efeito da humidade nas propriedades mecanicas do PET [61].

Maiores temperaturas de processamento toleram, por norma, menores quantidades de
humidade na matéria-prima, uma vez que as maiores temperaturas originam uma maior quantidade de

volateis para a mesma percentagem de humidade [31].

O facto de o PET ser higroscépico também tem influéncia nas propriedades reologicas do
material, nomeadamente, na viscosidade que, neste tipo de polimeros, se trata de viscosidade intrinseca.
A viscosidade intrinseca ¢ uma forma de quantificar a fluidez de um material através da sua dissolucéo
num solvente, relacionando, posteriormente, a massa molecular do polimero a viscosidade da solucao

[103].

A adocao da viscosidade intrinseca em polimeros higroscopicos deve-se a impossibilidade em
determinar um valor real de viscosidade por métodos tradicionais, sem haver humidade e consequente
degradacao. Isto deve-se a humidade absorvida entre a secagem deste material e 0s métodos de medicéo
da viscosidade utilizados, resultando num valor de viscosidade em funcdao de uma percentagem de

humidade absorvida.
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3.3. GPPS/HIPS VS PET

Em anexo (Anexo A -) encontra-se explicitado um resumo dos topicos a ser abordados nesta

Secao.

3.3.1. EXTRUSAO

O PET, como mencionado anteriormente, absorve a humidade o que promove a sua degradacao
durante a fase de processamento. Esta caracteristica gera a necessidade de retirar essa humidade por
meio de um equipamento adicional, neste caso um desumidificador, que, por sua vez, representa mais

custos, quer do ponto de vista da aquisicdo do equipamento, quer do ponto de vista energético [15].

De igual modo, existe a possibilidade de a desumidificacdo do PET ocorrer dentro da extrusora,
recorrendo a sistemas de alto vacuo (High Vacuum Twin Screw Extrusion — HVTSE). Este sistema recorre
a extrusoras duplo fuso ventiladas ligadas a um sistema de alto vacuo para retirar a humidade presente
na matéria-prima, prevenindo assim a degradacdo do mesmo e originando uma folha com um nivel de
qualidade dentro do desejado. No entanto, € extremamente importante que o sistema de vacuo se

encontre estavel e sem fugas, caso contrario nao sera eficaz.

Ja no caso da mistura GPPS/HIPS nao existe a necessidade de efetuar secagem, uma vez que

esta origina uma folha de qualidade sem recorrer a esta etapa adicional.

Ao nivel da extrusdo, o PET requer um perfil de temperatura das resisténcias inverso ao
normalmente utilizado, ou seja, nas primeiras zonas € onde se verifica uma temperatura mais elevada,
como forma de promover a fusdo do material, o que permite aos volateis escapar pela zona de
desgaseificacao, impedindo a degradacao do PET. Esta inversao previne a existéncia de pulsacao, isto &,
variacdes no débito da extrusora, que se traduzem em variacdes de espessura da folha, potenciando a
qualidade da folha. E de notar que, como resultado da sua elevada temperatura de fusdo, a janela de
processamento de PET (240°C a 290°C) é superior a da mistura GPPS/HIPS (aproximadamente 170°C
a 240°C), o que significa uma maior temperatura das resisténcias e, consequentemente, um maior gasto

energético [15, 102].

O PET requer também a utilizacao de filtros com malha mais fina, quando comparada a dos

filtros utilizados na extrusdo da mistura GPPS/HIPS. Isto deve-se ao facto de o PET apresentar uma
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fluidez mais elevada, requerendo assim uma maior filtragem para retirar as impurezas e géis (material

ndo fundido) que se encontram no fundido.

Estes dois sistemas poliméricos também provocam diferencas na montagem da fieira, mais
propriamente, a nivel dos calcos explicitados na seccdo 2.3.2. O PET degrada facilmente pelo que na
sua extrusao é usual a utilizacao de calcos internos combinados com calgos externos como prevencao
dessa degradacao, uma vez que, como explicitado anteriormente, a utilizacao de apenas calcos externos
cria zonas de estagnacdo, promovendo a degradacdo das matérias-primas termicamente sensiveis. A
extrusdo da mistura GPPS/HIPS, devido a sua maior estabilidade, pode ocorrer apenas com a utilizacéo

de calcos externos.

No arrefecimento da folha &€ necessario ter especial atencéo a temperatura dos cilindros da
calandra ao trabalhar com PET, dado que este material necessita de ser arrefecido rapidamente como
forma de conferir alguma consisténcia a folha, permitindo efetuar a calandragem, bem como para

prevenir a cristalizacdo [102].

A mistura GPPS/HIPS da origem a uma folha com algum brilho. Todavia, quando se deseja que
o produto final possua um brilho elevado, de forma a apelar ao consumidor, extrude-se uma camada de
GPPS de espessura extremamente reduzida, dado que este polimero possui um brilho superior ao da
mistura. A espessura desta camada é extremamente importante, uma vez que esta fragiliza as camadas
da mistura, podendo dar origem a um fenémeno conhecido como destruicdo mutua entre camadas, do
inglés mutual interiayer destruction. Este fenomeno deve-se ao facto de o polimero com melhor
desempenho mecanico, neste caso a mistura, ndo ser capaz de interromper a fratura que se inicia na
camada de GPPS, fraturando no mesmo local da camada de brilho. Isto da origem a uma fratura
localizada sem recurso a um estimulo intenso [49]. No PET a destruicdo mutua entre camadas nao
representa um problema uma vez que este polimero apresenta um brilho natural superior ao registado

pela mistura GPPS/HIPS, bem como devido a sua ductilidade.

3.3.2. TERMOFORMACAO

As caracteristicas dos poliestirenos mencionadas anteriormente levaram esta familia de
polimeros a ser das mais utilizadas na industria da embalagem, especialmente quando um dos processos

envolvidos é a termoformacéao. Esta técnica consiste no aquecimento de uma folha até esta se tornar
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facilmente deformavel com aplicacao de baixos gradientes de pressao, cujo intuito é a reproducéo dos
contornos de um molde. Esta deformacédo pode ser realizada por aplicacdo de vacuo ou de ar sob
pressao, sendo as forcas responsaveis por essa deformacao de reduzida intensidade. Alternativamente,

a deformacao pode ocorrer por acdo de elementos mecanicos [12, 104-108].

0 aquecimento efetuado nesta técnica também representa uma adversidade para a utilizacao de
PET, visto que promove a cristalizacdo térmica do material, ou seja, a formacado de estruturas
esferuliticas, o que resulta numa perda de transparéncia [109]. De forma a minimizar esta contrariedade,

a folha de PET deve ser aquecida até a temperatura de enformacéo no menor tempo possivel [102].

3.3.3. ProbuTO FINAL

Na consideracdo do desempenho do produto final, o fator que tem sido decisivo na escolha da
mistura para a formulacao das folhas baseia-se na facilidade de fratura que este material apresenta. Nos
packs de copos de poliestireno conseguem-se separar facilmente as unidades individuais do resto do
conjunto [62]. A ductilidade do PET nao possibilita esta fratura de forma facil, sendo que para facilitar
esta separacdo efetuam-se cortes relativamente fundos onde se pretende que a fratura ocorra. Porém,
isto ndo é atrativo, visto que estes cortes reduzem a resisténcia do material de tal forma que ao manusear

0 pack este pode-se separar em unidades individuais de modo inesperado.

A fratura pode ainda ser facilitada pela adicao de elevadas quantidades de carga, aproximando
0 comportamento mecéanico do PET ao da mistura de GPPS/HIPS. Todavia, esta adicao torna o copo
pesado e ndo atrativo, para além de reduzir a sua sustentabilidade ambiental, uma vez que torna a sua

reciclagem muito mais dificil [110, 111].

Uma consideracao extremamente importante na escolha do material de uma embalagem ¢é a
interacdo entre a embalagem e o produto embalado, mais propriamente, a migracao de potenciais
substancias tdxicas, como certos aditivos ou mondmeros, que ponham em causa a qualidade do alimento
[112, 113]. Neste caso, o PS encontra-se em desvantagem quando comparado com o PET, dado que o
monomero de estireno é considerado uma dessas substancias, existindo a sua migracao quando o
produto é exposto a elevadas temperaturas ou a duracao do seu contacto direto com o alimento é

superior ao permitido [114]. Isto faz com que o PS se encontre com a classificacdo 2A (a substancia é

33



Caracterizacéo e Correcao de Nao Conformidades no Processo de Extrusao

Capitulo 3 - Matérias-Primas

provavelmente carcinogénica para humanos), a segunda mais grave da /nfernational Agency for Research

on Cancer (IARC) [115].

Quando o objetivo do produto final implica o processo de enchimento a quente (Aot#/), cujo
principal objetivo é fornecer um produto livre de microrganismos capazes de se desenvolverem, ou seja,
um produto comercialmente estéril, o PET encontra-se em desvantagem em relacao a mistura. Este facto
¢ ainda mais critico se um dos requisitos for a transparéncia do recipiente, dado que nesse caso serdo
folhas em aPET, cuja resisténcia a temperatura ¢ inferior a do CPET. Isto deve-se ao facto de as
temperaturas de servico muito elevadas (superiores a 80°C), caracteristicas do enchimento a quente,
serem sempre superiores a temperatura de transicao vitrea deste material (74°C), provocando a
distorcdo ou colapso térmico das finas paredes laterais do recipiente [116-119]. Na mistura isto ndo se

verifica, uma vez que a temperatura de transicao vitrea deste material ronda os 90°C.

3.3.4. RECICLAGEM

A dimensao crescente da populacao mundial aliada a melhoria do nivel de vida levou a um maior
consumo de materiais plasticos que, por sua vez, se traduziu num incremento da quantidade deste tipo

de materiais que acaba na cadeia de residuos [58].

A utilizacao de material reciclado tem um elevado numero de beneficios tais como, a menor
poluicao, a preservacao de recursos naturais e a reducdo do espaco ocupado em aterros [120]. Desta
forma, ao efetuar a comparacao entre duas matérias-primas é importante investigar a sua reciclabilidade

e a possibilidade de fechar o ciclo da economia circular.

A existéncia de uma quantidade elevada de residuos de PET relativamente limpos, o que torna a
reciclagem uma tarefa mais facil, bem como as recentes tendéncias de reciclagem em torno deste
material, levam a que os seus niveis de reciclagem ultrapassem os 10%. Isto torna-se uma vantagem em
relacdo ao PS, cuja reciclagem € quase inexistente, uma vez que esta ndo é economicamente viavel para
este material, como, por exemplo, no caso do poliestireno expandido (EPS) [121, 122]. Dados relativos

a producao e recolha dos polimeros mais utilizados sao visiveis na Tabela 5.
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Tabela 5 - Polimeros utilizados nos Estados Unidos em 2012 e respetivas quantidades [123].

Polimero Manufatura Recolha Descartadas
(tonelada) Tonelada (%) (toneladas)

PET 4520 880 19.5 3640

HDPE 5530 570 10.3 4960

PVC 870 — — 870

LDPE/LLDPE 7350 390 5.3 6960

PLA 50 — — 50

PP 7190 40 0.6 7150

PS 2240 20 0.9 2220

Outros 4000 900 22.5 3100

Total 31,750 2800 8.8 28,950

Para além de ser necessario investigar a reciclabilidade dos materiais, deve-se verificar, uma vez
que a aplicacao desejada envolve contacto alimentar, se o polimero reciclado cumpre os requisitos de
seguranca desta industria, obtendo assim a aprovacdo necessaria para ser utilizada neste tipo de

aplicacoes [97].

Polimeros como o PET, cuja proveniéncia de material para reciclagem sao fontes de residuos
relativamente limpas, como as garrafas de agua, apresentam elevados niveis de reintegracdo em
aplicacdes com contacto alimentar. Este fator leva a que existam mais de 160 graus (grades) de rPET
aprovados pela FDA para contacto alimentar, sendo que o PS tem apenas cerca de 23 (grades) aprovados

[120, 124].

No entanto, a reciclagem do PET tem alguns inconvenientes, nomeadamente a sua perda de
propriedades com o aumento do numero de ciclos a que foi sujeito, como demonstrado nas Figura 22 a
Figura 24. Isto deve-se a reducdo da massa molecular do polimero como resultado da cisao das cadeias
macromoleculares, sendo esta cisdo fomentada pela presenca de humidade e pelas taxas de corte no

momento da reciclagem [100].
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Figura 24 - Efeito do numero de ciclos na tenséo de rotura, o, e na deformacao de rotura, €. Adaptada de [125].

E de notar que 0 aumento do grau de cristalinidade pode ser explicado pelo menor tamanho das
moléculas, que permite uma maior organizacao e compactacao em estruturas cristalinas. Este efeito no

grau de cristalinidade explica 0 aumento do modulo de elasticidade [126].

36



CAPITULO 4 - METODOLOGIA E TECNICAS DE CARACTERIZACAO

4.1. METODOLOGIA DE ANALISE

A definicao da metodologia de analise das nao conformidades teve como objetivo definir qual o
procedimento de identificacdo das suas causas, quais as acdes corretivas a serem tomadas e quais 0s
critérios para, numa fase posterior, se proceder a esquematizacao das acoes. Esta esquematizacéo

permitird uma resolucéo mais rapida de ocorréncias futuras da nao conformidade analisada.
Posto isto, a metodologia adotada possui quatro fases de funcionamento.
Fase 1

Numa fase inicial analisaram-se, com recurso a ferramentas de qualidade, como por exemplo,
diagramas de Pareto, as reclamacdes recebidas pela empresa. Esta analise teve como objetivo identificar
as nao conformidades que geram as maiores quantidades de material fora de especificacdo, uma vez
que esta identificacdo permite compreender o impacto econémico associado a cada ndo conformidade,

percebendo assim quais as nao conformidades cujo estudo beneficia mais a empresa [127].

Uma vez que a empresa se encontrava a iniciar a producéo de folhas em PET, os dados relativos
a este produto eram inexistentes, o que significa que as reclamacdes recebidas pela empresa apenas
continham dados relativos a mistura de GPPS/HIPS. Deste modo, numa primeira fase realizar-se-a o
levantamento das ndo conformidades verificadas nas producées de PET a decorrer, sendo,

posteriormente, efetuada a investigacao.
Fase 2

Na segunda fase da metodologia averiguaram-se as trés ndo conformidades mais criticas definidas
na fase anterior, bem como as nao conformidades verificadas nas producdes de PET, estudando a ciéncia
por detras de cada nao conformidade. Este conhecimento é fulcral na identificacdo das causas mais
comuns que tem como objetivo investigar quais os fatores que mais impacto possuem na origem desta
nao conformidade. Esta investigacao permite restringir previamente os fatores que, maioritariamente, se
encontram na origem das nao conformidades que se pretendem analisar, permitindo assim uma reducéo

do tempo de identificacao e respetiva acao corretiva.
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Fase 3

Posteriormente, procedeu-se a esquematizacdo da analise efetuada na fase 2, para a formacao
do manual presente no Anexo B - que funcionara como forma de apoio a producao. Esta esquematizacéo
organiza as causas e as acoes corretivas, originando uma sequéncia que se inicia na causa e respetiva
correcao, dado que a acao corretiva a ser tomada em primeiro lugar resulta duma ponderacéo entre a
correcdo mais simples e a causa mais provavel, sendo a causa mais provavel o fator mais relevante. A
simplicidade da solucdo é um fator relevante neste exercicio dado que estas solucdes, por norma, sdo
menos morosas e nao implicam custos, representando uma mais-valia devido aos prazos de encomenda,

mas sobretudo, devido aos elevados débitos do processo de extrusao [28, 29, 31].

Na Figura 25 encontra-se esquematizada a metodologia aplicada na resolucdo das néao

conformidades mais criticas.
Fase 4

Na ultima fase da metodologia definida aplicaram-se todos os passos anteriores a casos de estudo,
sendo estes provenientes de reclamacdes recebidas cujo fundamento eram as ndo conformidades em
questdo. Estes casos de estudo tiveram como objetivo a aplicacdo da analise das fases anteriores a casos

reais, verificando a sua aplicabilidade em ambiente industrial.
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Figura 25 - Metodologia aplicada na resolucdo das nao conformidades mais criticas.
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4.2. TECNICAS DE CARACTERIZACAO

4.2.1. MEDICAO DA BIRREFRINGENCIA (COMPENSADOR DE BEREK)

A medicao da birrefringéncia tem como objetivo investigar a diferenca de orientacao molecular
entre as zonas analisadas, verificando se este fator € responsavel pela(s) nao conformidade(s) a(s)

qual(ais) se aplicou.

Esta medicao baseia-se na avaliacdo da diferenca de indices de refracdo e nao dos valores
absolutos, iniciando-se esta medicdo com a preparacao de amostras recorrendo ao micrétomo Leitz
1404, através do qual se extraiu uma amostra de quinze micréometros. Esta preparacdo deve-se a

necessidade de obter uma amostra cuja espessura permita a analise com o compensador de Berek.

