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单螺杆挤出机物料停留时间分布的在线检测

张　果,陈梦迪,陈世昌,张先明,陈文兴
(浙江理工大学纺织纤维材料与加工技术国家地方联合工程实验室,杭州３１００１８)

　　摘　要:挤出机停留时间分布(Residencetimedistribution,RTD)反映物料在挤出过程中所受的热历史,可以表

征其轴向混合能力.基于荧光原理,借助转矩流变仪的单螺杆挤出平台搭建一套挤出机 RTD在线检测装置.利用

荧光分光光度计确定不同示踪剂的最佳测量波长,进一步探明示踪剂浓度和光信号的线性关系;在优选蒽(EN)为示

踪剂的基础上,通过重复实验考察此荧光在线检测装置的可靠性,并确定示踪剂用量同时也考察螺杆转速对聚苯乙

烯(Polystyrene,PS)在单螺杆挤出过程 RTD的影响.结果表明:该荧光在线检测装置可以成功检测到 PS在单螺杆

挤出机中的停留时间分布且稳定性良好;螺杆转速越快、最小停留时间越小、停留时间分布变窄,表明挤出机的轴向

混合能力减小.
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０　引　言

采用螺杆挤出机进行机械共混是一种简单而经

济的方法,随着改性共混材料的迅速发展和种类的不

断增加,混合设备开发及其性能研究受到重视[１].单

螺杆挤出机被认为混合性能有限,在混合方面的应用

往往被忽略,但屏障型螺杆和销钉型螺杆等新型螺杆

的出现使单螺杆的熔融混合能力进一步增加,甚至达

到了双螺杆的混合效果.单螺杆挤出机价格低,坚固

耐用,损坏部件易于更换,容易操作,可得到高背压,
并且混合和成型可一次完成[２].目前国外已有用单

螺杆挤出机进行混合的相关报道,但国内还比较少.
因此,有必要对单螺杆挤出机的混合性能进行研究.

停留时间分布在螺杆挤出加工过程中是一个重

要的参数,常常用来衡量螺杆挤出机的加工性能.停

留时间分布的应用主要表现在:挤出机加工过程的控

制[３]、反应动力学的研究[４]、表征螺杆挤出机的宏观

混合,即轴向混合[５]和挤出机的放大和缩小.停留时

间分布在线检测方法有放射性法[６]、紫外荧光法[７]和

超声波法[８]等方法,本文选择荧光在线检测法.本课

题组已对双螺杆挤出机的停留时间分布进行研究,
张先明等[９Ｇ１１]对双螺杆挤出机的局部停留时间分布

进行在线检测研究,考察喂料量和螺杆转速等参数

对双螺杆挤出机的局部 RTD和全局 RTD的影响;
同时对双螺杆挤出机内混合性能的数值模拟,分析

螺杆构型和加工参数对分布混合的影响[１２Ｇ１３].在此

基础上,对单螺杆挤出机的停留时间分布进行研究.
本文基于转矩流变仪的单螺杆挤出平台,自行

设计一套荧光在线检测装置,用于检测聚苯乙烯

(PS)在单螺杆挤出加工过程的停留时间分布,在优

先选择EN为示踪剂的基础上,考察示踪剂的用量

和螺杆转速对PS停留时间分布和单螺杆挤出机轴

向混合能力的影响.

１　实验部分

１．１　实验原料

聚苯乙烯(PS):１５８k,扬子巴斯夫有限公司;９Ｇ
蒽醇(９ＧAM):分析纯,上海阿拉丁生化科技股份有

限公司;蒽(EN):分析纯,上海阿拉丁生化科技股份

有限公司;９ＧAM 和EN的分子结构式如图１所示.



图１　９ＧAM 和EN的分子结构式

１．２　实验设备及仪器

RMＧ２００C型转矩流变仪单螺杆挤出平台.其中

螺杆直径为２０mm,长径比为２５,最高温度为３５０℃,
最高转速为１５０r/min,最大转矩为１６０Nm.单螺

杆共４个加热区域,从喂料口到口模温度分别设定

为２０５、２１５、２１５℃和２１５℃.

