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Resumo

O processamento de polimeros por coextrusao permite a combinacao de
materiais poliméricos de forma simultanea, que combina de forma aditiva as
propriedades dos materiais constituintes, o que é possivel se nao se promover
a mistura entre os materiais processados. Este processo, quando aplicado com
uma fieira/cabeca de extrusao capaz de combinar os diferentes materiais,
permite a obtencao de produtos dificeis ou até impossiveis de produzir de outra
forma. Quando comparado com as alternativas de processamento, regra geral,

este tipo de processamento € vantajoso economicamente.

O sucesso no processamento por coextrusao de diferentes materiais, requer
uma selecao cuidada das matérias-primas, caso sejam empregues combinacoes
mal selecionadas e com propriedades reologicas distintas, podem surgir
instabilidades de fluxo, que afetam a qualidade de desempenho dos produtos
obtidos.

Atualmente esta em voga a aplicacao de POF (do inglés - Plastic Optical
Fibers) nos mais variados setores industriais, as aplicacoes deste tipo de fibras
estdao em crescente, pois estas apresentam elevada flexibilidade e baixo custo
de producao. Estas fibras sao, habitualmente, constituidas por duas camadas
que incorporam materiais distintos, nlcleo e casca. Desta forma, poderao ser
produzidas por coextrusao. Usualmente, para POF multimodo, o nucleo da fibra
pode assumir dimensdes compreendidas entre 100 e 600 um, enquanto a casca

pode assumir dimensdes entre 300 e 1000 um.

Este trabalho visa o desenvolvimento e implementacao, nos laboratérios do
Departamento de Engenharia de Polimeros da Universidade do Minho, da
producao de POF, envolvendo a utilizacao de diferentes combinacdes de
dielétricos poliméricos transparentes, nas combinacdoes PMMA-PS, PMMA-PC e
PC-PS.

Por outro lado, este trabalho visa a avaliacao de instabilidades de uma
estrutura coextrudida de PS e ABS, que é empregue na producao de diversos

produtos de base polimérica, obtidos por coextrusao.
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Instabilidades interfaciais sdo um processo instavel, em que a geometria da
interface entre as camadas coextrudidas varia localmente. As instabilidades de
processamento em coextrusao podem induzir uma distribuicao de espessuras
das camadas coextrudidas nao uniforme, podendo até, em casos extremos,

promover a mistura dos materiais processados. Facto que nao é desejavel.

Neste projeto foi conseguido o processamento de POF com perfil de indices
de refracao tipo degrau - multimodo com os didametros caracteristicos destas
fibras para as trés combinacoes testadas. Para as combinacdes de dielétricos
testadas foi constatado que todas permitiram o transporte de sinais luminosos,
sendo que o transporte com menor atenuacao se verificou na combinacao PS -
PC.

No teste de instabilidades de fluxo em coextrusao, apenas foi possivel
apurar em alguns testes, encapsulacao viscosa. As condicOes de estudo desta
vertente do processamento por coextrusao necessitava de algumas melhorias,

pelo que, foi desenvolvida uma proposta de um sistema de coextrusao.
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Abstract

The processing of polymers by coextrusion allows the combination of
polymeric materials simultaneously, which combine in an additionally way the
properties of the materials used - this would be impossible with the mixing of

those processed materials.

This process, when applied with a die capable of combine the different
materials, allows to obtain materials hard or even impossible to produce with

another method.

When compared with the processing alternatives, this type of process is

usually economically advantageous.

The success on the coextrusion processing of different materials implies a
previous and careful selection of the right raw materials because the
combination of materials with different rheological properties may lead to flow

instabilities which will affect the quality of the obtained products performance.

Is currently in vogue the use of POF (Acronyms of Plastic Optical Fibers) in
several industrial sectors because they have high flexibility and low cost of

production.

These fibers can be produced by coextrusion because they are usually made
up by two layers that incorporate distinct materials, core and cladding. The
core may assume dimensions between 100 and 600 um while the cladding may

present dimensions between 300 and 1000um.

This project aims the development and implementation, on the Labs the
Polymers Engineering Department of Universidade do Minho, of the production
of POF using different combinations of polymeric dielectrics on PMMA-PS,
PMMA-PC and PC-PS.

This project will also allow the evaluation of instabilities of a coextruded
structure of PS and ABS, which is applied on the production of diverse polymeric

based products, obtained by coextrusion.
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Interfacial instabilities are an instable process where the geometric of the
interface between the coextruded layers differs locally. Those instabilities may
lead to an uneven distribution of thickness of coextruded layers, in extreme
cases may even promote the mixing of the processed materials which is not

desirable.

In this project, it was possible the processing of step index POF - multimode,
with the characteristic diameter of the fibers for the three combinations
tested.

In the combination of the dielectric tested they all allowed the transport of
light signals, but the lowest attenuation was observed in the combination PS -
PC.

On the instability coextrusion flow test it was only possible to ascertain

viscous encapsulation in some tests.

The study conditions of processing part by coextrusion needed some

improvements, so it was developed a proposal of a coextrusion system.
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1. Introducao

A extrusao € a técnica de processamento de polimeros mais utilizada
para producao de produtos de secao transversal constante, de forma continua.
Neste tipo de processamento a forma final do produto é obtida com recurso a

uma fieira ou cabeca de extrusao.

A extrusora € assim responsavel pela fusao e mistura do material polimérico,
que é inserido na tremonha, e pelo seu bombeamento para a fieira, que pode
assumir geometrias muito complexas de acordo com o produto pretendido.
Tudo isto é efetuado de forma continua, isto €, em regime estacionario,

mantendo-se a temperatura e débito estaveis ao longo do processo.

O processo de coextrusao consiste no processamento simultaneo de dois ou
mais materiais, provenientes de extrusoras independentes. Desta feita, este
tipo de processamento permite a producao de produtos constituidos por dois ou
mais materiais, mantendo as carateristicas dos diferentes constituintes, o que

pode ser conseguido se nao for promovida a mistura dos materiais.

Figura 1 Exemplos de produtos obtidos por coextruséo [1]-[5].



A Figura 1 mostra alguns produtos obtidos por coextrusao, entre os quais
podem encontrar-se as fibras oticas poliméricas (POF - do inglés Plastic Optical
Fibers). As POF sao essencialmente constituidas por dois dielétricos poliméricos

- 0 nlcleo e a casca (Figura 2).

\oc\eo

Figura 2 Diagrama  materiais dielétricos € um nUimero dimensional que descreve
esquematico de

umafibradtica  como a luz se propaga ao longo de um dielétrico [6]. As POF
polimérica POF.

Para que uma POF transporte sinais luminosos ao longo do

seu comprimento, é necessario ter em conta o valor do indice

de refracao dos dielétricos empregues. O indice de refracao dos

realizam o transporte de luz, aproveitando o fenémeno de
reflexao interna total, o qual implica que a luz seja confinada ao nicleo da
fibra. Para que a reflexao interna total seja possivel numa fibra otica, &
necessario que o material da casca possua um indice de refracao inferior ao

indice de refracao do material do nucleo [6].

Um dos problemas comuns em processos de coextrusao € a ocorréncia de
instabilidades de escoamento durante o processamento. Estas instabilidades
podem promover rearranjos na forma dos materiais, distintos dos que seriam

desejaveis, comprometendo assim o desempenho dos produtos.

Em coextrusao, as instabilidades sao usualmente denominadas de
instabilidades interfaciais, embora também seja propicio o aparecimento de
algumas instabilidades tipicas do processo de extrusao, como por exemplo, a

pele de tubarao (normalmente originada por débitos elevados).
As instabilidades em coextrusao devem-se normalmente a,

o Projeto inadequado da fieira.

o Diferencas acentuadas nos débitos das extrusoras associadas ao
processamento dos diferentes materiais.

o Gradientes elevados entre a viscosidade e / ou a elasticidade dos

polimeros que tém interface comum durante o escoamento.

Este projeto visa, numa primeira fase, desenvolver a producao de POF, no
Departamento de Engenharia de Polimeros da Universidade do Minho, usando

diferentes combinacoes de dielétricos poliméricos. Na fase seguinte, pretende



elaborar-se um estudo das instabilidades que ocorrem na interface entre dois
polimeros, com propriedades reoldgicas distintas, durante o seu escoamento

em coextrusao.

1.1. Estado de Arte

A primeira POF foi inventada em 1966 pela Dupont [7]. No entanto, a sua
comercializacao apenas se iniciou em 1975, surgindo poucos anos depois como

concorrentes, as POF das empresas Asahi Chemical e Toray [8].

Analisando o produto, as POF sao filamentos que possuem no minimo duas
camadas - nlcleo e casca, e diametros externos que, por norma, nao excedem

1 mm.

125 um 125 um
e 5-10 ‘@) 62.5
GOF GOF
Monomodo Multimodo
7 300-1000um N

Figura 3 Constitui¢do tipica das POF e das GOF, e dimensdes tipicas (adaptado de [9]).

A Figura 3 ilustra os diametros caracteristicos das GOF (do inglés - Glass
Optical Fibers) e das POF, sendo que normalmente as POF apresentam um
nicleo com um diametro entre os 100 e os 600 ym, e uma casca com um

diametro que pode estar compreendido entre os 300 e os 1000 pm.



As fibras oticas sao classificadas segundo trés classes distintas, mediante o
seu modo de propagacao de luz: podem ser divididas em indice gradual,

multimodo e monomodo [10] (Figura 4).

indice Gradual Multimodo Monomodo

//__ Nucleu // \\ / \

Seccao | |
\“‘ K\ // \ /
Casca

L L |

Indices de : : :

Refracdo — ; — — : —= = : —
Trajeto - -
da luz

Figura 4 Tipos de fibras éticas (adaptado de[6]).

As fibras 6ticas monomodo possuem um nucleo de dimensoes inferiores ao
das restantes classes. Apenas realizam a transmissao de um feixe luminoso
(modo) de cada vez, o que aumenta a largura de banda da fibra. No entanto,
necessitam de fontes de emissao de luz mais precisas, como por exemplo diodos
laser [6], [7], [11].

Por sua vez, as fibras oticas multimodo, permitem que varios feixes
luminosos se propaguem de forma simultanea ao longo da fibra. Este fendmeno
implica dispersao modal, o que limita a largura de banda. O que diferencia este
tipo de fibras das fibras de indice gradual € o facto de o indice de refracao do

nlcleo e da casca serem constantes ao longo dos mesmos [6], [7], [11].

Por fim, as fibras oticas de indice gradual, a semelhanca das fibras
multimodo, também permitem a propagacao de varios feixes luminosos de

forma simultanea. No entanto, a diferenca entre indices de refracao do nicleo



e da casca destas fibras diminui de forma gradual entre o nucleo e a casca, pelo
que os feixes luminosos transportados sao continuamente refletidos para o
centro da fibra. Através desta diferenca de funcionamento, a largura de banda

€ cerca de uma década superior a das fibras multimodo [6], [7], [11], [12].

T Squeezer

Polymer Half-Rounds Core Fiber

With Circular Grooves Monomer

Figura 5 Método de construgéo da pré-forma para POF monomodo [10].

Segundo Kuzik et al [10], um dos métodos de producdao de POF monomodo
implica a utilizacao de materiais com indices de refracao semelhantes. De
acordo com estes autores, o método inicia-se com a producao de uma pré-forma
de dimensdes superiores as pretendidas (Figura 5) a qual, posteriormente é
estirada, originando uma fibra com dimensdes muito reduzidas. Esta operacao
sO é possivel apds o aquecimento da combinacao de dielétricos poliméricos a

uma temperatura superior a sua temperatura de amolecimento.

Koike et al [7] foram pioneiros na producao de POF de indice gradual através

de uma técnica que implica a utilizacao de um gel.
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Figura 6 Método de produgéo de POF de indice gradual [7].

Esta técnica apresentada na Figura 6, exemplifica as etapas a seguir na

producao de POF de indice gradual, de acordo com a sequéncia:

a) Preparacao do tubo polimérico;
b) Polimerizacao do nucleo;

c) Aquecimento e estiramento da pré-forma.

No final é obtida uma fibra com diferentes propriedades, isto €, com um
indice de refracao que varia de forma radial, devido a reacao de polimerizacao
do gel.

Sohn et al [13], em 2001, apresentaram um processo de coextrusdo com
recurso a difusdo para producao de POF de indice gradual. Neste processo, dois

ou mais materiais poliméricos com aditivos para modificacao dos indices de



refracao sao inseridos em extrusoras diferentes. Na zona da fieira, ocorre a
difusao dos aditivos, gerando uma distribuicao de concentracdées nao

homogénea, como ilustrado na Figura 7.
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Figura 7 Processo de coextrusdo com recurso a difuséo [13].

O perfil obtido para os indices de refracao é similar ao perfil de velocidades
desenvolvido (parabdlico), obtendo-se assim fibras 6ticas de indice gradual (ver
Figura 4). Para uma melhor inducao do perfil de indices de refracao, os autores

adotam uma estrutura multicamada.

Finalmente, no que diz respeito ao processamento de POF multimodo, a

maioria dos produtores utiliza a coextrusao.

De acordo com Yaoming et al [14], o método de coextrusao para producao

de POF multimodo foi desenvolvido pela Mitshubishi Rayon. Por seu lado, os



referidos autores desenvolveram o sistema de coextrusao com uma fieira de

multiplos orificios (Figura 8).

)
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Figura 8 Fieira de coextrusao aplicada por Yaoming et al [14].

De acordo com o trabalho realizado [14], os autores classificaram este processo
como sendo o mais rentavel para producao de POF, dada a elevada eficiéncia e

adaptabilidade, o que é importante para a elevada demanda do mercado atual.

O primeiro livro sobre POF, POF - Polymer Optical Fibers for Data
Communication [15], surge no ano de 2001. Este livro forneceu uma visao geral
sobre a tecnologia associada as fibras oticas poliméricas. No entanto, devido
aos rapidos avancos proporcionados pela comunidade cientifica, os mesmos
autores, seis anos mais tarde, publicaram o livro POF Handbook [11], que se
destina a ajudar os utilizadores e produtores de POF a obter informacdes sobre
este tipo de fibras. Nesta obra € possivel encontrar uma série de resultados

experimentais, bem como as novas tendéncias para aplicacao de POF.

O conceito FTTH (do inglés - Fiber To The Home [16], [17]) atingiu um forte
impacto no presente século devido as vantagens oferecidas pelas POF, quando
comparadas com as GOF: apesar de possuirem valores de perdas mais elevados,
podendo até perder a capacidade de transporte de luz apds um quilébmetro de
comprimento, oferecem vantagens quanto a flexibilidade e custos. Assim
sendo, estas fibras reinem todos os requisitos para se enquadrarem no conceito

FTTH, uma mais-valia para este tipo de aplicacoes [8].

Atualmente existe uma grande diversidade de produtos e aplicacdes para as

POF, existindo mesmo um website alemao [18], criado em parceria com a



Universidade de Ciéncias Aplicadas de Nuremberga, onde diversos
investigadores vao divulgando as suas descobertas e trabalhos acerca deste tipo

de fibras oticas.

De entre as diversas aplicacoes das POF (ver Figura 9), podem referir-se:
utilizacao nas redes informaticas domeésticas (LAN - do inglés - Local Area
Network) [19], [20]; na engenharia civil, como sensores da integridade da
estrutura de edificios [21]; na indUstria téxtil tanto em aplicacoes de estética
(em displays e acessorios), como em sensores incorporados em tecidos [22]-
[24]; na indlstria automovel, também apresentam ja inUmeras aplicacoes,

tanto em sistemas de iluminacao como em sensores [25], [26].

Figura 9 Exemplos de aplicagdes das POF [27].

Através da descricao até agora realizada, facilmente se pode deduzir que as
POF sao essenciais no apoio as mais variadas industrias, tanto pelas suas

propriedades como pelo seu custo de processamento reduzido.
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Como foi ja referido, o processo de coextrusao pode ser definido como um
processamento simultaneo de polimeros, que permite a criacdo de produtos

multicamada.

Este processo permite a combinacao de diferentes materiais com
propriedades muito distintas, de modo que no final, é possivel obter produtos
com propriedades interessantes, mediante a combinacao de produtos com
propriedades distintas/opostas, como realizando combinacdes vantajosas do

ponto de vista economico.

Um dos requisitos para um produto 6timo, obtido por coextrusao, envolve
uma distribuicao controlada dos diferentes constituintes ao longo da seccao

transversal do produto.

Obtido

P

Figura 10 Exemplos de instabilidades presentes em produtos coextrudidos [28]-[30].

De acordo com o demonstrado na Figura 10, é possivel concluir que uma
distribuicao nao uniforme (ndo controlada) das camadas coextrudidas,
normalmente provocada por instabilidades no fluxo de materiais, pode

comprometer a producao e/ou afetar a qualidade dos produtos obtidos.

Neste tipo de processamento é importante que nao ocorra a formacao de
um novo material, mas sim uma combinacao entre materiais, pelo que é sempre
necessario que os materiais coextrudidos nao se misturem, de forma que seja
possivel manter, de forma integral, as propriedades singulares de cada

material.
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Para evitar a mistura entre materiais, € necessario que nao se combinem
materiais misciveis. Por outro lado, a combinacao de materiais imisciveis
também nao é vantajosa, dado que nesse caso nao existiria adesao entre as
diferentes camadas. O sucesso na selecao de materiais em coextrusao implica
a utilizacado de materiais compativeis. Adicionalmente as gamas de
temperaturas de processamento dos materiais a utilizar nao devem ser muito

diferentes, visto que os materiais terao de se escoar na mesma fieira.

Joseph Dooley [31], desenvolveu um trabalho focado onde se efetuou um
estudo muito detalhado dos defeitos passiveis de ocorrerem em coextrusao,
estudando a evolucao da interface de materiais coextrudidos em situacoes

distintas.

No processo de coextrusao de produtos

multicamada, é fundamental definir de forma

correta as taxas de fluxo de materiais. Caso
contrario, podem surgir padroes de
instabilidades em forma de “onda” ou “zig -
zag”, denominadas  instabilidades de

fluxo/escoamento [32].

Este tipo de instabilidades apresentadas na
Figura 11 resultam em interfaces irregulares,
tipicas do processo de extrusao de filme,

Figura 11 Padrdes de instabilidades de podendo originar produtos com camadas

fl 1. . . .
uxolescoamento [31] intermisturadas (Figura 12).

Figura 12 Exemplo de um filme planar com camadas intermisturadas [30].
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Nos estudos realizados por Dooley [31], foi detetado que quando sao
impostas baixas velocidades de escoamento, é obtido um produto com uma
distribuicao uniforme e estavel das camadas, o que normalmente resulta num
produto com caracteristicas adequadas (Figura 11 - (i)). Quando sao aplicadas
velocidades moderadas ao escoamento, surge uma estrutura ondulatoria (Figura
11 - (ii)), habitualmente designada por “ondas”, que na maior parte dos casos
nao €& percetivel a olho nu, e pode nao interferir com as
carateristicas/desempenho do produto coextrudido. Por fim, se aplicadas
velocidades de escoamento elevadas, as instabilidades adquirem uma dimensao
superior (Figura 11 - (iii)) com uma forma designada de “zig-zag”, que na maior

parte dos casos origina consequéncias nefastas para o produto final.

Concluindo, para minimizar a possibilidade de ocorréncia dos efeitos
apresentados [31], poderia recorrer-se a alteracao dos débitos relativos das
extrusoras (alterando a razao de constituintes), aumentar a espessura das zonas
de circulacao de material no canal de fluxo da fieira e/ou diminuir as regides

que implicam taxas de corte elevadas no projeto da fieira.

A viscosidade dos materiais empregues no processamento nao deve ser
muito diferente, de modo a evitar a geracao de defeitos na interface quando
fluem numa interface comum. As propriedades reologicas dos materiais sao um
fator determinante e que deve sempre ser levado em consideracao na selecao

de materiais a processar por coextrusao [33].

Figura 13 Exemplo de encapsulagéo viscosa [34].
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A instabilidade apresentada na Figura 13 é designada de encapsulacao
viscosa, este fenomeno ocorre quando os materiais possuem diferencas de
viscosidade elevadas. Verifica-se que o material de menor viscosidade tende a
envolver o material de maior viscosidade [34], de modo a minimizar o esforco
requerido para promover o escoamento. A situacao apresentada no caso
descrito verificou-se para uma fieira com uma forma circular; para este tipo de
geometria o fenomeno ocorre mais facilmente que para qualquer outro [31]. A
encapsulacao viscosa € um fenomeno muito frequente no processamento por
coextrusao, pelo que uma selecao inadequada de materiais pode conduzir a

uma grave distorcao entre camadas [31].

As propriedades viscoelasticas dos materiais sao outro fator relevante na
selecao de materiais, mesmo que os materiais possuam viscosidades
semelhantes, podem ocorrer instabilidades se apresentarem propriedades

elasticas distintas.

Entrada Saida

Figura 14 Relagdo entre os fluxos de entrada e de saida numa estrutura onde ocorreu um rearranjo elastico das
camadas [35].

A Figura 14 ilustra a relacao entre a forma da interface dos materiais a
entrada e a saida da fieira para um canal em forma de “lagrima”, onde o
material do nucleo apresenta uma forma eliptica e o revestimento envolve
completamente o material do nicleo [35]. A entrada da fieira é visivel uma
distribuicdo compacta das camadas, onde a geometria se define pelo modo
como sdo fornecidos os materiais na cabeca de extrusio. A saida da fieira, pode

constatar-se que o material mais claro fluiu do centro do canal em direcao a
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periferia do canal de fluxo, embora nao chegue a entrar em contacto com as
paredes do canal, de seguida propaga-se numa direcao paralela as paredes da
fieira. O tipo de instabilidade presente neste caso € resultado do gradiente
entre as forcas elasticas dos materiais fundidos, que produzem escoamentos
secundarios. Estes escoamentos estao presentes no fluxo de material ao longo
do comprimento da fieira, numa direcao perpendicular a direcao do

escoamento, conduzidos segundo diferencas de tensoes normais [31].

Existem ja alguns padroes de escoamentos secundarios, desenvolvidos por
modelacao numérica, tipicos do processamento por coextrusao que mostram as
zonas de recirculacao de material em diferentes geometrias, de forma a

entender a natureza das instabilidades presentes num produto coextrudido.

