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RESUMEN

Este trabajo presenta los resultados de la implementacion de la extrusora de
laboratorio marca Dynisco para la produccién de filamento de resinas de grado comercial.
Esto requirié de un proceso de disefio y seleccion de equipos especializados en la
produccion de filamentos, que se implementaron en el laboratorio de operaciones unitarias
de la Universidad del Valle de Guatemala.

Para esquematizar la instalacion del equipo y el proceso de extrusion, se identifico
la necesidad de un sistema de recirculacion de agua, y uno de traccion para el filamento
producido. Se obtuvo curvas de calibracidn para las resistencias, sensores de temperatura,
velocidad de rotor y reloj comparado, las cuales presentaron coeficientes de determinacion
R? de 0.9985, 0.9993 y 0.9954 respectivamente. Los equipos auxiliares fueron
implementados e instalados, satisfaciendo las necesidades de operacion identificadas. Se
produjo cinco muestras distintas de polietileno que superaron los cinco metros de largo. De
las cuales, tres presentaron perfil comercial con las siguientes caracteristicas: diametros de
3.00 mm con una desviacién estandar no mayor a +0.14 mm. Estos filamentos, se
analizaron de manera cualitativa, determinando que la superficie de todos los filamentos
extruidos no presentdé piel de tiburdon, ni fractura en la mezcla, y mostraron un
comportamiento normalizado de acuerdo con el perfil comercial. Por Gltimo, se present6
un manual de operacién de la extrusora para alcanzar la produccion de filamentos
comerciales. Este cuenta con informacion general del equipo, seguridad operacional,
componentes del equipo, metodologias de operacion, calibracion de componentes del
equipo, limpieza y mantenimiento.
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ABSTRACT

This investigation presents the results of the implementation of the laboratory
extruder Dynisco, to produce filaments with a commercial profile. This process required
the design and selection of the right complimentary equipment for the operation, that were
later implemented at the unit operations laboratory in Universidad del Valle de Guatemala.

A water recirculation system and a puller system were needed for the extrusion
process; this was later schematized. The calibrations of the electric resistance of the header
and the rotor, and the rotor speed were done, which presented calibration curves with
coefficients of determination of 0.9985, 0.9993, and 0.9954 respectively. The auxiliary
equipment was implemented; and fulfilled the operating needs. It was possible to produce
five different filaments that surpassed the five meters of longitude. Three of these samples
presented a commercial profile with the following characteristics of their diameter: a mean
of 3.00 mm with a standard deviation not bigger than £0.14 mm. These filaments were also
qualitatively analyzed. It was determined that neither sample had sharkskin effect nor melt
fracture, that meant a normalized behavior towards the commercial profile. Finally, an
operations manual was presented to achieve the production of filaments. That documented
was structured by the general information of the extruder, operational safety, components
of the equipment, operation methods, calibration techniques, cleaning, and maintenance.
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I.  INTRODUCCION

En la actualidad, se cuentan con muchos polimeros para distintos usos,
especialmente en la produccion de plasticos. Un polimero es una macromolécula
compuesta por la union de una o0 mas moléculas de menor tamafio, llamados mondmeros,
que se repiten a lo largo de una cadena. Después de la produccién estos necesitan ser
transportados de una manera sencilla, es por lo que se les da forma de pellets, esferas de
alrededor de dos milimetros de didmetro del material que se emplean en la transformacion
en productos finales.

Dichos pellets son utilizados para el proceso de extrusion en el que se forma un
filamento. Esta operacion unitaria consiste en calentar el material hasta que fluya. Esto se
da a través del uso de resistencias que convierten la energia eléctrica en calor, ademas por
el tornillo sinfin, en el interior de la cdmara, se da friccion y roce entre pellets que promueve
un aumento de temperatura. Este mecanismo hace que el polimero fluya a través de un dado
de forma definida convirtiéndose en un filamento. Este producto cuenta con muchas
aplicaciones en el sector clinico, produccion de adhesivos, produccion de plasticos,
industria eléctrica y especialmente en la novedosa industria de la impresion 3D.

La extrusion es una operacion unitaria comunmente utilizada en la industria.
Actualmente, con el desarrollo de nuevas resinas amigables al ambiente, es necesario contar
con investigacién profunda al respecto para determinar las caracteristicas principales de
estas. Los estudios pueden realizarse a nivel laboratorio con el objetivo de tener menor
consumo de reactivos, que consecuentemente genera menor cantidad de residuos.
Empleando los datos recolectados en estos estudios, se puede proponer escalar a nivel
industrial. Ademas, esta nueva modalidad abre las puertas a nuevas tecnologias y a
instalaciones de menor costo con productos de una calidad igual o superior.