RMＧ２００C型转矩流变仪混炼平台.其中设定

最高温度为３５０℃,加热总功率为１７００W,加热区分

为三区,最大容量为６０mL,最大扭矩为１５０Nm.

FＧ４６００１型荧光分光光度计(光源波长为３６０nm).
其中设定测量波长范围为２００~９００nm,分辨率为

１．０nm,光谱宽度包括EX(１．０~１０．０nm 可调)和

EM(１．０~２０．０nm可调).

RHＧ７型毛细管流变仪.设定温度范围为５~
５００℃,最大载荷为１００kN.

２　停留时间分布在线检测

２．１　在线检测原理

荧光在线检测装置有四个部分:单波长光源、光
纤探头、信号处理器和数据采集系统.实验原理如

图２所示.光源发射出一束光通过光纤探头打在聚

合物熔体上,聚合物熔体内的荧光物质受到光的照射

激发出不同波长的光,然后通过滤波片得到特定波长

的光,再通过光纤传到信号处理器把光信号转换为电

信号,由计算机上的信号处理软件对其采集与处理.

图２　荧光在线检测原理

２．２　停留时间分布的计算

由于物料从单螺杆挤出机挤出的过程是一个连

续的随机的过程,因此可以运用概率分布的概念来

定量描述物料在反应器内的停留时间分布.描述停

留时间的概率分布函数有停留时间分布密度函数和

累积停留时间分布函数.停留时间分布密度函数也

称作E 函数,通常用E(t)表示:

E(t)＝ c(t)

∫
∞

０
cdt

＝ c(t)

∑
∞

ic(t)Δt
(１)

累积停留时间分布函数也称作F 函数,通常用

F(t)表示:

F(t)＝∫
t

０
c(t)dt

∫
∞

０
c(t)dt

(２)

其中:c(t)是在单螺杆挤出机口示踪剂的电压信号

强度;示踪剂从喂料口加入时t＝０.

２．３　示踪剂的制备

先将质量比为１００︰１的PS和示踪剂通过转

矩流变仪的混炼平台混合均匀,混炼条件:转子转速

４５r/min,混炼温度２１５℃,混炼时间８min.然后

通过毛细管流变仪的２mm 口模挤出成条状,再在

造粒机上造粒,得到和PS颗粒大小相当的粒子.

２．４　最大激发波长的确定

使用FＧ４６００１型荧光分光光度计测定示踪剂的

最大激发波长.光度计光源发出３６０nm波长的光,
分别打在示踪剂 EN 和９ＧAM 的固体粉末上,得到

EN和９ＧAM的激发波长谱图,如图３所示.由图３
可知,EN和９ＧAM 最大激发波长分别为４２１nm 和

４１８nm,因此选用的滤波片分别允许４２１nm和４１８nm
通过,而将其它波长的波过滤,提高设备测试准确度.

图３　EN和９ＧAM 的激发波长谱图
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２．５　激发波长强度与示踪剂浓度的关系

通过荧光在线检测得到的停留时间分布谱图的

本质是反应示踪剂在不同挤出时间下的示踪剂浓度

分布,因此首先要确定示踪剂浓度与光信号之间的

关系,进而确定停留时间分布.将 EN 和９ＧAM 分

别溶于甲苯中,配制一系列的浓度已知的标准溶液,
采用FＧ４６００１荧光分光光度计测定激发波长的强

度,得到最大激发波长强度和示踪剂浓度c的标准

曲线,如图４所示.由图４可知:EN 和９ＧAM 最大

激发波长强度都随着溶液浓度c的增加而增加,且
最大激发波长的强度与示踪剂浓度c成线性关系,
线性拟合方程式分别如式(３)和式(４)所示:

y１＝２．７９×１０８c＋２７９．２５ (３)

y２＝２．３１×１０８c－１８９．３７ (４)
其中,c是配置一系列标准溶液的浓度,y１ 为EN 的

最大激发波长的强度,y２ 为９ＧAM 的最大激发波长

的强度.