A
\S
)

—

%

Figura 15 Padrao de escoamentos secundarios existentes num canal tipo lagrima e num canal quadrado [31].

Comparando o resultado apresentado a saida da fieira (Figura 14), com o
padrao das zonas de recirculacao ilustrado na Figura 15, é possivel compreender
a geometria resultante para o escoamento, isto €, a definicao da nova interface
entre materiais, devida as diferencas existentes nas propriedades elasticas dos

materiais.

Comparando as distorcoes interfaciais de encapsulacao viscosa e rearranjo
elastico, observou-se que no fenomeno de encapsulacao viscosa, a medida que
o material de menor viscosidade envolve o de maior viscosidade, aquele tende
a perder velocidade a medida que a encapsulacao progride ao longo do canal
de escoamento. No caso de um rearranjo elastico de camadas o fenomeno

continua ao longo do canal da fieira [36].
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Nos estudos realizados por Dooley [31], concluiu-se que mesmo combinando
materiais com viscosidades semelhantes nao foi possivel evitar a deformacao
dainterface, originada pelas diferencas entre a elasticidade dos materiais. Este
tipo de instabilidade é muito frequente a nivel industrial, nomeadamente na

producao de folha onde se utilizam fieiras de comprimento elevado [34].
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1.2.  Objetivos

O projeto a desenvolver insere-se na Tese de Mestrado do curso Mestrado
Integrado em Engenharia de Materiais, sera realizado no Departamento de
Engenharia de Polimeros da Universidade do Minho, e centra-se no estudo da

avaliacao de polimeros fundidos processados por coextrusao.

Pelo que, os objetivos do trabalho passam pelo estudo do processo de

coextrusao em duas vertentes distintas, sendo estas.

o Desenvolver a capacidade de producao de POF, indice de degrau
(multimodo).

o Realizar testes de coextrusao, a fim de conseguir avaliar a formacao
de instabilidades de fluxo, na interface entre dois materiais

coextrudidos com propriedades reoldgicas distintas.

Para o efeito, foi necessario realizar a caracterizacao reoldgica dos
materiais a utilizar, assim como selecionar, com base na literatura,
combinacdes adequadas de materiais para o nucleo/casca para a producao de
POF.



17

1.3.  Estrutura da Dissertacao

O proximo capitulo (Capitulo 2) consiste na apresentacao dos materiais
selecionados para a realizacao das diferentes etapas do projeto. No qual se fara
também mencao das propriedades relevantes através dos materiais
selecionados e empregues no trabalho experimental. Sera também neste
capitulo onde serdo apresentadas as técnicas de caracterizacao de materiais,
de fibras oOticas e de analise de um produto multicamada coextrudido. No
mesmo também se descreverao o0s procedimentos experimentais,

nomeadamente, os referentes a coextrusao.

No Capitulo 3 - Apresentacao e Discussao dos Resultados, serao apresentados
e discutidos os resultados obtidos, relativos a caracterizacao de materiais e

processamento.

No Capitulo 4 sera apresentado um sistema de coextrusao para avaliacao de

instabilidades com algumas adaptacoes e melhorias face ao sistema existente.

Por fim, o Capitulo 5 - Conclusdes e Propostas para Trabalhos Futuros, serao
apresentadas as conclusdes obtidas com a realizacao do projeto, assim como

uma série de propostas para a continuidade dos estudos realizados.
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2. Materiais e Métodos

Neste capitulo serao apresentados os materiais utilizados nas diferentes
vertentes do processo de coextrusao, abordar-se-ao as técnicas de
caracterizacao de materiais e de fibras oticas e apresentar-se-a o equipamento

de processamento utilizado nas diferentes etapas do projeto.

2.1. Materiais a Utilizar

Para a producao de POF, uma vez que os objetivos apenas remetiam para
uma producao bem sucedida de fibras 6ticas poliméricas, a selecao de materiais
baseou-se nos materiais poliméricos dielétricos transparentes existentes no
Departamento de Engenharia de Polimeros, levando em consideracao apenas o
custo, valores de indice de refracao dos materiais encontrados na literatura e,
como ndo poderia deixar de ser, as temperaturas de processamento dos

materiais selecionados.

Para producao de POF foram sugeridas trés combinacoes de materiais para

as camadas do nucleo e da casca, apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1 Propriedades relevantes dos materiais a utilizar para producao de POF [37], [38].

Material Temperatura de indice de Tensao de Médulo de
Processamento (°C) Refracao Cedéncia (MPa) Flexao (GPa)
PMMA 220 - 260 1,49 38-70 2,5-3,5
PS 180 - 230 1,55 - 1,59 35-60 2,5-3,5
PC 230 - 260 1,58 - 1,59 58,6 - 70 2,1-2,5

Os materiais utilizados foram, PS Polystirol 158k do fabricante BASF, PC Lexan
Resin EX1332T do fabricante Sabic e PMMA 7H do fabricante Plaxiglas. As fichas

técnicas dos materiais podem ser encontradas no Anexo Il. Na Tabela 1 podem



19

encontrar-se as principais propriedades relativas ao processamento,

propriedades mecanicas e oticas tipicas desses materiais.

Sera importante realcar que, o PMMA e o PC sao polimeros higroscopicos,
isto é, com tendéncia a absorver humidade. O que significa que estes materiais
devem ser devidamente secos antes da realizacao de qualquer operacao que
envolva a fusdao do material. O PS, nao se trata de um material higroscépico,
no entanto, para aplicacdes com elevada transparéncia e alto brilho (que € o
caso das POF), deve passar por uma secagem prévia. Segundo a literatura [37],

[39], as condicoes de secagem destes materiais sao as seguintes:

o PMMA, entre 70 a 100°C durante oito horas;
o PC, 120°C durante trés a cinco horas;

o PS, 80°C durante duas horas.

Realizando a analise comparativa dos materiais, face as suas combinacoes
nucleo e casca da fibra 6tica, é possivel realizar o balanco de propriedades a

apresentar de seguida.

Tabela 2 Propriedades esperadas das diferentes combinagdes de materiais para produgao de POF.

L _ Raio maximo Propriedades
Combinagao Processamento Atenuacao L.
de dobragem Mecanicas
\;
\ <
-_— - —-— -
- - - N
- Propriedades -
Piores Propriedades Intermédias Melhores Propriedades

Com base na Tabela 2, onde se apresentam as combinacdes de materiais, e

analisando as propriedades que se pretendem quantificar no decorrer do
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projeto, € esperado que o processamento seja mais facil nas situacoes em que

existe uma ampla gama de temperaturas de processamento em comum.

Os niveis de atenuacao estao previstos de acordo com o gradiente de indices
de refracao das fibras éticas, isto é, espera-se que quanto menor for a diferenca
entre indices de refracao do conjunto nicleo e casca, menores sejam os niveis
de perdas por atenuacao [40]. A explicacao para este facto pode ser encontrada
no Anexo | - Nocoes Complementares. De uma forma geral, para uma fibra otica
que apresente uma combinacao de indices de refracao reduzida, espera-se que
um feixe de luz realize menos reflexées por unidade de comprimento, o que

reduz a atenuacao.

Relativamente ao raio maximo de dobragem, ocorre uma situacao inversa a
situacao anterior, ou seja, espera-se que quanto maior for o gradiente de
indices de refracao da combinacao, menor seja o raio maximo de dobragem. A
informacao complementar sobre estes fendmenos pode ser analisada mais
detalhadamente no Anexo | - Nocoes Complementares. O fendmeno fisico que
suporta tal previsao € o angulo critico de uma fibra otica: quanto maior o angulo

critico de uma fibra dtica, maior o raio maximo de dobragem [11].

As propriedades mecanicas foram previstas de acordo com a combinacao das
propriedades mecanicas dos constituintes individuais, apresentados na Tabela
1. Realizando uma analise comparativa entre a tensao de cedéncia e modulo de

flexao tipicos dos materiais selecionados.

A selecao dos materiais para realizacao da avaliacao de instabilidades de
uma estrutura coextrudida entre dois materiais envolveu a procura de produtos

coextrudidos, de forma a garantir que os estudos seriam de interesse industrial.

Por conseguinte, foram encontrados produtos como perfis e folha

multicamada que envolviam a coextrusao de PS e ABS.
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a) b) c)

Figura 16 Exemplos de produtos que envolvem a coextrusao de PS e ABS [41], [42]. a) Perfis, b) Folha multicamada e
c) Folha.

Sobre os perfis apresentados na Figura 16, segundo os seus fabricantes, estes
possuem elevada flexibilidade, resisténcia ao calor e ao frio e apresentam ainda
elevada resisténcia ao desgaste. Este tipo de perfis € aplicado na industria
automovel e em eletrodomésticos [42]. Os produtos tipo folha multicamada
ilustrados na Figura 16, podem ser usados na producao de copos descartaveis e
material escolar [41]. Posto isto, foi elaborada uma analise na literatura,
procurando perceber se estes materiais seriam propensos a criar instabilidades

durante o seu processamento.

Kamol Hongsrisuwan et al [43] realizaram um estudo onde avaliaram o
inchamento de uma estrutura coextrudia de PS/ABS e outra de LLDPE/PS. Para
a estrutura de PS/ABS, os autores fizeram variar as dimensoes do nucleo (2,5 e
5 mm) e alteraram as temperaturas da fieira. Neste estudo, os autores
concluiram que o inchamento da camada de PS, aumentou com o aumento da

temperatura e da espessura do nucleo.

Schrenk et al [44] foram autores de um estudo avaliativo das instabilidades
presentes no processamento por coextrusao de filme e folha multicamada de

uma estrutura composta por ABS/HIPS/ABS.

Foi concluido que esta combinacao € passivel de formar instabilidades de
fluxo, ja abordadas na Seccao 1.1.2. - Instabilidades de Fluxo em Coextrusao.
As variaveis responsaveis pela ocorréncia de instabilidades neste conjunto de
materiais foram a viscosidade da camada de revestimento, a razao de

espessuras das camadas e os débitos relativos do conjunto [44].
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Em suma, atendendo ao que foi descrito até ao momento, conclui-se que
sao comercializados produtos que envolvem a coextrusao de PS e ABS e que
para esta combinacao de materiais podem ocorrer instabilidades de fluxo.
Assim sendo, o estudo das instabilidades presentes na interface de uma

estrutura coextrudida de PS e ABS é de grande relevancia.

Os materiais utilizados para realizacao desta etapa foram o PS Polystirol
158k do fabricante BASF (aplicado também na producao de POF) e o ABS TRE39
natural do fabricante Ronfalin, as fichas técnicas destes materiais podem ser

encontradas no Anexo Il - Fichas Técnicas.

O ABS também se trata de um material higroscopico, pelo que, antes das
operacoes que envolvam a fusao do mesmo, € necessario realizar uma secagem
de quatro horas a 80°C [39].

2.2. Técnicas de Caracterizagao de Materiais

A reometria capilar baseia-se em técnicas experimentais que tém como
objetivo a medicao das propriedades reologicas dos polimeros fundidos, entre
outros, a relacao entre tensao e taxa de corte. A geometria dos reémetros deve
ser selecionada de acordo com a taxa de corte que se pretende impor ao

material.

O redmetro capilar é o mais utilizado na caraterizacao de escoamentos de
pressao. Tradicionalmente, os reometros capilares sao utilizados para medir a
viscosidade de corte e a elasticidade de materiais viscosos a elevadas taxas de
corte, similares as taxas de corte a que o polimero fundido estara sujeito
durante o processamento. Sendo por tal relevante para conseguir antever o
comportamento do fundido durante o seu processamento, por exemplo nos
processos de extrusao e de injecao, entre outros. Este equipamento permite
caraterizar propriedades reologicas numa gama de taxas de corte muito
alargada [45].
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Figura 17 Diagrama esquematico de um Reémetro Capilar.

O equipamento possui os seguintes componentes, em concordancia com

a Figura 17:

o Pistdo, ao qual se impde uma velocidade linear pré-estabelecida,
que comprime o material e o forca a passar através da fieira.

o Reservatoério, local onde se insere e funde o material.

o Fieira, orificio pelo qual o material fundido é expulso do
reservatorio.

o Sistema de aquecimento elétrico, para controlar a temperatura
do ensaio, a qual deve permitir fundir o polimero no reservatorio.

o Termopar, para medir a temperatura do fundido.

o Transdutor de pressao, que permite medir a pressao a que o

polimero fundido esta sujeito [46].

Para realizacao de um ensaio de reometria capilar é necessario definir a
temperatura do mesmo e colocar o material nos reservatoérios. Posto isto, o
equipamento impde aos pistoes diferentes estagios de velocidade, que
submetem o material a taxas de corte que aumentam progressivamente de
estagio para estagio, monitorizando a viscosidade do material ao longo dos

ensaios.
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Para estudar/estimar o comportamento dos materiais no decorrer dos
ensaios, surge, no ambito da reometria capilar, a necessidade de efetuar as

seguintes correcoes:

o Correcdo de Bagley - correcao do valor da pressao.

o Correcdo de Rabinowitsch - correcao da taxa de corte aparente.

A correcao de Bagley é realizada de modo obter o valor da queda de pressao na
fieira, isto porque os transdutores de pressao nao se encontram exatamente na
entrada da fieira. Para efetuar esta correcao utilizam-se duas fieiras de
diferentes razoes L/ p € raio R, constante [47].Posteriormente € elaborado um

grafico como o apresentado na Figura 18, onde Po corresponde ao valor da

pressao numa fieira de L nulo, pelo que,

P(N)
A deve ser subtraido aos valores de a
pressao
P: P O " . L.
il . -1 i registados com a fieira longa.
1
P , - -
" ' ) Apos a obtencdao da pressao
i . . . .
" > corrigida, obtém-se a tensao de corte
L /p L/p verdadeira, que é dada pela Equacdo 1
[47].
Figura 18 llustragao do processo efetuado para
calcular a queda de pressao real na fieira
(corregdo de Bagley).
_ (P—Py)R
Tyerdadeira = 2L (1)

Em reometria capilar, ha necessidade de corrigir a taxa de corte uma vez que
os polimeros fundidos sao fluidos nao-Newtonianos. A correcao de Rabinowitsch
permite corrigir a taxa de corte aparente, calculada para fluidos Newtonianos

de acordo com a Equacao 2 [47]

) _4Q ,
Yaparente = R3 (2)

onde Q representa o débito de extrusao e R o raio da fieira.
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Figura 19 Relacao entre taxa de corte aparente e taxa de corte corrigida.

Para corrigir a taxa de corte é necessario ajustar a equacao de acordo
com o comportamento do polimero fundido (pseudoplastico ou
reofluidificante). Na Figura 19 pode ver-se a diferenca entre a taxa de corte

aparente e a taxa de corte corrigida, que é calculada através da Equacao 3 [47]

. _4Q (3n+1) ;
Ycorrigida = R \an (3)

onde n é o declive da reta tangente em cada ponto determinado, o que se
ilustra em dois pontos da Figura 19. Para fluidos pseudoplasticos n é inferior a

1, pelo que a taxa de corte corrigida é sempre superior a aparente.
Sabendo que a tensao de corte é dada pela lei de poténcia (Equacao 4),
T=Ky" (@)
e n pode ser calculado pela Equacao 5 [46],
logTr =log K +nlogy (5)

em que log K é o valor da ordenada na origem e n é o declive da reta tangente.
Esta equacao permite, portanto, determinar n para posterior aplicacao da

correcao de Rabinowitsch.

Por fim, a viscosidade verdadeira pode ser calculada pela Equacao 6 [47]

_ Twerdadeira

Nverdadeira = 7 . (6)
Ycorrigida

Em concordancia com a gama de temperaturas tipicas de processamento
dos materiais utilizados expostas anteriormente, as temperaturas usadas nestes

testes encontram-se apresentadas na Tabela 3.
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Tabela 3 Temperaturas dos ensaios de reometria capilar dos materiais a utilizar.

Material Temperaturas (°C)
PS 210 - 230 - 250
PC 280 - 300 - 320

PMMA 215 - 230 - 250
ABS 210 - 230 - 250

O equipamento utilizado e restante procedimento experimental

encontram-se descritos no Anexo lll - Procedimento Experimental.

Neste tipo de reometria € possivel efetuar ensaios em corte, em regime
de fluxo para obtermos assim informacao complementar para a curva de fluxo
do material, ou em regime oscilatorio de modo a obter propriedades

viscoelasticas dos materiais a caracterizar.

Este tipo de ensaios sao muito utilizados para a caraterizacao da
viscosidade a baixas taxas de corte, ao contrario dos ensaios de reometria
capilar que permitem a caracterizacao da viscosidade a elevadas taxas de

corte.

Binario
Velocidade

de rotagao : hiato

Figura 20 Diagrama esquematico do funcionamento do reémetro de pratos paralelos, para realizagao de ensaios em
corte.



27

O escoamento € originado por um dos pratos que gira com uma
determinada velocidade angular pré-determinada, para que isso aconteca sera
necessario realizar um determinado binario no eixo do mesmo prato, como

representado na Figura 20.

Neste ensaio, a taxa de corte é dada pela Equacao 7 [48]

y = Y (7)
em que:

o R é o raio do prato
o W a velocidade angular

o h é o hiato, isto é, a distancia entre pratos

Devido a geometria utilizada, a taxa de corte é nula no centro do prato
e tem um valor maximo na zona limite (periferia) do mesmo. E com o valor
maximo da taxa de corte que é calculada a viscosidade, através da Equacao 8
[47],

9 Mh
8 TR*w

(8)
onde M representa o momento linear do prato e n a viscosidade.

Na seccao seguinte, serao abordados os resultados tipicos dos ensaios de
reometria capilar e de pratos paralelos (em regime de fluxo), bem como os

modelos de ajuste das curvas de fluxo.

Nestes ensaios, as temperaturas usadas para cada material, foram as

mesmas que se aplicaram nos ensaios de reometria capilar (ver Tabela 3).

Mais detalhes sobre o procedimento experimental podem ser

encontrados no Anexo lll - Procedimento Experimental.

A curva de fluxo obtida permitira identificar a variacao da viscosidade

de corte em funcao da taxa de corte, conforme ilustrado na Figura 21.
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AN (Pas) Normalmente, o} grafico
Reometria de representativo da curva de fluxo ¢é
T pratos paralelos , A
N apresentado em escala logaritmica.
A\ ¢ Reometria capilar

Os pontos experimentais obtidos nos

>V (s) ensaios de reometria de pratos paralelos
devem juntar-se aos obtidos por reometria

Figura 21 Representagao de uma curva de .
fluxo tipica de um material polimérico. capilar, de modo a obter uma curva de fluxo
que abranja uma gama alargada de taxas de

corte.

Existem varios modelos de ajuste das curvas de fluxo, utilizados para
caracterizar o comportamento nao-Newtoniano de fluidos. O modelo de ajuste
selecionado foi o modelo de Carreau - Yasuda. Este modelo possui cinco

parametros, de acordo com a Equacao 9 [49],

n-—1
2

n =1no[1+ (A¥)?] (9)

onde no representa o valor a viscosidade para y =0, 1 € um tempo
caracteristico, e n o coeficiente da lei de poténcia, que é calculado de forma
a minimizar o erro quadratico médio do ajuste, o que reduz a discordancia entre

os pontos medidos experimentalmente e a curva do ajuste [50].

Experimentalmente, para cada material serao realizados ensaios a trés
temperaturas. Aos resultados obtidos a temperatura intermédia sera aplicado

0 ajuste de Carreau - Yasuda (Equacao 9).

Tabela 4 Representagdo do modo de aplicagao do ajuste de Carreau - Yasuda.

Taxa de corte Viscosidade Viscosidade (Pa.s)
Erro quadratico
(s") (Pa.s) [Carreau - Yasuda]
0,03 15900 15499 160542
20 4292
76 1650 1640 104
Erro Médio 80323
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A Tabela 4 ilustra o modo de aplicacao do ajuste de Carreau - Yasuda para os
resultados obtidos experimentalmente, onde o ponto obtido com a taxa de
corte 0,03 s™', representa uma gama de pontos obtidos experimentalmente nos
ensaios de reometria de pratos paralelos, quando y = 20 s™! representa-se um
conjunto de pontos intermédios onde nao foi conseguida uma caracterizacao
experimental. Finalmente, quando y = 76 s representam os pontos obtidos nos

ensaios de reometria capilar.

Substituindo os parametros do material na Equacao 9, é possivel calcular
a viscosidade pelo modelo de Carreau - Yasuda. Como referido anteriormente,

sera utilizado o valor de n que induzir o menor erro quadratico médio.

Por outro lado, o fator de deslocamento (aT) permite incluir o efeito da

temperatura na viscosidade. Este pode ser calculado com a Equacao 10,
Er1 1
ar = eE(T_l_E) (10)

em que R é a constante dos gases perfeitos ( ~ 8,31 ]/molK)’ T1 a temperatura

de referéncia, T, uma temperatura arbitraria a qual corresponde o fator de

deslocamento e E representa o valor da energia de ativacao [37].

Para a obtencao de um bom ajuste das curvas de fluxo, € necessario que
seja respeitada a dependéncia da viscosidade com a taxa de corte e com a
temperatura. Assim sendo, o fator de deslocamento ar aplica-se da seguinte

forma ao modelo de Carreau - Yasuda (Equacao 11) [46], [47]:

_ Noar
Nr, =——— 1==n (11)

(1+Qary)®) 2

Apos o calculo do ar para a temperatura a qual se pretende realizar o
ajuste (Equacao 10), procede-se ao ajuste de Carreau - Yasuda com inclusao do

fator de deslocamento (Equacao 11).



30

Tabela 5 Representacao do modo de aplicagdo do ajuste de Carreau - Yasuda com inclusao do fator de deslocamento.

Taxa de corte Viscosidade Viscosidade (Pa.s) .
Erro quadratico
(s) (Pa.s) [Carreau - Yasuda]
0,03 4050 4283 54449
20 2712
215 526 540 209
Erro Médio 27329

De acordo com a Tabela 5, os pontos y = 0,03, y = 20 e y = 215 representam os
pontos obtidos através de reometria de pratos paralelos, valores intermédios
aos experimentais e pontos obtidos por reometria capilar, respetivamente. O
erro quadratico médio calculado através da diferenca entre o valor da
viscosidade medido experimentalmente, e o valor da mesma calculado através
do modelo de Carreau - Yasuda (Equacao 11). O valor da energia de ativacao

(Equacao 10) a utilizar, sera o que induz o menor erro quadratico médio.