Posteriormente, a amostra é colocada no microscopio OLYMPUS BH-2, onde se utiliza a
microscopia de luz polarizada. A Microscopia de Luz Polarizada consiste em polarizar a luz numa unica
direcao, através de um polarizador, posicionado em frente ao condensador, e de um analisador, colocado
entre a objetiva e a ocular. Estes dois filtros decompdem o vetor elétrico das ondas luminosas em dois
vetores perpendiculares, sendo um deles absorvido e o outro transmitido. Desta forma, quando estes
componentes perfazem um angulo de 90° encontram-se cruzados e existe a extincao da luz acima do
analisador. Esta posicao denomina-se posicao de extingcdo a partir da qual se roda a platina 45° para a

posicao de transmissdo luminosa maxima.

Uma vez encontrada a posicao de transmissao luminosa maxima utiliza-se o compensador de
Berek. Este compensador consiste numa placa fina de calcite que pode ser inclinada em ambas as
direcdes da posicao central, perfazendo uma amplitude de 30°. Esta rotacdo divide o feixe luminoso em
dois, o ordinario e o extraordinario, como ilustrado na Figura 26, entre os quais existe uma diferenca de

percurso o6tico, sendo essa diferenca determinada com base no angulo da rotacao.

Eixo otico do
miscrocopio

Eixo otico do
compensador de Berek

Figura 26 - Funcionamento de um compensador de Berek, onde a azul esta representado o raio ordinario e a vermelho extraordinario.

Adaptada de [128].
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4.2.2. MEDICAO DA CONTRACAO

O teste de contracao foi método desenvolvido internamente que teve como objetivo investigar
diferentes niveis de orientacdo molecular na folha, através da obtencéo de amostras a partir de zonas
estratégicas. Este teste tem por base a formacao de amostras com 100 milimetros de espacamento

entre marcas retiradas da folha que se deseja testar, como representado na Figura 27.

Figura 27 - Exemplo de uma amostra utilizada no teste de contracao.

Recorrendo ao equipamento 7hermo Haake W26 estas amostras sdo mergulhadas num banho
a 152 + 3°C durante 10 minutos e, apds o seu arrefecimento, efetua-se a medicédo da distancia entre
marcas, comparando com os valores obtidos anteriormente. Posteriormente, recorre-se a equacao (1)

para determinar a percentagem de contracao da amostra.

L
C= x 100 (%) (1)
Ly

Onde L, e L s&o, respetivamente, a dimensao inicial da amostra e a dimensao apos a realizacao

do ensaio.

4.2.3. CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARRIMENTO (DSC)

A calorimetria diferencial de varrimento tem por base o aquecimento de um material de
referéncia a uma taxa de transferéncia de calor constante, que nado sofre qualquer transicdo a
temperatura da medicao e cujas propriedades térmicas sao conhecidas, bem como de uma amostra a
testar. Esta comparacao permite determinar a temperatura das varias transicoes cada folha, bem o grau

de cristalinidade através da equacéo (2).

(2)

Hfus

B AHfus,c
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Onde AHg,s € AHgyg  S@0, respetivamente, a entalpia de fusao da amostra e a entalpia de fuséo

do PET totalmente cristalino (117 J/g) [129, 130].

Esta técnica de caracterizacao teve como objetivo investigar o impacto das temperaturas dos
cilindros da calandra no grau de cristalinidade da folha de PET e, consequentemente, na perda de
transparéncia. Efetuou-se esta investigacao recorrendo ao equipamento Perkin Elmer DSC/ calibrado
para uma taxa de arrefecimento de 10°C/min. Esta técnica foi efetuada com recurso ao conjunto de

normas ISO 11357-1:2016, I1SO 11357-2:2020 e ISO 11357-2:2020.

4.2.4. MEDICAO DA TRANSMITANCIA LUMINOSA (TURBIDEZ)

A medicao da transmitancia luminosa (turbidez) ¢ uma técnica de caracterizacao que tem por
base o racio entre a luz transmitida por um corpo e a luz nele incidente, ou seja, entre a transmitancia
luminosa difusa (T,) e a transmitancia luminosa total (T;), como demonstrado na equacao (3). Esta
medicao teve como objetivo investigar o efeito temperatura das calandras na transparéncia, dado que a
turbidez € um dos seus dois parametros que se relaciona com a perda de contraste da imagem, bem

como o efeito do antiblock nesse mesmo atributo.

Transmitincia Luminosa Difusa

T itincia (%) = x 100 3
ransmitancia (%) Transmitincia Luminosa Total ©)

Recorrendo ao medidor de turbidez BYA Gardner modelo XL-211A, mediu-se a transmitancia das
folhas de PET em cinco zonas, ilustradas na Figura 28, sendo esta técnica de caracterizacao efetuada

segundo a norma ASTM D 1003-1961.

N

Zonas a Analisar

Sentido de Extrusao

Figura 28 - Zonas onde se efetuou a analise da transmitancia luminosa das folhas.
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5.1. NAO CONFORMIDADES RELATIVAS A MISTURA GPPS/HIPS

Como definido na metodologia apresentada, iniciou-se o estudo das nao conformidades pela

analise das reclamacdes recebidas pela Intraplas S. A. desde 2017. Desta analise excluiram-se néo

conformidades cuja origem € atribuida ao cliente, como por exemplo, manuseamento incorreto, defeitos

nas maquinas do cliente que causam a nao conformidade, entre outros. De igual modo, excluiram-se as

reclamacodes cuja ndo conformidade recaiu numa categoria interna designada "outros (extrusao)". Estas

exclusdes devem-se ao facto de a Intraplas S. A. nao ser responsavel pelo problema, como explicitado, e

ao facto de a categoria "outros (extrusdo)" ser demasiado abrangente para ser possivel efetuar uma

analise correta as nao conformidades, respetivamente.

Posto isto, efetuou-se a analise das reclamacdes, atribuindo uma maior importancia a quantidade

de material fora de especificacdo, como definido na metodologia de analise explicitada na seccéo 4.1.

Recorrendo aos dados provenientes desta analise formulou-se o diagrama de Parefo apresentado na

Figura 29.
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Figura 29 - Diagrama de Pareto da analise efetuada as reclamacoes.
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Analisando o diagrama é possivel verificar que a nao conformidade onde a quantidade de

material reclamado é superior é na ondulacao lateral. Esta quantidade é bastante superior as restantes,
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representando 84,16% da quantidade reclamada total, o que indica que esta ndo conformidade requere
uma maior reflexdao no momento do seu estudo. As nao conformidades responsaveis por maior
quantidade de material incumpridor de especificacao apos a ondulacao lateral sao o empeno e a flecha,

que representam 4,02% e 3,72% da quantidade reclamada, respetivamente.

E de notar a existéncia de uma categoria denominada “outros” no diagrama resultante da analise
referida, onde se encontram inseridas as ndo conformidades pontuais cuja quantidade era demasiado

reduzida para justificarem um estudo aprofundado.

5.1.1. ONDULAGOES

A ondulacdo é uma nao conformidade que se manifesta nas extremidades da folha, como forma
de compensar a maior dimensdo longitudinal desta zona comparativamente ao centro da bobine [50,

131].

Na Figura 30 encontra-se exposto um exemplo desta ndo conformidade.

Figura 30 - Representacao 3D duma folha com ondulacéo lateral.

Esta ndo conformidade causa um problema do ponto de vista da termoformacdo devido a

incorreta indexacao da folha, ou seja, a medida que a folha se move ao longo da maquina form-fill-seal
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que faz a enformacdo, enchimento e selagem do copo, o passo definido previamente ndo é cumprido,
devido ao facto de, na movimentacao entre estacdes, a folha se elevar ligeiramente devido a ondulacéo
que esta possui, como se encontra ilustrado na Figura 31. Esta ligeira elevacdo impede a correta

deslocacdo da folha entre estacdes, levando ao desposicionamento da mesma [132].

Guia

Elevacao do material

Figura 31 - Representacao da elevacdo do material na termoformadora causada pela ondulacao da folha.

O deslocamento incorreto apresenta-se como um problema mais critico quando o aquecimento
ocorre por aquecedores alveolares, como os que se encontram demonstrados na Figura 32, em
comparacao com os aquecedores por infravermelhos que aquecem a folha na totalidade, dado que estes

apenas fornecem calor as zonas em que se pretende formar.

Figura 32 - Aquecedores alveolares utilizados nas maquinas de form-fill-seal.

0 aquecimento seletivo, aliado ao deslocamento incorreto, vai originar problemas do ponto de
vista do processamento, uma vez que a zona aquecida ndo se encontra totalmente centrada na zona a

formar, produzindo um copo com diferencas de espessura superiores ao esperado, colocando em risco
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0 seu desempenho mecanico. Em casos extremos esta ndo conformidade pode dar origem ao

rompimento do copo no momento da formacéao, como demonstrado na Figura 33 [132].

j Zona aquecida que vai ser

- Zona aquecida - Zona a termoformar = -
termoformada ap6s a deslocacao

Figura 33 - Resultado da deslocacao da zona aquecida na termoformacao.

Na Figura 34 encontra-se um resumo sob a forma de um esquema dos problemas causados

pela ondulacdo na fase de aquecimento.
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Figura 34 - Problemas causados pela ondulacéo na fase de aquecimento da termoformacao.

A ondulacédo pode ainda originar problemas ao nivel da selagem do copo, pelas razbes
apresentadas anteriormente, ou seja, o deslocamento incorreto provoca um posicionamento incorreto do
copo na estacao de selagem. Este posicionamento incorreto pode originar uma soldadura incompleta da

tampa, o que permite que o ar contacte com o iogurte, inviabilizando o seu consumo.
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5.1.1.1. MebicAo

A medicao da ondulacao lateral efetua-se por meio de um teste interno, no qual se extrude uma

bobine de amostra, denominada cabeco, que ficara a repousar por um tempo determinado.

De seguida, retira-se uma amostra de dois metros da zona onde esta ndo conformidade
apresenta uma maior tendéncia para se manifestar, ou seja, junto ao rolo de cartdo do cabeco. Isto deve-
se ao facto de no inicio da bobinagem, ou seja, junto ao rolo de cartdo, ser necessario aplicar uma maior
forca como forma de ultrapassar a inércia que o mandril apresenta, sendo que, apds ultrapassar a inércia
inicial, a forca aplicada é reduzida, como demonstrado na Figura 35, bem como nas figuras presentes
no Anexo C -.

900
800
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400

FORCA (N)

300
200
100

0
0 1 2 3 4 5 6 7

COMPRIMENTO (M)

Figura 35 - Variacéo da forca aplicada consoante o comprimento de folha bobinada.

Posteriormente, as duas extremidades dessa amostra sdo alinhadas por uma linha paralela a
direcao de extrusao, de forma a prevenir ondulacdes causadas por um desalinhamento da amostra no
momento da medicao. Posto isto, efetua-se a contagem do numero de ondulacdes (n) nos dois metros
de amostra e, como forma de verificar qual a ondulacao maxima, mede-se a ondulacédo que apresenta a
altura mais acentuada (h). E de notar que a medicao desta nao conformidade inicia-se por uma zona
onde esta ndo se verifique, ou seja, que contacte com a superficie em que repousa. Este método

encontra-se explicitado na Figura 36 e Figura 37.
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

e e e e

Figura 36 - Representacao da contagem de ondulacdes presentes na amostra

Figura 37 - Exemplificacéo da altura mais acentuada na medicao de ondulacoes.

De seguida, verifica-se se a amostra se encontra dentro de especificacao. Para tal, efetua-se a
multiplicacao do numero de ondulagdes (n) pela ondulacdo mais acentuada (h). Recorrendo ao exemplo
apresentado nas Figura 36 e Figura 37, bem como a uma especificacao tipica desta nao conformidade

(quarenta), obtém-se, pelo método descrito, o resultado apresentado na Tabela 6.

Tabela 6 - Exemplificacdo duma tomada de decisao relativa a medicao da ondulacao lateral.

Especificacao Decisao
Nao Uniformidade
Definida Obtida Positiva Negativa
Ondulacao Lateral (OL = n x h) <40 10x 14 =140 v

5.1.1.2. CAusAs

Numa fase inicial ponderou-se que a causa seria uma sobrecompensacao dos fluxos na fieira,
resultando na presenca de uma maior quantidade de material nas extremidades comparativamente ao

centro. Contudo, apds a visualizacdo de um arranque de producao verificou-se que o material flui mais
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na zona central, como demonstrado na Figura 38, o que indica que nao existe uma sobrecompensacao,

levando a uma analise mais aprofundada.

-

Figura 38 - Arranque de maquina.

Desta forma, investigou-se quais as possiveis causas desta maior dimensao das extremidades.
Esta investigacdo revelou que existem quatro causas principais para a formacdo desta ndo conformidade,

que se encontram apresentadas no diagrama de /shikawa exposto na Figura 39.

Desgaste das laminas
eirculares (corte)

Afinacao incorreta das Ajustar a temperatura do / / _

laminas circulares jcorte) fundide a =aida da fieira

/ Temperatura dos cilindros / /
da calandra demasiado alta

Figura 39 - Diagrama de /shikawa referente a nao conformidade em questao.
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Ajustar _a temperatura do fundido a saida da fieira: A existéncia de diferentes

temperaturas no fundido gera diferentes niveis de viscosidade e de fluéncia quando este é exposto a um
estiramento uniforme, como é promovido pelos rolos de puxo, podendo levar ao aparecimento de

ondulacao.

Este fenomeno ocorre quando um fundido apresenta maior temperatura no centro que nas
extremidades, ocorrendo nestes casos primeiro a solidificacao das extremidades e, posteriormente,
solidificacao do centro da folha. Esta diferenca entre tempos de arrefecimento até uma temperatura onde
nao exista mobilidade molecular leva a que o centro tenha mais tempo para contrair e, como tal,
apresenta uma menor dimensdo em relacdo as extremidades. Este facto causa a ondulacdo da(s)
extremidade(s) para se compensar a menor dimensao do centro. O efeito descrito encontra-se ilustrado

na Figura 40, onde se considerou que o material utilizado era poliestireno.

Zana com maicr
contracéo

(b)
90°C
70°C

fonas com ondulacao

110°C

50°C

Jonas sem
mobilidade molecular

Figura 40 - Representacao do efeito de uma temperatura do fundido ndo uniforme, onde em (a) ocorre a solidificacdo das extremidades e

em (b) a solidificacao do centro.

Temperatura dos cilindros da calandra demasiado alta: A bobinagem da folha quando

esta ainda se encontra a temperaturas elevadas potencia o aparecimento de ondulacdo em ambas as
extremidades laterais da bobine. Isto deve-se ao facto de o arrefecimento da bobine ndo ser uniforme,
dado que a zona lateral da bobine promove uma maior transferéncia de calor com o meio ambiente que
0 nucleo, resultando em diferentes taxas de arrefecimento [131, 133]. Isto ocorre devido a reduzida

condutividade térmica dos polimeros que impede uma uniformidade da temperatura, impedindo que a
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energia que se encontra no centro da folha sob a forma de calor seja transferida para as extremidades

e, seguidamente, para 0 meio ambiente.

Tal como no caso anterior, a maior taxa de arrefecimento na zona lateral da bobine significa que

esta solidificara primeiro que o nucleo, onde os niveis de contracao serdo mais elevados.

Desgaste das laminas circulares (corte): A utilizacdo de laminas circulares desgastadas

pode estar na origem de ondulacdes, uma vez que durante o corte das extremidades laterais da folha,
esta prende na lamina, encontrando-se sob tensao, sendo essa tensao libertada quando a folha se liberta.
Por norma, quando este fator esta na origem das ondulacdes estas apenas se verificam na extremidade

onde a lamina problematica se encontra.

Afinacao incorreta das laminas circulares (corte): Uma afinacdo incorreta das laminas

circulares tém um efeito semelhante ao explicitado para o desgaste das mesmas, uma vez que nao
origina um corte limpo. Isto deve-se ao facto de a lamina ndo penetrar corretamente a folha, causando
0 seu estiramento previamente ao corte. Uma vez que este estiramento acontece a uma temperatura
abaixo de Ty, deformacao provocada na folha é permanente, levando a formacéo da nao conformidade
apenas na extremidade onde a lamina com a afinacao incorreta se encontra. Na Figura 41 encontra-se

este fenomeno.

Figura 41 - Representacao da criacao de ondulacéo pela lamina de corte.
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5.1.1.3. ACOES CORRETIVAS

Terminada a explicitacdo das causas mais comuns desta nao conformidade, procedeu-se a
sequenciacao das respetivas acdes corretivas. Como supramencionado, a acao corretiva a ser tomada
em primeiro lugar deve ser uma ponderacao entre a correcao mais simples e a causa mais provavel,

resultando essa ponderacao na sequéncia de acdes apresentada.