图４　EN和９ＧAM 最大激发波长强度与溶液浓度的关系

２．６　实验测量过程

PS停留时间分布在线检测装置如图５所示,设
定单螺杆挤出机的挤出速度３０~６０r/min,示踪剂

的用量０．０１~０．０３g.由于单螺杆和双螺杆挤出机

的喂料形式不同,双螺杆挤出机有单独的喂料装置,
是在其“饥饿”状态下喂料,单螺杆挤出机是挤出过

程达到稳定后从加料口直接加料,因此单螺杆停留

时间分布检测流程也略有不同.测试流程为:当荧

光测试仪的基线趋于平稳认为挤出过程达到稳态,
控制料斗中PS粒料量至见到螺杆,然后以脉冲形

式由加料口加入示踪剂,并迅速加入PS粒料;从加

入示踪剂开始计时(t＝０),启动荧光在线检测装置,
在探头处以１Hz的频率采集信号,对信号处理过程

中,需要扣除未加示踪剂基线强度.
２．７　示踪剂的选择

控制示踪剂的用量、温度和螺杆转速４５r/min
不变,只改变示踪剂的种类,按照图５所示的过程测

量PS的停留时间分布.图６(a)是示踪剂EN和９Ｇ
AM 电压信号强度随时间变化的谱图,图６(b)是根

据式(１)和式(２)计算后得到的PS停留时间分布谱

图.由图６(b)可知在控制螺杆转速、温度和示踪剂

用量不变的情况下,两种示踪剂获得的E(t)和F(t)
曲线重合良好,可知两种示踪剂都可以表征 PS的

停留时间分布.考虑到电压信号强度应强烈清晰,
选择EN作为表征PS在单螺杆挤出加工过程中停

留时间分布的示踪剂.

图５　PS停留时间分布在线检测装置图

图６　含示踪剂EN和９ＧAM 的电压信号强度和PS停留时间分布随时间变化谱图
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３　结果与讨论

３．１　重复性试验

为考察搭建的荧光在线检测装置对聚合物挤出

加工 RTD测量的稳定可靠性,在选定 EN 作为示

踪剂的条件下,进行 PS挤出的重复性实验研究.
图７(a)是三组重复性实验示踪剂的电压信号强度

随时间变化的谱图,图７(b)是根据式(１)和式(２)
计算后得到的 PS停留时间分布谱图.由图７(a)
和７(b)可知:三组实验示踪剂的电压信号强度和

PS停留时间分布的E(t)和F(t)曲线谱图波动性

很小、重合性良好,表明该荧光在线检测装置在高

温高压条件下具有良好的重现性,实验测试系统

稳定性好.

图７　三次重复性实验EN的电压信号强度和PS停留时间分布随时间变化谱图

３．２　示踪剂的用量对PS停留时间分布的影响

在单螺杆挤出过程中,出峰起点位置为示踪剂

的最小停留时间,即示踪剂最快达到测试点的时间,
它可以表征挤出机中物料最大速度,因此可以部分

表征物料流动形态.峰的宽度表征不同操作条件下

对轴向混合程度影响,峰值越宽说明轴向混合程度

越好,因此停留时间分布可以部分表征挤出过程的

物料的流动形态和混合程度[１２].
控制螺杆转速４５r/min、加工温度不变,依次改

变示踪剂的含量为０．０１、０．０２g和０．０３g,按照图５

所示的过程测量PS的停留时间分布.图８(a)是不

同示踪剂的用量的电压信号强度随时间变化的谱

图,图８(b)是根据式(１)和式(２)计算后得到的含有

不同示踪剂含量的PS的停留时间分布谱图.由图

８(a)可知示踪剂的含量越高,电压信号强度越大;由
图８(b)可知不同示踪剂含量的停留时间分布的

E(t)和F(t)曲线谱图重合良好,最小停留时间和峰

的宽度基本一致,表明选择的示踪剂用量均可以用

来对PS挤出过程停留时间分布进行检测,同时进

一步验证在线检测装置可靠.