Como foi ja referido, existem na literatura mais modelos de ajuste da
viscosidade em funcao da taxa de corte e da temperatura, podendo incluir
outros parametros [51]. Na Seccdo 3.1.1., serdao apresentadas as curvas de fluxo

obtidas experimentalmente e ajustadas com o modelo de Carreau - Yasuda.

Para medir as propriedades viscoelasticas no reometro de pratos
paralelos sao utilizadas as técnicas oscilatérias. Este método permite a
imposicao de um deslocamento, de forma semelhante a uma funcao seno. A
resposta apresentada pelo material também ira variar seguindo uma funcao
seno como apresentado na Figura 22, medindo ao longo do ensaio o binario

necessario [48].

Os moddulos de armazenamento (G’) e de perda (G’’) quantificam a
energia armazenada que caracteriza a componente elastica do material, e a

energia dissipada sob a forma de calor (dissipacao viscosa), que se denomina
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de componente viscosa. G’ e G’ sao definidos

pelas Equacoes 12 e 13 respetivamente [47].
G' = 00/80 cosd (12) sl

G' = 00/50 siné§ (13) ’ {,; V v '
e

Em ensaios oscilatorios a tensao e a ol yor 8

Sin (%)
R

deformacao variam no tempo, mas € possivel
Figura 22 Relagéo entre um estimulo

analisar qualquer par de valores instantaneos para (tenséo) e a resposta (atrasada) do material
relativamente ao estimulo.

obter o valor do modulo G (viscoelastico),ou
modulo complexo G* que é obtido através da razao entre a amplitude da tensao
e a amplitude da deformacdo. Este mddulo relaciona-se com a componente

elastica (G’) e a componente viscosa (G’’) de acordo com a Equacao 14 [52].
G*=G" +iG" (14)

DMMesiita .- G” Os resultados obtidos neste tipo de

| Fo ensaios serao as curvas representativas dos

MM maior +~——1 — MM menor
T modulos G’ e G’’ durante o varrimento de

DMM larga

10° T

frequéncia que é imposto na realizacao do

ensaio, como demonstrado na Figura 23, um

10° = t t t + - -
10° 102 107 1009, 10! 107 107

o ) caso tipico da variacao com a frequéncia dos

Figura 23 Exemplo da variagdo dos médulos G'  diferentes modulos para um material
e G" de um fluido viscoelastico [53].

polimérico. Para baixas frequéncias, G’ é

menor que G’’, sendo este o comportamento tipico de um liquido; a frequéncias

mais elevadas verifica-se o contrario, que é o comportamento tipico de um

material solido. A intercecao das curvas representa a passagem do

comportamento predominantemente viscoso para predominantemente elastico

[53].

Os ensaios oscilatorios com varrimento em frequéncia foram realizados as
mesmas temperaturas expressas na Tabela 3 (ver Seccao 2.2.1. - Reometria
Capilar). Os detalhes sobre o procedimento experimental adotado podem ser

encontrados no Anexo lll - Procedimento Experimental.



32

0 indice de fluidez (MFI - do inglés melt flow index) é uma propriedade
importante na selecdo de materiais poliméricos. E um teste de realizacdo muito
simples que permite comparar materiais poliméricos, ou apenas para entender,
de uma forma geral, a aptidao que o material fundido possui para escoar. Nao
fornece informacOes quantitativas acerca da viscosidade dos materiais, mas
permite ter uma ideia da sua ordem de grandeza, e é expresso em unidades de

massa por 10 minutos [47], [54].

As temperaturas e diferentes pesos aplicados na realizacao destes testes
encontram-se na Tabela 4 e foram selecionados de acordo com a informacao

das fichas técnicas de cada material empregue (ver Anexo Il - Fichas Técnicas).

Tabela 6 Condicoes dos ensaios MFI.

PS 200 5
PC 300 1,2
PMMA 230 3,8
ABS 220 10

Mais detalhes sobre o procedimento experimental adotado nesta técnica

podem ser encontrados no Anexo lll - Procedimento Experimental.

2.3. Equipamento de Processamento

Na Figura 24 encontra-se ilustrado o exemplo de uma linha completa de

processamento por coextrusao.



33

Equipamento de
estiramento/puxo

Figura 24 Esquema completo de uma linha tipica de coextruséo.

Como foi ja referido, o processamento por coextrusao envolve o
processamento simultaneo de dois ou mais materiais em outras tantas
extrusoras, apos a saida do material pela fieira, € necessario conferir ao mesmo
um arrefecimento que tera consequéncias no acabamento do produto final.
Apos conferir o arrefecimento ao produto coextrudido, de acordo com os
requisitos e tipo de produto, podera ser necessario estirar, enrolar ou cortar o
mesmo, entre outras op¢cdes. O exemplo ilustrado na Figura 24 representa o

equipamento adjacente de puxo ou estiramento do produto.

De forma a entender o processamento por coextrusao, sao necessarios
alguns conhecimentos sobre o processo de extrusao, visto que o processo € em
parte similar. Na Figura 25 temos uma ilustracao esquematica dos diferentes

componentes do equipamento de extrusao.

000000000000000000000 =

Figura 25 Representagdo esquematica dos componentes de uma extrusora.

Em coeréncia com a Figura 25, os principais componentes de uma

extrusora sao os seguintes:
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o | - Tremonha - é o local onde é introduzida a matéria-prima,
geralmente sob a forma de granulos. Esta alimenta o material, por
acao da gravidade para o cilindro.

o Il - Cilindro - é o responsavel pela transferéncia de calor

necessaria a fusao do polimero.

o lll - Parafuso - é através deste que o material progride ao longo
do cilindro.
o IV - Fieira - geometria que ditara a forma final do produto [55].

A extrusora é assim responsavel pela fusao e mistura do material
polimérico que é inserido na tremonha, assegurando o seu bombeamento para
a fieira, que pode assumir formas muito complexas de acordo com o produto
pretendido. Alcancando o estado estacionario, a extrusora é capaz de manter

a temperatura e débito estaveis durante todo o processamento.

A Figura 26 mostra uma combinacao de extrusoras para a realizacao do
processamento por coextrusao. O processamento consiste essencialmente em
combinar os fluxos de saida de material de duas ou mais extrusoras numa Unica

fieira.

Figura 26 llustragao do processamento por coextrusdo [56].

Um dos objetivos deste tipo de processamento € a nao promocao de
mistura entre materiais, uma vez que assegura o processamento de diferentes
materiais de forma independente [50]. Esta caracteristica torna a coextrusao
um tipo de processamento amplamente utilizado no setor industrial dos

plasticos, permitindo combinar de forma interessante materiais com
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propriedades diferentes, realizar combinacoes de forma a minimizar o preco do

produto final, etc...

Durante o processo de coextrusao €& necessario controlar diversos
parametros, que terao influéncia na qualidade do produto final coextrudido,

entre eles [57]:

o Velocidades de rotacao dos parafusos

o Temperaturas nas diferentes zonas das extrusoras

o O sistema de arrefecimento

o Velocidade dos rolos de puxo (para producao de POF) e no caso da
etapa de avaliacdo de instabilidades nao € necessario
equipamento adjacente, sendo no entanto necessario controlar os

restantes parametros.

Seguidamente, sera apresentada a constituicao da linha de extrusao

utilizada na producao de POF.

A Figura 27 ilustra a linha de coextrusao utilizada para o processamento
de POF. A linha a apresentar, foi utilizada no processamento das diferentes
combinacdes de dielétricos transparentes testadas sem alterar nenhum dos

constituintes ou equipamento auxiliar.
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L Tremonha [nticleo] b)
@ Zonal [micleo]
@ Zonall [micleo]
G? Zona III [nicleo]
(5 Tremonha [casca]
® 7onal [casca]
@D Zonall [casca]
@ 7onalll [casca]

@ Cabega de Extrusdo

10 Sistema de Arrefecimento
11 ' Rolos de Puxo

12 ’

Estufa de Convecgdo Forgada

13 Rolos de Puxo
a) °)
Figura 27 Linha de extrusao para produgao de POF.

a) Representagédo esquematica da linha. b) Extrusoras e sistema de arrefecimento. ¢) Rolos de puxo e sistema de
aquecimento.

Como ilustrado na Figura 27 - b), na cabeca de extrusao coexistiam dois
transdutores de pressao, colocados a saida de cada extrusora. Estes
transdutores monitorizaram as pressoes registadas durante o processamento.
Embora nao seja completamente percetivel coexistiam na cabeca de extrusao

dois termopares que registaram a temperatura da cabeca de extrusao ao longo
de todo o processamento.

A fieira utilizada na producao de POF foi concebida para permitir a
combinacao dos materiais da forma pretendida.
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Figura 28 Desenho técnico da fieira a utilizar na produgéo de POF.

Na Figura 28 encontra-se ilustrada a fieira utilizada para producao de
POF, esta fieira ja existia no Departamento de Engenharia de Polimeros quando
o projeto foi realizado, no entanto, nunca havia sido aplicada na producao de

fibras oticas.

A saida da fieira, como ilustrado na Figura 26 - b), o material é submetido
a um arrefecimento. O grau de arrefecimento que se impée a um produto

coextrudido influenciara a forma final e acabamento do produto processado.

Na producao de POF foi testado o arrefecimento do produto numa tina
de agua, no entanto, foi necessario descartar este tipo de arrefecimento.
Quando aplicado o arrefecimento em agua ao produto coextrudido, foi
constatado que o mesmo atingiu a temperatura de solidificacao rapidamente.
As propriedades do produto solidificado impediram o seu manuseamento nos
rolos de puxo, uma vez que o mesmo solidificava com uma determinada
curvatura associada, e quando inserido nos rolos de puxo o produto quebrava
(Figura 29).



a) b)

Figura 29 llustragao do efeito de arrefecimento do material coextrudido em agua. a) Insercao do filamento numa tina
de 4gua a temperatura ambiente. b) Material rigido e de impossivel manuseamento nos rolos de puxo.

A Figura 29 ilustra a rapida solidificacao do filamento quando se usa o
arrefecimento em agua. Como é visivel na Figura 29 - b), a forma repleta de

curvas impede o seu manuseamento pelos rolos de puxo.

Para producao de POF foi aplicado o arrefecimento por conveccao
forcada, ilustrado na Figura 27 - b). Neste tipo de arrefecimento, apds o
material fluir pela fieira, € inserido numa camara, onde circula ar bombeado
por um sistema adequado, o que arrefece o material. Visto que este
arrefecimento nao é tao célere como o anterior, permitiu o manuseamento do
material ao longo dos rolos de puxo sem que ocorresse a quebra do produto

coextrudido.

Monofilamentos sao fios normalmente estirados apos extrusao, com
diametros entre 0,1 e 5 mm [58]. O produto pretendido insere-se neste tipo de
designacao. Usualmente, na producao de monofilamentos apos o arrefecimento
do produto, o mesmo € inserido nos rolos de puxo que realizam o estiramento

do produto, como ilustrado na Figura 30.
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rolos
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conjunto de G >

rolos

Figura 30 llustragao simplificada do estiramento aplicado por rolos de puxo.

ApoOs a passagem por um primeiro conjunto de rolos, os filamentos podem ser
reaquecidos a uma temperatura pouco superior a temperatura de transicao
vitrea (visto que todos os materiais a utilizar sao amorfos), numa estufa de
conveccao forcada (é neste local, entre os rolos de puxo, onde ocorre o
estiramento). Posto isto, passam por um segundo conjunto de rolos, este com
velocidade superior a do primeiro conjunto, como ilustra a Figura 30. A razao
de estiramento é determinada pelo racio entre as velocidades dos rolos de puxo
(Equacao 15) [55].

v, .
Re — ultimos rolos (15)

Uprimeiros rolos

No calculo da razao de estiramento, a unidade controladora dos rolos de
puxo e da estufa de conveccao forcada era capaz de manter a velocidade de
rotacao dos rolos constante. No entanto, o mostrador das velocidades dos rolos
de puxo, nao identificava de forma correta a velocidade dos mesmos. Sendo
que, foi necessario recorrer a um tacometro para caraterizar a velocidade real

dos rolos de puxo.
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O processo de extrusao por si s0, confere aos produtos algum grau de
orientacao molecular, mas os produtos submetidos a este tipo de estiramento

possuirao uma orientacao molecular muito superior [59].

Usualmente, a estufa de conveccao forcada, ilustrada na Figura 27 - c),
é utilizada para realizacao de um reaquecimento do produto. Na producao de
POF, apds a passagem do material pelos jatos de ar, este ainda nao se
encontrava completamente solidificado, desta forma, a estufa de conveccao
forcada foi programada para fazer circular ar a temperatura ambiente (de
forma a realizar o arrefecimento total, e ao mesmo tempo, o estiramento do

produto final).

A razao de estiramento (Re) e velocidade de rotacao dos parafusos foram
sucessivamente alterados ao longo dos ensaios. Uma vez que estes parametros

podem alterar os diametros especificos das POF.

Para que os resultados obtidos sejam considerados aceitaveis, é
necessario que o processamento seja realizado em condicées de estado
estacionario, de modo a assegurar o mesmo, apods a definicao das condicoes de
processamento e o subsequente inicio do processamento aguardou-se sempre

20 minutos.

Na Seccao 1.1.1. foi referido que as POF multimodo, por norma, possuem
um nucleo com dimensdes compreendidas entre 100 e 600 pm e uma casca com
dimensodes entre 300 e 1000 um. Todo o processamento realizado procurou a

obtencao de um produto com dimensdes desta ordem.

A caracterizacao do diametro do nucleo e da casca das POF produzidas

foi realizada por microscopia otica (ver Seccao 2.4.1.).

A analise a instabilidades de fluxo em coextrusao, implica a avaliacao da
interface entre materiais coextrudidos desde a primeira zona de contacto entre
estes, até a saida de material pela fieira, como pode ser observado na Figura
31.
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Figura 31 llustragao simplificada do equipamento usado na extrusao, para fins de estudo das instabilidades.

No caso em estudo foi empregue uma fieira de geometria quadrada, com

7 mm de lado, e pretende-se uma combinacao de materiais 80/20 % em massa.

c)
Figura 32 Representagao 3D da fieira utilizada nos testes de avaliagio de instabilidades, a) Fieira completa, b)
Médulos da fieira separados, c) Corte da secgao transversal.
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A fieira apresentada na Figura 32 foi utilizada na realizacao dos testes
de avaliacdo de instabilidades. A semelhanca da fieira usada na producdo de

POF, também ja existia no Departamento de Engenharia de Polimeros.

Dado que a fieira (Figura 32) possui um canal com um comprimento de
35 mm, onde durante o processamento coexistirao os dois materiais, optou-se
por verificar a evolucao da interface desde o ponto de contacto, e partir dai,

de 5 em 5 mm ao longo do comprimento do canal.

Nos testes realizados, foram colocados dois transdutores de pressao a
saida das extrusoras, que realizaram a monitorizacao das quedas de pressao
registadas durante o processamento (da mesma forma que foram utilizados no

processamento de POF descrito na seccao anterior).

Todo o processo de avaliacao de instabilidades envolve o processamento
em condicoes de estado estacionario, de modo a assegurar o mesmo, definiram-

se as condicoes e aguardou-se um tempo de 20 minutos.

a) b) c)

Figura 33 llustragao do procedimento realizado para garantir uma relagdo massica de 80/ 20 a) Produto coextrudido,
b) Método de separagdo dos constituintes, c) Camadas coextrudidas separadas.

O procedimento adotado implica o ajuste dos débitos relativos das
extrusoras de forma a garantir uma relacao massica entre constituintes de
80/20. Para tal, foi necessario recolher uma amostra de material coextrudido

(Figura 33 - a)) e realizar a pesagem da mesma, de seguida, sendo forcada a
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separacao dos constituintes (PS e ABS) como ilustrado na Figura 33 - b) e

realizada a pesagem dos constituintes individuais.

Seguidamente, pode proceder-se a recolha do produto coextrudido
(arrefecendo o mesmo por conveccao natural), e é cessada em simultaneo a

rotacao dos parafusos das extrusoras.

Por fim, procede-se a remocao da cabeca de extrusao, realiza-se o
arrefecimento da mesma numa tina de agua e é retirado o material

remanescente na fieira.

Nos testes de avaliacao de instabilidades em coextrusao, foram impostas

as seguintes temperaturas de processamento (Tabela 7).

Tabela 7 Temperaturas de processamento aplicadas para avaliagao de instabilidades em coextrusao.

Extrusora ABS Extrusora PS
Temperatura da Zona 1 (°C) 200 180
Temperatura da Zona 2 (°C) 210 200
Temperatura da Zona 3 (°C) 220 220
Temperatura da Fieira (°C) 230

Ao contrario do processo de producao de POF, estes testes nao envolvem

a utilizacao de equipamento auxiliar.

24. Técnicas de Caracterizagao

O procedimento adotado para obtencao das imagens de microscopia das

POF foi alterado algumas vezes ao longo do projeto.

Inicialmente tentou cortar-se a fibra com uma lamina e colocou-se a

amostra sob o suporte do microscopio o6tico de reflexao.
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O que se constatou foi que embora a lamina evitasse algumas fraturas
mecanicas (que certamente ocorreriam se fosse forcada a quebra manual das
fibras), nao seria suficiente para a obtencao de imagens com a qualidade

adequada.

Como é visivel na Figura 34, esta
técnica nao permite uma completa
eliminacao de fraturas mecanicas, uma vez
que nao se vislumbra a superficie da amostra
como sendo uma superficie lisa. Por outro

lado, a reflexao que a amostra exibiu, nao

permitiu a obtencao de uma imagem onde se

Figura 34 Imagem de microscopia ética de . . .
reflexdo obtida, quando se realizou o corte da visualizou todo o material da casca da POF.

fibra com uma lamina.

Assim sendo, para obtencao de imagens de POF num microscopio 6tico
de reflexao foi necessario preparar previamente as amostras, uma vez que se
tratam de amostras de dificil polimento, pois possuem espessuras normalmente
nao superiores a 1 mm. O procedimento adotado envolveu a fixacao das fibras
em resina epoxi e o resultado obtido é
semelhante a Figura 35. Por outro lado, embora
as imagens obtidas por este processo possuam
uma qualidade adequada, o processo torna-se
moroso pois envolve a cura da resina (durante 24

horas) e o polimento da amostra. Mais detalhes

sobre o procedimento experimental encontram-  Figura 35 Imagem de microscopia ética

. : de reflexdo obtida, quando se realizou a
se no Anexo lll - Procedimento Experimental. fixagio das POF em resina epoxi.

Por uma questao de simplicidade no procedimento, durante o projeto foi
desenvolvido um suporte com cerca de 3 mm de espessura, que possibilitou a
obtencao das imagens das fibras por microscopia 6tica de transmissao,
permitindo uma caraterizacao com qualidade adequada e facilitando o
procedimento, comparativamente a abordagem descrita anteriormente, pois
basta colocar um punhado de fibras com uma orientacao perpendicular a base

do suporte e cortar as mesmas com uma lamina.
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A imagem de microscopia ilustrada na Figura 36 é exemplo das imagens
das POF obtidas por microscopia 6tica de transmissao, como se pode constatar,
existe um contraste aceitavel entre os
materiais do nlcleo e da casca da
POF.

O software Leica Application
Suite, permitiu realizar a interface
entre uma camara digital e o

computador de modo a gravar as

200 pm

imagens em formato digital.
Figura 36 Imagem de microscopia é6tica de transmissao

obtida, quando se realizou o corte da fibra com uma
lamina sob o suporte.

711,263 pm

i Ongnstnsge
Reultimags

Hardware Coriguraion: Standard Confgurabon R- G- B- st X Yo Stage X Y- 20

Figura 37 Interface entre o software e a camara digital, representativa da medi¢ao do didmetro das camadas
constituintes das POF.

O software utilizado, possibilitou também a medicao do diametro das

diferentes camadas das POF produzidas, como ilustrado na Figura 37.

Relativamente as amostras dos testes de avaliacao de instabilidades,
estas foram previamente cortadas ao longo da seccao transversal da amostra.
Os detalhes sobre este procedimento experimental podem ser encontrados no

Anexo lll.
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a) b)

Figura 38 a) Lupa utilizada na caraterizagdo de amostras resultantes dos
ensaios de avaliagdo de instabilidades b) Camara digital.

As imagens destas amostras foram obtidas recorrendo a uma lupa (Figura 38 -
a)), que realiza o contraste através de reflexao. A lupa utilizada, a semelhanca
dos microscopios utilizados na caraterizacao de POF, também possibilitou o
acoplamento de uma camara digital (Figura 38 - b)), que proporcionou a
visualizacao das imagens no computador e a medicao das areas representativas
dos constituintes coextrudidos, de forma semelhante ao processo de medicao

do diametro dos constituintes das POF ilustrado na Figura 37.

Em todos os equipamentos referidos nesta seccao, é necessario realizar
a calibracao a escala da imagem, para que a mesma nao contenha erros

associados de acordo com a lente e objetiva utilizadas.

0 espectrofotometro € utilizado para medir a quantidade de luz que uma
determinada amostra absorve ou transmite. O processo espetroscopico permite
a caracterizacao de perfis de emissao ou absorcao de radiacao eletromagnética,
através da interacao da radiacao com atomos e moléculas de um determinado

corpo ou solucao [60].
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Mediante este teste € possivel obter espectros caracteristicos dos

materiais, quando submetidos a radiacao ultravioleta, visivel ou infravermelha.
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Figura 39 Espectro de atenuagdo de uma POF de indice gradual com nucleo de PMMA [61].

Uma vez que a constituicdo das POF envolve a utilizacao de dielétricos
poliméricos transparentes, e estes se tratam de um produto capaz de
transportar luz ao longo do seu comprimento. Sabendo que o espectro de
atenuacao de uma fibra de indice gradual é semelhante ao espectro ilustrado
na Figura 39, a gama de comprimentos de onda de interesse, isto é, onde se
verificam os valores minimos de atenuacao, reside na regiao do visivel [11],
[61].