[1. Verificar o processo de corte das tiras laterais. ]

* Deve-se investigar o estado das laminas de corte, bem como a sua afinacéo.

[2. Verificar a temperatura do fundido a saida da fieira. ]

* Esta verificacdo pode ser efetuada com recurso a uma camara termografica, sendo que caso se
verifiqgue uma disparidade nas temperaturas apresentadas pelo fundido esta deve ser corrigida

através das temperaturas da fieira.

[3. Reduzir as temperaturas da calandra. ]

e Esta reducdo previne o arrefecimento livre da folha e o aparecimento de ondulacédo fruto de

diferentes orientacoes.

[4. Reduzir velocidade linear da linha. ]

* Esta acdo promove o tempo de contacto com cilindros, tornando o arrefecimento mais eficaz, o
que se traduz numa menor contracao livre do material na bobine. Contudo, esta acéo reduz o

débito da linha, o que é indesejavel do ponto de vista industrial.

5.1.1.4. VALIDACAO EXPERIMENTAL

A validacao experimental tem como intuito comprovar as possiveis causas apontadas para esta
nao conformidade através de métodos cientificos. Desta forma, iniciou-se esta validacédo pela verificacao
da temperatura do fundido a saida da fieira uma vez que €, da sequéncia de acdes corretivas
apresentadas, a primeira onde ¢ possivel iniciar esta validacao. Isto deve-se ao facto de nao ser possivel

investigar a afinacdo das laminas de corte por motivos de seguranca.
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A verificacdo da temperatura do fundido a saida da fieira foi efetuada no decorrer da producéo

de uma folha da mistura de GPPS/HIPS. A medicao efetuada com recurso a camara termografica 7esto

869 encontra-se exposta na Figura 42 e na Figura 43.

Figura 42 - Temperatura das extremidades da folha a saida da fieira.

°C

—~— e e 280

246

Figura 43 - Temperatura do centro da folha a saida da fieira.

Como se pode observar, existem diferentes temperaturas no fundido a saida da fieira o que pode
explicar o aparecimento de ondulacao lateral na folha em questdo. Uma vez que esta diferenca de
temperatura pode impactar o arrefecimento da folha, procedeu-se a averiguacao da temperatura durante

o arrefecimento.

Esta verificacdo deve ser efetuada quando, durante o controlo periddico de qualidade, se
constatar a existéncia de ondulacdo, independentemente da existéncia de uma diferenca de temperatura
na fieira. Na Figura 44 e na Figura 45 encontra-se explicitada a temperatura da folha medida aquando

da sua passagem no cilindro trés da calandra.
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—————..

v ———

Figura 44 - Temperatura das extremidades da folha na fase de arrefecimento.

Figura 45 - Temperatura do centro da folha na fase de arrefecimento.

Como se pode verificar nas imagens acima, as extremidades registam uma menor temperatura

que o centro, sendo esta a causa apontada para a presenca de ondulacao.

Posto isto, procurou-se medir a orientacdo molecular nas duas zonas criticas da folha,
nomeadamente, o centro e as extremidades, através da técnica de birrefringéncia com compensador de
Berek. Como tal, efetuou-se a analise com recurso a microscopia de luz polarizada de amostras
previamente preparadas de uma folha com ondulacéo, sendo estas retiradas na direcao da extrusao. Os

resultados referentes a cada uma das zonas a estudar encontram-se expostos na Figura 46.
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Centro Extremidade

Contaminacoes

Figura 46 - Corte lateral da folha da mistura de GPPS/HIPS observado ao microscopio com uma ampliacéo de 10 na objetiva e 1.67 na

camara do mesmo.

Como pode ser verifica na Figura 46, nao existem diferencas significativas de orientacao entre
as duas faces de ambas as amostras, o que impossibilitou a medicao da orientacédo molecular por esta
técnica, uma vez que ndo era possivel fixar dois pontos para a medicdo. E de notar que em ambas as
amostras se visualizam contaminacdes provenientes do microscopio utilizado, bem como ar aprisionado
na amostra. E possivel verificar também que existem zonas que aparentam possuir um certo nivel de

orientacdo diferente do restante da amostra, nomeadamente, as zonas onde a luminosidade é superior.

Contudo, esta orientacao ¢é artificial, sendo imposta no momento da preparacao da amostra pela
faca de corte, escondendo a orientacao natural da extrusao e inviabilizando a analise desejada. Isto deve-
se ao facto de a faca, no momento do corte, criar microfissuras na superficie do poliestireno devido ao
comportamento fragil que este apresenta. O efeito descrito encontra-se apresentado na Figura 47, onde
a ampliacdo do efeito descrito foi capturada com microscopia de campo claro. As figuras completas

encontram-se no Anexo D -.
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Figura 47 - Pormenor das microfissuras da mistura de GPPS/HIPS observado ao microscopio com uma ampliacéo de 20 na objetiva e

1.67 na camara do mesmo: (a) centro da folha; (b) extremidade.

Uma vez que a medicdo da birrefringéncia do material foi inconclusiva, procurou-se recorrer a
um método indireto para determinar os niveis de orientacdo molecular presentes na folha, isto ¢, ao

meétodo da contracao (descrito na seccao 4.2.2).

Desta forma, retiraram-se 5 amostras de 3 zonas distintas da folha, consoante apresentado na

Figura 48.

De igual modo, retirou-se 0 mesmo numero de amostras, com a mesma configuracao, de uma
folha com composicao e condicdes de processamento idénticas aquelas que originaram a folha com

ondulacdo, mas que ndo possui esta ndo conformidade.
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(a) Controlo (b) Zonas com ondulacao

Extremidade 1 Cenfro Extremidade 2 Extremidade 1 Cenfro Extremidade 2

Figura 48 - Explicitacdo das 3 zonas consideradas e as amostras retiradas das respetivas zonas onde em (a) se trata da folha de controlo

e em (b) a folha com ondulacéo.

Os resultados obtidos para as amostras de controlo, em conjunto com os resultados obtidos para
as amostras de material com ondulacado, presentes no Anexo E - e no Anexo F -, respetivamente,
permitiram a formacao de graficos de comparacao dos valores de contracao, presentes na Figura 49 e

na Figura 50.
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14,00%
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12,00%
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9,00%
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+0,68% lll + 0,47% +0,65% Il + 0,66% +121% Ml + 0,40%

7,00%

Extremidade 1 Centro Extremidade 2

[ Bobine controlo [ Bobine com a ndo conformidade — Limites de Especifica¢do

Figura 49 - Valores obtidos no teste da contracao para a direcao longitudinal das amostras de controlo e de material com ondulacao.
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Figura 50 - Valores obtidos no teste da contracao para a direcdo transversal das amostras de controlo e de material com ondulacéo.

A contracdo longitudinal da amostra com ondulacdo apresenta valores superiores aqueles
obtidos para a amostra de controlo, chegando a ultrapassar o limite de especificacao, o que indica que
0s niveis de orientacdo presentes nessa folha sdo superiores aos da folha de controlo. Uma vez que as
condicdes de processamento e composicdo sdo as mesmas para as duas folhas, considera-se que este
aumento possa resultar de variacdes naturais da viscosidade da matéria-prima, o que, neste caso,
resultou numa menor viscosidade, permitindo uma maior orientacdo molecular. Efetuando a comparacao
entre as zonas de interesse nao € possivel retirar ilacdes sobre a causa da ondulacao, dado que os
valores de contracdo entre as extremidades e o centro da folha se encontram bastante equiparados,
impossibilitando assim afirmar ou descartar a orientacdo molecular como a causa desta nao

conformidade sem a utilizacdo de um método direto para efetuar a sua medicao.

Relativamente a contracao transversal todos os valores da amostra com ondulacdo encontram-
se dentro de especificacao, contrariamente ao que se sucede para a amostra de controlo. Contudo,
também aqui ndo se encontram diferencas de contracao entre as extremidades e o centro que justifiquem
0 aparecimento desta nao conformidade, uma vez que os valores obtidos para as contracoes transversais

sao bastante semelhantes, ndo evidenciando diferentes niveis de orientacdo molecular.
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5.1.2. EMPENO

A distorcao de uma folha conforme o que se encontra apresentado na Figura 51 representa uma
nao conformidade denominada de empeno, tendo esta distorcao origem na presenca de diferentes niveis

de orientacdo molecular presente na folha e, consequentemente, diferentes niveis de tensdes residuais
(4,17, 134, 135].

Figura 51 - Representacao 3D duma folha com empeno vista de frente.

No processo de extrusdo de folha, por forca dos métodos de arrefecimento empregues, existe a
possibilidade de a folha manter a orientacdo imposta na fase de processamento, dando origem a tensdes

residuais, como mencionado anteriormente. Estas tensdes traduzem-se numa curvatura da folha na

direcao transversal a extrusao.

Para que uma folha ndo apresente empeno estas tensdes devem-se encontrar em equilibrio, ou
seja, as tensdes residuais compressivas e as tensdes residuais de tracdo devem possuir valores

semelhantes, como ilustrado na Figura 52, onde a area referente aos dois tipos de tensao possui valores

semelhantes [47, 136].

20

T 10
g tensile
) o
]
7 =10 compressive

-20

-1 (o] 1
thickness

Figura 52 - Tensoes residuais ao longo da espessura de uma folha. Adaptado de [136].

Um arrefecimento uniforme nas duas faces da folha previne o aparecimento desta nao
conformidade, originando contracdes simétricas e, como tal, tensdes residuais semelhantes. Caso o
arrefecimento simétrico nao se verifique, produzem-se folhas com empeno cuja concavidade se encontra

na zona mais quente [47].
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Esta nao conformidade representa um problema para o cliente aquando da termoformacéo da
folha, principalmente quando o aquecimento é efetuado por radiacdo. Isto deve-se as diferentes
distancias aos aquecedores, originadas pela curvatura da folha com empeno, como demonstrado na

Figura 53, resultando em aquecimento diferencial/distribuicdo superficial de temperaturas acentuados.

Esta elevada diferenca de temperatura significa que o centro, como zona mais préxima dos
aquecedores, se encontra a temperatura de enformacao, enquanto as extremidades ainda ndo possuem
um modulo de relaxacdo adequado ao processo, produzindo um copo com diferencas de espessura
superiores ao esperado, colocando em risco o seu desempenho mecanico, assim como no caso da

ondulacao. A Figura b3 apresenta o resultado das diferentes distancias no aquecimento da folha.

(a) (b)
[7]
e
E 4 v v v 4 v
8
Folha
I:3ui15|5‘f’"'7
Jonas frias

Zona mais quente

Figura 53 - Representacao das diferentes distancias que uma folha com empeno apresenta ao aquecedor em (a) e seu resultado em (b).

5.1.2.1. MEDICAO

A medicao desta nao conformidade efetua-se por intermédio de um teste interno, com recurso a
uma amostra de dois metros de folha, sendo esta colocada sobre uma superficie plana. Posteriormente,

mede-se a altura entre a extremidade da folha e essa superficie. Este teste encontra-se explicitado na

Figura 54.

«’M 22mm

Figura 54 - Método de medicao do empeno.
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Por ultimo, compara-se o valor obtido a partir da amostra com a especificacao, verificando desta
forma se esta se encontra dentro do estipulado. Com recurso ao exemplo apresentado na Figura 54,
bem como a uma especificacéo tipica desta ndo conformidade (20), pelo método descrito obtém-se o

resultado apresentado na Tabela 7.

Tabela 7 - Exemplificacdo duma tomada de deciséo relativa a medicdo do empeno

Especificacao (mm) Decisdo
Nao Uniformidade
Definida Obtida Positiva Negativa
Empeno <20 22 v

5.1.2.2. CAusAs

Como explicitado anteriormente, esta nao conformidade tem por base a desigualdade de tensdes
residuais ao longo da sua espessura, sendo estas causadas por um arrefecimento ndo uniforme. Posto
isto, as causas mais comuns encontram-se todas elas ligadas a fatores que influenciam o arrefecimento

da folha e, consequentemente, a morfologia e tensdes residuais da mesma.

Temperatura dos cilindros da calandra incorreta: Temperaturas dos cilindros da calandra

incorretamente ajustadas promovem diferentes taxas de arrefecimento nas duas faces da folha. De modo
a minimizar a possibilidade de empeno, o arrefecimento da folha deve ser simétrico, assegurando o
mesmo nivel de orientacdo, caso contrario a folha apresentara diferentes niveis de contracado e, como
resultado destas diferencas, exibira empeno, formando uma concavidade para a zona com maior

contracao [17, 26, 75, 76, 134].

Temperatura dos cilindros de arrefecimento incorreta: Esta causa produz o mesmo

efeito da causa anterior, ou seja, um arrefecimento nao uniforme ao longo da espessura. Porém, o seu
impacto € muito menor, dado que o calor € maioritariamente retirado da folha na calandra. Estes cilindros

podem, em ultimo recurso, auxiliar a correcao de empeno vindo da calandra.

5.1.2.3. ACOES CORRETIVAS

As acbes corretivas relativas ao empeno sao na sua totalidade relacionadas com ajustes de

temperatura, dado que este problema tem origem térmica, tendo como intuito a uniformizacao do
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arrefecimento da folha. Uma vez que o fator importante na decisao das acoes corretivas a efetuar € a
celeridade da resolucéo e a sua simplicidade, a sequéncia inicia-se no ajuste da temperatura do cilindro

para o qual a folha forma a concavidade.

[1. Ajustar a temperatura do cilindro trés da calandra, consoante o caso em analise. ]

* Apesar do segundo cilindro da calandra ser mais eficaz no arrefecimento da folha, o ajuste deve
ser efetuado no cilindro de acabamento, ou seja, no terceiro cilindro da calandra. Isto deve-se ao
facto de, ao contrario do cilindro de acabamento, o cilindro dois influenciar a linha de
compensacao, e, como tal, uma alteracdo na temperatura do cilindro dois altera a quantidade de
material que forma esta linha, o que requer um novo ajuste desta linha, possibilitando o

aparecimento de outras nao conformidades

e Este ajuste deve ser efetuado consoante a face que contacta com o cilindro trés. No caso do
cilindro trés contactar com a face convexa, deve-se proceder a um aumento da temperatura,
sendo que caso este contacte com a face concava deve-se reduzir a sua temperatura. No
entanto, é importante garantir que a folha de PS abandona a calandra abaixo da sua

temperatura de transicao vitrea (+ 90°C).

[2. Ajustar o fluxo da agua dos cilindros de arrefecimento. ]

* Uma vez que a temperatura dos cilindros de arrefecimento ndo é controlada individualmente,
ndo é possivel ajustar a temperatura de um so cilindro de forma a garantir um arrefecimento
uniforme. O ajuste do fluxo da agua contorna esse problema, dado que quanto menor o fluxo de
agua dos cilindros, menor a quantidade de calor retirado da folha, permitindo arrefecer a folha

como desejado.

* Contudo, esta medida apenas deve ser tomada como ultimo recurso, uma vez que este fluxo

teria que ser controlado manualmente, o que dificulta a obtencado de um processo constante.

5.1.2.4. VALIDACAO EXPERIMENTAL

Uma vez que o empeno tem por base diferencas de orientacdo molecular entre as duas faces
da folha, fruto de contracdes dissimilares, procurou-se caracterizar o nivel de orientacdo nessas mesmas

faces e efetuar a comparacao dos valores obtidos. Para tal, recorreu-se a técnica de birrefringéncia com
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compensador de Berek, para a qual se preparou amostras na direcdo do fluxo, sendo o resultado da

microscopia de luz polarizada exposto na Figura 55.

Figura 55 - Microscopia de luz polarizada de amostras retiradas duma folha da mistura de GPPS/HIPS com empeno. Ampliacao de 10 na

objetiva e 1.67 na camara do microscopio.

Assim como no caso da ondulacao, nao sao visiveis diferencas significativas de orientacao entre
as duas faces, impossibilitando a medicao da orientacao molecular por esta técnica. E de realcar que a
amostra em questao apresenta irregularidades provenientes de microfissuras causadas pelo corte da
folha na preparacao da amostra, como demonstrado na Figura 56, onde é possivel verificar em (a) a
amostra em detalhe com ampliacdo de 20x1.67 em microscopia de luz polarizada e em (b) a mesma

amostra em microscopia de campo claro.

Figura 56 - Microfissuras resultantes do corte da mistura GPPS/HIPS a uma amplicacao de 20, onde em (a) se utiliza microscopia de luz

polarizada e em (b) microscopia de campo claro.

Posto isto, procurou-se recorrer ao teste da contracao para determinar os niveis de orientacéo
molecular presentes nas duas faces da folha com empeno. No entanto, este método ndo permitia efetuar
uma medicdo da contracdo nas duas faces da folha separadamente devido a limitacdes da técnica e
equipamento, resultando em valores da contracdo que seriam iguais nas duas faces da folha e de onde

nao seria possivel retirar nenhuma conclusao. A intencao de obter os valores da contracao para as duas
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faces separadamente passava por conhecer os niveis de orientacdo molecular presentes nessas faces
sem restricdes impostas por outras zonas da folha, como a camada central, bem como a outra face que

se pretendia testar.