La implementacién de un equipo cumple con el objetivo de satisfacer la necesidad
por la que se adquiri6. Esto implica la instalacion y correcta operacion del dispositivo.
Ademas, esto conlleva consigo la determinacion de los pardmetros de operacion, disefio e
instalacion de sistemas auxiliares, esquematizacién del proceso, desarrollo de manual de
operacion para que cualquier individuo pueda hacer uso de este a través de metodologias
especificas. Por lo tanto, una implementacion se ve reflejada en un proceso funcional que
genera un producto con estandares comerciales.

En este trabajo se encuentra la informacion necesaria para la implementacion de la
extrusora de laboratorio “Dynisico” que condujo a la produccion de filamento con perfil
comercial. A través de los apartados del cuerpo como objetivos, metodologia, resultados y
discusion se visualizan las acciones tomadas para la implementacién y su justificacion.



Decisiones que se fundamentan con base en el marco tedrico, y la prueba y error
caracteristica de estos procesos.



II. ANTECEDENTES

Dynisco es la empresa creadora de la extrusora de laboratorio, de la cual se discute
la implementacion en este trabajo de graduacion. Ellos han desarrollado manuales de
operacion para los nuevos modelos de extrusora. Sin embargo, ya no cuentan con la version
trabajada. Se utiliz6 un manual reciente como guia para iniciar la operacion del equipo
(Dynisco, 2016).

Se utilizaron pellets de polietileno de alta densidad y de fibra natural de palma
datilera. En este estudio, se compard el comportamiento de pellets con diferentes
concentraciones de fibra de palma datilera. Utilizaron una extrusora de laboratorio Dynisco
para fundir ambos compuestos y mezclarlos, produciendo un filamento. Sin embargo,
utilizaron dos equipos auxiliares. Un productor de listones y una peletizadora.
Posteriormente, analizaron la morfologia de la superficie de las muestras, las caracteristicas
térmicas de las distintas composiciones, y el comportamiento reoldgico de la muestra
(Chafidz, et al., 2018).

En el anélisis de propiedades de las mezclas de polietileno de alta densidad y la fibra
natural de la palma datilera, el objetivo principal no gir6 entorno a la extrusora. Sin
embargo, fue de vital importancia para poder mezclar y fundir ambas muestras. Lo que
comprueba su aplicacion para nuevos materiales sostenibles, desarrollados en laboratorios.
Cabe resaltar, que los andlisis posteriores se realizaron en conjunto con laboratorios
especializados e internacionales (Chafidz, et al., 2018).

La marca Dynisco creadora de una extrusora de laboratorio, realiz6 una
investigacion para analizar otra funcién del equipo. Se descubrié su funcién como una
herramienta giratoria para fibrilar la fase de gota, en la extrusion de una mezcla de
polipropileno con tereftalato de politrimetileno (PP/PTT). Estudio en el que se trabajaron
diametros de filamento de 1.9+0.9um. Cabe resaltar que utilizaron un dado de 1/8 in, pero
con un sistema de traccibn que permiti6 obtener un filamento de didmetro
considerablemente menor. Finalmente, a las muestras se les analizé la superficie y sus
caracteristicas viscoelasticas (Hajiraissi, 2019).



I1l. JUSTIFICACION

Actualmente, el proceso de extrusion es una operacion unitaria muy utilizada
industrialmente. Especialmente, en la produccion de polimeros. Mundialmente, la
produccién de plastico sigue siendo vital para el humano promedio. En el 2020, se
produjeron 367 millones de toneladas métricas de pléstico, donde mas del 30% pertenece
para el uso de empaques. Cabe resaltar que esta es una industria con un valor $ 579.75 mil
millones, para 2020. Asi mismo, la operacion de impresion en 3D estd creciendo
rapidamente, y en algunas industrias incluso estd superando a las tecnologias antiguas de
produccién maquinado de piezas, que se ve reflejado en el prondstico de alcanzar un valor
de $ 2,552 millones para 2025.

En Guatemala, la impresién 3D todavia es un campo de investigacion, siendo la
Universidad del Valle de Guatemala una de las instituciones que mas apuesta por ella.
Ademas, en la realidad nacional el plastico sigue utilizandose en todos los ambitos. Incluso
materiales amigables al ambiente se obtienen a través de los métodos convencionales, como
la extrusion.