O espectrofotometro utilizado na caracterizacao das POF produzidas

encontra-se ilustrado na Figura 40.



Figura 40 Espectrofotometro utilizado na caraterizagiao de POF.

Como ilustrado na Figura 40, o equipamento possui os seguintes constituintes:

@)

Emissor de luz, que emite continuamente feixes luminosos com
comprimento de onda (A) variavel.

Conetores, que permitem a fixacao da fibra.

Detetor, responsavel pela quantificacao da intensidade da luz
recebida.

POF a analisar, ligada pelos conetores entre a fonte de emissao

de luz e o detetor.

O procedimento adotado para a caraterizacao das POF envolveu o corte

das fibras em segmentos com aproximadamente 30 cm. O corte das fibras foi

realizado com auxilio de uma lamina, de forma a tentar um bom acabamento

nas extremidades das POF. Se o corte ndo permitir um bom acabamento podera

levar a resultados que nao expressam o comportamento real da fibra ética.

A fonte de emissao de luz utilizada foi uma lampada de Tungsténio, que

emite radiacao na gama do visivel, com comprimento de onda entre os 200 e

0s 900 nm.

Os conetores utilizados possuiam 850 um de didametro, o que na maior

parte dos casos originou uma pequena folga entre as fibras e os conetores.
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Figura 41 Caraterizacao de uma fibra é6tica de vidro existente no Departamento de Fisica.

A Figura 41 ilustra a resposta de uma fibra 6tica de vidro durante o teste
de espetrofotometria, mostrando a relacao entre a intensidade e o

comprimento de onda.

De forma a quantificar a atenuacao das fibras produzidas, foi assumido
que o espetro da fibra otica de vidro nao apresenta atenuacao. Isto €, que o
sinal transmitido ao longo desta fibra é totalmente recebido pelo detetor, o
que nao corresponde ao que ocorre na realidade, mas permite uma analise

comparativa das POF produzidas.

Pode verificar-se que a intensidade maxima registada ocorreu para o
comprimento de onda de cerca de 610 nm. A quantificacao da intensidade
encontra-se em u.a. (unidades arbitrarias) pois o equipamento nao permite a
quantificacao absoluta do sinal recebido; no entanto, para o estudo realizado

permitiu uma analise comparativa entre as diferentes fibras produzidas.

Em suma, para o calculo da atenuacao das POF foram comparados os
espectros de atenuacao das mesmas com o espectro ilustrado na Figura 41.
Realizando uma analise comparativa, para o valor minimo de atenuacao das
POF processadas com o valor do espectro da Figura 41 para o comprimento de

onda onde se verifica o minimo de atenuacao das diferentes POF produzidas.
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3. Apresentacgao e Discussao dos Resultados

3.1.  Caracterizagao Reoldgica

As curvas de fluxo sao representativas do comportamento do material
quando sujeito a diferentes temperaturas e taxas de corte. Nesta seccao serao
apresentadas as curvas de fluxo dos materiais utilizados. Na Figura 42

apresenta-se a curva de fluxo obtida na caracterizacao reologica do PS.
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Figura 42 Curva de fluxo do PS.

Na Figura 42 temos a curva de fluxo do PS, onde os dados experimentais se
encontram representados por pontos e os ajustes realizados com o modelo de
Carreau - Yasuda com inclusao do fator de deslocamento se encontram

representados por linhas continuas.
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Os resultados correspondentes a taxas de corte compreendidas entre
0,001 e 5 5! foram obtidos através de ensaios de reometria de pratos paralelos,
enquanto os resultados a taxas de corte entre 10 e 10000 s' resultam dos
ensaios de reometria capilar. Os resultados obtidos em reometria rotacional

caracterizam o patamar Newtoniano da curva de fluxo.

Uma vez que o PS utilizado possuia uma viscosidade baixa, nos ensaios
de reometria capilar foi necessario usar fieiras com 0,5 mm de diametro, pois
quando utilizadas fieiras de 1 mm de diametro, verificou-se que os valores de
viscosidade medidos, pouco ou nada variavam com o aumento da taxa de corte,

0 que nao representa o comportamento tipico de um fluido desta natureza.

A imagem do que seria esperado, a viscosidade diminui com o aumento
da temperatura, o que pode ser facilmente verificado para taxas de corte
baixas. No entanto, nao foi observada uma variacao tao significativa na gama
de taxas de corte mais elevadas, observando-se uma sobreposicao de

resultados.

Na Figura 43 apresenta-se a curva de fluxo obtida na caracterizacao
reologica do PMMA.
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Figura 43 Curva de fluxo do PMMA.

A Figura 43 representa a curva de fluxo obtida através da reometria do PMMA.
Segundo as bases de dados de materiais [37], este material possui temperaturas
de processamento até proximo de 240°C. Inicialmente foram estipuladas as
temperaturas de 195, 215 e 230°C para os testes. No entanto, para os ensaios
de reometria capilar a 195°C, o material nao fluia da melhor forma e os valores
registados pelos transdutores de pressao no decorrer do ensaio a essa
temperatura foram de cerca de 40 MPa. O que foi considerado elevado para o

ensaio em causa.

Devido ao sucedido, houve necessidade de alterar as temperaturas dos
ensaios, assim sendo, optou-se por realizar os ensaios as temperaturas de 215,
230 e 250°C. Embora existisse ainda a hipétese de utilizar fieiras com diametro
superior, que possivelmente permitiria a caracterizacao as temperaturas

inicialmente estipuladas.

Em coeréncia com o que seria espectavel, a viscosidade diminui com o
aumento da temperatura, e o fendmeno é visivel tanto para taxas de corte

baixas como para taxas de corte elevadas.
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A curva de fluxo do PC esta ilustrada na Figura 44.
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Figura 44 Curva de Fluxo do PC.

Os resultados apresentados na Figura 44 sao relativos as curvas de fluxo do PC
as temperaturas de 280 e 300°C. Os pontos da curva expressam os resultados
obtidos experimentalmente e as linhas ilustram o ajuste dos resultados através

do modelo de Carreau - Yasuda.

Inicialmente pretendia-se realizar os ensaios as temperaturas de 280,
300 e 320°C. No entanto, para a temperatura de 320°C, este material de baixa
viscosidade apresentou um comportamento semelhante ao que se constatou nos
ensaios de reometria capilar do PS (apresentado anteriormente), verificando-
se que a viscosidade variava pouco com o aumento da taxa de corte e em alguns
casos mantinha-se constante. O acontecimento verificado nao perfaz um
comportamento tipico deste tipo de material. Os resultados deste

comportamento podem ser encontrados no Anexo IV - Resultados Obtidos.

De acordo com o esperado, é visivel uma diminuicao da viscosidade com

0 aumento da temperatura e da taxa de corte.
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A Figura 45 ilustra a curva de fluxo do ABS.
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Figura 45 Curva de fluxo do ABS.

Analisando a Figura 45 onde se encontra a curva de fluxo do ABS, é de realcar
que nao foi possivel caracterizar o patamar Newtoniano da curva de fluxo. Uma
vez que, usualmente é possivel a caracterizacao do patamar Newtoniano dos
polimeros as taxas de corte que o reémetro de pratos paralelos impoe nas

amostras.

Para garantir que o comportamento descrito pelo material a baixas taxas
de corte corresponde ao seu comportamento pratico e nao a uma anomalia,
foram realizados ensaios com taxa de corte constante, para as taxas de corte
de 0,1e0,01s", esperando obter dois pontos da curva de fluxo que permitissem
a caraterizacao do patamar Newtoniano. No entanto, os resultados obtidos por
este método vieram confirmar os resultados obtidos inicialmente, pelo que é
possivel afirmar que o patamar Newtoniano do ABS se encontra a taxas de corte

inferiores a 1E-3 s°'.

100000



55

Analisando a viscosidade do material é percetivel que se trata de um
material com uma viscosidade elevada, que comparado com os restantes

materiais a utilizar, oferecera uma elevada resisténcia ao escoamento.

Em coeréncia com o que era esperado, foi constatado que a viscosidade

diminui com o aumento da temperatura e da taxa de corte.

Pode ser afirmado que o ABS € o material mais viscoso, o PMMA apresenta
uma viscosidade pouco superior ao PS e PC, dado que ambos possuem

viscosidades muito semelhantes.

Relativamente aos resultados da caracterizacao dos materiais através do

indice de fluidez, foram obtidos os resultados expostos na Tabela 8.

Tabela 8 Resultados do indice de fluidez.

Material Temperatura (°C) / Carga (Kg) MFI (g/10min)
PC 300/1,2 3,196
PMMA 230/3,8 2,213
PS 200/5 2,315
ABS 220/10 4,073

Através dos resultados obtidos para o indice de fluidez, nao é possivel comparar
os materiais, visto que foram usadas diferentes temperaturas e pesos nos

ensaios dos diferentes materiais.

Na Figura 46 temos a caracterizacao dos modulos G’ e G’’ do PS.
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Figura 46 Mddulos G' e G" em fungéo da frequéncia para o PS.

A Figura 47 ilustra os resultados obtidos nos ensaios oscilatérios com
varrimentos em frequéncia para o PMMA.
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Figura 47 Mddulos G' e G" em fungéo da frequéncia para o PMMA.

Os resultados ilustrados na Figura 47 demonstram as variacées dos modulos G’
e G’’ do PMMA, como seria de esperar, e de forma semelhante a variacao dos
modulos G’ e G’’ do PS, estes materiais apresentam um comportamento
predominantemente viscoso a baixas frequéncias, € um comportamento
predominantemente elastico a frequéncias elevadas. Devido a este

comportamento, foi possivel a detecao da intercecao entre os dois modulos.

As curvas dos modulos G’ e G’’ adquiriram valores mais baixos sempre
que foi aumentada a temperatura do teste.

A semelhanca do que foi observado anteriormente para o PS (Figura 46),
o PMMA também apresenta as frequéncias de intercecao dos moédulos mais

elevadas sempre que € imposto um aumento da temperatura.

Pode também ser constatado que o valor dos médulos na sua intercecao

nao varia muito com a alteracao da temperatura.

A Figura 48 ilustra a caracterizacao dos modulos G’ e G’’ do PC.

1000
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Figura 48 Modulos G' e G" em fungao da frequéncia para o PC.

Os resultados apresentados na Figura 48 ilustram as variacées dos
modulos G’ e G’’ do PC.

A frequéncias compreendidas entre 0,01 e 0,1 Hz, as curvas
representativas do modulo de armazenamento do PC contém algum erro
associado, visto que a curva correspondente ao modulo G’ a 280°C, comeca por
exibir um mddulo inferior aos mesmos modulos a temperaturas superiores, o
comportamento demonstrado nao € coerente com o que seria expectavel.
Provavelmente, o mesmo verificou-se devido a uma possivel sensibilidade do

reometro em condicdes limite.

Embora nao seja usual, apenas foi detetada a intercecao dos modulos de
armazenamento e de perda para a temperatura de 280°C. Para as temperaturas
de 300 e 320°C o material apresenta sempre um comportamento
predominantemente viscoso ao longo do varrimento em frequéncia imposto.
Através dos resultados obtidos para este material, pode ser deduzido que os
modulos de perda a 300 e 320°C tendem a intercetar os moddulos de

armazenamento a frequéncias mais elevadas que 100 Hz. Contudo, o redmetro

100
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utilizado apresenta limitacoes construtivas que impedem a caracterizacao a
frequéncias superiores a 100 Hz.

De acordo com o esperado, os modulos G’ e G’’ diminuiram com o

aumento da temperatura.
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Figura 49 Mddulos G' e G" em fungéo da frequéncia para o ABS.

Relativamente aos resultados apresentados na Figura 49, pode constatar-
se que para o varrimento em frequéncia realizado, o ABS apresenta sempre um

comportamento predominantemente elastico.

Comparando os resultados obtidos neste material, com os resultados
obtidos apresentados anteriormente, os modulos G’ e G’’ também diminuem

com a imposicao de aumentos de temperatura.

Contudo, o comportamento dos moédulos G’ e G’’ nao é muito usual, dado
que as curvas representativas dos modulos nao apresentam tendéncia a

intersetarem-se.

Comparando o comportamento dos modulos elastico e de perda do ABS,

com os resultados obtidos nos demais materiais caraterizados, pode pensar-se



60

que a intersecao dos modulos devera ocorrer a frequéncias inferiores a 0,01 Hz,
pois nos resultados apresentados nesta seccao, relativos a outros materiais
empregues 0s materiais apresentaram sempre um comportamento

predominantemente elastico apds a intersecao dos modulos.

3.2. Fibras oticas

Nesta seccao sera apresentado o processo de coextrusao no ambito da
producao de POF. Apresentando os resultados da producao e as relacoes entre

os parametros alterados e os resultados obtidos.

De seguida serao apresentadas as condicdes de processamento e
problemas que surgiram na definicao das mesmas, para producao de POF com

diferentes dielétricos poliméricos.

Nesta seccao serao mencionadas as condicoes de processamento usadas
no processamento de POF, assim como os problemas que ocorreram na

definicao das mesmas.

As temperaturas de processamento testadas na producao de POF com a

combinacao PMMA - PS encontram-se expostas na Tabela 9.

Tabela 9 Perfil de temperatura utilizado na produgdo de POF com PMMA e PS [62].

Zona Extrusora PMMA — Temperatura (°C) Extrusora PS — Temperatura (°C)
Zona I 240 180
Zona 11 250 200
Zona III 260 220
Fieira 240
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Nao é muito usual numa extrusora impor uma temperatura na zona lll (zona
mais proxima da cabeca de extrusao), superior a temperatura da fieira, no
entanto, no processamento por coextrusao € conveniente impor na fieira a
mesma temperatura para os dois materiais. Visto que estes materiais nao
possuiam uma vasta gama de temperaturas de processamento em comum, foi

necessario estabelecer estas condicoes [62].

Na Tabela 10, encontram-se as temperaturas de processamento impostas

no processamento de POF para a combinacao PMMA - PC.

Tabela 10 Perfil de temperatura utilizado na produgao de POF com PMMA e PC.

Zona Extrusora PMMA — Temperatura (°C) Extrusora PC — Temperatura (°C)
Zona I 240 230
Zona 11 250 250
Zona III 260 270
Fieira 260

Por fim, na Tabela 11 apresenta-se o perfil de temperaturas imposto na

producao de POF com PS e PC.

Tabela 11 Perfil de temperatura utilizado na producao de POF com PS e PC.

Zona Extrusora PS — Temperatura (°C) Extrusora PC — Temperatura (°C)
Zona I 190 230
Zona I1 210 250
Zona III 230 260
Fieira 250

Para todas as combinacdes de dielétricos empregues, os perfis de

temperaturas impostos foram mantidos. O tipo de arrefecimento das POF
coextrudidas, como referido na Seccao 2.3.1., foi realizado por conveccao
forcada e noutra fase com auxilio da estufa de conveccao forcada. Para todas

as combinacdes testadas foi utilizado o mesmo tipo de arrefecimento.
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As condicoes de processamento testadas na combinacao PMMA e PS

encontram-se expressas na Tabela 12.

Tabela 12 Condicdes de processamento utilizadas na produgdo de POF com PMMA e PS.

Ensaio 1.01 ‘ 1.02 ‘ 1.03 ‘ 1.04 ‘ 1.05 ‘ 1.06 ‘ 1.07 ‘ 1.08 ‘ 1.09 ‘ 1.10

Velocidade de rotagao

do parafuso (PMMA) 5
[rpm]

Velocidade de rotagao

53 7 9,3 | 93 | 126 | 53 | 7,3 8 9,3 6
do parafuso (PS) [rpm]

Razao de estiramento 1,13 1,48 1,69 2,07 | 2,31 | 256 | 2,8 | 2,31

De acordo com a Tabela 12, a velocidade de rotacao do parafuso da extrusora
processadora do material da casca foi mantida em 5 rpm nos diferentes ensaios,
sendo que se fez variar em todos os ensaios a velocidade de rotacao do parafuso
da extrusora do material do nucleo. Os ensaios apresentados na Tabela 12
podem subdividir-se em duas classes, do Ensaio 1.01 ao 1.05 (inclusive), o
objetivo centrou-se na producao de POF com 1 mm de diametro total. Nos
restantes ensaios (1.06 a 1.10) optou-se por produzir POF com um diametro
total de 800 um. O motivo da alteracao dos objetivos sera descrito na seccao

seguinte.

As condicoes de processamento utilizadas na producao de POF com PMMA

e PC encontram-se expressas na Tabela 13.

Tabela 13 Condigdes de processamento utilizadas na produgao de POF com PMMA e PC.

Ensaio 2.01 ‘ 2.02 ‘ 2.03 ‘ 2.04 ‘ 2.05 ‘ 2.06

Velocidade de rotacao do
parafuso (PMMA) [rpm]

Velocidade de rotacao do

5

13,4 10 8,6 6,6 5,3 4,8
parafuso (PC) [rpm]

Razao de estiramento 3,15 2,69
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Com base na Tabela 13, € possivel compreender que a velocidade de rotacao
da extrusora do PMMA se manteve em todos os ensaios, fazendo alterar a
velocidade de rotacao do parafuso da extrusora do PC. O objetivo do

processamento era conseguir um produto final com diametro de 800 um.

Finalmente, a Tabela 14 mostra a variacao das condicoes de

processamento usadas nos diferentes testes de producao de POF com PS e PC.

Tabela 14 Condicoes de processamento utilizadas na produgdo de POF com PS e PC.

Ensaio 3.01 | 3.02 | 3.03 ‘ 3.04 ‘ 3.05 ‘ 3.06
Velocidade de rotacao do
5 6 5
parafuso (PS) [rpm]
Velocidade de rotacao do
4,6 3,2 1,9 6,6 7,3 8,6
parafuso (PC) [rpm]
Razdo de estiramento 3,78 4,5 3,21 4,08

Mediante as condicoes apresentadas na Tabela 14, o objetivo visava a producao

de POF com um diametro total de 800 um.

Nesta seccao serao apresentados os resultados obtidos relativos a
producao de POF, apresentando para cada caso, os valores de pressao
registados nos transdutores, imagens de microscopia otica das fibras, débitos e

diametro do nlcleo e da casca das POF produzidas.

Os valores da queda de pressao registada nos transdutores, débitos do
conjunto, imagens de microscopia da seccao transversal das POF e diametro do
nucleo e casca das POF produzidas com PMMA e PS (Ensaios 1.01 a 1.05),

encontram-se expostos nas Tabelas 15.



Tabela 15 POF PMMA - PS, resultados obtidos (Ensaio 1.01 até 1.05).

Ensaio P?-:ses(:"az (:S) Foto da seccao Diametro Area [%] Débitq Q)
transversal (d) [pm] [g/min]
[MPa]
Pps dnicleo Anicleo
6,5 703,48 54,4
1.01 22,94
PPMMA dcasca Acasca
11,9 953,41 45,6
Pps dnicleo Anicleo
7,3 721,14 54,4
1.02 23,06
Prmma dcasca Acasca
13,5 977,38 45,6
Pps dnicleo Anicleo
7,9 966,63 65,7
1.03 27,58
PPMMA dcasca Acasca
13,9 1192,69 34,3
Pps dnicleo Anicleo
7,9 730,83 67,0
1.04 27,60
Prmma dcasca Acasca
13,9 892,79 33,0
Pps dnicleo Anicleo
8,7 926,01 72,0
1.05 33,31
PPMMA dcasca Acasca
12,6 1091,72 28,0

Mediante os resultados de microscopia apresentados na Tabela 15, € percetivel

que de acordo com o que estava previsto, o material da casca revestiu

completamente o material do nlcleo. Analisando as fotos da seccao transversal

das POF produzidas, pode ser observado que o nucleo e a casca das fibras

produzidas apresentam uma forma circular. No entanto, pode ser constatado

em todos os ensaios que o nucleo e a casca das POF nao sao concéntricos. De

modo a obter informacoes sobre o comportamento referido elaborou-se a
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sobreposicao das curvas de fluxo dos materiais empregues, ilustrada na Figura
50.
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Figura 50 Curvas de fluxo do PMMA e PS a 240°C (obtidas pelo modelo de Carreau - Yasuda).

Na Figura 50 é visivel que os materiais empregues, para as taxas de corte tipicas
do processamento por extrusao apresentam um gradiente de viscosidades
significativo, que eventualmente podera originar um rearranjo na interface
entre os produtos coextrudidos. De acordo com as descricées apresentadas na
Seccao 1.1.2., o PS (material de menor viscosidade) podera adquirir tendéncia
a encapsular o PMMA, por sua vez, o comprimento da fieira nao possibilitou um
desenvolvimento completo da eventual instabilidade, e aparentemente
originou a nao concentricidade entre as camadas, ilustrada nas fotos da Tabela
15.

Ainda sobre a nao concentricidade entre as camadas coextrudidas, &
necessario considerar um possivel alinhamento inadequado dos diferentes
modulos constituintes da fieira utilizada (ver Figura 28). Nao é possivel
afirmar/quantificar se existiu alguma falta de alinhamento entre os mddulos,
no entanto, um alinhamento inadequado poderia também proporcionar a nao

concentricidade observada nas imagens das seccoes transversais.
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Em suma, a falta de concentricidade entre o nlcleo e a casca das POF
produzidas, pode ter origem na incompatibilidade reologica dos materiais

empregues ou num alinhamento inadequado dos modulos da fieira.

Como é percetivel na imagem da seccao transversal da POF resultante
do Ensaio 1.03, existem bolhas de ar no interior das fibras, este acontecimento
verificou-se ao longo de todos os testes apresentados na Tabela 15. O
aparecimento de bolhas de ar foi verificado nos dois materiais empregues, e
deve-se ao facto de nao terem sido respeitadas as condicoes de secagem dos

materiais (apresentadas no Capitulo 2).

Relacionando as velocidades de rotacao dos parafusos com as quedas de
pressao registadas nos transdutores, obtiveram-se os resultados ilustrados na

Figura 51.
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Figura 51 Relagéo entre velocidade de rotagao dos parafusos e quedas de pressao para a combinagdo PMMA - PS
(Ensaio 1.01 até 1.05).