5.1.3. FLECHA

A flecha, como o nome indica, resulta numa curvatura da folha para um dos seus lados, como
consequéncia de um gradiente transversal de contracao e/ou orientacdo molecular, como demonstrado
na Figura 57. Este gradiente tem origem em desequilibrios transversais ao longo do processamento da

folha, podendo estes acontecer a nivel do arrefecimento ou devido a fatores mecanicos [38].

SHIN “b\)?L -

aleatoria
Zona com —\__/ = —
) - T S
orientacao — g
molecular >
Direcdo de extrusao

Figura 57 - Representacao do gradiente de orientacéo na direcao transversal de extrusao. Adaptada de [137].

0 alinhamento de todos os componentes da linha de extrusdo, bem como a uniformidade do
arrefecimento da folha ao longo da sua largura, sdo fatores essenciais para a producdo de uma folha
sem a ocorréncia de flecha. Como mencionado anteriormente, durante o processamento existe a
imposicao de orientacdo molecular, sendo que o arrefecimento uniforme tem em vista minimizar

diferentes niveis de contracao e, consequentemente, diferentes niveis de orientacéo [38, 75].

Esta curvatura revela-se problematica do ponto de vista da termoformacao, dado que a folha
com flecha tem tendéncia para sair das guias utilizadas neste processo para a transportar ao longo da

maquina. Isto vai ter como consequéncia a paragem do processo para recolocar a folha entre as guias.

5.1.3.1. MEebpicAo

0 método de medicdo da flecha trata-se de um método desenvolvido internamente, no qual se

extrude uma bobine de amostra da producao a decorrer, que repousa por um tempo determinado.
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Dessa bobine, retira-se uma amostra junto ao mandril cujo comprimento varia de acordo com a
aplicacao, sendo o comprimento mais comum seis metros. Isto deve-se ao facto deste ser definida pelo
comprimento da termoformadora onde sera processada, uma vez que este teste tem em vista simular o
comportamento da folha dentro de uma maquina de form-fill-seal. De seguida, dois vértices dessa
amostra sao alinhados por uma linha paralela a direcdo de extrusao, medindo-se a flecha através do
deslocamento da folha em relacao a linha na zona de central. Este método encontra-se explicitado na

Figura 58.

-

Direco de extruséo

Figura 58 - Representacao 2D (vista de cima) do método de medicéo da flecha, onde x é a medida a determinar.
Na Tabela 8 encontra-se disponibilizado o resultado de uma amostra efetuada com base neste
método, assim como a especificacao do cliente quanto a este parametro.

Tabela 8 - Parametros relevantes e valores obtidos numa medicéo de flecha.

Decisao

Especificacido (mm) Amostra (mm) - .
Positiva Negativa

<10 11 v

Como se pode verificar o valor da flecha da amostra retirada € superior ao acordado com o
cliente e, como tal, a decisao referente a esta zona é negativa, ou seja, € considerada a presenca de uma

nao conformidade.

5.1.3.2. CAusAs

A investigacdo as possiveis causas desta ndo conformidade revelou que as mais comuns
encontram-se relacionadas com a maquina, apontando-se trés nesta categoria que sao o desalinhamento
dos rolos de passagem, a formacdo de um gradiente de temperatura na fieira e a formacdo de um

gradiente de temperatura na calandra. Considera-se também possivel uma causa relacionada com o
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método utilizado, sendo ela o desalinhamento do rolo de cartdo no bobinador. As causas referentes a
maquina sao aquelas que representam um maior problema, dado que pode ser necessario parar a

producao para eliminar a causa ou, porventura, proceder a troca de algum componente.
O diagrama de /shikawa resultante desta investigacao encontra-se exposto na Figura 59.

Mateéria-Prima Meio Ambiente Maquina
— — —

Formacgédo de um gradiente de
temperatura na fieira

Formacao de um gradiente
de temperatura na calandra

Desalinhamento dos
ralos de passagem

Flecha
Desalinhamento do rolo de/ _

cartio no bobinadaor

Méao-de-obra Metodo Medicao
| — ﬂ

Figura 59 - Diagrama de /shikawa referente a nao conformidade em questéo.

Desalinhamento do rolo de cartao no bobinador: O desalinhamento do rolo de cartdo no

bobinador tem como resultado um desequilibrio de tensdes na folha, provocando um maior estiramento
numa das extremidades, enquanto permite uma maior relaxacao molecular na extremidade menos
estirada ou induz uma menor orientacdo nesta zona. Dado que esta diferenca de tensao se reflete em
toda a linha de extrusao, a folha é exposta ainda acima da temperatura de transicao vitrea a diferentes
niveis de tensdo ao longo da sua largura e, como tal, existe a introducao de diferentes niveis de orientacao
molecular. Esses diferentes niveis de orientacdo manifestam-se como flecha, apresentando curvatura em
torno da zona menos estirada, dado que a folha é arrefecida até ndo possuir mobilidade molecular, ou

seja, abaixo de Tg, sob esse desequilibrio de tensao [17, 38].

Desalinhamento dos rolos de passagem: O efeito dum desalinhamento dos rolos de

passagem, como o demonstrado na Figura 60, é similar ao descrito na causa anterior, ou seja, uma

extremidade da bobine encontra-se sob maior tensao, enquanto a outra se encontra mais relaxada. Como
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mencionado anteriormente, diferencas de tensao resultam na producao de uma folha com flecha, sendo

curvatura em torno da zona menos estirada [17, 38].

—

—_—

Figura 60 - Representacao de desalinhamentos na linha, potenciando o aparecimento de flechas. Adaptada de [138].

Formacao de um gradiente de temperatura na fieira: A existéncia de um gradiente

transversal de temperatura na folha a saida da fieira pode causar flecha, inclusivamente com um
arrefecimento apropriado da folha. Esta flecha seria o resultado duma maior contracdo do material na
zona mais quente, uma vez que dispde de mais tempo para relaxar a orientacdo imposta previamente,
dado os diferentes momentos de solidificacdao. Posto isto, a curvatura forma-se em torno da zona de

maior temperatura [38, 75].

Formacao de um gradiente de temperatura na calandra: O desenvolvimento de um

gradiente transversal de temperaturas na calandra tem como origem a transferéncia de calor entre a
folha, o cilindro da calandra e a agua da calandra. No interior dos cilindros existe um fluxo de agua a
uma temperatura inicial (de entrada) predefinida com o objetivo de retirar calor a folha, conduzindo-o
para a agua e, deste modo, promover a sua solidificacdo [139]. Contudo, & medida que essa
transferéncia ocorre existe um incremento da temperatura da agua ao longo do comprimento do cilindro,

como apresentado na Figura 61, o que lhe vai retirando a sua capacidade de arrefecer a folha a jusante.

' — Exit

Enfrg

‘Monofiow Fluid

‘€nlarged wall thickness of the inner
shell for increased bending resistance

Figura 61 - Representacdo do percurso da agua numa calandra. O aquecimento da agua encontra-se representado pela transicao do azul
(temperatura menor) para o vermelho (temperatura maior). Adaptada de [140].
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A formacao deste gradiente de temperatura entre as duas extremidades da calandra causa um
arrefecimento nao uniforme que, assim como no caso da temperatura do fundido, resulta numa maior
relaxacao da orientacao molecular e, como consequéncia, numa maior contracdo da zona mais quente,

como ilustrado na Figura 62 [38, 75].

Quente

(a)

Frio

Sentido de extrusao

Figura 62 - Efeito dum gradiente transversal de temperatura, onde em (a) encontra-se exposta uma folha com diferentes temperaturas e
em (b) se apresenta a folha apds o arrefecimento.

5.1.3.3. ACOES CORRETIVAS

Iniciam-se as verificacdes relativas a ndo conformidade em estudo pelo local mais exposto a
ocorréncia de erros, ou seja, pelo alinhamento do rolo de cartdo no bobinador. Sempre que uma bobine
atinge o peso especificado da-se o corte da folha e inicia-se uma nova bobine num novo rolo de cartdo.
Esta operacdo é efetuada frequentemente durante a producdo de uma encomenda, sendo, quando
comparada aos outros fatores que originam flecha, a operacdo mais propicia a criacdo da néo

conformidade.

Posto isto, a sequéncia de verificacOes a efetuar é a seguinte:

1. Verificar o alinhamento da folha com os restantes componentes.

* Esta verificacdo consumada visualmente. Em caso de dificuldade em alinhar a folha produzida

com o laser, deve-se recorrer a anéis de guiamento, facilitando assim a tarefa.

2. Verificar o alinhamento dos rolos de passagem.

* Esta verificacdo deve ser efetuada com recurso a instrumentos de medicao.
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[3. Verificar a temperatura da folha a saida da fieira. ]

* Esta verificacdo pode ser efetuada com recurso a uma camara termografica, sendo que na

eventualidade de o fundido possuir temperaturas diferentes deve-se proceder ao ajuste das

temperaturas da fieira.

[4. Verificar a temperatura de entrada e saida de agua da calandra. ]

* Esta verificacdo pode ser efetuada com recurso a uma sonda do tipo k. A diferenca de

temperatura entre os dois extremos da calandra nao deve ser superior a 5°C.

5.1.3.4. VALIDACAO EXPERIMENTAL

De forma a comprovar as principais causas apontadas para a flecha, efetuaram-se as verificacoes
explicitadas anteriormente a uma producdo com a nao conformidade em questdo. Iniciaram-se estas
verificacdes pelo alinhamento da folha com o rolo de cartao utilizado, bem como com o laser de

guiamento do bobinador, encontrando-se essa averiguacao exposta na Figura 63.

Figura 63 - Alinhamento da folha com o laser de guiamento.

Como se pode observar, todos os elementos do conjunto analisado encontram-se alinhados,

indicando que a nao conformidade ndo tem por base esta causa. Desta forma, dado que o problema nao
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se encontrava no alinhamento do conjunto analisado, procedeu-se a segunda verificacdo apresentada na

seccao anterior, ou seja, verificou-se o alinhamento dos rolos de passagem.

Assim como na verificacdo anterior, existe um bom alinhamento entre os rolos de passagem,
descartando o0 que seria uma possivel causa para a existéncia de flecha. Posto isto, procurou-se
investigar, com recurso a camara termografica 7esto 869, a existéncia de um gradiente de temperatura

entre as duas extremidades da folha & saida da fieira. Explicitam-se na Figura 64 as temperaturas

observadas.

Figura 64 - Temperatura da folha a saida da fieira, onde em (a) se encontra a extremidade esquerda e em (b) a extremidade direita,
considerando a direcdo de extrusao.

As temperaturas registadas revelam a existéncia de uma diferenca de temperatura de 3°C entre
as duas extremidades, o que apesar de ser uma diferenca relativamente pequena, pode possuir um
grande impacto na relaxacao dos estimulos impostos as moléculas devido aos tempos de relaxacao
extremamente reduzidos. Deste modo, averiguou-se a existéncia deste gradiente apos o arrefecimento
da folha, uma vez que a permanéncia deste gradiente apos o arrefecimento indica que a solidificacéo
das duas extremidades ocorreu em momentos diferentes, gerando flecha. As imagens obtidas através

da camara termografica encontram-se expostas na Figura 65.

Figura 65 - Temperatura apds o arrefecimento, onde em (a) se encontra a extremidade esquerda e em (b) a extremidade direita,
considerando a direcdo de extrusao.
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Analisando a figura observa-se a existéncia do gradiente de temperatura imposto a saida da fieira
apos a fase de arrefecimento, potenciando a teoria de que esta diferenca de temperatura entre as
extremidades poderia estar relacionada com a presenca de flecha. E de notar que as duas zonas mais
guentes correspondem a mesma extremidade na mesma face. Isto deve-se ao facto, de para efetuar esta
medicao na mesma face, ser necessario efetuar uma rotacdo de 180 graus em relacéo a direcdo de

extrusao, explicitada na Figura 66, transparecendo a ideia de existir uma troca das extremidades.

Zona de medicao
utilizada na figura 64—~

Ay
k3
A

w

Zona de medicao
utilizada na figura 65

Cilindra
3

Figura 66 - Representacdo das zonas onde se procedeu as medicdes da temperatura apresentadas na Figura 64 e na Figura 65.

De forma a confirmar a teoria que a diferenca de temperatura estaria na origem dos diferentes
niveis de orientacdo molecular presentes na folha, procurou-se investigar os niveis de orientacdo

molecular nas duas extremidades da folha através da medicao da birrefringéncia.

A analise ao microscopio de luz polarizada de amostras retiradas, na direcao da extrusao, a partir
de uma folha com flecha tinha em vista a medicao da orientacdo molecular nas suas duas extremidades,
como explicitado anteriormente. O resultado da visualizacao dessas amostras ao microscopio encontra-

se apresentado na Figura 67.

Extremidade Estirada Extremidade Contraida

M*ﬁw o

Riscos

Figura 67 - Corte lateral da folha da mistura de GPPS/HIPS observado ao microscopio com uma ampliacdo de 10 na objetiva e 1.67 na
camara do mesmo.
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Assim como no caso das duas nao conformidades anteriores, visualmente as duas zonas
apresentam-se muito uniformes, ndo sendo possivel visualizar diferencas significativas de orientacao nas

amostras. Este fator mais uma vez inviabilizou a analise da orientacdo molecular.

E de notar que na extremidade estirada séo visiveis riscos provocados pela faca de corte, uma
vez que ndo se encontram paralelos a amostra, mas sim a um certo angulo. Isto deve-se ao facto de ser
uma pratica comum colocar a faca no micrétomo a uma certo angulo, induzindo assim esse mesmo
angulo nos danos provocados pela faca na amostra, como é o caso, impedindo que estes sejam
confundidos com estruturas morfoldgicas devido ao processamento. Observa-se, de igual modo, a
existéncia de zonas irregulares que aparentam possuir orientacao diferente da verificada nas restantes

zonas da amostra.

Porém, essas zonas irregulares, assim como 0s riscos, sao criadas no momento do corte da
amostra, ou seja, sao zonas modificadas pelo corte que escondem a orientacdo imposta pelo processo
de extrusao, como aconteceu nas nao conformidades anteriores. Isto deve-se a criacdo de microfissuras,
apresentadas na Figura 68, com microscopia de luz polarizada e campo claro, como resultado do

comportamento fragil que o PS descreve a fratura. As figuras completas encontram-se no Anexo G -.

(b)

Figura 68 — Pormenor das microfissuras da mistura de GPPS/HIPS observado ao microscopio com uma ampliacéo de 20 na objetiva e
1.67 na camara do mesmo, onde em (a) se trata da extremidade estirada e em (b) se trata da extremidade contraida.
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Uma vez que o ensaio de birrefringéncia se demonstrou inconclusivo, considerou-se a medicdo
da contracao do material nas duas extremidades da folha como uma forma de retirar ilagdes sobre os

niveis de orientacao molecular.

Posto isto, foram retiradas 5 amostras de ambas as extremidades da folha com flecha, de forma
a possuir uma maior certeza dos resultados obtidos. De uma folha com a mesma composicdo que aquela
onde se registou flecha, mas aonde nao se registou qualquer ndo conformidade, retirou-se, de igual
modo, 5 amostras de cada extremidade. Estas amostras funcionam como teste de controlo, ou seja,
funcionam como base de comparacao com as amostras de material com flecha, permitindo perceber se
diferentes valores para a contracédo sao resultado de diferentes niveis de orientacdo devido a presenca

da nao conformidade em causa. Na Figura 69 encontra-se amostras depois do teste em questao.

Figura 69 - Amostras de material com flecha apos o teste de contracao.

Os valores de contracao obtidos a partir das amostras de controlo, presentes no Anexo H -, em
conjunto com os valores de contracdo obtidos a partir das amostras de material com flecha, presentes
no Anexo | -, permitiram a formacéo de graficos de comparacao da contracao, graficos estes que se

encontram presentes nas Figura 70 e na Figura 71.
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Figura 70 - Valores obtidos no teste da contracao para a direcao longitudinal das amostras de controlo e de material com flecha.
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Figura 71 - Valores obtidos no teste da contracao para a direcéo transversal das amostras de controlo e de material com flecha.