La Universidad del Valle de Guatemala posee una nueva extrusora de laboratorio,
en el departamento de Ingenieria Quimica. Dicho equipo no contaba con una guia de
operacion, ni disefios experimentales 0 metodologias para el uso correcto, ni con sistemas
auxiliares que le permitan producir filamentos de grado comercial. Debido a esto, el trabajo
de graduacion “Produccion de filamento de resinas de grado comercial en el Laboratorio
de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala” presentd una
metodologia con técnicas de metrologia para calibrar el equipo, implementar e instalar
equipos auxiliares, esquematizar el sistema y desarrollar un manual de operacion para
lograr la produccidn de filamento con perfil comercial.

Poder contar con este equipo funcionando y operando constantemente presenta
oportunidades de investigacion con nuevos materiales o materia prima desarrollada en la
Institucion con beneficios para el departamento y el centro de procesos industriales. Atraera
el interés de estudiantes, promoviendo investigacion en conjunto con el sector industrial a
través de productos que puedan analizarse en el Maker Space, donde se realiza impresion
3D. Ademas, este mismo puede funcionar como guia para estudiantes con intencién de
realizar investigacion profunda en la extrusion. El equipo de extrusion permite una variedad
de analisis como el indice de fluidez, grado de cristalinidad, calidad de extrusion y
temperatura de transicion vitrea.



IV. OBJETIVOS

A. Objetivo general

e Producir filamento de resinas de grado comercial en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias en la Universidad del Valle de Guatemala.

B. Objetivos especificos

e Esquematizar la instalacion del equipo y el proceso de extrusion a escala laboratorio
para identificar las operaciones unitarias necesarias y especificar los equipos
auxiliares.

e Calibrar resistencias, sensores de temperatura, velocidad de rotor y reloj
comparador con técnicas de metrologia, para mantener condiciones de operacion.

e Implementar e instalar equipos auxiliares, satisfaciendo las necesidades de
operacion para la produccion de filamento con perfil comercial.

e Desarrollar un manual de operacion de la extrusora implementada que permita el
manejo de los sistemas propuestos, para alcanzar la produccion de filamentos
comerciales.



V. MARCO TEORICO

A. Extrusion

La extrusién de un material es un proceso donde dicho compuesto es forzado a
atravesar un orificio con una forma predeterminada. EI material se solidifica
instantdneamente después de ser extruido. Sin embargo, para trabajar con plasticos se
necesita de un calentamiento previo. Estos, al extruirse, deben enfriarse rapido y contar con
soporte porque lo mas importante es la forma que se produzca. En la Figura 1, se puede
observar un diagrama del proceso idealizado (Levy & Carley, 1989).

En plantas de polimerizacion, los equipos extrusores ya reciben la mezcla derretida
solo para presionarla a través de un plato con una gran cantidad de agujeros para producir
pellets. Sin embargo, lo mas comun es que solo se cuenten con los plasticos en forma de
pellets o polvo y no como mezcla fundida. Por lo que dichos equipos deben calentar,
derretir y homogenizar la mezcla. Es asi como aproximadamente el 93% de la energia
utilizada es para convertir el plastico de un solido a temperatura ambiente a una mezcla
caliente y viscosa. Mientras que el proceso de empujar el plastico hacia el orificio solo
consume entre el 10% o 5% de la energia (Levy & Carley, 1989).

Figura 1. Diagrama de una extrusion comun
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El flujo de la extrusion se puede idealizar de la siguiente manera. En la Figura 2, se
pueden observar dos platos distintos, uno estacionario y otro movil con velocidad V,
siguiendo una direccion x e impulsado por una fuerza F. Ademas, el area del plato movil
se conoce como A, aplica también para las ldminas del flujo paralelas a este. Dado que el
flujo es constante y no hay fuerzas desbalanceadas, se asume que la presion actla de la
misma manera para todas las laminas del flujo, representadas como F/A. El efecto de esta
presion y de la velocidad permite cortar el flujo a una razon constante, conocido como tasa
de corte, V/h. Por ultimo, hay un factor importante que es la viscosidad Newtoniana, pn,
indicando que su valor permanece constante a distintas presiones o tasas de corte, pero a
temperatura constate (Levy & Carley, 1989).

Ecuacion 1. Calculo de presion aplicada para una tasa de corte especifica
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Figura 2. Flujo idealizado de una extrusion

Plato con velocidad, V

Plato Fijo

(Levy & Carley, 1989).