Na Figura 51, os parametros Vnucleo e Vcasca representam as velocidades de
rotacao dos parafusos das extrusoras do PS e PMMA, respetivamente. As linhas
Pnlcleo e Pcasca indicam as quedas de pressao registadas nos transdutores
colocados a saida da extrusora do PS e PMMA, respetivamente. Como se pode

constatar nestes ensaios, apenas se fez variar a velocidade de rotacao do
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parafuso do material do nicleo, mantendo a velocidade de rotacao do parafuso
da extrusora da casca em 5 rpm. Sempre que foi imposta uma velocidade de
rotacao superior ao parafuso da extrusora do PS, o transdutor de pressao
colocado a saida desta extrusora registou sempre aumentos nos valores de
pressao. Relativamente as quedas de pressao registadas a saida da extrusora do
PMMA, nao se observou uma variacao linear entre as variacoes de velocidade

de rotacao do parafuso da extrusora do PS e as quedas de pressao medidas.

Para o Ensaio 1.05, foi verificada uma diminuicao da pressao registada
no transdutor colocado a saida da extrusora do material da casca. Este
acontecimento pode advir de dissipacao viscosa, resultante do esforco
mecanico de corte associado ao fluxo, induzido pelo aumento da velocidade de
rotacao do parafuso da extrusora do PS. Que provavelmente implicou uma
geracao de calor por atrito, diminutiva dos valores de viscosidade do material

e consequente diminuicao da queda de pressao registada.

De seguida, sera apresentada a relacao entre a velocidade de rotacao

dos parafusos e o débito do conjunto medido (Figura 52).
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Figura 52 Relagdo entre velocidade de rotagao dos parafusos e débito para a combinagdo PMMA - PS (Ensaio 1.01 até
1.05).
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Na Figura 52, os parametros Vnucleo e Vcasca representam a velocidade de
rotacao dos parafusos das extrusoras processadoras do material do nicleo e da
casca, respetivamente. A linha do débito do conjunto apresenta-se designada
por Q. Os resultados apresentados na Figura 52, permitem afirmar que sempre
que foi imposto um aumento de velocidade de rotacao do parafuso da extrusora
do material do nucleo, verificou-se sempre um aumento do débito do conjunto.
0 que é explicavel, pois com a imposicao de uma velocidade de rotacao superior
a um dos parafusos, regra geral, € induzido um bombeamento de material para
a fieira numa quantidade superior, o que consequentemente aumentara o

débito do conjunto.

Na Figura 53 é apresentada a relacao entre a velocidade de rotacao dos
parafusos, areas percentuais do nlcleo e casca das POF produzidas e razao de

estiramento dos Ensaios 1.01 até 1.05.
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Figura 53 Relagao entre velocidade de rotagdo dos parafusos, razao de estiramento e areas relativas das POF para a
combinagdo PMMA - PS (Ensaio 1.01 até 1.05).

Como demonstram os resultados obtidos, a variacao das areas comparativas
mostrou-se uniforme nos Ensaios 1.01 e 1.02. Este acontecimento pode derivar
da variacao pouco significativa do débito imposto, o que se pode comprovar nos

dados da Tabela 15. Nos demais ensaios, pode verificar-se que com o aumento
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da velocidade de rotacao do parafuso da extrusora do material do nucleo, foi
registado um aumento da area percentual desse constituinte em comparacao

com a area percentual da casca.

Por fim, relativamente aos diametros caracteristicos das POF (ver Figura
3), para os cinco ensaios avaliados da combinacao PMMA - PS, em nenhum dos
ensaios foi possivel a obtencao de POF com os diametros pretendidos. Na
maioria dos casos, foi conseguida a producao de POF com dimensoes exteriores
inferiores a 1 mm, no entanto, ndo se conseguiu a producao de POF com nucleos
de diametro inferior a 600 um. Por tal, nos seguintes testes foi definido como
objetivo no processamento de POF, a producao de fibras com 800 um de

diametro externo.

Na Tabela 16 apresentam-se, para os Ensaios 1.06 até 1.10 da
combinacao PMMA - PS, os valores da queda de pressao registados, débitos do
conjunto, fotos da seccao transversal das POF produzidas, diametro dos
constituintes das mesmas e areas percentuais das diferentes camadas

coextrudidas.
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Tabela 16 POF PMMA - PS, resultados obtidos (Ensaio 1.06 até 1.10).

Queda de - n Débito
Ensaio Pressao (P) Fottrz:sav:(::ag? 0 Dlam[etros (d) Area [%] Q)
[MPa] km] [g/min]
Pps dnicleo Anicleo
6,55 531,851 50,8
1.06 20,83
PPMMA dcasca Acasca
11,9 746,364 49,2
Pps dnicleo Anicleo
7,13 516,377 65,8
1.07 23,82
Ppmma dcasca Acasca
12,4 636,686 34,2
Pps dnicleo Anicleo
7,3 648,539 57,5
1.08 25,3
PPMMA dcasca Acasca
12,2 855,296 42,5
Pps dnicleo Anucleo
7,6 652,778 60,8
1.09 27,3
Ppmma dcasca Acasca
17,6 836,934 39,2
Pps dnicleo Antcleo
6,6 540,148 48,9
1.10 21,22
Ppmma dcasca Acasca
11,8 772,573 51,1

Nos ensaios apresentados na Tabela 16, as condicoes de secagem dos materiais
foram respeitadas, pelo que aparentemente nao surgiram bolhas de ar nas

fibras processadas.

A semelhanca do sucedido nos ensaios apresentados anteriormente (ver
Tabela 15), o nlcleo e a casca das POF produzidas apresentam uma forma

circular, no entanto, ndao sao concéntricos. Tal acontecimento pode resultar
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dos mesmos efeitos referidos anteriormente (gradiente de viscosidade dos

materiais ou alinhamento inadequado dos mddulos da fieira).
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Figura 54 Relagéo entre velocidade de rotagéo dos parafusos e quedas de pressao para a combinagao PMMA - PS
(Ensaio 1.06 até 1.10).

No que se refere a variacao da queda de pressao, com a imposicao de
diferentes velocidades de rotacao dos parafusos das extrusoras, pode constatar-
se na Figura 54 que os transdutores colocados a saida das extrusoras registaram
aumentos nos valores das quedas de pressao sempre que foram impostas

velocidades de rotacao superiores.
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Figura 55 Relagéo entre velocidade de rotagéo dos parafusos e débito para a combinagao PMMA - PS (Ensaio 1.06 até
1.10).

A Figura 55 ilustra a variacao do débito com a alteracao da velocidade
de rotacao do parafuso da extrusora do nucleo. Em funcao dos resultados
expostos nesta figura, pode afirmar-se que com o aumento da velocidade de
rotacao do parafuso da extrusora processadora do material do nucleo da fibra,

o débito aumentou.
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Figura 56 Relagéo entre velocidade de rotagéo dos parafusos, raziao de estiramento e areas relativas das POF para a
combinagdo PMMA - PS (Ensaio 1.06 até 1.10).
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Analisando a Figura 56, ilustrativa da variacao das areas comparativas
das camadas constituintes das POF com a variacao da velocidade de rotacao
dos parafusos das extrusoras e razao de estiramento, pode constatar-se que ao
contrario dos ensaios apresentados anteriormente (ver Figura 53), nao se
verificou uma variacao linear entre a velocidade de rotacao dos parafusos e as

areas percentuais do nucleo e da casca das POF.

Avaliando as POF produzidas nestes ensaios (1.06 a 1.10), de acordo com
os diametros caracteristicos das POF apresentados na Seccao 1.1.1. (Figura 3)
podem classificar-se como aceitaveis as POF resultantes dos Ensaios 1.06, 1.07
e 1.10, uma vez que possuem nucleos com diametros inferiores a 600 um e a

casca nao excedeu 1 mm.

Uma vez que os conetores utilizados no espetrofotometro possuiam 850
um de diametro, foi selecionada para caraterizacao a POF resultante do teste
1.10, pois dentro da gama de fibras que satisfaz as dimensoes pretendidas, é a
que apresenta o diametro mais proximo da dimensao dos conetores. A Figura

57 ilustra a intensidade da luz transmitida em funcao do comprimento de onda.

Intensidade{u.a.)

200 300 400
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w
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Figura 57 Espetro obtido na combinagao PMMA e PS (ensaio 1.10).
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O valor maximo da intensidade da luz transmitida do espetro da Figura 57 foi
detetado com um comprimento de onda de 696 nm, registando uma intensidade
de 1432 u.a. Contudo, o espetro apresentado pode conter algum erro associado,

uma vez que existia uma folga entre a POF e os conetores.

— Fibra otica de vidro

PMMA - PS

Intensidade {u.a.)

comprimento de onda (nm)

Figura 58 Sobreposigdo do espetro de uma fibra ética de vidro com o espetro da POF de PMMA e PS.

Comparando o espetro obtido com o espetro de uma fibra 6tica de vidro,
apresentada anteriormente na Seccao 2.4.2. (Figura 41), é possivel caracterizar

a atenuacao das POF produzidas.

Para a fibra resultante do Ensaio 1.10, o valor maximo da intensidade foi
detetado com A = 696 nm, comparando o valor maximo de intensidade com a
intensidade que a fibra otica de vidro apresenta para o mesmo comprimento de
onda, foi constatado que a POF produzida apresenta uma atenuacao de 82,74
%.
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POF PMMA-PC

Na Tabela 17 apresentam-se os diferentes ensaios e resultados obtidos
da combinacao PMMA - PC.

Tabela 17 POF PMMA - PC, resultados obtidos.

IR Bl Foto da seccao Diametro ; DI
Ensaio  Pressao (P) transversal (d) [um] Area [%] Q)
[MPa] [g/min]
Prc dnicleo Antcleo
7,8 ~ 478,361 33,3
2.01 @ ¥ 17,67
PPMMA g dcasca Acasca
8,2 ' 200 ym 828,833 66,7
Prc dnicleo Anicleo
7,6 " 348,886 22,4
2.02 16,28
PPMMA & ‘ dcasca Acasca
8 wm | 737,323 | 77,6
Prc e~ dnicleo Anicleo
7,4 { \ 331,864 | 19,3
2.03 ‘ ® 4 13,51
PPMMA %é? dcasca Acasca
7,8 200 ym 754,993 80,7
Prc dnicleo Anicleo
8 252,210 12,6
2.04 13,9
PPMMA dcasca Acasca
5,6 ' wom | 711,263 87,4
Prc dnicleo Anicleo
7,8 288,045 17,2
2.05 13,4
PPMMA dcasca Acasca
5 mom | 694,114 82,8
Prc ' dnicleo Anicleo
6,5 (® S 240,613 | 10,5
2.06 14,93
Prmma ! dcasca Acasca
8,1 200 ym 741,824 89,5
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Estes ensaios apresentados na Tabela 17 tinham como objetivo a producao de
POF, com PC a material de nlicleo e PMMA como material da casca e que o
diametro total das fibras possuisse dimensoes de 800 um, no entanto, em alguns

casos as dimensoes apresentaram alguma disparidade do pretendido.

Em todas as imagens da seccao transversal das fibras produzidas, pode
constatar-se que nao existe concentricidade entre o nucleo e a casca das
mesmas. Pode ainda observar-se que nos Ensaios 2.04, 2.05 e 2.06 desenvolveu-
se uma instabilidade de processamento, dado que o nulcleo destas POF nao

apresenta uma forma circular, e aparentemente tende a desenvolver uma
geometria quadrada.

100000

10000 & - °
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Viscosidade (Pa.s)
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Taxa de corte (s?)

—e—PC PMMA

Figura 59 Curvas de fluxo do PMMA e PC a 260°C (obtidas pelo modelo de Carreau - Yasuda).

De forma a entender a origem da nao concentricidade gerada e da instabilidade
desenvolvida, foram sobrepostas as curvas de fluxo dos materiais empregues,
ilustradas na Figura 59. Sobre a nao concentricidade das camadas, a imagem
dos testes anteriores da combinacao PMMA - PS, esta podera advir do gradiente
entre viscosidades apresentado, como também nao é possivel excluir a
possibilidade de um alinhamento inadequado dos mddulos da fieira (ver Figura
28). A instabilidade de processamento gerada, que aparentemente tende a
induzir uma geometria quadrada ao nucleo das POF resultantes dos Ensaios

2.04, 2.05 e 2.06, ocorreu quando foram impostas velocidades de rotacao
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similares a ambos os parafusos das extrusoras. A instabilidade gerada podera
ter origem no gradiente de viscosidade entre os materiais, no entanto, visto
que a instabilidade nao se encontra completamente desenvolvida, nao é

possivel afirmar com certeza a origem da deformacao da interface constatada.
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Figura 60 Relagdo entre velocidade de rotagao dos parafusos e quedas de pressédo para a combinagdo PMMA - PC.

Na Figura 60 temos a variacao das quedas de pressao registadas a saida
das extrusoras com a variacao da velocidade de rotacao do parafuso da

extrusora do material do ndcleo.

Nos Ensaios 2.01, 2.02 e 2.03, a variacao das quedas de pressao ocorreu
como se esperava, isto €, com a diminuicao da velocidade de rotacao do

parafuso da extrusora processadora do PC, as quedas de pressao diminuiram.

Nos Ensaios 2.04 e 2.05, a queda de pressao da extrusora do material do
nucleo apresentou valores superiores a queda de pressao registada a saida da
extrusora do material da casca, tal facto nao condiz com os resultados obtidos
na combinacao apresentada anteriormente, onde a queda de pressao da
extrusora do material do nucleo apresentou sempre valores inferiores aos da
queda de pressao do material da casca. No entanto, na combinacao PMMA - PS,

a temperatura de processamento, o material do nicleo (PS) possui uma
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viscosidade inferior ao material da casca. Na combinacao apresentada o
material da casca possui uma viscosidade inferior ao material do nucleo (PC),
partindo do principio que o material de maior viscosidade oferece uma maior
resisténcia ao escoamento, podera eventualmente induzir a quedas de pressao

mais elevadas.

No Ensaio 2.06, a queda de pressao registada a saida da extrusora do
material do nlcleo revelou-se inferior a queda de pressao da extrusora do
material da casca, no entanto, exibe valores de pressao muito elevados quando
comparado com os restantes ensaios, onde foram impostas velocidades de

rotacao dos parafusos superiores.

As alteracdes sucessivas do perfil das quedas de pressao das extrusoras
pode ser resultante de dissipacao viscosa, devido aos esforcos de corte a que
se submeteu o material, este podera gerar calor por atrito, o que diminui a sua

viscosidade e altera o valor da queda de pressao.
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Figura 61 Relagao entre velocidade de rotagdo dos parafusos e débito para a combinagdo PMMA - PC.

A relacao entre a velocidade de rotacao dos parafusos e o débito do
conjunto medido, ilustrada na Figura 61 nao coincide com a relacao que se

verificou sempre na combinacao entre PMMA e PS. Os Ensaios 2.04 e 2.06, com
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velocidades de rotacao do parafuso da extrusora que processou o PC inferiores
as do Ensaio 2.03, apresentaram débitos superiores ao do Ensaio 2.03. Este
facto remete para a possibilidade de existirem impurezas, material degradado
ou outras obstrucées no canal de fluxo, assim sendo, os Ensaios 2.04, 2.05 e

2.06 nao devem ser considerados.

Os Ensaios 2.04, 2.05 e 2.06, como referido anteriormente,
desenvolveram uma instabilidade de processamento. A presenca de impurezas,
material degradado ou qualquer outra obstrucao no fluxo de material ao longo
da fieira, podem induzir a geracao de instabilidades de processamento. No
entanto também nao é possivel afirmar com certeza que a presenca de alguma

obstrucao no canal de fluxo, seja o motivo do aparecimento das instabilidades.
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Figura 62 Relagdo entre velocidade de rotagao dos parafusos, razdo de estiramento e areas relativas das POF para a
combinagdo PMMA - PC.

A Figura 62 ilustra a variacao das areas comparativas das camadas
coextrudidas, na mesma apenas se podem tecer consideracdes sobre os Ensaios
2.01, 2.02 e 2.03 pelas razoes referidas anteriormente. Em coeréncia com o
que seria espectavel, com a diminuicao da velocidade do parafuso da extrusora

do material do nlcleo, a area comparativa desse constituinte diminui.
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Relativamente as POF com esta combinacao que respeitam os diametros
estatisticos pretendidos (ver Figura 3), podem ser considerados bem
conseguidos os Ensaios 2.01, 2.02 e 2.03, uma vez que em nenhum destes, as
dimensodes do nucleo das fibras excedem os 600 um nem a casca excedeu 1 mm.
Sendo que estes nao desenvolveram instabilidades durante o seu processamento

pudessem colocar em causa o funcionamento da fibra otica.
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Figura 63 Espetro obtido na combinagao PMMA e PC (ensaio 2.01).

A fibra selecionada para caraterizacao no teste de espetrofotometria foi
a POF resultante do Ensaio 2.01, pois apresenta o diametro externo mais

proximo dos 850 um dos conetores utilizados no espetrofotémetro.

Mediante o espetro apresentado na Figura 63 é possivel compreender que
esta POF realiza o transporte de luz, para comprimentos de onda
compreendidos entre os 550 e 800 nm, aproximadamente. Os resultados
ilustrados podem conter algum erro associado, pois existia uma folga entre os

conetores e a POF caraterizada.

A atenuacao desta fibra foi caraterizada através da sobreposicao do

espetro obtido com o espetro de uma fibra otica de vidro (Figura 64).
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Fibra otica de vidro PMMA - PC
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Figura 64 Sobreposigdo do espetro de uma fibra ética de vidro com o espetro da POF de PMMA e PC.

Analisando a sobreposicao dos espetros é notoério que a intensidade do sinal

luminoso transportado ao longo da POF com PMMA e PC foi muito baixa.

Através do espectro da Figura 63, foi concluido que o valor maximo da
intensidade desta fibra foi alcancado com A = 722 nm. Comparando a
intensidade maxima registada com a intensidade do sinal de uma fibra 6tica de
vidro, para o mesmo comprimento de onda, a atenuacao medida foi de 88,77
%.

POF PS-PC

De seguida apresentam-se os resultados obtidos na producao de POF com

a combinacao PS - PC, aplicando PC como material do nlcleo (Tabela 18).
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Tabela 18 POF PS - PC, resultados obtidos.

Queda de Foto da seccio Didametros ) Débito
Ensaio pressao (P) transversagl (d) Area [%] Q)
[MPa] [pm] [g/min]
PPC dm’Jcleo Anicleo
5,5 307,993 16,5
3.01 11,44
PPS dcasca Acasca
5 759,037 83,5
PPC dm’Jcleo Anicleo
4,4 264,250 12,0
3.02 15,49
PPS dcasca Acasca
5,9 200 763,776 88,0
Ppc dnicleo Anicleo
2,7 b\ 198,256 7,9
3.03 ) 12,09
PPS ' dcasca Acasca
5,6 200um 706,457 82,1
Prc dnicleo Antcleo
5 414,835 24,3
3.04 13,07
PPS dcasca Acasca
6,9 200 ym 842,258 75,7
Ppc dnicleo Anicleo
7,5 301,822 18,3
3.05 13,89
PPS dcasca Acasca
5,7 200 ym 705,444 81,7
Prc dnicleo Anicleo
8,2 353,174 20,8
3.06 14,31
PPS dcasca Acasca
6,3 200 775,313 79,2

Na Tabela 18 apresentam-se os resultados obtidos nos diferentes ensaios de

producao de POF com PS e PC. Analisando as imagens de microscopia da Tabela

18, pode observar-se que os Ensaios 3.01, 3.02 e 3.03 desenvolveram uma

instabilidade de processamento que levou o nucleo da fibra a apresentar uma

forma nao circular. A semelhanca das instabilidades analisadas na combinacao

PMMA - PC, nesta combinacao as instabilidades surgiram nos ensaios onde se

imp0s as velocidades de rotacao dos parafusos mais baixas.
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De modo a obter informacao sobre a origem desta instabilidade, foram

comparadas as propriedades reolodgicas dos dielétricos empregues.
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Figura 65 Curvas de fluxo do PS e PC a 250°C.

Mediante as curvas de fluxo ilustradas na Figura 65, € possivel compreender que
os materiais empregues apresentam uma diferenca de viscosidades significativa
(cerca de uma década). Esta diferenca entre o valor de viscosidades podera ser
suscetivel de criar instabilidades no produto coextrudido. No entanto, dado que
a instabilidade nao se encontra completamente desenvolvida, nao é possivel

aferir com certeza qual a origem da instabilidade presente.

A falta de concentricidade entre o nucleo e a casca das POF produzidas
também se verificou em todos os testes desta combinacao. A origem deste
facto, como referido anteriormente, podera advir da incompatibilidade
reologica dos materiais empregues ou de um alinhamento inadequado dos

modulos constituintes da fieira (ver Figura 28).

As variacoes das quedas de pressao mediante as velocidades de rotacao

dos parafusos impostas ilustram-se na Figura 66.
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Figura 66 Relagéo entre velocidade de rotagdo dos parafusos e quedas de pressdo para a combinagao PS - PC.

A relacdo entre as quedas de pressao e velocidade de rotacao dos parafusos
para os diferentes ensaios (Figura 66), nao se verificou semelhante a das
situacoes anteriores. Seria expectavel que o aumento da velocidade de rotacao
dos parafusos implicasse um aumento da pressao registada a saida das
extrusoras. Excetuando o Ensaio 3.03, os valores de pressao maximos
registados, aumentam sempre que se impde velocidades de rotacao superiores
aos parafusos das extrusoras. No entanto, o registo dos valores de pressao mais
elevados nao ocorre sempre no mesmo transdutor, registando-se o maximo
valor de pressao tanto a saida da extrusora do nicleo como a saida da extrusora
da casca. Estas oscilacoes podem derivar de dissipacao viscosa, como referido

nas situacoes anteriores.
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Figura 67 Relagéo entre velocidade de rotagdo dos parafusos e débito para a combinagao PS - PC.

Os débitos do conjunto medidos com a alteracao das velocidades de
rotacao dos parafusos, ilustrados na Figura 67, demonstram que no Ensaio 3.02
foi alcancado o maior débito. No Ensaio 3.02 foi imposta uma velocidade de
rotacao superior ao parafuso da extrusora do material da casca,
comparativamente aos restantes testes. Para o Ensaio 3.03 verificou-se um
débito superior ao que foi medido no Ensaio 3.01, por tal, neste ensaio,
impurezas, material degradado ou outros detritos, aparentemente obstruiram

o canal de fluxo de material.
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Figura 68 Relagao entre velocidade de rotagado dos parafusos, razdo de estiramento e areas relativas das POF para a
combinagéo PS - PC.