Como é possivel observar nos graficos apresentados, existe uma maior contracao longitudinal na
extremidade estirada quando comparada com a amostra de controlo, bem como com a extremidade
contraida da mesma amostra, sendo que esta ultima apresenta uma reducao da contracéo em relacao
ao teste de controlo. Isto deve-se ao maior alinhamento das moléculas na extremidade estirada que, ao
ser aquecida, permite um relaxamento destas moléculas. Esse relaxamento e consequente retorno a
conformacdo de menor energia, formando um enovelamento aleatério, provoca uma maior contracao
guando comparada a uma amostra com as mesmas dimensdes mas niveis de orientacdo menores, como
¢ o0 caso da amostra de controlo e da amostra pertencente a extremidade contraida. A amostra relativa
a extremidade contraida apresenta uma menor contracao que a amostra de controlo do mesmo lado da
folha, que, em caso de flecha, seria uma extremidade contraida devido aos menores niveis de orientacdo
molecular, uma vez que no processamento foi permitido as moléculas desta extremidade relaxar mais

que o normal, levando a uma menor contracao.

Estas conclusdes sao apoiadas pelos dados obtidos para a contracao transversal, uma vez que
com maior contracdo longitudinal, como verificado na extremidade estirada, ocorre menor contracéo
transversal dado que a existéncia de uma orientacéo predominante na direcdo longitudinal reduz os niveis
de orientacdo presentes na direcdo transversal, o que gera uma menor contracdo para este ultimo,
relativamente ao teste de controlo. Inversamente e como esperado, para a extremidade contraida o valor

da contracao verificado é maior, precisamente pelas razdes apresentadas anteriormente.
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5.2. NAo CONFORMIDADES RELATIVAS A0 PET

Uma vez que a empresa se encontra a iniciar a producao de folhas em PET, dados relativos a
este produto sao inexistentes. Deste modo, numa primeira fase realizou-se o levantamento das nao
conformidades verificados nas producdes em curso, logo a analise recaiu em nado conformidades
internas, ao contrario das nao conformidades relativas a mistura de GPPS/HIPS, cuja analise se baseou

em reclamacoes.

5.2.1. PERDA DE TRANSPARENCIA

A transparéncia de um material encontra-se associada a forma como este processa a luz
incidente. Quando a luz interage com materiais poliméricos podem ocorrer diversos fenomenos,

retratados na Figura 72, como a refracdo e a reflexdo da luz.

Raio incidente Raio refletido

Raio refratado

Figura 72 - Decomposicao da luz incidente ao entrar em contacto com uma superficie. Adaptada de [141].

0 feixe de luz que sofre refracdo quando esta incide na fronteira de separacao entre dois meios
com diferentes indices de refracdo, ou seja, com diferentes velocidades de propagacao da luz, pode
sofrer absorcéo e difusdo ao longo do corpo que o fazem perder energia, sendo a difusdo a causa

principal da perda de transparéncia.

A absorcao trata-se da dissipacao da luz sob a forma de calor que, na maior parte dos polimeros,
nao ocorre significativamente e, como tal, sdo praticamente incolores sem aditivos. A difusdo ocorre
quando existe uma distribuicao do feixe de luz principal num conjunto de novos feixes, cada um com a

sua direcdo de propagacao. Esta distribuicdo deve-se a presenca de centros difusores cujo indice de
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refracao difere do indice da matriz polimérica onde estes centros se encontram presentes, criando
flutuacoes do indice de refracao no interior da amostra e, como tal, a perda de transparéncia. O tamanho
destes centros difusores € igualmente importante, dado que o angulo de difusdo varia com essa

dimensao, alterando a distribuicdo dos feixes difundidos. Este efeito encontra-se representado na Figura
73.

/

L J

Figura 73 - Difusao da luz por uma particula, onde 6 representa o angulo de difusao.

Todavia, a perda de transparéncia ndo se deve apenas a fenémenos de difusdo no interior da
amostra, pois a reflexdo superficial difusa também causa perda de transparéncia, sendo esta reflexdo a
principal causa desta ndo conformidade em filmes poliméricos. A reflexao superficial difusa, assim como
a difusdo no interior da amostra, difunde o feixe luminoso numa gama de novos feixes, como

demonstrado na Figura 74.

Faixe luminoso

.

Figura 74 - Reflexao superficial difusa de um feixe luminoso.

A perda de transparéncia representa uma nao conformidade uma vez que o cliente deseja que
0 seu produto seja visivel através da embalagem. Contudo, por norma, nao existe um valor definido para

a opacidade permitida, sendo esta avaliada através de amostras enviadas ao cliente.
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5.2.1.1. CAuUSAS

Uma vez que esta ndo conformidade tem origem em flutuacdes do indice de refracao ao longo
da folha, sao consideradas causas principais para esta nao conformidade fatores que levam a essa
flutuacao, ou seja, que aumentam a difusao da luz. Nesta analise sdo consideradas também causas que
aumentem a difusdo da luz por reflexdo superficial difusa. Estas consideracdes levaram a formacao do

diagrama de /shikawa apresentado na Figura 75.
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Figura 75 - Diagrama causa-efeito referente a ndo conformidade "Perda de Transparéncia".

Causas relacionadas com a difusao da luz

Temperaturas dos cilindros da calandra elevadas: Nos polimeros semicristalinos, como

o PET, a taxa de arrefecimento imposta pelos cilindros da calandra é de elevada importancia, dado que
esta taxa possui uma enorme influéncia na cristalizacdo do polimero. Em polimeros semicristalinos
temperaturas dos cilindros da calandra elevadas potenciam a formacéo de estruturas organizadas, uma
vez que a taxa de arrefecimento imposta sera reduzida. A menor taxa de arrefecimento permite as
moléculas mais tempo para formar esferulites que possuem dimensdes superiores ao comprimento de
onda visivel e um indice de refracdo superior ao da zona amorfa do polimero. Estes dois fatores em
conjunto levam a difusao do raio luminoso quando existe uma transicao da luz entre estas duas zonas

[142, 143].

Taxas de arrefecimento elevadas fruto de baixas temperaturas dos cilindros da calandra,

reduzem a cristalizacao do material ou, inclusivamente, suprimem este fenémeno [28, 143]. Isto deve-
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se ao rapido decréscimo da viscosidade do polimero, o que reduz o transporte por difusédo das moléculas

das zonas desorganizadas até ao nucleo [144].

Temperatura do fundido demasiado elevada: A orientacdo imposta ao material pela sua

extrusao, em conjunto com a baixa viscosidade resultante duma temperatura do fundido demasiado
elevada, aceleram a cristalizacdo, dado que o numero de nucleos iniciais formados devido ao
alinhamento molecular é superior. O transporte dos segmentos das cadeias para o nucleo também
beneficia duma temperatura superior devido a menor viscosidade e, consequentemente, resisténcia a

esse transporte [143].

Aditivacao: A incorporacao de aditivos numa matriz polimérica retira transparéncia uma vez
que possuem indices de refracao diferentes do polimero, difundindo a luz incidente segundo o
mecanismo explicitado anteriormente. Estes aditivos podem ainda funcionar como pontos de nucleacao,
promovendo a cristalizacdo que reduz a transparéncia da folha. Assim como no caso das esferulites, a

opacidade aumenta com o aumento das dimensdes da substancia incorporada [143, 145].

Contaminacdo: A contaminacdo da matriz polimérica pode ocorrer devido a material

remanescente duma producao anterior ndo expelido durante a purga. Isto pode acontecer devido a
acumulacao desse material em zona onde este se degradou, bem como devido a presenca desse material

nos filtros e no fuso [38].

Por outro lado, a contaminacdo pode ser proveniente do reciclado, na eventualidade de existir a
sua incorporacao, dado que este pode possuir substancias ndo compativeis com o polimero ou, no caso
de ser pos consumo, possuir coloracao, resultando numa perda de transparéncia. Pode ocorrer também
uma perda de transparéncia devido ao reciclado se a sua percentagem de incorporacao for demasiado

elevada [38, 146].

Causas relacionadas com a reflexao superficial difusa

Mau_acabamento superficial: O acabamento superficial de uma folha é controlado pela

qualidade do acabamento dos cilindros da calandra, sendo esta a razédo do seu polimento ser tao
importante. Na eventualidade de o acabamento destes cilindros se encontrarem em mau estado, isso
transmite-se a folha que, por sua vez, possuira um mau acabamento superficial. Este mau acabamento

origina a difusao da luz incidente na superficie em questao, reduzindo a transparéncia da folha [38, 147].
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5.2.1.2. ACOES CORRETIVAS

Iniciam-se as acdes corretivas pelas etapas que reduzem a cristalizacdo da folha de PET uma
vez que esta é, por norma, a principal causa de perda de transparéncia numa producao com recurso a
matérias-primas semicristalinas. Posto isto, a sequéncia de acdes a efetuar na ocorréncia desta nao

conformidade encontra-se apresentada de seguida.

s N

1. Reduzir a temperatura dos cilindros da calandra.

| J

* Esta acdo promove a transferéncia de calor entre os cilindros da calandra e a folha.

s N

2. Reduzir a temperatura do fundido.

\ J

* Esta reducao pode ser efetuada nas temperaturas da fieira, bloco distribuidor e/ou da extrusora.

s N

3. Verificar a condicao dos cilindros da calandra.

| J

e Caso existam cilindros com um acabamento superficial inadequado estes devem ser

recondicionados ou substituidos.

[4. Verificar a composicao da folha. ]

* A incorporacdo de reciclado pode-se encontrar demasiado elevada ou pode haver um erro na
selecdo do material reciclado. Verificar também se existe a incorporacdo de aditivos capazes de

difundir a luz incidente.

[5. Alterar a composicao da folha, adicionando agente nucleante. ]

* Esta acéo corretiva apenas deve ser tomada em ultimo caso, uma vez que implica a alteracao da

composicao. Uma vez que o produto se destina a industria alimentar é necessario que o agente

nucleante possua compatibilidade alimentar.

5.2.1.3. VALIDACAO EXPERIMENTAL

Com o intuito de efetuar a validacdo experimental das causas e respetivas acdes corretivas
procedeu-se a extrusao de folhas de PET, variando a temperatura dos cilindros da calandra enquanto se
mantinham constantes as restantes condicoes. Esta variacao tinha como objetivo avaliar o impacto do
grau de cristalinidade na transparéncia, uma vez que este é o principal responsavel pela perda de

transparéncia.
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Na Tabela 9 encontram-se os varios conjuntos de temperaturas utilizadas para os cilindros da

calandra na obtencéo das varias amostras, sendo que as condi¢des comuns se encontram discriminadas

no Anexo J -.

Tabela 9 - Temperaturas utilizadas para os cilindros da calandra na obtencao das varias amostras de PET.

Amostras Cilindro 1 Cilindro 2 Cilindro 3
Amostra 1 20°C 28°C 38°C
Amostra 2 30°C 38°C 48°C
Amostra 3 40°C 48°C 58°C
Amostra 4 60°C 68°C 78°C

Apds adquirir as amostras, procedeu-se a medicdo da sua transparéncia através da técnica de
transmitancia luminosa descrita na seccao 4.2.4, de forma a verificar se existia alguma diferenca nesta
propriedade, uma vez que a nivel visual ndo era possivel tal distincdo. Os resultados obtidos com recurso

a esta técnica encontram-se detalhados no Anexo K - e resumidos na Figura 76.
1,20%

1,00%

0,27%
0,22% 0,24% 0,29%
0,80%
0,60%
0,40%
0,20%
0,00%

20/28/38 30/38/48 40/48/58 60/68/78
B Turbidez 0,65% 0,65% 0,68% 0,74%

Trnasmintancia (%)

Temperaturas (°C)

Figura 76 - Valores da transmitancia luminosa obtida com as varias temperaturas dos cilindros da calandra.

Analisando os valores obtidos ¢é possivel aferir que, apesar da elevada diferenca na temperatura
dos cilindros da calandra, as transmitancias luminosas sdo semelhantes, denotando-se apenas uma

ligeira subida na condicao onde as temperaturas utilizadas foram mais elevadas. A existéncia de uma
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subida vai de encontro ao que seria de esperar, contudo esta é inferior ao esperado, uma vez que com
estas temperaturas o PET deveria possuir uma cristalinidade que produzisse uma opacidade bastante

superior.

Posto isto, estudou-se o grau de cristalinidade das varias amostras recorrendo a técnica de DSC,
de forma a examinar se estes possuem valores semelhantes, assim como no caso da transmitancia. Na
Tabela 10 estdo explicitados os resultados obtidos para esta caracteristica, sendo que no Anexo L - se

encontram as curvas de fluxo de cada amostra.

Tabela 10 - Valores obtidos no DSC para a entalpia de fusdo e grau de cristalinidade.

Temperaturas dos cilindros

. ~ e o
da calandra (°C) Entalpia de Fusao (J/g) Grau de Cristalinidade (%)

20/28/38 32,87 28,09
30/38/48 34,15 29,19
40/48/58 34,35 29,36
60/68/78 35,74 30,55

Observando os valores obtidos é possivel retirar que a ligeira subida na transmitancia é
acompanhada de um aumento no grau de cristalinidade das amostras, comprovando assim impacto do
grau de cristalinidade na transparéncia, bem como as causas que o afetam. Contudo, assim como no
caso da transmitancia luminosa, o aumento do grau de cristalinidade é inferior ao esperado. Considera-
se que isto se deva ao facto de estas amostras terem sido obtidas numa linha experimental, na qual os
cilindros da calandra e respetivas temperaturas nao sejam tdo influentes como aqueles que se encontram

numa linha industrial.

Apds a comprovacao de que o grau de cristalinidade possui de facto influéncia na transparéncia,
procurou-se avaliar também o impacto da aditivacdo da folha de PET nessa propriedade. Posto isto,
estudou-se esse impacto variando a incorporacao de antiblock numa folha de PET, uma vez que este
aditivo é bastante utilizado neste produto para prevenir a sua adesao. E de notar que as condices de
processamento utilizadas foram as mesmas que na comprovacao do grau de cristalinidade, utilizando
como temperaturas para os cilindros da calandra 20/28/38°C. Na Figura 77 e no Anexo M - estao

demonstrados os resultados da variacao da percentagem de incorporacédo de antiblock na transmitancia.
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Figura 77 - Influéncia da percentagem de antiblock na transmitancia.

Examinando os resultados obtidos é possivel aferir que com o aumento da percentagem de
incorporacao de antiblock existe um aumento da transmitancia luminosa, sendo esse efeito mais
acentuado na passagem de 2 para 4%. Isto deve-se ao maior numero de particulas com um indice de
refracao diferente, provocando uma maior difusdo da luz a medida que esta viaja no interior da amostra.
Este efeito pode ainda ser exacerbado caso a mistura nao se encontre nas condicdes 6timas, resultando
em aglomerados deste aditivo que proporcionam uma difusdo superior. Estes resultados comprovaram
que a aditivacdo com substancias cujo indice de refracdo difere do indice da matriz polimérica resulta

numa perda de transparéncia.

5.2.2. Risco CONTINUO NA DIRECAO DE EXTRUSAO

Os riscos na direcdo de extrusdo sdo nao conformidades visuais que, por norma, tem origem
num componente da linha de extrusdo danificado ou devido a um fator externo a producao. Neste caso,
enquanto decorrer a producdo sem o recondicionamento ou substituicdo do componente danificado, o

risco ocorre no mesmo local da folha [36, 134].

0O componente danificado pode estar associado ao processo de extrusdo, bem como a um dos

processos auxiliares, sendo que quando o risco advém da extrusao, este é visivel no fundido a saida da
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fieira. Caso ocorra esta ndo conformidade mas o risco nao se verifique a saida da fieira, a origem do

problema encontra-se a jusante, no equipamento auxiliar [36, 134].

Na Figura 78 encontra-se exposto um risco continuo na direcao de extrusao.

Figura 78 - Risco longitudinal presente na superficie da folha.

Esta ndo conformidade representa um problema para o cliente uma vez que este risco pode
representar uma linha de fraqueza na folha, na qual pode ocorrer fratura no momento da enformacao
da embalagem. Existindo a correta formacao da embalagem desejada, o risco continuo que se encontrava

na folha permanece na embalagem, reduzindo o seu aspeto estético.

5.2.2.1. CAusAs

Esta ndo conformidade ocorre devido & presenca de algo fisico na linha de extrusdo, pelo que as
causa apontadas consideram principalmente fatores que originam a presenca desse fator. Desta forma,

consideraram-se trés causas para o aparecimento desta nao conformidade.

Incrustados: Contaminacdes na linha de extrusdo, podendo estas ser de origem interna e

externa [38].

Contaminacdes internas tém um vasto leque de origens possiveis, tais como material
remanescente duma producao anterior, poeiras introduzidas com o reciclado ou, em casos extremos,
acabamento superficial de metal que se solte do equipamento devido a desgaste. Estas contaminacdes
podem ficar alojadas dentro da fieira caso as dimensbes da contaminacao nao permitam a sua passagem
pela abertura da fieira, causando um risco no fundido ou a formacao de uma linha de soldadura que se

manifesta como risco [134, 139].
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Contaminacdes externas que provocam riscos continuos na folha sdo, por norma, provenientes

de acumulacdo de material no exterior dos labios da fieira, como se encontra ilustrado na Figura 79.