图８　不同EN含量的电压信号强度和PS停留时间分布随时间变化谱图

３．３　螺杆转速对PS停留时间分布的影响

由图８(a)可知０．０３g的 EN 的用量电压信号

较强且比较清晰,故在研究螺杆转速对挤出PS停留

时间分布的影响选用示踪剂 EN 的用量为０．０３g.
控制示踪剂的含量、加工温度不变,依次改变螺杆转

速为３０、４５、６０r/min,按照图５所示的过程测量PS
的停留时间分布.图９(a)是不同螺杆转速条件下

示踪剂电压信号强度随时间的变化谱图,图９(b)
是根据式(１)和(２)计算后得到的不同螺杆转速条

件下PS的停留时间分布的谱图.对单螺杆挤出
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过程,RTD分布宽表明其轴向混合较好.螺杆转

速越大,螺杆喂料量也越大,同时停留时间分布越

窄,表明螺杆转速的增加使螺杆的轴向混合程度

减小.

图９　不同螺杆转速下示踪剂EN的电压信号强度和PS停留时间分布随时间变化谱图

４　结　论

停留时间分布是物料在单螺杆挤出加工过程中

一个重要的参数.本文借助自行搭建的荧光在线检

测装置,以PS为测试样品,在线检测PS在单螺杆

挤出加工过程中的停留时间分布,主要结论如下:

a)基于转矩流变仪的单螺杆挤出平台搭建的

荧光在线检测装置可以成功应用于检测PS在单螺

杆挤出过程中的停留时间分布检测,确定示踪剂EN
最佳激发波长为４２１nm和示踪剂用量为０．０３g.

b)确定示踪剂浓度和荧光信号成线性关系,重
复性试验研究结果表明,该荧光在线检测装置稳定

性良好.

c)螺杆转速对PS在单螺杆挤出机内的停留时

间分布有明显的影响,螺杆转速越快,最小停留时间

越小,停留时间分布越窄,表明螺杆转速的增加使单

螺杆挤出机的轴向混合程度减小.
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OnＧlinedetectionofresidencetimedistributionofsinglescrewextruder
ZHANGGuo,CHENMengdi,CHENShichang,ZHANGXianming,CHENWenxing

(NationalEngineeringLaboratoryforTextileFiberMaterialsandProcessingTechnology(Zhejiang),

ZhejiangSciＧTechUniversity,Hangzhou３１００１８,China)

Abstract:Theresidencetimedistribution (RTD)ofextruderindicatedthethermalhistoryofthe
materialduringtheextrusionprocess,whichcouldcharacterizeitsaxialmixingcapacity．Basedonthe
principleoffluorescence,asetofonＧlinedetectiondeviceofRTDwasbuiltwiththehelpofsinglescrew
extrusionplatformoftorquerheometer．Andthemaximumexcitationwavelengthsofdifferenttracerswere
determinedandfurtheranalyzedthelinearrelationshipbetweentracerconcentrationandopticalsignalby
fluorescencespectrophotometer．Repeatedexperimentshowedthatthedetectiondevicewasreliablewith
choosingENasthetracer．Meanwhiletheamountoftracerwasdeterminedtostudytheeffectofscrew
speedonRTDofPS．Theresultsshowedthatthedevicewithgoodstabilitycouldsuccessfullydetectthe
RTDofPS．Atthesametime,theRTDofPSbecamenarrowasthescrewspeedincreased,which
indicatingtheaxialcapacityofsinglescrewextruderdecreasedwhenscrewspeedincreased．

Keywords:singlescrewextrusion;fluorescenceonＧlinedetection;residencetimedistribution;tracer
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