A Figura 68 ilustra a variacao das areas percentuais dos diferentes
constituintes das POF com PS e PC de acordo com as velocidades de rotacao dos
parafusos das extrusoras para os diferentes ensaios. Na figura apresentada nao
€ observada uma variacao linear das areas comparativas mediante as
velocidades de rotacao dos parafusos impostas, dado que, para os Ensaios 3.05
e 3.06 a area representativa do nucleo da fibra diminuiu com o aumento da
velocidade de rotacao do parafuso da extrusora do PC. Esta discrepancia entre

as areas comparativas pode derivar de encapsulacao viscosa.

Relativamente aos diametros pretendidos (ver Figura 3), podem ser
consideradas as fibras resultantes dos Ensaios 3.04, 3.05 e 3.06 como
enquadradas na gama de dimensdes pretendidas apresentadas anteriormente.
Foram descartadas as POF resultantes dos Ensaios 3.01, 3.02 e 3.03 devido as
instabilidades de processamento ou possivel obstrucao do canal de fluxo que

nao permitiram a obtencao de um nucleo circular.

Para realizar a caraterizacao otica foi selecionada a POF resultante do
Ensaio 3.04, pois apresenta o diametro mais préoximo das dimensdes dos

conetores (850 um).
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A Figura 69 ilustra o espetro obtido na caraterizacao da POF com PS e
PC.
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Figura 69 Espetro obtido na combinagéao PS e PC (ensaio 3.04).

A intensidade maxima no transporte de luz foi alcancada com A = 727 nm.

Sobrepondo o espetro obtido com o espetro de uma fibra ética de vidro,

para calculo da atenuacao desta fibra, advém os espetros ilustrados na Figura
70.
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Figura 70 Sobreposigado do espetro de uma fibra ética de vidro com o espetro da POF de PS e PC.

Através da Figura 70 foi possivel calcular a atenuacao desta POF. Com A = 727
nm (valor maximo de intensidade do espetro da POF), em comparacao com a

fibra ética de vidro, esta POF apresenta uma atenuacao de 63,67 %.

Em todos os casos apresentados para producao de POF foi possivel obter

condicbes de processamento estaveis.

Regra geral, quando aumentada a velocidade de rotacao do parafuso da
extrusora registam-se aumentos nos valores das quedas de pressao medidas nos

transdutores.

Em alguns casos, na producao de POF nas combinacées PMMA - PC e PS-
PC nao se verificou um aumento dos débitos de processamento com o aumento
das velocidades de rotacao dos parafusos das extrusoras. Este facto podera
advir da presenca de impurezas ou material degradado no canal de fluxo do

material.

A variacao das areas significativas das POF produzidas, excetuando

alguns ensaios da combinacao com PS e PC, sempre que aumentada a
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velocidade de rotacdao do parafuso da extrusora a area relativa desse

constituinte tornou-se superior.

Na producao de POF com PMMA e PC e PC e PS, foi constatado o
desenvolvimento de instabilidades de processamento, ao que tudo indica,
provenientes de incompatibilidades nas propriedades reoldgicas dos materiais

empregues.

Os diametros caracteristicos de POF multimodo foram conseguidos para

as trés combinacoes produzidas.

Mediante os resultados dos testes de espetrofotometria & possivel
afirmar que todas as combinacdes de fibras produzidas realizam o transporte

de luz, tornando o produto funcional.

Pode concluir-se que as POF produzidas com PS e PC apresentam a menor
atenuacao, este acontecimento deve-se ao menor gradiente entre indices de
refracao dos dielétricos empregues na combinacdao, que induz um menor
numero de reflexdes por metro para cada feixe de luz. Na combinacao PMMA -
PC o gradiente entre indices de refracao dos dielétricos é o mais elevado, pelo

que nesta combinacao verificou-se uma atenuacao superior.

Através da aplicacao de trés combinacoes de dielétricos poliméricos
distintos, €& possivel concluir que o processamento de POF por coextrusao no

Departamento de Engenharia de Polimeros é possivel.

3.3.  Avaliacao de instabilidades de fluxo em coextrusao

Nesta seccao sera apresentado o processo de coextrusao no ambito de
avaliacao de instabilidades, onde sera estudada a evolucao da interface de uma
estrutura coextrudida de PS e ABS ao longo do canal de fluxo e apos a saida da

fieira.
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O procedimento adotado, com a fieira exposta anteriormente na Seccao

2.3.2. visou a avaliacao de instabilidades entre dois materiais coextrudidos.

Figura 71 Designacdo dos canais empregue nos testes efetuados para o estudo da avaliagdo de instabilidades de fluxo.

De acordo com a Figura 71, os diferentes testes de avaliacao de instabilidades
procuraram a coextrusao do constituinte maioritario (80 %), pelo canal A, como
também pelo canal B. Ao longo desta seccao, com a mesma designacao dos
canais, as extrusoras serao também designadas de A e B dependendo do canal

para o qual efetuam o bombeamento de material.

Na Tabela 19 apresentam-se as designacoes e condicoes de
processamento dos diferentes testes de avaliacao das instabilidades de fluxo

em coextrusao.



Tabela 19 Designacao dos diferentes testes de avaliagao de instabilidades.
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Queda de Queda de
Canal de fluxo do Velocidade de Velocidade de
Constituinte pressao da pressao da
Teste constituinte rotacao do parafuso rotacao do parafuso
Maioritario extrusora A extrusora B
maioritario da extrusora A (rpm) | da extrusora B (rpm)
(MPa) (MPa)
l.a) ABS A 14 5 1,43 3,63
1.b) ABS A 16 5 4,55 3,4
] ABS B 2,6 9 1,11 5,8
n PS A 13,4 5 5,66 1,65
v PS B 4,6 12 2,32 4,61

Relativamente aos testes apresentados, pode entender-se que relativamente
aos Testes l.a) e I.b) envolveram a coextrusao de uma estrutura com 80 % de
ABS e 20 % de PS (em massa), para os quais o constituinte maioritario fluiu ao
longo do canal A da fieira (ver Figura 71), em suma o Teste |.b) trata-se de uma
repeticao do Teste l.a). O Teste Il envolveu a coextrusao de uma estrutura com
80 % de ABS, em que o mesmo foi forcado a fluir ao longo do canal B da fieira.
Para os Testes lll e IV foi tentada a coextrusao de uma estrutura com 80 % de
PS, sendo que no Teste Ill o PS fluiu ao longo do canal A e no Teste IV, 0 mesmo

material fluiu pelo canal B.

No que diz respeito as quedas de pressao registadas, comparativamente
aos valores das quedas de pressao registadas na producao de POF, estas podem
ser consideradas baixas, pois a fieira empregue nos testes de avaliacao de

instabilidades nao imp6e uma restricao mais comedida ao fluxo dos materiais.

Seguidamente serao apresentados os resultados obtidos nos diferentes

testes.

Nesta seccao apresentar-se-ao os resultados obtidos nos diferentes

testes.

A Tabela 20 ilustra os resultados obtidos ao longo do canal da fieira para

o Teste I.
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Tabela 20 Evolugao da geometria secgéo transversal do fundido ao longo do canal de fluxo para o Teste l.a) - PS
(cinzento) e ABS (branco).

Distancia [mm] 2 7 12 17
Imagem I . 1 E :
b L | - - |
Area PS [mm?] 13,3 13,0 12,9 12,7
Area ABS [mm?] 352 343 35,7 35,8

Distincia [mm]

27 32

22
Imagem | '

Area PS [mm’] 13,4 14,1 17,2

Area ABS [mm?] 35,6 35,1 311

Na Tabela 20 onde se apresenta a evolucao da geometria da interface da seccao
transversal ao longo do canal de fluxo, pode constatar-se nas imagens
correspondentes aos comprimentos de 17 e 22 mm que surgiram bolhas de ar
na estrutura do ABS. Embora seja possivel afirmar que as condicoes de secagem
dos materiais foram cumpridas (ver Seccao 2.3.2.), mesmo assim surgiram

bolhas no ABS durante o seu processamento.

Analisando a interface entre as camadas coextrudidas, é notorio que a
mesma se deformou ao longo do comprimento do canal de fluxo, apresentando
uma tendéncia a adquirir uma forma circular. De forma a compreender a origem

desta deformacao foram sobrepostas as curvas de fluxo dos materiais.
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Figura 72 Curvas de fluxo do PS e do ABS a 230°C.

Sobrepondo os resultados obtidos na caracterizacao reoldgica dos materiais em
analise (Figura 72). Para taxas de corte entre 1 e 100 s' (tipicas do
processamento por extrusao), pode concluir-se que o ABS possui uma
viscosidade superior a do PS. Uma vez que, como referido na Seccao 1.1.2.,
quando os materiais possuem indices de viscosidade incompativeis, sao
suscetiveis a gerar encapsulacao viscosa. Analisando a evolucao da interface ao
longo do canal de fluxo, pode constatar-se que ocorreu uma parcial
encapsulacao viscosa, isto €, o material de menor viscosidade (PS) deslocou-se
para as paredes do canal da fieira encapsulando o material de maior viscosidade
(ABS).

Figura 73 Secgao transversal do extrudido apos a saida da fieira para o Teste l.a).
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Relativamente ao perfil coextruido obtido apds a saida da fieira (Figura
73), pode constatar-se a ocorréncia de inchamento. Por outro lado, em
concordancia com o que se constatou ao longo do canal da fieira, onde o PS se
rearranjou de forma a encapsular o ABS, a interface do produto coextrudido

também apresenta uma geometria circular.
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Figura 74 Distribuigado da area percentual dos constituintes coextrudidos para o Teste l.a).

A distribuicao da area dos constituintes ao longo do comprimento do
canal da fieira e apos extrusao ilustram-se na Figura 74, onde a designacao Final
(no eixo das abcissas) representa a area percentual dos constituintes
coextrudidos. A distribuicao obtida na Figura 74 ilustra que de uma forma geral,
as areas dos constituintes mantiveram-se constantes ao longo de todo o
comprimento do canal de fluxo, o que torna o teste coerente e demonstra que

aparentemente existiu sincronismo na paragem do fluxo das extrusoras.

O teste seguinte (Teste I.b)) foi uma repeticao do Teste l.a), no que diz
respeito a quantidade de constituintes e trajeto dos fluxos. A Tabela 21 ilustra

a evolucao dos materiais coextrudidos ao longo do canal de fluxo.
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Tabela 21 Evolugao da geometria secgdo transversal do fundido ao longo do canal de fluxo para o Teste L.b) - PS
(cinzento) e ABS (branco).

Distancia [mm] 1 6 16
Imagem ‘ !
k Fguecd «;-J'—-w.gd o e
Area PS [mm?] 8,5 13,8 14,2
Area ABS [mm?] 30,7 28.0 32,1 30,4
Distancia [mm] 21 31

Imagem
! 3
Area PS [mm?] 14,7 15,2 14,1
Area ABS [mm’] 33,6 29,4 30,1

Relativamente a amostra retirada do canal da fieira pode ver-se alguma
contracao, nomeadamente nas imagens das seccoes transversais de 1, 6, 11,
16, 26 e 31 mm. A contracao verificada podera derivar do grau de arrefecimento
praticado, embora neste teste se tenha praticado o mesmo procedimento do
Teste l.a), a temperatura da agua onde foi arrefecida a fieira € um dado omisso.
Eventualmente, o arrefecimento praticado neste teste nao foi tao célere como

no Teste l.a), pois quanto mais rapido o arrefecimento menor sera contracao.

Mesmo respeitando as condicdes de secagem dos materiais, foi visivel o
aparecimento de bolhas de ar na estrutura com PS (Tabela 20 - Imagensa 1e 6

mm).

Relativamente a evolucao da interface pode concluir-se que o fluxo de
PS ao longo do canal da fieira deslocou-se para as paredes laterais do canal, de
modo a encapsular o material de viscosidade superior (ABS). O que ja havia sido

constatado no Teste |.a).
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Figura 75 Secgao transversal do extrudido apds a saida da fieira para o Teste L.b).

Analisando o resultado obtido apos a saida da fieira (Figura 75), pode
constatar-se que a forma do produto final difere da forma do Teste l.a).
Podendo também verificar-se inchamento e uma forma semelhante da interface

entre as camadas.
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Figura 76 Distribuigdo da area percentual dos constituintes coextrudidos para o Teste L.b).

A distribuicao das areas comparativas dos diferentes constituintes
(ilustrada na Figura 76) mostra que, ao longo do canal quadrado da fieira as
areas dos constituintes nao se alteraram de forma significativa, embora estes
resultados possam conter algum erro associado devido a contracao e bolhas de

ar que se verificaram na amostra do material remanescente no canal da fieira.
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O Teste lll que se apresenta em seguida, envolveu a coextrusao de uma
estrutura com 80 % de ABS e 20 % de PS, em que o ABS foi forcado a fluir pelo
canal B da fieira (ver Figura 71). Na Tabela 22 temos os resultados obtidos no

canal da fieira apos o término do teste realizado.

Tabela 22 Evolugao da geometria seccao transversal do fundido ao longo do canal de fluxo para o Teste Il - PS
(cinzento) e ABS (branco).

17

Distancia [mm] 2 7

Imagem
Area PS [mm?] 124 17,5 14,5 13,2
Area ABS [mm’] 365 31,5 34,0 34,5

Distancia [mm]

Imagem
Area PS [mm?] 11,8
Area ABS [mm?] 36,3 39,0 35,1

Mesmo respeitando as condicoes de secagem dos materiais, ocorreu a formacao
de bolhas de ar durante o processamento como pode ser constatado na Tabela

22 - Imagens de 2 e 7 mm.

Nas imagens 17, 22, 27 e 32 mm, pode ser observada contracao na
amostra. Podendo esta contracao ter origem no arrefecimento imposto durante

o procedimento experimental.

A interface entre as camadas coextrudidas apresenta uma instabilidade
diferente da encapsulacao viscosa constatada nos testes anteriores. Visto que
a instabilidade gerada, aparentemente nao é oriunda do gradiente entre
viscosidades dos materiais, foram sobrepostos os resultados dos moédulos de

armazenamento na Figura 77.
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Figura 77 Médulos de armazenamento’ do PS e do ABS a 230°C.

Na Seccao 1.1.2. - Instabilidades de Fluxo em Coextrusao, foi apresentado um
padrao de escoamentos secundarios em coextrusao para um canal de geometria
quadrada (ver Figura 15). Nessa seccao foi referido que os escoamentos
secundarios sao frequentes quando se aplicam materiais com modulos de
armazenamento (responsaveis pela componente elastica dos polimeros
fundidos) muito diferentes. Como ilustrado na Figura 77, o PS € menos elastico
que o ABS. Aparentemente, nas imagens dos comprimentos 2, 27 e 32 mm, o PS
na condicao de material menos elastico, deslocou-se segundo zonas tipicas de
recirculacao de material, o mesmo fluiu de encontro as paredes do canal de
fluxo, e sem tocar nas mesmas rearranjou-se de encontro ao centro do canal.
No entanto, as imagens das seccoes intermédias (entre os 7 e 27 mm) nao
ilustram um comportamento semelhante, provavelmente devido a bolha de ar
localizada proximo da interface entre as camadas a distancia de 7 mm da zona

de contacto entre materiais.

Em suma, visto que a instabilidade nao se encontra completamente
desenvolvida no comprimento do canal de fluxo e nem todas as imagens da
seccao transversal condizem no mesmo resultado, é impossivel aferir com

certeza a origem desta instabilidade.
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Figura 78 Resultado obtido apds a saida da fieira.

Por fim, relativamente aos resultados obtidos apds a saida da fieira
(Figura 78), pode observar-se a seccao transversal do produto coextrudido apos

inchamento.

HPS mABS

90,
80,
70,
60,
50,
40,

20,
1 ' I I
0,
2 7 12 17 22 27 32

Final

Area (%)

o O

Distancia (mm)

Figura 79 Distribuicao da area percentual dos constituintes coextrudidos para o Teste Il.

De uma forma geral, através da distribuicao das areas dos constituintes
ilustrada na Figura 79, pode contatar-se que as mesmas parecem nao variar de
forma significativa ao longo do canal da fieira. No entanto, pode existir algum

erro associado a contracao da amostra.

O Teste lll envolveu a coextrusao de uma estrutura com 80% de PS

inserido através do canal A da fieira (ver Figura 71).



100

Tabela 23 Evolugao da geometria seccao transversal do fundido ao longo do canal de fluxo para o Teste Ill - PS
(cinzento) e ABS (branco).

8 13 18

Distincia [mm]

Imagem

g & | r——

|

Area PS [mm?]

15,6 20,7 20,8

Area ABS [mm?] 432 31,0 25,7 26,0

Distancia [mm]

Imagem
Area PS [mm?] 24,9 28.8 27,5
Area ABS [mm?] 21,8 14,6 17,6

Analisando os resultados expostos na Tabela 23, é notoéria a ocorréncia de
contracao em algumas zonas do canal quadrado da fieira, exemplo disso sao as
imagens obtidas as distancias de 13, 18 e 23 mm. Como é notorio, o
procedimento adotado nao foi o mais correto, pois a area dos diferentes
constituintes difere de forma significativa ao longo do comprimento do canal

de fluxo.
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Figura 80 Distribuicao da area percentual dos constituintes coextrudidos para o Teste lIl.

A Figura 80, ilustrativa da variacao da area dos constituintes ao longo
comprimento do canal de fluxo dos materiais, permite conferir que a area dos
constituintes nao se mantém constante ao longo de todo o comprimento, como
foi visto nos testes anteriores. Este gradiente de areas ao longo do comprimento
do canal da fieira, pode indicar que a extrusora do ABS, cessou o bombeamento
de material instantes mais tarde que a extrusora do PS. Uma vez que este teste
envolvia a coextrusao de uma estrutura com aproximadamente 80 % de PS, em
que este fluia ao longo do canal A, nao existe outra possibilidade para que nas
imagens das distancias 3, 8, 13 e 18 mm o ABS possua uma area superior ao PS.
Em suma, o procedimento de sincronizacao na interrupcao do fluxo nao foi
conseguido, e induziu em resultados desinteressantes para os estudos em causa,

assim sendo, € impossivel tecer consideracoes sobre o mesmo.

O Teste IV envolveu a coextrusao de uma estrutura com 80 % de PS e 20

% de ABS, em que o PS foi forcado a fluir ao longo do canal B.
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Tabela 24 Evolugado da geometria secgéo transversal do fundido ao longo do canal de fluxo para o Teste IV - PS
(cinzento) e ABS (branco).

Distancia [mm] 2 7 12 17

Imagem

Area PS [mm?] 10,1 — 14,8

Area ABS [mm?] 39,2 37.0 28,6

Distincia [mm]

Imagem
Area PS [mm?] 228 25,6
Area ABS [mm?] 19,0 16,2

Analisando as imagens da Tabela 24, é notorio que ocorreu alguma contracao
na amostra presente no canal da fieira, nomeadamente nas imagens as
distancias de 12, 17, 22 e 27 mm. E também visivel que os constituintes
coextrudidos apresentam incoeréncia na area ao longo do canal de fluxo, como

ilustrado na Figura 81.
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Figura 81 Distribui¢do da area percentual dos constituintes coextrudidos para o Teste IV.
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A disparidade entre as areas de material pode ser consequéncia de uma
paragem nao simultanea das extrusoras, a semelhanca do que ocorreu no teste
anterior (Teste Ill), estes resultados nao podem ser considerados validos, visto

que parecem conter um erro no procedimento que afeta os resultados.

Nos resultados obtidos na caracterizacao reoldgica dos materiais, foi
concluido que o ABS possui uma viscosidade superior ao PS. Consequentemente,
nos testes de avaliacao de instabilidades, esta diferenca de viscosidades

originou instabilidades de fluxo.

Foi também concluido, na tentativa de identificar instabilidades de fluxo
desenvolvidas, que o ABS apresenta um moédulo de armazenamento superior ao
do PS, ou seja, espera-se que o ABS apresente um comportamento elastico mais

significativo.

Em alguns testes foi impossivel entender o tipo de instabilidades
presentes visto que o comprimento da fieira nao permitiu a observacao de
instabilidades desenvolvidas, com formas que nao suscitassem dividas quanto

ao tipo de instabilidade presente.

Mediante os resultados obtidos pode concluir-se que apenas nos Testes |
e |l foi detetada uma parcial encapsulacao viscosa, sendo que nos restantes nao

foi possivel identificar com certeza o tipo de instabilidades desenvolvidas.

Outro fator que experimentalmente comprometeu a obtencao de bons
resultados reside no método de paragem simultanea das extrusoras; suspeita-
se que por vezes os resultados nao foram os melhores devido a paragens nao

simultaneas das extrusoras, exemplo disso sao os Testes lll e IV.

Baseado no que tem vindo a ser descrito neste capitulo, identificou-se a
necessidade de desenvolver um novo sistema de coextrusao para estudos a
efetuar neste ambito, uma vez que a fieira utilizada em muitos dos testes nao

permitiu efetuar as analises que se pretendiam. No capitulo seguinte sera
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apresentada uma proposta de desenvolvimento de um novo sistema de

avaliacao de instabilidades de fluxo em coextrusao.

4. Proposta de Desenvolvimento do Sistema de Coextrusao

Neste capitulo sera apresentada uma proposta de um sistema de
coextrusao que procura solucionar os problemas e limitacoes identificados no

sistema utilizado.
Sumariando, o novo sistema devera cumprir as seguintes especificacoes:

o O canal da fieira tera de possuir um comprimento superior ao do
equipamento anterior, de modo a permitir estudar em detalhe a
evolucao das instabilidades que deformam a interface.

o Capacidade de interromper o fluxo de materiais em simultaneo,
para que nao ocorram paragens assincronas do débito proveniente
das extrusoras.

o Facilidade de remocao do material inserido no canal de fluxo.