Acumulacao

7%

—
%

Figura 79 - Representacdo da acumulacdo de material nos labios da fieira. Adaptada de [28].

Polimeros higroscopicos como o PET, ou seja, polimeros que atraem e, consequentemente,
absorvem a humidade devido ao grupo polar presente na sua composicao, libertam volateis que podem
conter produtos da degradacdo por hidrolise. A condensacdo desses produtos nos labios da fieira gera

contaminacdes que podem levar a criacdao da nao conformidade em estudo [75, 98, 148, 149].

Imperfeicao dos labios da fieira: Riscos profundos na superficie da folha podem ser

provocados por danos nos labios da fieira, sendo que o risco verifica-se na superficie da folha que

contacta diretamente com o labio danificado [38].

Cilindros da calandra e/ou rolos de puxo sujos e/ou danificados: Uma marca a todo o

perimetro de um cilindro da calandra pode originar um risco continuo, dado que a superficie da folha é
uma reproducdo da superficie do cilindro. Isto deve-se ao facto de o polimero possuir mobilidade
molecular quando contacta com os cilindros da calandra, em conjunto com a pressao que estes cilindros
exercem sobre o material. Os rolos de puxo marcam o material a frio devido a pressdo que estes fazem

sobre o material [28, 31, 38].

5.2.2.2. ACOES CORRETIVAS

Uma forma rapida de verificar se a ndo conformidade provém da extrusora ou de um processo
auxiliar passa por visualizar se o risco se encontra no fundido a saida da fieira. No caso de este ja se
encontrar visivel nessa zona as acdes corretivas a serem utilizadas sdo aquelas que atuam na fieira,

explicitadas na sequéncia seguinte:
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[1. Verificar a existéncia de acumulacao de material nos labios da fieira.

* Os labios da fieira devem ser limpos com recurso a uma ferramenta com dureza inferior a do

material que constitui a fieira, como por exemplo, latdo ou bronze.

[2. Aumentar a abertura da fieira para permitir a saida do infundido.

* A dimensao do infundido pode nao permitir que este saia pela abertura da fieira, sendo assim
necessario aumentar a abertura da fieira, de modo a facilitar a sua passagem. Contudo, ao
efeturar esta acédo corretiva é necessario ter cuidado com os cilindros da calandra, uma vez que

o infundido pode danificar a sua superficie.

[3. Verificar a existéncia de danos nos labios da fieira.

* Na eventualidade de um ou ambos os labios da fieira estarem danificados, esta deve ser retirada
para sofrer um recondicionamento, uma vez que, neste caso, € uma acdo imperativa na

resolucao desta nao conformidade.

[4. Limpeza da fieira.

* A limpeza da fieira é a ultima acéo corretiva a ponderar uma vez que para a efetuar é necessario

parar a producao, o que tem custos associados bastante elevados.

Caso nao se verifique o risco no fundido a saida da fieira, este origina nos equipamentos
auxiliares. Posto isto, investiga-se a existéncia de sujidade ou marcas nos cilindros da calandra ou nos

rolos de puxo, devendo estes ser limpos ou polidos consoante o caso [38].
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CAPITULO 6 - CASOS DE ESTUDO

De forma a proceder a validacao pratica das acoes corretivas explicitadas anteriormente, bem
como da sua aplicabilidade no mundo industrial, procedeu-se a analise de quatro casos de estudo a
producdes reais. Estes estudos tinham por base reclamacdes do cliente para as producdes com a mistura
GPPS/HIPS e, para o caso do PET, a ocorréncia de nao conformidades decorrentes da producao para

consumo interno.

Inicia-se a exposicao com os casos de estudo referentes a mistura GPPS/HIPS.

6.1. CaAsoDE EsTupo 1

Um cliente efetuou uma reclamacao a duas bobines constituidas pela mistura de GPPS/HIPS
com a mesma espessura e largura. Na reclamacao o cliente alegou que, aguando da termoformacéao das
bobines em questao, estas nao se mantinham no sistema de guiamento da termoformadora, ou seja,
alegou que a folha saia das guias utilizadas para a transportar ao longo da maquina. Sabe-se

internamente que este problema, por norma, tem por base a presenca de flecha na folha em questéo.

Posto isto, estudou-se a presenca desta ndo conformidade, bem como de ondulacdo e de
empeno, verificando que estes se encontravam efetivamente fora de especificacdo, como demonstrado

na Tabela 11, bem como no Anexo N -.

Tabela 11 - Medicao efetuada as bobines reclamadas.

Bobines com Quantidade Ondulacéo (mm) Flecha (mm) Empeno (mm)
reclamacoes devolvida (kg) <30 <10 <20
2 16 115+ 35 19+6 65 + 10

Uma vez que se tratavam de dois casos pontuais numa producao de grande escala, rapidamente
se equacionou que a causa do problema seria um desalinhamento no inicio da producao da bobine, ou
seja, a folha nao se encontrava alinhada com o sistema de guiamento do bobinador. Teorizou-se que a
causa para esse desalinhamento poderia ser resultado da inexperiéncia do operador nesta etapa do
processo, sendo que esta teoria tornou-se ainda mais relevante quando se constatou que o operador

responsavel por esta producao possuia menos de um ano de experiéncia.
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Ponderou-se a reducao do valor da especificacdo do alinhamento como forma de reduzir a
probabilidade de erro humano. No entanto, esta hipétese foi descartada dado que o desperdicio gerado
seria elevado, uma vez que a retificacao de um enrolamento incorreto pode atrasar o enrolamento de

outras bobines e, assim, gerar uma quantidade de desperdicio bastante elevada.

Desta forma, uma vez que o principal fator desta reclamacao é a componente humana, optou-
se por acdes de sensibilizacdo dos operadores para a correta colocacao da folha, assim como formacdes
mais longas aos novos operadores. No entanto, como medida preventiva optou-se pela colocacao de

anéis de guiamento, apresentados na Figura 80, cujo objetivo é impedir que existam desalinhamentos

na bobinagem e, como resultado, flecha.

@l

Figura 80 - Anéis de guiamento utilizados para corrigir a flecha em (a), em (b) o seu posicionamento em relacao ao rolo de cartao e em
(c) a bobinagem com recurso a estes anéis.

Para proceder a confirmacdo da eficiéncia da medida preventiva, produziram-se, com as
condicdes habituais, cabecos com 3 e 8 horas de estagio, uma vez que ja se tinham demonstrado
representativos no passado, e de bobines com 40 horas de estagio, como forma de confirmar os

resultados obtidos com o cabeco.
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Apods o estagio, procedeu-se a medicdo das nao conformidades nos cabecos, bem como nas

bobines, cujos resultados se encontram demonstrados na Tabela 12.

Tabela 12 - Comparacéo das nao conformidades em estudo antes e depois da medida preventiva.

Sem anéis de guiamento Com anéis de guiamento
Ondulacéo Flecha Empeno  Ondulacao Flecha Empeno
Especificacdao (mm) <30 <10 <20 <30 <10 <20
Cabecos com 3 14,0 + 315+ 15,5 +
horas de estagio 14,0 e 3,5 e 0,5
Cabecos com 8 450 + 11,0 £ 315+ 145 + 10+10 35,0 £
horas de estagio 17,0 1,0 3,5 0,5 o 0,0
Bobines com 40 67,0 = 14,5 + 56,5 + 23,0 = 15405 38,5 +
horas de estagio 23,0 3,5 23,5 5,0 D 1,5

Efetuando a comparacao entre a producado sem e com anéis de guiamento pode-se verificar uma
reducdo dos valores das ndo conformidades sobre as quais estes anéis possuem um maior efeito, ou
seja, da ondulacao e flecha, estando estas dentro de especificacao para os cabecos, bem como para as
bobines. E também possivel verificar uma reducdo da variabilidade das medicées efetuadas, uma vez
que o desvio padrao que associado é efetivamente menor. E de notar que existe uma reducéo no valor
do empeno entre a producéo sem e com anéis. Associa-se esta reducao a tensao mais uniforme com
que a folha é tracionada ao longo da linha e, como resultado, a maior tensdo e melhor contacto com os

cilindros da calandra.

Estas reducoes comprovam que a utilizacdo de anéis de guiamento é eficiente, ndo s6 como
medida preventiva, mas também como acdo corretiva, podendo ser utilizada para corrigir flecha e
ondulacdo que esta gera, validando assim as indicacdes dadas na seccdo anterior para estas néo

conformidades.

Apesar de nao ser o motivo principal da reclamacao, procurou-se entender qual a causa do
empeno verificado nas bobines com reclamacao e como o solucionar. Para tal, propds-se uma reducéo
da temperatura do cilindro trés da calandra, de acordo com o explicitado na seccao 5.1.2 e subseccoes,
numa tentativa de contrariar o empeno causado mecanicamente com um empeno induzido

termicamente. As novas condicdes de processamento encontram-se expostas na Figura 81.
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Figura 81 - Condicdes de processamento utilizadas em busca do solucionamento do empeno no caso de estudo 1.

Estas temperaturas originaram um empeno térmico de 5.21 milimetros, na direcdo contraria ao

empeno induzido mecanicamente.

De forma a verificar o impacto deste empeno térmico no empeno total, produziram-se cabecos
com 3 e 8 horas de estagio e bobines com 40 horas de estdgio com as novas condicdes de
processamento, assim como com condicdes habituais. Os resultados das duas producdes encontra-se

exposto na Tabela 13. E de notar que ambas as producdes ocorreram com os anéis de guiamento.

Tabela 13 - Valores das nao conformidades em analise numa producéo normal e com as novas condi¢oes de processamento.

Producao normal Com empeno térmico
Nao Conformidade Ondulacdo  Flecha Empeno  Ondulacao Flecha Empeno
Especificacdo (mm) <30 <10 <20 <30 <10 <20
Cabecoscom Shoras 5.4 [155:05| 2045 1+1| 1320
de estagio
Cabegoscom8horas ) 5 4.1 | 3540 | 1743 3+1] 18+1
de estagio
Bobines com 40 horas 3 5 45, 05|385+15(|235465 4s2 | 2°0%
de estagio 0,5
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Como se pode verificar através da analise da tabela, 0 empeno reduz significativamente com a acao
corretiva efetuada, entrando no valor especificado. Esta reducéo indica que o empeno imposto a folha
pelas temperaturas dos cilindros da calandra se encontra efetivamente a combater o empeno verificado

nas bobines do cliente e que a acao corretiva ¢ eficiente na retificacdo do empeno.

Contudo, é de notar que a ondulacdo para o cabeco com trés horas de estagio e empeno térmico
apresenta um valor bastante superior a producdo normal. Uma vez que os valores dessa nao
conformidade para o cabeco com 8 horas de estagio, assim como para a bobine, sdo semelhantes para

as duas producdes, assume-se que se tratou de um caso pontual.

6.2. CAso DE EsTupo 2

Um cliente efetuou uma reclamacdo referente a trinta e seis bobines, nas quais alegou a
presenca de no minimo uma de trés ndo conformidades, sendo elas a ondulacdo, o empeno e a flecha.
O cliente declarou que nao lhe era possivel aproveitar as bobines na totalidade, argumentando que
durante a termoformacao, na fase de enformacéo, a folha rompia, dando origem a furos. As trinta e seis

bobines em causa eram constituidas pela mistura de GPPS/HIPS com a mesma espessura e largura.

De forma a proceder a analise da proveniéncia das bobines em causa recorreu-se a etiqueta de
identificacao, pela qual se verificou que a fabricacdo dos lotes em questdo deu-se em duas linhas de
extrusao distintas, denominadas para o efeito como linha 1 e 2, logo causas que num diagrama de

Ishikawa recaem na categoria da maquina séo menos provaveis.

A reclamacéo abrangeu bobines da esquerda e da direita, sendo esta distincao efetuada dado
que a folha inicial é dividida na zona central pela medida definida previamente. Uma vez que as bobines
de ambos os lados e de ambas as linhas de extrusao originaram ondulacéo, a probabilidade de isto se

dever as laminas de corte é reduzida.

Esta reclamacédo compreendeu também bobines produzidas com e sem rolo de cartao entre a
bobine e 0 mandril, sendo que sem o rolo de cartdo o nimero de reclamacdes € superior, uma vez que

a auséncia desse rolo dificulta o correto alinhamento da folha a cada revolucdo no mandril (espiras).
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Na Tabela 14 encontra-se um resumo dos pontos apresentados anteriormente. E de notar que
nao foi possivel identificar em qual das linhas de extrusédo se manufaturaram quatro das bobines pelas

devido a inexisténcia de etiqueta de identificacdo.

Tabela 14 - Sumario da analise da proveniéncia das bobines.

Bobines com N° de bobines N° de bobines Com Sem Quant|d.ade
reclamacoes Linhal Linha 2 rolo rolo devolvida
cartao cartao total (kg)
10 22
36 6 4 9 13 8 28 1170

Esquerda Direita Esquerda  Direita

Terminada a analise a proveniéncia das bobines, procedeu-se ao estudo dos cabecos devolvidos
pelo cliente, no qual se procedeu a medicdo das nao conformidades previamente mencionadas na zona
onde o cliente alega ndo conseguir processar a folha, bem como nos ultimos metros do cabeco, ou seja,

na primeira zona a ser bobinada.

Uma verificacdo preliminar aos cabecos devolvidos revelou demasiada tensdo das espiras nas
imediacdes da zona onde o cliente efetuou a reclamacao. No entanto, no fim do cabeco a tenséo
apresentada era reduzida, provocando o desalinhamento das espiras. Este diferencial ndo é pratica da
empresa e nao se verificou noutras producdes, o que indica que existe “enrolamento forcado” no cliente.
O “enrolamento forcado” pode-se dever a um atrito demasiado elevado do desbobinador do cliente,
aplicando tensao na folha quando esta € puxada pelas guias da termoformadora. Na Figura 82 encontra-

se exemplificado o resultado deste efeito nos cabecos devolvidos.

Figura 82 - Desalinhamento das espiras devido a diferenciais de tensao.

A medicdo das nao conformidades efetuada consoante os testes explicitados anteriormente

revelou que, na zona onde o cliente alega nao conseguir processar a folha, apenas casos pontuais se

92



Caracterizacao e Correcao de Nao Conformidades no Processo de Extrusao

Capitulo 6 - Casos de Estudo

encontravam fora de especificacdo. No entanto, na primeira zona a ser bobinada, verificam-se as nao
conformidades assinaladas na maioria dos cabecos. A comparacao entre a zona onde o cliente alega
nao ser possivel processar a folha e a primeira zona a ser bobinada encontra-se demonstrada na Figura

83.

Figura 83 - Comparacao entre a zona de devolucao (a) e fim de bobine (b).

Na Tabela 15 encontram-se as medicdes para os cabecos com e sem rolo de cartdo e no Anexo
O - encontra-se a comparacao direta entre a zona de devolugao e o fim de bobine, bem como o valor

medido para cada uma das ndo conformidades em questdo nessas zonas.

Tabela 15 - Sumario das medicdes efetuadas aos cabecos

Zona da devolucao Fim do cabeco

Nao Especificacao N° d b Médi N° d b Médi
conformidade (mm) I e cabecos édia ) e cabecos édia
nio conformes (mm) nio conformes (mm)
Com Rolo 5 65,00 + 7 75,14 +

Ondulacao <30 2500 Lt
) Sem Rolo 4 L5 = 25 et =

8,17 27,01
Com Rolo 4 26,50 + 5 30,43 +

Empeno <20 i/ e
) Sem Rolo 6 20l = 25 I =

5,64 5,85
Com Rolo 1 20,00 + 3 16,00 +

Flecha <10 B =40
a Sem Rolo 5 15,50 + 8 19,88 +

1,50 4,91
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Como se pode verificar através da tabela, a incidéncia das nao conformidades ¢ bastante superior
nos casos onde a bobinagem se efetuou sem a presenca do rolo de cartdo, independentemente da zona.
Contudo, apesar da maior incidéncia das nao conformidades sem o rolo de cartao, os valores registados
para a ondulacdao sem o rolo de cartdo séo inferiores para ambas as zonas. Para o0 empeno o valor
registado apresenta um aumento desprezavel nas duas zonas analisadas, devido ao maior desvio padrao
apresentado sem o rolo de cartdo. No caso da flecha existiu uma inversao dos valores obtidos quando

se efetua a comparacao direta entre as duas zonas em analise.

Posto isto, procurou-se definir quais as causas preliminares das nao conformidades verificadas
na reclamacdo. Como explicitado anteriormente, o “enrolamento forcado” tem origem no
desenrolamento da bobine por parte do cliente, ponderando-se assim que o diferencial de tens&o

verificado ndo se deva a bobinagem, mas sim ao processo do cliente.