De modo a completar os requisitos pretendidos tentou manter-se o bloco
que suporta a fieira e faz a ligacdo com as extrusoras, ja existente no

Departamento de Engenharia de Polimeros, exposto na Figura 82.

Figura 82 Bloco de coextrusio que suporta a fieira e realiza a unido das extrusoras (existente no DEP).



105

Dentro do bloco apresentado na Figura 82, sera inserido um primeiro modulo

da fieira (Mddulo 1), constituido pelas duas pecas ilustradas na Figura 83.

Figura 83 Mddulo 1 da fieira proposta.

Nesta pode verificar-se que o Modulo 1 esta dividido em duas pecas (Pecas 1 e
2), pois de outra forma nao seria possivel a maquinagem do canal de fluxo
pretendido. Neste moddulo, os materiais coextrudidos sao forcados a seguir

trajetos independentes.

O orificio circular presente na Peca 2, sera fundamental para a insercao

de uma peca que forca a paragem simultanea do fluxo dos materiais.

0 modulo seguinte da fieira (Modulo 2), ilustrado na Figura 84, é onde se

dara a juncao dos materiais coextrudidos.
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a) b)

Figura 84 Modulo 2 da fieira proposta a) Médulo completo, b) Secgéo transversal.

Pelo facto de ser independente, esta peca pode ser alterada de modo a testar

facilmente diferentes configuracées de juncao dos fluxos independentes.

O modulo seguinte (Modulo 3) da fieira do sistema de coextrusao permite
um encaixe no modulo anterior (Modulo 2), e é dividido em duas pecas

simétricas, como ilustrado na Figura 85.

a) b)

Figura 85 a) Modo de fixagcdo do médulo 3 e b) Médulo 3 da fieira proposta.

O objetivo desta divisao é facilitar a remocao do material remanescente para

posteriores analises. O comprimento desta peca é superior a 50 cm, pois em
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trabalhos realizados por Dooley [31], [36], este apresenta resultados com um
canal de fluxo que possui estas dimensoes. Este comprimento permitira o
desenvolvimento das instabilidades ao longo do canal de fluxo, o que facilitara

o seu estudo.

Figura 86 Sistema de coextrusao completo.

A Figura 86 ilustra o sistema de coextrusao completo, onde se pode
observar o sistema montado na totalidade, que completa bloco existente e a
valvula que é capaz de regular o fluxo e parar simultaneamente o fluxo de

material das duas extrusoras.
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a) b)

Figura 87 Vista da componente que permite a remogao da fieira — a) Modo de fixagdo — b) Modo de remocao.

Analisando a Figura 87, pode ser entendido o procedimento para remocao

da fieira no final do teste de avaliacao de instabilidades.

Os quatro furos de diametro superior, localizados na zona exterior ao
Moddulo 3 da fieira (revestimento com o mesmo diametro do bloco), permitem
a insercao de quatro parafusos que fazem a ligacao do revestimento da fieira

ao bloco existente.

A fieira possui quatro furos onde podem entrar parafusos com diametros
distintos (inseridos no Mdédulo 3 e ilustrados pela seta da Figura 87-a)), quatro
parafusos que permitem a fixacao da fieira e estabilizacao da sua posicao, ou
outros quatro parafusos, de diametro superior, que permitem a remocao da

fieira (llustrados na Figura 87 - b)).

Esta zona da fieira possui ainda um pino, que impede a rotacao dos

diferentes modulos constituintes da fieira.

No Anexo V - Desenhos Técnicos do Sistema de Coextrusao, serao
apresentados os desenhos técnicos com as dimensdoes dos diferentes

constituintes do sistema de coextrusao proposto.
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5. Conclusoes e Propostas para Trabalhos Futuros

O presente projeto centrou-se no estudo de coextrusao de polimeros
fundidos. Numa primeira fase foi testada a producao de POF indice de degrau -
multimodo, empregando trés combinacoes de dielétricos poliméricos, e numa
segunda fase foram estudadas as instabilidades de fluxo em coextrusao de dois

materiais com propriedades reologicas distintas.

Apds a realizacao deste trabalho, é possivel afirmar que os objetivos

inicialmente pretendidos no inicio do trabalho foram alcancados.

Através dos testes de reometria capilar e reometria de pratos paralelos
foram caracterizadas as curvas de fluxo do PMMA, PS, PC e ABS empregues no
projeto. Recorrendo a ensaios oscilatorios com varrimento em frequéncia no
reometro de pratos paralelos, caraterizaram-se os modulos elastico e de perda
dos materiais utilizados nas diferentes vertentes do projeto, nomeadamente o
PMMA, PS, PC e ABS. De acordo com a informacao disponibilizada nas fichas
técnicas dos materiais empregues, foi quantificado o indice de fluidez dos

mesmos.

Nas combinacoes de dielétricos poliméricos PMMA - PS, PMMA - PC e PS -
PC foram alcancados os diametros das camadas coextrudidas carateristicos de
POF multimodo. Estes diametros foram calculados recorrendo a técnicas de
microscopia oOtica. Para as combinacoes de POF processadas foi constatado em
testes de espetrofotometria, que as mesmas realizam o transporte de feixes
luminosos. Entre as combinacdes de dielétricos produzidas verificou-se que as
POF com PS e PC apresentaram o menor indice de atenuacao, sendo que a

combinacao PMMA - PC apresentou o indice de atenuacao superior.

Na vertente de avaliacao das instabilidades de fluxo em coextrusao, pode
concluir-se que os materiais empregues apresentaram tendéncia a criar
instabilidades de fluxo. No entanto, foi constatado que a fieira empregue nao
permite um procedimento experimental expedito, além disso, o comprimento
do canal de fluxo dos materiais nao possibilita a evolucao das instabilidades

geradas. A proposta apresentada para um novo sistema de coextrusao para
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avaliacao de instabilidades de fluxo em coextrusao permitira eliminar os
problemas identificados durante o processamento, como foi 0 caso da remocao
do material remanescente no canal de fluxo e a paragem simultanea do fluxo
de material das duas extrusoras. A nova fieira possui um comprimento mais

elevado de modo a permitir o desenvolvimento das instabilidades de fluxo.

Futuramente, poderiam ser desenvolvidas modelacées numéricas do
processamento de POF - indice de degrau - multimodo, uma vez que
aparentemente, nao existem na literatura trabalhos deste ambito, existindo no
entanto modelacoes dos processos de producao de POF de indice gradual [63],
[64].

Sobre a producao de POF, visto que a mesma foi conseguida, seria
importante testar outras combinacoes de dielétricos poliméricos, com indices
de refracao inferiores, como por exemplo PMMA Fluorado, Teflon AF (DuPont)
e Cytop (Asahi). Por outro lado, poderiam ser procuradas aplicacoes para as

POF, nomeadamente no fabrico de sensores.

Relativamente a caracterizacao das fibras, seria interessante realizar
testes que quantificassem a nivel 6tico e mecanico as propriedades das POF,
uma vez que é possivel realizar testes que associam esforcos mecanicos as fibras
enquanto realizam a medicao dos indices de perdas oticas das mesmas, como
ensaios de flexao e curvatura que quantificam o raio minimo de dobragem e
ensaios de tracao, que realizam a tracao da fibra enquanto medem a atenuacao
das mesmas mediante a tensao imposta. Estes testes seriam mais relevantes
para uma percecao do comportamento da POF em aplicacoes praticas, como

por exemplo em sensores.
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Anexo | - Nogées Complementares

Propriedades Oticas

A refracao pode ser entendida como a passagem da luz de um meio para
outro. Fisicamente, a luz é representada por uma forma de onda que se propaga
com elevada velocidade, esta velocidade é dependente do meio em que a luz

se propaga.

O indice de Refracdo (n) trata-se de uma relacdo entre a velocidade da
luz na presenca de vacuo (c) e a velocidade da luz em determinado meio (v).

Pode ser calculado pela seguinte formula (Equacao 16) [65]:
n="5% (16)
onde a velocidade da luz em vacuo assume o valor de 3E+8 m/s.

Como sera dedutivel, meios com um valor de n proximo de 1 (baixos
indices de refracao) o valor de v sera préximo ao valor da velocidade da luz na
presenca de vacuo, o que torna possivel assumir que materiais com um indice

de refracao pouco superior a 1 propagam a luz muito rapidamente [65].

A Tabela 25 a apresentar é demonstrativa dos valores tipicos de indice

de refracao de alguns materiais transparentes.

Tabela 25 Demonstragéo dos indices de refragao de diversos materiais [11], [37], [38], [65].

Indice de Polimero Indice de
Refracao Refracao

Ar 1,00029 FEP 1,34

Gelo 1,31 PMMA fluorado 1,41

Agua 1,333 PMMA 1,49
Vidro 1,5 PC 1,55-1,59
Diamante 2,42 PS 1,58 -1,59
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Quando um feixe de luz incide num determinado meio, caso a incisao
seja obliqua, parte da energia propaga-se através do meio alterando a
velocidade de propagacao da luz (ondas refratadas) e parte da energia é
refletida continuando no meio incidente (ondas refletidas) [65]. A Figura 88
demonstra a incisao de um feixe de luz que se propagava no ar, e

posteriormente incidiu na superficie de um vidro.

Ondas Incidentes Ondas Refletidas

ol w
T NN

. - OndasRefiatadas

Figura 88 Representagao esquematica dos fenémenos de reflexao e refragdo para um feixe de luz incidente.

Pode entao concluir-se que uma onda quando transita de um meio para
um meio diferente, ocorre reflexao ou refracao. O fendomeno de refracao é

regido pela lei de Snell - Descartes (Equacao 17) [66].
n,sinf, = n,sinb, (17)

Recorrendo a abordagem anterior, relativa ao indice de refracao, pode
entender-se que n1 e nz se tratam dos indices de refracao dos diferentes meios.
Relativamente aos angulos 0, e 6, referem-se aos angulos de incidéncia e de
refracdo, respetivamente. Basicamente, a lei de Snell- Descartes permite
relacionar os angulos de incidéncia e de refracao, com os indices de refracao
dos diferentes meios, o que possibilita a antevisao do angulo de refracao num

determinado meio [67].
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Reflexao Interna Total

Partindo do principio representado anteriormente na Figura 88, isto é,
uma onda que se propaga ao longo de um meio e incide num outro meio de

indice de refracao diferente, gera fenémenos de reflexao e refracao.

A reflexao interna total é o fendmeno que restringe uma determinada
onda incidente ao fenomeno de reflexao total, ou seja, a refracao para uma
onda totalmente refletida é nula (ndo ocorre) [67]. Para entender este conceito
€ necessario compreender o conceito de angulo critico (8¢), este esta
diretamente relacionado com o fendémeno de reflexdo interna total.

Observando a Figura 89 podem ser retiradas algumas elacoes.

Normal ao meio Normal ao meio

Figura 89 Representagdo esquematica do raio critico (B¢).

O angulo critico (8¢) trata-se de um angulo que pode ser de incidéncia
como demonstrado na Figura 89 - a), ou pode também ser um angulo de
refracao, representado na mesma figura em b). Para a mesma representacao,
€ notorio que os valores de 6., tanto para o caso de refracao como de
incidéncia, advém da situacao em que a onda (emitida ou incidente) transita
ao longo da interface dos dois materiais [67]. A Figura 90 demonstra a condicao

que possibilita o alcance do fenédmeno de reflexao interna total.
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Normal ao meio

Raio refratado

Raios incidentes Raio refletido

Figura 90 Exemplo de reflexao interna total.

Como ilustrado na Figura 90, para obtermos reflexao interna total é necessario
que o angulo de incidéncia seja superior ao valor de 6, este pode ser calculado
pela seguinte expressao (Equacao 18)

sinc = ""2/p. (18)

onde n,; e n, se tratam dos indices de refracao dos diferentes meios, como
representado nas Figuras 88 e 89, pode assumir-se como uma condicao
mandataria que o valor de n, tera de ser superior ao n,, caso contrario nao
ocorre reflexao interna total e o raio incidente “perde-se” por refracao [11]. A
Figura 91 é ilustrativa do fenomeno de reflexao interna total para uma fibra

otica.

MNormal a fibra

Meneca

—

T g = Hl Raio refratado

o 8.
"
”~

Raios incidentes Raio refletido

Figura 91 Reflexao interna total para uma fibra ética.

Para que ocorra o fenomeno de reflexao interna total numa fibra otica,
como demonstrado na Figura 91, o angulo de incidéncia do feixe luminoso tera

de ser superior a ©c, realizando a seguinte substituicao na Equacao 19.
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; — Mnucleo
sinOc¢ = /ncasca (19)

Pode entdo concluir-se que, para que seja possivel transportar luz ao
longo de uma fibra oOtica, é necessario assegurar o fendmeno de reflexao interna
total. Para conseguir tal fenomeno o indice de refracao do nucleo da fibra
(Nnucleo), sera obrigatoriamente superior ao indice de refracao da casca da fibra
(Ncasca). Nao menos importante, de modo a confinar a luz no nlcleo da fibra
otica € o angulo de incisao, ao longo da fibra o angulo de incisao nunca podera
ser igual ou inferior ao angulo critico (6c). Estas condicoes tém de ser

respeitadas ao longo de todo o comprimento da fibra ética [65], [66].

A abertura numérica (NA - do inglés Numerical Aperture) de uma fibra
Otica € um parametro muito importante para o transporte de luz numa fibra
otica.

E possivel antever a NA de uma fibra otica com base nos indices de

refracao do nlcleo e da casca da fibra ética, pois a NA pode ser determinada

através da Equacao 20 [67]

— 2 _n2
NA = \/nm’lcleo Ncasca (20)

Onde os valores de Nnucleo € Ncasca correspondem aos indices de refracao do
nucleo e da casca, respetivamente. Analisando a Equacao 20, é subentendido
que o gradiente de indices de refracao entre o nucleo e a casca de uma fibra
oOtica sera o fator determinante para o valor final da abertura numérica. Assim
sendo, fibras oticas com um gradiente de indices de refracao entre o nucleo e

a casca reduzido, possuirao baixos valores de NA [11].

Para além da formula descrita anteriormente, a NA pode também ser

calculada recorrendo a Equacao 21 [67]

NA = npgcreo Sin G, (21)
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em que Nnacleo representa o indice de refracao do nucleo da fibra e 6, o valor
do angulo critico para que ocorra reflexao interna total, como descrito na

seccao anterior.

A abertura numérica é diretamente proporcional ao angulo de aceitacao
de uma fibra 6tica, como pode ser observado na Figura 92. Pode afirmar-se que
quanto maior o valor assumido pela NA maior sera a capacidade de uma fibra
oOtica realizar a rececao de luz, uma vez que sera maior o valor assumido pelo
angulo de aceitacao da fibra. Este angulo € medido a partir do centro do nicleo

da fibra otica, ou seja, a partir do eixo da fibra [65].

Angulo de

Casca

=2 Feixe de luz a)

~ Cone de
aceitacao '

Nucleo

Feixe de luz b)

Figura 92 Representagao grafica do angulo e cone de aceitagdo de uma fibra ética.

A Figura 92 ilustra para uma fibra 6tica, o cone de aceitacao desta. O cone de
aceitacao de uma fibra representa a regiao a luz emitida que ficara confinada
ao nlcleo da fibra otica. E percetivel observando os casos do feixe de luz a) e
b), que o feixe de luz b) possui uma diferenca entre os indices de refracao do
nucleo e da casca menos significativa que no caso a). O que impinge ao feixe
de luz a) uma NA e angulo de aceitacao superiores. No entanto, o feixe de luz
b) apresentara uma distancia percorrida menor, logo apresentara uma

velocidade de transmissao superior [6].
Para determinacao da distancia percorrida (L) por um feixe luminoso

numa fibra otica, utiliza-se a Equacao 22 [62]

L=d (M)Z -1 (22)

sin 0.
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em que, d corresponde ao didametro do nucleo da fibra, nnuceo € 0 indice de

refracao do nucleo e 6¢ o valor do angulo critico.

Realizando o inverso da distancia percorrida, é possivel obter o nimero

de refleccoes por metro [66].

Inevitavelmente, qualquer material capaz de transportar um
determinado tipo de sinal, possui a capacidade de afetar o sinal transmitido.
As fibras 6ticas nao sao excecao, o que significa que os materiais constituintes
da fibra afetam sempre a luz transmitida, variando apenas o nivel de afetacao

de material para material [67].

Uma fibra otica pode perder a qualidade do sinal transmitido devido a
atenuacao, dispersao e interferéncia. Estes efeitos sao criticos no que refere
ao transporte de luz. O tipo de perdas mais nefasto € a atenuacao [15]. Como
sera de esperar, o nivel de perdas 6ticas € uma propriedade fundamental das
fibras, uma vez que dita para a maior parte das aplicacoes, o comportamento

destas em utilizacao.

A atenuacao faz com que a qualidade do sinal enfraqueca ao longo de
uma fibra otica. Um material opaco permite apenas a passagem de uma
pequena quantidade de luz ao longo deste, pois absorve ou reflete a maior
parte da luz incidente. Um material transparente absorve uma pequena fracao

de luz, no entanto, é capaz de transportar a maior parte da luz incidente [67].

Quando ocorre a passagem de luz ao longo de um objeto transparente,
mesmo que o objeto possua uma transparéncia elevada, o objeto absorve
sempre uma fracao da luz que o atravessa. A quantidade de luz absorvida pelo
material depende do comprimento de onda da luz e da presenca de impurezas,
de defeitos derivados do fabrico das fibras, sendo que os que mais se destacam
sao defeitos na interface entre o nicleo e a casca da fibra otica [15]. Estes
tipos de perdas mencionados associam-se a perdas por atenuacao e podem fazer

com que o sinal transmitido nao seja completamente fiavel [7].
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A semelhanca de qualquer componente passivo, numa fibra ética, existe
um sinal emitido com determinada poténcia (Pentrada), que diminui ao longo do
comprimento (x) da fibra. A Equacao 23, a apresentar de seguida, demonstra a

diminuicao exponencial da poténcia do sinal de entrada ao longo da distancia

[6]

P = Pentradalo(_ﬁ) (23)

onde Py é a poténcia do sinal na distancia x, e a o coeficiente de atenuacao da
fibra otica, que expressa o valor da atenuacao em funcao do comprimento da
fibra. Editando a Equacao 23 em funcao do coeficiente de atenuacao temos a
Equacao 24.
1 P,
a= —;1010g (—") (24)

entrada

&% A Figura 93 ilustra a variacdao do
Atenuacio [dB/km]
Janelas de

Atenpaci

espectro de atenuacao de um material

300 polimérico dielétrico, os espectros variam

a0 consoante o material [11].

100

" No entanto, a atenuacao nao varia
400 450 500 550 600 650 700

Comprimento de Onda [nm]

Figura 93 Demonstragéo da variagéo da também com o diametro do nicleo desta,

atenuagao com o comprimento de onda e 5
apresentagéo das janelas de atenuagéo do uma vez que a atenuacao aumenta com a

PMMA [11].

apenas com o comprimento da fibra mas

diminuicao do diametro do nucleo [6].

As janelas de atenuacao expostas na Figura 90 indicam as zonas do
espectro onde se registam os minimos de atenuacao em funcao do comprimento
de onda [11]. Como sera de esperar, em situacoes praticas faz-se incidir luz na
fibra otica com comprimentos de onda semelhantes, usualmente luz LED ou

laser.

Os mecanismos de atenuacao numa fibra 6tica podem ser subdivididos
como de natureza intrinseca e extrinseca. Na Tabela 26, estao apresentados os

mecanismos de atenuacao de uma fibra otica [6].
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Tabela 26 Designagao dos mecanismos de atenuagao intrinsecos e extrinsecos [6].

Tipo Mecanismo Origem
M o
A 0§lo~s de Vlbra/ggo
Transi¢des electronicas
Intrinsecos Flutuacdes de densidade
Dispersao de luz Orientagdo das flutuagdes

Composicao das flutuagoes

Metais de transicdo

SIED TN Poluentes organicos
Poeira
Extrinsecos Dispersao Microfraturas
Bolhas de ar
Imperfeig¢des estruturais
Radiacio Microcurvas

Macrocurvas
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Anexo Il - Fichas Técnicas

PS

Polystyrol 158 K can be injection molded at temparatures between 180 and 280°C Recommended mold temperatures afe
tﬁmmmandwc

mel temparature should not exceed 240°C.

W:&SKNMWI&GMMBW dry place. Avoid direct exposure to sunhght Polystyrol

ummmmmmmm Pg&qmsanmwmmm
requirements for @9 BGVO, contact

food packaging Detalled wntten confirmations are given on request. Please
our regional salkes office
mmmd?mmdlﬁsksmlmd MONoMer ummnmn
styrene vapour concentrations w mmwmm our expenience, the
wdmmm ventilated workpiaces - that is whera five lo eight air changes per

The data contained in this publication are based on our current
: and of our product, these data do not 1
thase data imply any guarantee of properties, nor

o RS Sy st s
recipient of our products to ensure that any and axisting fegisiabon

In order to check the availability of products please contact us of our
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Polystyrol 158 K

Typical values " at 23°C Test method ?
Tens#e modulus IS0 527-1/-2
Stress at break 150 527-11-2
Strain at break 150 527-1/-2
Flexural strength 150178
Shear modulus IS0 6721-2
Charpy impaci strength (23°C) IS0 17916l
Charpy nolched impact sirength (23°C) IS0 17T9/1eA
Ball mdentabon hardness 1S0 2039-1
Forca IS0 2039-1
Duration IS0 2039-1
il ot A R AR R R S R
Vicat softening lemperature VST/BS0 IS0 306
Vicat softening lemperature VST/AN20 150 306
HDT A (1,80 MPa) IS0 75-11-2
150 75-1/-2

HDT B (0.45 MPa)

Processing: Ingection moulkding (M), Extrusion (E}, Blow moulding (B}
Melt temperature, injechon moulding

Relate perméty (100Hz) IEC 60250 . 25
Relatwe permétty (1 Mhz) IEC 60250 . 25
Volume resistiaty IEC 60083 onrm | €18
Surtace resisty IEC 60083 onm SEN
Elecinc strength K20P50 IEC 602431 Kvimm 138
Ll e R [ i e (P
UL 94 (d = 1,6 mm) UL 94 dass HB
UL 94 (d = 32mm) UL o4 cass He
b e S e e
Densty 150 1183 kg’ 1048
Water absorpbon, equibum in water ot 23°C simir 10 1S0 62 % Y
Moisture absorption, squiiboum 23°C/50% [ h simir 10 150 62 % <

-255555-55

ad888

cggogBgesf

o
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(&
Ronfalin TRE 39 natural

Typical valuss at 23°C Teal method Uit Specimeans Walues
B

Abbreviated tem 150 1043 #ABS
Dersity 150 1183 gicm? 105
Fisinforcing dller coment %

Waler absoeption equiliveiem @ 23 DM 53 8351 L3 03
Wiater absopdon, 240r @ 2P0S0% M 105
Proceasing

Meods; moulding M Extrusion £, Eiow m M E
MVE 22010 150 1133 G 0min Compound 55
Pre-drying: Eemperatee | ime % ihr B3
Meit temperature, injection mouiding ic

Mouid lempemture e

Moaiding shrinkage % s
Flammatility

UL 54 rafing a1 1.6mm UL tass S4HB
Automoiive materials (Fickness of 4> 1mm) FMVS5 302 dass

Machanical properties

Tensile moduius 150 527-2 Mpa 150 3167 2400
Yield stess (W= 50 menvmin 150 527-2 Mpa 150 3167 i
Yiekd s¥ain (V= 50 mmiminy 150 527-2 % 150 3167 Z5
Filex strength 150178 Mpa =3
Shear modulus 150 67212 MR

Charpy notched impact e 150 1751l Klim? 33
Charpy noiched impact 30T 150 7% 1el Klim?