O cliente produz com o material em analise em trés maquinas. Numa das maquinas aproveitou-
se 0 material na totalidade, nao apresentando qualquer entrave a producao. Outra maquina apenas
conseguiu produzir desenrolando a bobine de forma invertida, uma vez que com o desenrolamento
normal ndo era possivel termoformar com sucesso. Na ultima maquina nao é possivel efetuar a producao.
Esta diferenca entre a producao das trés maquinas fortalece a teoria de que o problema se encontra na
parte do cliente. Contudo, uma investigacdo as maquinas do cliente, com intuito de ajudar na resolucao
do problema, nao revelou qualquer problema nas mesmas. E de notar que, aquando desta investigacao,
nao existia laboracao, logo nado foi possivel verificar o processo em andamento e, consequentemente,

nao podendo assim excluir a possibilidade de o problema ser das maquinas do cliente.

Desta forma, atribui-se a flecha e ondulacdo a tensdo nao uniforme e incorreta com que os
cabecos devolvidos se encontravam. No entanto, procedeu-se a colocacao de anéis de guiamento,
apresentados anteriormente na Figura 80, uma vez que estes se mostraram efetivos no combate a estas

nao conformidades no caso de estudo anterior.

0 empeno considerou-se um problema de producdo interno, visto que esta ndo conformidade,
na generalidade dos casos, tem origem térmica. Deste modo, definiu-se que se iria proceder a uma
reducao da temperatura do cilindro trés da calandra, como demonstrado na Figura 84, como havia sido
efetuado no caso de estudo anterior. Para tal, decorreriam duas producdes de bobines com 168 horas

(uma semana) de estagio, como forma de representar melhor o tempo entre a producao e a utilizacéo
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pelo cliente. Estas duas producdes ocorreram na linha de extrusdo 1 com condic6es de processamento

habituais excetuando no cilindro trés, onde a temperatura se reduziu a temperatura utilizada.

Temperatura Nova
Habitual (°C)  Temperatura (°C)
623 63

/

Temperatura Nova
Habitual (°C)  Temperatura (°C)
6213 60

/

Temperatura MNova Temperatura
Habitual (°C) (°C)
633 50

Figura 84 - Representacdo das temperaturas utilizadas nas duas producdes de teste.

As novas temperaturas permitiram a producdo de uma folha com empeno térmico de 10.57

milimetros, fruto do maior arrefecimento promovido pelo cilindro numero trés.

De seguida, procedeu-se & medicdo das nao conformidades, apontadas como problematicas na
primeira fase, nas bobines produzidas com este empeno térmico. E de notar que a producédo destas
bobines ocorreu sem a utilizacdo de anéis de guiamento, dado que se pretendia estudar apenas o efeito

da reducao da temperatura no cilindro trés. Os resultados encontram-se expostos na Tabela 16.

Tabela 16 - Valores das nao conformidades em bobines decorrentes duma producao normal e com as novas condicdes de

processamento.
Nao Conformidade Ondulacdo Flecha Empeno Condicoes Empeno
Normais Térmico
Especificagao (mm) <30 =10 <20 (Esquerda) (Esquerda)
Condicoes Normais
Bobine Esquerda 20 3 40
Condicoes Normais
Bobine Direita 80 6 35
Empeno Térmico
Bobine Esquerda 45 ) 18
Empeno Térmico
Bobine Direita 48 10 5
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A medicao do empeno em ambos 0s cabecos evidenciou uma melhoria em termos desta nao
conformidade no cabeco retirado com empeno térmico, como seria de esperar, comprovando que a acao

tomada como forma de minimizar o empeno é de facto eficiente no combate a esta nao conformidade.

No caso da flecha, é possivel verificar que, apesar de se encontrar dentro de especificacao,
ocorre um aumento ligeiro para os valores retirados, podendo este aumento ligeiro acontecer devido a
variabilidade natural do processo e nao da acao corretiva. Relativamente a ondulacdo, ambas as bobines
com a acao corretiva estdo fora de especificacdo, o que apenas acontece numa das bobines com as
condicdes habituais. Contudo, a média dos valores retirados para esta especificacdo com e sem acao
corretiva sdo muito semelhantes, o que indica que também esta oscilacdo se deve a flutuacdes naturais

do processo produtivo

6.3. CasoDE EsTupo 3

Um cliente requereu folhas de PET com uma determinada formulacdo, de forma a continuar a
produzir o produto que ja langou no mercado. Contudo, as amostras que lhe foram enviadas nao

correspondiam ao nivel de transparéncia que este desejava.

Uma vez que a folha requer um pré-aquecimento a 75°C para proceder ao seu corte e
embalamento, ponderou-se que esta temperatura poderia estar a promover a cristalizacao do PET e,
como explicitado na seccao 5.2.1.1, a retirar a transparéncia pretendida. Posto isto, procurou-se verificar
o efeito da temperatura de aquecimento nesta propriedade, através do corte a varias temperaturas,
incluindo sem temperatura, e subsequente envio ao cliente para avaliacdo da transparéncia. Estes
ensaios revelaram que a temperatura de aquecimento &, de facto, um pardmetro relevante para a
obtencao de amostras com o nivel de transparéncia desejado, dado que esta influencia a transparéncia

das folhas de PET, como demonstrado na Figura 85 e no Anexo P -.
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Figura 85 - Influéncia da temperatura de aquecimento na transmitancia das amostras.

Analisando o grafico obtido € possivel verificar até aos 75°C nao ocorrem grandes variacoes a
nivel da transmitancia, uma vez que o desvio padrao desvaloriza a diferenca entre os valores obtidos.
Contudo, a partir dos 85°C ¢é possivel verificar um aumento da transmitancia medida, dado que a esta
e temperatura o material encontra-se acima de T, possuindo desta forma mobilidade para se reorganizar

e compactar nas estruturas cristalinas, descritas anteriormente, que provocam uma reducéo da

transparéncia.

O cliente aprovou, em termos de transparéncia, as amostras onde nao foi efetuado aquecimento
e onde este ocorreu a 50°C, ambas com uma transmitancia inferior a 5% em ambos os casos, pelo que
se considera que seja este o valor maximo de transmitancia permitida. Todavia, o corte das amostras a
estas temperaturas ndo se encontrava como pretendido, ou seja, a qualidade do corte com menor

aquecimento ¢ inferior e ndo corresponde aos padrdes de qualidade exigidos pelo cliente.

Posto isto, propds-se o desenvolvimento de uma nova formulagdo com uma menor percentagem
de incorporacdo de antiblock, uma vez que se considerou que este estaria a funcionar como ponto de
nucleacao, promovendo a cristalizacdo e, como tal, a formacédo de centros difusores da luz incidente que
reduzem a transparéncia da folha, como explicitado na seccdo 5.2.1.1. Para efeitos comparativos testou-
se de igual modo uma formulacdo com uma percentagem de antiblock mais elevada, encontrando-se os

resultados obtidos para a transparéncia das formulacdes, apdés um aquecimento de 75°C, expostos na

Figura 86 e no Anexo Q -.
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Figura 86 - Influéncia da percentagem de antiblock na transmitancia das amostras aquecidas a 75°C.
Como é possivel observar, a transparéncia das amostras é fortemente afetada pela percentagem
de antiblock incorporada, existindo um aumento acentuado na transmitancia medida para a amostra de
teste com 4% de antiblock. Esta nova formulacdo de 0.5% de antiblock foi aprovada pelo cliente, quer a

nivel da transparéncia das folhas que por ela eram formadas, bem como a nivel do corte.

6.4. CasoDE EsTupo 4

No decorrer de uma producdo de PET translucido verificou-se a existéncia de um risco

longitudinal continuo apresentado na Figura 87.

Figura 87 - Risco ocorrido na producéo de PET translucido.
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Este risco ocorreu desde o inicio da producao, pelo que uma acumulacdo de oligbmeros
resultante da degradacao do PET nos labios da fieira foi descartada do lote de possiveis causas desta

nao conformidade.

Como mencionado na analise desta ndo conformidade, deve-se investigar se o risco é visivel a
saida da fieira ou apenas numa zona mais avancada da linha de extrusdo, sendo que desta investigacéo
verificou-se que este risco era visivel imediatamente apds a fieira. Isto indica que o risco tem origem no
processo de extrusdo. Durante uma limpeza dos cilindros da calandra devido a uma substancia que
adere a estes, semelhante a uma cera, proveniente do antiblock, nao se detetou quaisquer sujidade ou

dano nos mesmos, o0 que suporta a possibilidade de o risco originar no processo de extrusao.

Desta forma, ponderou-se que a origem desta nao conformidade seria uma contaminacao interna

alojada no bloco distribuidor, dado que se efetuou a limpeza da fieira antes do inicio da producéo.

Apds algum tempo de producao, a presenca deste risco originava o aparecimento de um efeito
semelhante a um “espinhado” na direcdo de extrusao, efeito este que se verificou como sendo ciclico,

ocorrendo com intervalos de 13 a 15 segundos. O risco e o efeito espinhado que este origina encontram-

se apresentados na Figura 88.

Figura 88 - Folha de PET onde em (a) é possivel visualizar o risco e o inicio do efeito espinhado e em (b) se visualiza este mesmo efeito

totalmente desenvolvido.
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Como medidas preventivas até a paragem da producdo de PET, diminuiu-se a temperatura
programada para o bloco distribuidor e aumentou-se a linha de compensacao. No entanto, como
mencionado na seccao 2.3.3, este aumento vai provocar um incremento dos niveis de orientacao da
folha, que se traduz numa maior contracdo na fase de aquecimento da termoformacéo. No PET esta
linha tem o efeito adicional de reduzir a transparéncia da folha produzida, uma vez que uma maior
orientacao promove a cristalizacdo. Esta acdo provocou ainda o aparecimento de linhas curvas quase

impercetiveis no sentido transversal a extrusao.

No decorrer de uma acdo de manutencdo alterou-se a configuracdo do bloco distribuidor
recorrendo a uns parafusos que este possui, dado que estes parafusos acumulam algum fundido numa
zona de estagnacao designada “zona morta”, demonstrado na Figura 89, que poderia originar uma linha

de soldadura que se traduziria por um risco visivel em caso de desagregacao.

[ 4
‘-'L*W:;— ZONA MORTA

Figura 89 - Configuracéo do bloco distribuidor e representacédo dos caminhos dos diferentes materiais e da '"zona morta".

Introduziu-se também uma vareta de cobre na fieira de forma a tentar deslocar a possivel
contaminacéo e, deste modo, identificar a origem da nao conformidade. Todavia, esta ndo conformidade
manteve-se, sendo que o risco continuo permaneceu no mesmo local, revelando que as acdes tomadas
foram infrutiferas. Posto isto, uma vez que o risco se manteve no mesmo local apos a utilizacao da vareta
de cobre, considerou-se que a raiz do problema seriam danos na fieira. No final da producéo verificou-

se que a fieira se encontrava danificada, como se pode verificar na Figura 90, sendo os danos
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encontrados responsaveis pelo risco verificado na folha. Apds o recondicionamento da fieira cessou a

ocorréncia desta nao conformidade.

Figura 90 - Fieira danificada responsavel pelo risco observado na folha de PET.

101



CAPITULO 7 - CONCLUSAO E SUGESTAO DE TRABALHOS FUTUROS

A metodologia proposta neste trabalho proporcionou uma identificacao mais célere das possiveis
causas para as nao conformidades estudadas, uma vez que se efetuou uma comparacao direta entre a
ultima producao em especificacao e a producao atual. Esta comparacao permitiu investigar alteracoes
no processo produtivo entre os dois momentos de producao, no sentido de descobrir se essas alteracdes

estariam na origem da ndo conformidade.

Esta metodologia permitiu ainda reduzir o leque de causas possiveis e um maior foco nas
solucdes pertinentes através da comparacao dos grandes grupos de causas presentes nos diagramas de
Ishikawa com outras linhas de extrusao, restringindo as causas iniciais aquelas que poderiam estar de

facto na origem da nao conformidade.

Ao longo da realizacao deste trabalho, concluiu-se que um fator de extrema importancia na
obtencao de uma folha de elevada qualidade da mistura GPPS/HIPS é o nivel de orientacao molecular e
0 seu equilibrio transversal, bem como ao longo da espessura. Como tal, a fase de arrefecimento revelou-
se como a mais critica do processo, dada a sua influéncia na presenca e equilibrio dessa orientacao e
congelamento da mesma, sendo crucial a otimizacdo de todo o processo e ndo so6 da fase de
arrefecimento para que seja mitigada qualquer possibilidade de existéncia de ndo conformidades.
Todavia, as limitacdes das técnicas experimentais utilizadas dificultaram a obtencdo do valor dessa
orientacdo, sendo, em etapas futuras, necessario recorrer a técnicas mais avancadas para determinacao

de mesma e, por sua vez, da causa das nao conformidades onde estas limitacdes impediram a analise.

Relativamente as folhas de PET, apesar de também ocorrerem nao conformidades analisadas
para a mistura de GPPS/HIPS, conclui-se que as ndo conformidades referentes a aparéncia eram de
elevada importancia. Isto é especialmente pertinente para a transparéncia, dado que esta, em conjunto
com o ciclo de reciclabilidade, € uma das razdes do elevado uso de PET apesar das suas desvantagens
inerentes. Desta forma, as ndo conformidades de PET encontravam-se extremamente focadas nas suas
propriedades oticas e de apresentacao ao consumidor, sendo estas caracteristicas extremamente
dependentes das condicdes de processamento e condicées do equipamento utilizado para a producéo
destas folhas. Estas nao conformidades deviam-se principalmente a rapida cristalizacdo do PET e

consequente perda de propriedades oticas desejadas.
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Os casos de estudo analisados permitiram implementar, numa realidade industrial, as acdes
corretivas equacionadas e proceder a sua validacdo pratica, obtendo resultados satisfatorios para a

empresa, bem como para o cliente.

Para etapas futuras deste trabalho propde-se a validacdo da utilizacdo do guia de producéo criado
nesta fase pelos operadores das linhas de extrusdo, bem como a verificacdo do seu impacto na eficiéncia
do processo de extrusao, através dos varios indicadores de eficiéncia existentes como, por exemplo, 0

OEE (Overall Equipment Effectiveness).

Apos esta validacao e verificacao da eficiéncia, propde-se expandir as metodologias empregues
neste documento a ndo conformidades de outros processos de fabrico utilizados na empresa,
nomeadamente a termoformacao e laminacdo, bem como alargar o conhecimento adquirido no PET.
Esta expansao tera como objetivo alargar a sistematizacdo da compreensdao e resposta a nao
conformidades, de forma a melhorar a eficiéncia da empresa, assim como para reduzir o custo associado

a ndo conformidades.
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ANEXO0S

Anexo A -

Resumo da comparacao da mistura GPPS/HIPS vs PET efetuada na seccao 3.3.
O simbolo (V) indica qual dos dois sistemas poliméricos apresenta vantagem.

Mistura GPPS/HIPS PET
Extrusao (V) Pode ser extrudida sem recorrer a  Necessario secar para evitar a perda

secagem prévia de propriedades, o que representa um
custo adicional

(V) Perfil de temperaturas normal das Perfil de temperaturas das resisténcias

resisténcias do cilindro inverso

(V) Filtros com malha mais aberta Filtros com malha mais refinada, pelo
que ficam obstruidos mais
rapidamente

(V) Utiliza calcos externos na cabeca Requer calcos internos de modo a

de extrusao prevenir a degradacdo, aumentando a
complexidade do equipamento e da
montagem

(V) Nao necessita de uma taxa de Deve ser arrefecido rapidamente de

arrefecimento elevada, uma vez que forma a ganhar consisténcia para

se trata dum polimero amorfo calandrar e para prevenir a
cristalizacéo

Necessita de uma camada de GPPS (V) Possui alto brilho natural

quando o objetivo ¢ uma folha de alto

brilho. Esta camada pode fragilizar a

folha

Termoformacao (V) Néao cristaliza, uma vez que ¢ um Temperaturas utilizadas devem ser

sistema polimérico amorfo

escolhidas cuidadosamente, de modo
a nao obter cristalizacao indesejada

Produto Final

(V) Fratura facil, normalmente
utilizada como referéncia para copos
de iogurte multipack

Dificil separar os copos, sendo para tal
necessario adicionar cargas que
retiram potencial de reciclabilidade ou
recorrer a cortantes especificos na
termoformacao

O monomero de PS é considerado
toxico, pelo que a sua migracao para o
alimento deve respeitar um limite legal

(V) Nao apresenta problemas de
migracao de substancias

(V) Recipientes muito utilizados em
processo de Aot-fille nas maquinas de
vending

Recipientes em PET nado suportam
temperaturas utilizadas no processo
de hot-ll, colapsando termicamente

Reciclagem

Elevada contaminacao do reciclado,
dado o vasto leque de aplicacdes do
PS

(V) Elevada quantidade de residuos de
PET relativamente limpos proveniente
das garrafas

Reciclagem praticamente inexistente,

(V) Niveis de reciclagem elevados,

devido a barreiras economicas comparativamente ao resto dos
associadas aos  processos de polimeros
segregacao
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Existem apenas 23 grades (rPS) (V) Mais de 160 grades de rPET com

aprovados para contacto alimentar aprovacao para contacto alimentar

(V) Mantém as suas propriedades Elevada perda de propriedades com o

durante varios ciclos aumento do numero de ciclos de
reciclagem

Anexo B- Manual de Apoio a Producéo.