[zod nobched impact strength, method A ASTMD 256 i 330
Ball indentation haniness H 35530 150 20381 MFa a1
Thaimal propseties

Defiection temperaiure 1.8 Mpa [HOTA) 150 75-2 ic

Defection temperaiure 145Mpa  [HOTE) 150 752 iC 7
Vica! sefiening lempersiure  VSTIASD 150 305 a

Wical scfening lemperslure  VSTIB/SD 150 305 i 100
Coeficent of linear expansion 923-80) ' DIM 53752 1 08
Themial conductivity DM 52612 W) 0z
Elecinical properties ]

Dielectic constand at 100Hz | 1MHz IEC 250

Dissipation fackor al 100Hz  1MHz IEC 250 104

Wolume resistivity IEC %3 0=
Suriage resistivity IEC 95 w
Diglectic strength IEC 24311 »25
CTI, sokution A IEC 112 600
CTI, sokrfion B IEC 112

Refiormulaied using the lalzst genermtion ABE feedsingk

JGP Perrite

Tel: +4440) 1925 310608
Fao: +44(0) 1925 84000
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Lexan* Resin EX1332T
Americas: COMMERCIAL

Lexan" EX1332T potycarmonats resin is designed for use In muit-wall sheet or profie extrusion appiications. 1t contains branched palycarbonate resin, refegse,
and is UV stalized. 1t i5 avalaie in 3 Imited number of CHors.

MYPICAL FPROPERTIES® TYPICAL VALUE Unit Standard
MECHANICAL
Tensle Stress, yid, Type L 50 mmémin 620 kgtic AT 2N
Tensle Eress, bri, Type I, 50 mmimin 550 gl ABTM O S8
Tensle Strain, yid, Tyee |, 50 mmimin 62 ® AETM O3
Tensle Strain, brk, Type |, 50 meimin 563 ® ASTM O 38
Tensie Modulus, 5 mmimin Zam gl ASTM DEs
Flevursl Stress, yid, 1.3 mmémin, 50 mm span 580 o= AETM B T80
Flenaral Modulus, 1.3 mmmin, 50 mm span 23Tm glioes ASTM O TR0
IMPACT
lznd Impact. notched, 23°C a2z megniom ASTH 0 258
kznd Impact, nolched, -30°C 15 cm-eghiom ASTM D25
Instrumented Impact Total Energy, 23°C 734 om-eg? ASTM B 3763
THERMAL
\icat Sofiening Temp, Rale BISD 145 < ASTM b 7224
HDT, D45 MPa, 3.2 mm, enannesied “1 "C AETM O848
HOT, 1.52 MPa, 32mm, unannesisd e = ASTM D848
CTE, ~40°C o £0°C. fiow E.5E-IE 1rC ABTM E E31
CTE, 40°C 1o 40°C, rfiow E.EEDS e AETM E B3
Vicat Boftening Temp, Rate B/120 48 < 180 308
PHYSICAL
Specihic Gravity 12 - ASTH DR
Moid Shrinkage, fiow, 3.2 mm (5] 10 L3 BARIC Wt
M Flow Rale, 300°CH.2 kg 3 210 min AT B 158
Density 12 ghom® BT

e i o i 48 e kg o T S i ekt N progiia, e mall L i i e ok e 2 1 P oemam b S 5 iy S e vt e

= e N Y P P -L‘- A wrinige e T
S e s .
S T s e B g I e b e
e GBI W g
PLEASE OOMJTACT WOLR LOCAL SAICE OFFICE PO SGAILADE ITY I YOLR ARTA.
AND SERNACES OF SARSC RNWOWATIVE SOLDIHG B, T SUBSIDLARICE, AMD AFTLLATES ART SOLD SURURCT 7O ST1LER'S STAMCHMRD
OF SALE B0 Cal BE FOUMD AT LTI R | \THOM DORTARED MEEREIN B GRMEN N GODD
SELLER MAaTS WO sRPERAMTY O MPLED ulmmﬂmmm:mmmmmmmﬂn&mmm
SAFETY OF Al DIESIGH TING: TRORE A S ORS STAMCARD OF GME SCIER
III:rr‘-mn- “”m-._f!'."..—""""wi.._ wmamng #mnqﬂ:u' "--“::u-..—:a;:_ i‘-m
R N e R e
s T o

e b TRk o SADRC mroveve Pl [P
1R300 ¢ SADNC innovative Phaicn Hoiding I AJ righee meeved
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Plastics® sabia

Lexan* Resin EX1332T
Americas: COMMERCIAL

ot GRID), et

PLEASE OORTACT FOLS: LOCAL SAICE OFFIOE PO SRAILATELITY I TOLR ARTA.
PRODUCTS AND SERMACES OF SADSC IMNOWATVE PLASTICS HOLDIHG BV, mmmmw&nm Ok SELLERS STAMOMRD

m%m B FOLD) AT RE ANRILABLE PO REDUEST. ALTHOLUIGH ANy [HFORMATION THCM CORTAIMED SEREIH 5 GREH I GODD
= &5 T SRers T ER g TE G B = TR ST oF |
Rt RAFETY OF ARY DESIGN \TIMG SELLERS. 06! EECOMMEMATIONS. ENCEFT AS PRCVIDED I SELLERS STASARD OF SAME, SELLER
SRl MOT I BDSPOMEEN T FOR: AMY LOSEE BDE1E TIUG PRk ANY LEE OF TS SAOOUCTS OR SORACTL DESCRHOED HERCEN. Dach usar 5 gl f h_u--hﬂ!
ar ey paricain wd Rdathing n any oo or o mameman sl S s B o bl Wy provimon o Gy
um-un—l—--—lhq-:’ﬂ-h- migrad  Ladlar. bo Salar concarming o omss s o sy -nl-.u—u-.uﬁ—d_uhbu—qn
ﬂ':'L.—.:—. lh"_ﬁdl_lm'll!. — - = =
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Lexan* Resin EX1332T
Americas: COMMERCIAL

PROCESSING PARAMETERS TYPICAL VAL UE Unit
Extrusion
Drying Temperature 75-90 c
Diying Time 2-4 hrs
Minimum Molsiure Cormtert 0.04 %
Mell Temperathre 180 - 200 i ]
Baimel - Zone 1 Temperature 1E5 2 H
Bairel - Zone 2 Temparatune: 170 g+
Bairel - Zone 3 Temperature 175 . H
Bairel - Zone 4 Temperatune 180 g
Fuoll Stack Temperature - Top 175- 180 C
ol Stack Temperature - Middle 175 - 180 .+
Roll Stack Temperature - Bofiom 175 - 180 . H
11T pplli sk oy WISPRRECA AT ST AR ol cokn AJ VLS BN 2 B samr PO I Bl Lk P e o d L
E?Eﬂ-’?’:&mﬁ"”—iﬁﬂ e
b Y P P et o pe e nThR e | L]
ST s Lo B g e e b e
RN ey

PLEASE CORTALT FOLRLOCAL SA1CE OFFIOE PO ARVILAIILITY I Y0LUR ARTA.

mwuwmmrmmmmummmmﬂw&nmmmm
COMDITHOMS OF | BT B FOLMD AT | PR ANRILABEE PO REQUEET ALTHOUGH ANY | WEORATION \THOM CORTAIMED SEREIH B GMEN BN GOODH
SELLER WO O IPLIED wmq&nmmmxmmmmm AL
Skl TR

el MOT B RESPOMSEL T FOR MM LS BEELLTING TR0 A4 LEE OF (73 PACCUCTS R SORVICES DESCREED HERER. Lach saar  sacraiia b masing 1 ur delarmiuriss 1t = o dobusliy o
o o e _.:'Iﬂ ki s lar: M __—q”'.p-l-'_.f?-—u-n e o e
gy Kunas i s mng o cbar daceo ey o, of et .5 it o P o PR, It S 78 e i ey it i sl oy
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Product Information

PLEXIGLAS® /7H
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pLeXIGLAS P

Product Profile:

PLEXICLAS®™ 7H is an amorphous thermoplastic
molding compound (PMMA).

Typical properties of PLEXICLAS® molding
compounds are:

» qood flow

» high mechanical strength, surface hardness
and mar resistance

- high light transmission

» excellent weather resisance

» free colorability due to crystal clarity.

Special properties of PLEXICLAS®™ 7H are:
» very good mechanical properties

- high heat deflection temperature

» high melt strength

» AMECA listing.

Application:

Used for extruding optical and technical profiles
and sheats.

Examples:

sheets, tubes, multi-skin sheets, coextrusion of
window profiles and similar applications

Processing:

PLEXICLAS® 7H can be processed on extruders
with 3-zone general purpose screws for
engineering thermoplastics.

Physical Form [ Packaging:

PLEXICLAS® molding compounds are supplied as
pellets of uniform size, packaged in 25kg
polyethylene bags or in 500kg boxes with PE
lining; other packaging on request.

Evonlk Rohm CmbH | FLEGCLAS® | 4 2011 Fage 172



132

|Pru-perlies:
Parmmatar Unit Standar PLEGCLAS® 7H

Mlachanical F

TansSe Modulus 1 mm; min i) 150 527 3200
Strass & Braak 5 mm| min i) 150 527 76
Strain & Braak 5 mm/min % 150 527 5.5
Charpy kmpact Strangth 2 ke 50 175/ T4l z0
Thermal Praparties

Vicat Tempsratura B/50 = 150 306 108
Giass Transition Temperatura e 1EC 10006 1z
Temp. of Defsction under Load 0.45 MFa x 150 75 100
Temp. of Defsction under Load 1.5 MPa - 150 75 55
CosdT. of Lingar Tharm. Ex 0 - 50T E-5 M 50 11859 B
Firs Rating DIN 2102 B2

F ity UL 34 1.6 mm Cass IEC 707 HE
Rhaclogical Proparties

Miit Voluma Rata, MVR ZB9PCJ 5.5k cm*/ 1 Gmiln 150 1183 14
Optical Propertias d=3 mm

Lismingus transmittance OS5 % 150 184652 52
Haze ASTM D008 <05
Refractive Index 150 483 1.49
Othar Prapertias

Dansity giom® 150 1188 1.15
Recommandad Procassing Conditians

Pradrying T = max. 53
Pradrying Tims in Daslccant-Typs Drisr n z-8
Miait Tamparaturs x 220 - 260
D8s Temperaturs (Extnasion) - 220 - 260

All listad technical data are typical valuas intendsd for your guidance. They are given without obligation and do not
constituta 2 materials specification.

This Inforrmaticn and a8 further technical advice |5 based on cur prassnt onowlesdge and axpsrieno. However, It impliss mo bty or other
legal responsibiity on our part, Indsding with regard to axisting third party Intellschal proparty rights, aspedally patent rights. In particular,
no waranty, whether sxpruss or implisd, or guarantss of product proparties In the Iﬂ:lmhlmm or bmplisd. Wa resans the right to
maks any changes according to technodogical progress or further L Is not mi d frosem the obligation to conduct
carsfil Inspection and testing of Incoming goods. Ferformance of the product dﬂslu'lb-l‘l harsin should ba verifed by tasting, which shouwld b
carried cut only by qualified sxperts in the sols responsibiiity of 2 customar. Referencs i trade namas ussd by other companias is nefther a
recommendation, mor doss it Imply that simllar produects could not be used.

Tha Busingss Unit Parformance Polymears of Bvonlk Iz 2 turer of Flilia, sobd wndar the PLEGCLAS®
fraderark on the Ewropean, Aslan, Afrlcan and Australlan Continant muumrmmmm tha Amaricas.

* = registered trademark -

FLENICLAS and PLEXIMID are registered trademaris of Evonlk Rofhen CmibH, Darmstadt, Cermany

Evonik Rohm CmbH  Kirschenalles 64293 Dammstadt
Talefon +49 6151 18-4711 Talefax +49 6151 18-2177
www.plaxiglas—polymars.com

Raf. No. WC107-E w0160 Data: 207 1-04-04

Evanik. Powe- to create @ EVG rl 1’ H

iMBlzTRaRE
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Anexo lll - Procedimento Experimental

Reometria Capilar

Os ensaios de reometria capilar foram realizados no
equipamento Rosand RH10 da Bohlin Instruments igual ao

apresentado na Figura 94.

Para a realizacao dos ensaios foram definidas as
temperaturas de ensaio dos materiais a caracterizar. Para

cada material foram selecionadas temperaturas de acordo

com a gama de temperaturas de processamento, ou seja,

Figura 94 Reémetro
capilar utilizado. estrategicamente, dentro do intervalo de temperaturas de

processamento em extrusao.

Apos ligar o equipamento, € necessario combinar as roscas e as fieiras -
curta e longa, de forma que o software consiga estabelecer corretamente a
correcao de Bagley. As roscas e fieiras utilizadas foram selecionadas de modo a
possuirem 1mm de diametro na fieira, as fieiras curta e longa possuiam um
comprimento de 8 e 16 mm, respetivamente e a penetracao de ambas na

cavidade do redmetro era de 27 mm.

A definicao especificada para o teste foi determinada de modo a
obtermos valores de taxas de corte entre 10 a 10000 s' e tentando que o

equipamento conseguisse 10 pontos da curva de fluxo.

Posto isto, é inserido o material nas cavidades, comprimido para nao
possuir bolhas de ar entre o polimero fundido. Em seguida inicia-se o ensaio
com o reémetro a efetuar dois estagios de pré aquecimento para que o polimero
seja fundido completamente, de seguida submete o material a diferentes taxas
de corte, controladas pela velocidade do pistao, que vai aumentando ao longo

do ensaio.
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Reometria de Pratos Paralelos

Para efetuar os ensaios de reometria rotacional é
necessaria uma preparacao prévia das amostras. Na
preparacao das amostras foi utilizada uma prensa George
& Moore Hidraulic Press SER n°H558/X (Figura 95). As
amostras pretendidas para utilizacao posterior no

reometro de pratos paralelos foram placas circulares com

; 1 mm de espessura e 26 mm de diametro.
Figura 95 Prensa utilizada

”ap;;‘;as'ﬁg? de As condicOes para a preparacao das amostras foram as

mesmas, relativamente aos trés polimeros caraterizados,
o material granulado foi colocado em moldes revestidos com um filme de Teflon
(para facilitar a desmoldagem) com as dimensoées pretendidas, prensado a uma
pressao de 10 toneladas e sujeito a um estagio de 6 minutos a 220°C, sendo em

seguida arrefecido em agua a temperatura ambiente

Para a realizacao dos ensaios de reometria
rotacional foi utilizado o reéometro Paar Physica
MCR300 (Figura 96), com um prato paralelo de 25 mm.
As temperaturas para a realizacao dos ensaios foram
as mesmas aplicadas nos ensaios de reometria capilar,

para no final efetuar a sobreposicao das curvas de

fluxo dos dois ensaios. O gap (distancia entre pratos)
definido foi de 0,8 mm. As taxas de corte impostas  Figura 96 Resmetro de pratos
5 1 paralelos utilizado.

para elaboracao da curva de fluxo foram de 0,001 s

para 10 s™.

Para realizar os ensaios é necessario ligar um sistema adjacente de
controlo de temperatura e ar comprimido (sistema de arrefecimento).
Posteriormente inicia-se o redmetro e o respetivo software, é realizada uma

calibracao a cabeca do reometro, outra a geometria, em seguida coloca-se o
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equipamento a temperatura desejada, e quando atingir a temperatura de
ensaio realiza-se o zero - gap para que o redbmetro assuma a posicao de 0 mm

quando estiver efetivamente nessa posicao.

Procede-se entdao a colocacao da amostra sobre um prato fixo, esta
tarefa deve ser realizada com muito cuidado para que a amostra se encontre
exatamente no local para ela delimitado e nao deve ser analisada fora do limite
imposto. Para tal, apos a colocacdao da amostra faz-se descer o prato que ira
rodar com uma velocidade angular w, este ira parar 0,5 mm acima da posicao
do gap para se efetuar a limpeza do material ao redor dos pratos que se
encontra em excesso. Apos a limpeza o prato superior desce até a posicao

desejada e inicia o ensaio.

Para realizacao dos ensaios em regime oscilatorio utilizou-se o mesmo
redémetro rotacional dos ensaios em corte. As temperaturas dos ensaios foram
as mesmas aplicadas nos ensaios descritos anteriormente, o gap entre os pratos

foi igualmente de 0,8 mm.

O procedimento experimental é em parte semelhante ao procedimento
realizado nos ensaios em corte, pelo que é igualmente necessario realizar a
ligacao do equipamento adjacente (ar comprimido e sistema de controlo de
temperatura). E efetuada a calibracdo da cabeca do reémetro, em seguida uma
calibracao a geometria e por fim o zero - gap. A geometria do prato foi a mesma

que se utilizou nos ensaios em corte.

De modo a permitir a intercecao dos modulos G’ e G’’ foram realizados

varrimentos em frequéncia de 100 Hz para 0,01 Hz.

Esta técnica, tal como referido anteriormente, permite aferir o nivel de

viscosidade dos materiais em estudo, o equipamento utilizado na realizacao dos
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ensaios foi o Ceast Melt Flow T.Q. (Figura 97).
As condicdes em que se realizaram os ensaios
foram selecionadas de acordo com as fichas

técnicas dos fabricantes.

Quando o equipamento atingir a

Figura 97 Equipamento utilizado para ) .
realizagio dos ensaios MFI. temperatura desejada, procedemos a

colocacao do polimero no canal.

Em seguida coloca-se a carga adequada para a realizacao do ensaio de
acordo com a tabela das condicdes do ensaio apresentada anteriormente
(Seccao 2.2.3.).

A fieira utilizada para todos os ensaios possuia 2,09 mm de diametro.
Numa fase inicial deixa-se o fundido comecar a sair da fieira, depois realiza-se

0 primeiro corte.

A partir desse momento é feita a cronometragem do tempo de ensaio
desejado. Apos atingir o tempo de ensaio desejado é feito o corte do material.

Para os polimeros em estudo, o corte foi realizado ap6s 10 minutos.

Por fim, procedemos ao peso da quantidade que escoou durante o tempo

estipulado, para tal foi utilizada uma balanca com uma precisao de 0,001 g.

Microscopia Otica

A preparacao de amostras da etapa de avaliacao de instabilidades

envolveu o corte das amostras do canal da fieira e do produto coextrudido.

Para realizacao do corte das amostras foi utilizada uma serra com um fio

revestido por po de diamante (Figura 98).
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Figura 98 Serra fio de diamante utilizada no corte de amostras.

Com o intuito de realizar o corte das amostras, € necessario colocar as
amostras no suporte do equipamento fixadas de modo que nao ocorram

oscilacdes da peca durante o corte.

De seguida, liga-se o equipamento com a velocidade de corte desejada

e aguarda-se que o equipamento realize o corte por gravidade.

Anexo IV - Resultados Obtidos

Curvas de Fluxo

Mediante o que foi descrito nos resultados obtidos nos ensaios de
reometria do ABS, nao foi possivel visualizar o patamar Newtoniano da curva de

fluxo deste material.
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Figura 99 resultados obtidos na reometria do ABS a taxa de corte constante (0,1 e 0,01 s').

Os resultados apresentados na Figura 99 indicam a viscosidade do ABS as

taxas de corte de 0,1 e 0,01 s™".
Na esperanca de caracterizar o patamar Newtoniano do ABS, era

esperado que as curvas obtidas tendessem para o mesmo nivel de viscosidade.
No entanto, foi constatado que os valores de viscosidade medidos nao sao

proximos, o que nao podera originar um patamar na curva de fluxo.
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Figura 100 Sobreposicao dos valores de viscosidade obtidos na reometria a taxa de corte constante na curva de fluxo
do ABS.

Foram considerados estes valores de viscosidade para colocacao na curva
de fluxo obtida (Figura 100). Desta feita, foi visto que estes valores sao
coerentes com os obtidos experimentalmente na curva de fluxo. Deste modo é
possivel afirmar com certeza de que os resultados obtidos sao validos e que o

patamar Newtoniano do ABS se encontra a taxas de corte inferiores.

Os problemas constatados na reologia do PC passaram pela

impossibilidade de realizar a caracterizacao da curva de fluxo a temperatura
de 320°C.
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Figura 101 Sobreposigao dos resultados obtidos nos melhores ensaios de reometria capilar e rotacional a 320°C para o
PC.

Na Figura 101 encontra-se a curva de fluxo obtida na caracterizacao reoldgica

do PC a 320°C. Como ¢é percetivel os resultados nao sao coerentes.

O facto da incoeréncia dos resultados pode residir no facto de este
material ser considerado de baixa viscosidade e com a temperatura imposta
apresentar um comportamento que € de medicao complexa, dados os baixos

valores de viscosidade.
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Anexo V - Desenhos Técnicos do Sistema de Coextrusao
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