EMPENO

Face Convexa Distorcdo de uma folha
Guias o
\ conforme devido a presenca

/ de diferentes niveis de
Folha /
orientacao molecular.

Face Céncava

e CAUSAS

Temperatura dos cilindros |:> Diferentes taxas de |:> Diferentes
da calandra incorreta

arrefecimento nas duas niveis de
Temperatura dos cilindros I:> faces da folha I:> orientacéo
m de arrefecimento incorreta

NoTA: Ambas as causas tém o mesmo efeito no arrefecimento da folha, porém a temperatura dos

cilindros de arrefecimento tem um impacto menor.

e ACOES CORRETIVAS

1. Ajustar a temperatura do cilindro trés, consoante o caso em

Face Convexa

. analise.
m * No caso do cilindro trés contactar com a face convexa, deve-se
- cenca"Q; proceder a um aumento da temperatura, sendo que caso este
contacte com a face concava deve-se reduzir a sua temperatura. )
~N

2. Ajustar o fluxo da agua dos cilindros de arrefecimento.

Face Convexa

h » Esta medida apenas deve ser tomada como ultimo recurso, uma vez
b . .
que este fluxo teria que ser controlado manualmente, o que dificulta

Face Concava a obtencédo de um processo constante.

J
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ONDULACOES

A ondulacdo ¢ uma nao
conformidade que se manifesta
nas extremidades da folha, como

forma de compensar a maior

dimenséao longitudinal desta zona

comparativamente ao centro da
bobine.

o CAusas
Diferentes
Ajustar a temperatura do temperaturas do .
“ fundido & salda da fisira centro e extremidades E> DIfEI’_EI"ItES
a salda da fieira contracoes para
o centro e as
extremidades
Temperatura dos cilindros Material bobinado
“ da calandra demasiado alta demasiado quente
Desgaste das laminas Corte das extremidades Ondulacao das
u circulares (corte) laterais nao & limpo extremidades
devido & maior
Afinacao incorreta das A lamina nao dimenséo que o
“ laminas circulares (corte) penetra bem a folha centro da folha

e ACOES CORRETIVAS

~
1. Verificar o processo de corte das tiras laterais

* [Devese investigar o estado das [&minas de corte, bem como a sua
afinacio.

J/

2. Verificar a temperatura do fundido a saida da fieira N
« [Esta verificacdo pode ser efstuada com recurso a uma camara

i 1 m termografica.
H_ ' H 3. Reduzir as temperaturas da calandra

*  (Objetivo: promovar urma maior transferéncia de calor, pravenindo o
arrefecimento livre da folha & o aparecimento de ondulacio.

- S

[ (Em dltime caso) 4. Reduzir velocidade linear da linha
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CAUSAS

Desalinhamento do rolo I:> Desequilibrio de E> Maior estiramento
de cartdo no bobinador

FLECHA

Curvatura da folha para um dos seus lados, como
consequéncia de um gradiente transversal de
contracao e/ou orientacdao molecular, tendo origem
em desequilibrios transversais ao longo do

processamento.

tensodes na folha numa das extremidades

Desalinhamento dos E> Desequilibrio de E> Maior estiramento
rolos de passagem

tensodes na folha numa das extremidades

Formacao de um gradiente E>
de temperatura na fieira

A zona mais quente possui, em ambos 0s

Formacao de um gradiente E> molecular, curvando em torno dessa zona
de temperatura na calandra

€asos, mais tempo para relaxar a orientacao

~N
1. Verificar o alinhamento da folha com os restantes componentes.

*  Operacdo mais expostas a erros devido ao niumero de vezes que esta

operacao ¢ efetuada ao longo de uma producao. )

N
2. Verificar o alinhamento dos rolos de passagem.

* Esta verificacdo pode ser efetuada com recurso a instrumentos de

medicao. )
N\

3. Verificar a temperatura da folha a saida da fieira

*  Pode ser efetuada com recurso a uma camara termografica.

4, Verificar a temperatura de entrada e saida de agua da calandra

v,
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PERDA DE TRANSPARENCIA

Difusao da luz ao longo da amostra, bem como a superficie, devido

a diferencas de indice de refracéo, causando perda de transparéncia.
|
8 A difusao ocorre quando existe uma distribuicao do feixe de luz

principal num conjunto de novos feixes, cada um com a sua direcéo

%

de propagacéo.
e CAusAas

Contaminacao

Mau Acabamento
Aditivacao Superficial
Perda de

cilindros da calandra

demasiado elevadas

Temperatura do
fundido demasiado
elevada

e ACOES CORRETIVAS

1. Reduzir a temperatura dos cilindros da calandra.

* Esta acdo promove a transferéncia de calor entre os cilindros da calandra e a folha.

2. Reduzir a temperatura do fundido.

* Pode ser efetuada nas temperaturas da fieira, bloco distribuidor e/ou da extrusora.

. J
4 N\
3. Verificar a condicao dos cilindros da calandra.
¢ Cilindros com um acabamento inadequado devem ser recondicionados ou substituidos.
|\ J

4, Verificar a composicao da folha.

5. Alterar a composicao da folha, adicionando agente nucleante.
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Risco CONTINUO NA DIRECAO DE EXTRUSAO

Tem origem num componente da linha de
extrusdo danificado que pode estar associado
ao processo de extrusao, bem como a um dos

- Howes s e - processos auxiliares. Quando o risco advém
; da extrusao, este ¢ visivel no fundido a saida
da fieira. Caso contrario a origem do problema

encontra-se no equipamento auxiliar ou devido a um fator externo a producao.

e CAUSAS

Incrustados |:> Contaminacoes |:> AIojam-s.e.dentro |:> Risco no fundido
——— Internas da fieira ou linha de

soldadura que
se manifesta
€COmMO risco

Contaminacdes |:> Acumulacao de material no
Externas

exterior dos labios da fieira

Imperfeicao dos labios |:> Danos nos labios |:> Risco na superficie da folha que
da fieira da fieira contacta com o labio danificado

Cilindros da calandra e/ou rolos E> A folha reproduz o E> Folha com risco

de puxo sujos e/ou danificados risco do cilindro continuo

e ACOES CORRETIVAS

\
1. Verificar a existéncia de acumulacao de material nos labios da fieira.
* Qs labios da fieira devem ser limpos com recurso a uma ferramenta com dureza inferior
\ a do material que constitui a fieira, como por exemplo, latdo ou bronze. )
4 )
2. Aumentar a abertura da fieira para permitir a saida do infundido.
e Ter cuidado com os cilindros da calandra, uma vez que o infundido pode danificar a sua
\ superficie. )
3. Verificar a existéncia de danos nos labios da fieira.
4, Limpeza da fieira
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Anexo C - Valores apresentados pelo sistema de bobinagem no inicio de bobine.
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Anexo D- Figuras obtidas através do microscopio Olympus BH-2 relativas a nao
conformidade “Ondulacao”.

Centro Extremidade

Microscopia de Luz Polarizada (Ampliacao 10 x 1.67)

100 pm

Microscopia de Campo Claro (Ampliacido 20 x 1.67)

% e " 8
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Anexo E -  Valores obtidos no teste da contracao para a amostra de controlo relativa a
ondulacdo. E de notar que os valores dentro de especificacéo para a contracao longitudinal (L.) sdo entre
7% e 14% e para a contracao transversal (T.) entre 4% e 7%. Assinalados a vermelhos sao aqueles valores
que se encontram fora de especificacao.

Extremidade 1 Centro Extremidade 2
Amostra °

(mm) (%) T. (%) L. (%) T. (%) L. (%) T. (%)
1 100,00  13,48% 4.81% 13,88% 3,96% 14,31% 3,82%
2 100,00  13,83% 1,82% 12,60% 3,60% 10,93% 1,89%
3 100,00 12,05% 3,86% 13,98% 4,00% 13,48% 7,88%
4 100,00 13,70% 3,59% 13,49% 5,83% 14,05% 4,96%
5 100,00 13,85% 4,29% 12,42% 6,19% 13,58% 4.73%
. 13,38% + 3,67% + 13,27% + 4,72% + 13,27% + 4.66% +

Média

0,68% 1,01% 0,65% 1,07% 1,21% 1,94%

Anexo F -  Valores obtidos no teste da contracao para a amostra com ondulacéo. E de notar
que os valores dentro de especificacdo para a contracao longitudinal (L.) sdo entre 7% e 14% e para a
contracao transversal (T.) entre 4% e 7%. Assinalados a vermelhos sao aqueles valores que se encontram
fora de especificacao.

Extremidade 1 Centro Extremidade 2
Amostra °

(mm) | (%) T.(%) L. (%) T (%) L. (%) T (%)
1 100,00 13,90% 3,40% 14,80% 3,62% 14,83% 4.65%
2 100,00 14,20% 3,10% 14,50% 401% 13,90% 3,93%
3 100,00 14,76% 4.39% 14,00% 3,71% 14,08% 5,20%
4 100,00 13,50% 4.96% 12,90% 477% 13,69% 4,39%
5 100,00 14,66% 4.60% 13,72% 5,68% 13,82% 3,90%
. 14,20% + 4.09% + 13,98% + 4.36% + 14,06% + 4,41% +

Média

0,47% 0,72% 0,66% 0,77% 0,40% 0,48%
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Anexo G- Figuras obtidas através do microscopio Olympus BH-2 relativas a nao
conformidade “Flecha”.

Extremidade Estirada Extremidade Contraida

Microscopia de Luz Polarizada (Ampliacdo 10 x 1.67)

100 um

Microscopia de Campo Claro (Ampliacido 20 x 1.67)

-

- - - =
2335 T Emal Fask, b o
¢ ¥ J - -—
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Anexo H- Valores obtidos no teste da contracao para a amostra de controlo relativa a
flecha. E de notar que os valores dentro de especificacio para a contracao longitudinal sdo entre 7% e
14% e para a contracao transversal entre 4% e 7%. Assinalados a vermelhos sao aqueles valores que se
encontram fora de especificacao.

Extremidade Estirada Extremidade Contraida
Amostra (m|:1) Longitudinal Transversal Longitudinal Transversal

(%) (%) (%) (%)

1 100,00 14,52 4,65 13,90 3,40

2 100,00 13,90 3,93 14,20 3,10

3 100,00 14,08 5,20 13,76 4,39

4 100,00 13,69 4,39 13,50 4,96

5 100,00 13,82 3,90 14,24 4,60
Média —— 14,00 + 0,29 4,41 + 0,48 13,92 + 0,28 4,09 + 0,72

Anexo | - Valores obtidos no teste da contracdo para a amostra com flecha. E de notar

que os valores dentro de especificacdo para a contracdo longitudinal sdo entre 7% e 14% e para a
contracao transversal entre 4% e 7%. Assinalados a vermelhos sao aqueles valores que se encontram
fora de especificacao.

Extremidade Estirada Extremidade Contraida
Amostra (m|21) Longitudinal Transversal Longitudinal Transversal

(%) (%) (%) (%)

1 100,00 15,80 3,40 13,81 4,01

2 100,00 15,60 2,40 14,03 4,14

3 100,00 16,20 3,00 13,00 5,10

4 100,00 13,90 2,50 13,81 3,63

5 100,00 14,20 3,10 14,34 5,34
Média —— 15,14 + 0,92 2,88 + 0,38 13,80 + 0,44 4,44 + 0,66

Anexo J-  Condicoes de processamento comuns a todas as amostras de PET utilizadas na

validacdo experimental da ndo conformidade “Perda de Transparéncia”.

Perfil de Temperatura da Extrusora 1 280°C / 280°C / 280°C / 280°C
Velocidade da Extrusora 1 170 rpm
Perfil de Temperatura da Extrusora 2 280°C / 280°C / 280°C / 280°C
Velocidade da Extrusora 2 170 rpm
Temperatura dos Blocos 250°C
Temperatura da Fieira 260°C
Velocidade dos Cilindros de 2.30 m/min
Arrefecimento
Velocidade dos Rolos de Puxo 2.43 m/min
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Anexo K- Valores da transmitancia luminosa das amostras referentes a validacao
experimental da ndo conformidade “Perda de Transparéncia”.

Temperaturas (%) 20/28/38 30/38/48 40/48/58 60/68/78
0,34 1,13 1,01 1,02
1,01 0,57 0,56 0,56
Transmitancia (%) 0,56 0,56 0,54 0,56
0,67 0,45 0,34 0,45
0,67 0,56 1,02 1,13

Total (%) 0,65+ 0,22 0,65+0,24 0,68 + 0,29 0,74 + 0,27

Anexo L- Curva fluxo das amostras utilizadas para validacdo experimental da ndo
conformidade “Perda de Transparéncia”.

Amostra 20/28/38

DSC /(mW/mg)
| exo

0.6 1
Glass Transition:
Onset: 77.0°C

Mid: 80.6 °C
Inflection: 81.4 °C
0.5 1 End: 84.2°C

Delta Cp*:  0.075 J/(g°K)

0.4 1

0.3 Complex Peak:
Area: 32.87 J/g
Peak: 248.7 °C

Onset: 233.5°C

0.2 1

0.1 . T : . .

50 100 150 200 250
Temperature /°C

Main 2020-06-16 19:07 User: W7

126



Caracterizacao de Nao Conformidades Tipicas do Processo de Extrusao

Anexos

Amostra 30/38/48

DSC /(mW/mg)
l exo
0.8 1
0.7 1

Glass Transition:
Onset: 67.6 °C

0.6 1 Mid: 76.1 °C
Inflection: 67.6 °C
End: 63.8 °C

0.51

0.4

0.31

0.2 1

Delta Cp*:  0.090 J/(g*K)

>

_

Complex Peak:
Area: 34.15J/g
Peak: 248.4°C
Onset: 234.6 °C

50

Main 2020-06-16 17:57 User: W7

100

150 200 250
Temperature /°C

Amostra 40/48/58

DSC /(mW/mg)
| exo
0.8 1
0.7 1
Glass Transition:
0.6 1 Onset: 75.5°C
: Mid: 80.7 °C
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Amostra 60/68/78
DSC /(mW/mg)
| exo
0.8 1
0.7 1
Glass Transition:
Onset: 67.1°C
Mid: 77.1°C
0.6 1 Inflection: 67.5°C
End: 65.3°C
Delta Cp*:  0.063 J/(g*K)
0977
0.4 1
Complex Peak:
Area: 35.74 Jig
Peak: 248.3°C
0.3 1 Onset: 234.6 °C
0.2 1
50 100 150 200 250

) Temperature /°C
Main  2020-06-16 17:22 User: W7

Anexo M - Valores da transmitancia luminosa das amostras com varias percentagens de
antiblock utilizadas na validacao experimental da ndo conformidade “Perda de Transparéncia”.

Incorporacao de

Antiblock (%) 0,50% 2,00% 4,00%
2,43 4,99 12,66
1,88 4,08 14,45
Transmitancia (%) 1,99 3,95 15,16
2,55 5,19 14,39
3,10 4,47 15,13

Total (%) 2,39+0,44 4,63 +0,51 14,36 + 0,91
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Anexo N- Medicdo da ondulacdo, empeno e flecha, respetivamente, das bobines
referentes ao caso de estudo 1.
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Anexo O - Comparacdo da ondulacao, empeno e flecha, respetivamente, consoante a zona
e a presenca do rolo de cartao relativamente ao caso de estudo 2.
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Anexo P - Valores da transmitancia luminosa das amostras referentes ao caso de estudo
3.
Temperaturas S?m 50 75 85 95 100
(°C) Aquecimento
4,03 484 4,95 5,13 5,28 6,15
4,70 4,95 5,06 5,40 5,38 5,14
T’a"s(':'/:;a"c'a 426 5,06 4,95 5,18 5,27 6,58
5,27 5,06 4,95 5,06 5,61 6,40
5,06 494 5,01 5,28 5,95 5,49
497 + 498 + 5,05 + 5,50 + 595 +
0, i i ’ ’ ’
Total (%) 4,66+ 0,47 0,08 0,04 0,09 0,26 0,55

Anexo Q - Valores da transmitancia luminosa das novas formulacdes testadas no caso de
estudo 3 com aquecimento a 75°C.

Incorporacao de

Antiblock (%) 0,50% 2,00% 4,00%
2,76 4,95 14,38
2,99 5,06 14,40
Transmitancia (%) 2,32 4,95 15,07
3,10 4,95 16,61
3,32 5,01 14,74
Total (%) 290+0,34 4,98 + 0,04 14,64 + 0,25
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