Los plasticos que se trabajan tienen aspectos técnicos que pueden hacer mas dificil
el control de las condiciones de la operacion. Propiedades como la densidad de bulto del
polvo o de los pellets tienen una fuerte influencia en el trabajo del tornillo sinfin debido a
la friccion que provocan. Por lo tanto, antes de iniciar una gran operacion industrial es
necesario determinar especificamente los materiales que se emplearan, para disefiar los
equipos acordes a ellos. Dado que, si hay problemas en la tolva de alimentacion, esto se
reflejard en un producto con inconformidades (Levy & Carley, 1989).

Las propiedades térmicas son muy importantes también. Se debe alcanzar la
temperatura critica de trabajo para que este material fluya adentro de la extrusora, y estos



varian acorde al tipo de plastico. Ademas, la capacidad calorifica es un factor crucial en el
consumo de energia eléctrico, ya que de este depende la cantidad de calor que se necesita
para alcanzar la temperatura de trabajo. Por altimo, se debe trabajar cuidadosamente ya que
un fluido muy caliente puede hacer que la extrusion no sea la esperada, y una mezcla muy
fria puede causar problemas mecéanicos y un producto defectuoso (Levy & Carley, 1989).

Existen equipos distintos de extrusion. EI mas comun y utilizado en la industria es
de tornillo simple. Sin embargo, otros tipos importantes son la prensa extrusion, Figura 3.
Esta se utiliza cominmente con materiales que no son compatibles con los movimientos
del tornillo. Ademas, esta tiene una entrada de materia prima a temperatura ambiente y
conforme lo empuja la prensa, el equipo calienta el material. Es un proceso intermitente, lo
que hace mas dificil conseguir condiciones constantes y el producto casi nunca es uniforme
(Levy & Carley, 1989).

Figura 3. Diagrama de una prensa extrusion o tipo ram
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(Levy & Carley, 1989).

En cuanto a la extrusora de tornillo, funciona similarmente al flujo idealizado. La
presion es ejercida por el tornillo, la carcasa o paredes que encierran el proceso y la
velocidad. En este equipo, se reciben los pellets o polvo, es entonces donde el tornillo
empieza su accion de compresion y el cilindro empieza el calentamiento para derretir el
material. Hay distintas termocuplas en el equipo que verifican que sean distintas
temperaturas en los puntos especificos de la extrusora (ver Figura 4). Esta operacion
permite una mayor estabilidad y un producto mas uniforme. Cabe resaltar que, a medida
que incrementa la cantidad de pellets se vuelve mas dificil controlar la operacion (Levy &
Carley, 1989).



Figura 4. Diagrama de operacion de una extrusora de tornillo sinfin
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(Levy & Carley, 1989).

Existen extrusoras de doble tornillo. Estas son mas utilizadas para productos
especificos que presentan altas resistencias a fluir debido a que son equipos capaces de
desarrollar presiones muy altas, en la operacion. También pueden trabajar al vacio para
retirar gases nocivos o reactivos que son producidos por los materiales a trabajar. Otro tipo
distinto de equipo es la extrusora de fusion eléstica. Este hace uso de una accion de bombeo,
pero entrega presiones muy bajas (Levy & Carley, 1989).

En cuanto a la produccion de filamento para la impresion 3D, esta inicid con
filamentos de 3.00 mm. Debido que la industria de soldadura de plastico ya utilizaba
material de rellano con el mismo diametro. Ademas, los equipos ya contaban con camaras
donde se podia calentar el material y hacerlo cambiar de fase, por lo que fue mas econémico
adaptar dicha tecnologia que crear una completamente nueva (Dwamena, 2022). El
desarrollo de la impresién 3D hizo mas eficientes lo equipos y consigo trajo filamentos de
otros didmetros como el de 1.75 mm. Este se desarrolld para poder controlar mejor las
variables en las impresoras, y poder contar con acabados de mayor precisién. Asi mismo,
los equipos consumirian menos energia por la reduccién en calor aplicado al filamento de
menor volumen (lzdebska-Podsiadly, 2022).

B. Dados de extrusion

Al contar con el plastico ya con la nueva forma, se debe tener un cuidado especial
con él. Este debe removerse con cuidado del orificio de la extrusora, esto se realiza a una
velocidad constante con equipos especificos acorde al producto esperado. EI motivo es
porgue se desea que mantenga la forma final y que se enfrie sin problemas, ya que algunos
de estos equipos incluso sirven como intercambiadores de calor para los plasticos (Levy &
Carley, 1989)

Una de las partes mas importantes de la extrusion es el dado, ya que este le da la
forma al filamento producido. Los dados de perfil y de tubo son de los mas comunes, siendo
el de tubo el més utilizado. Por otro lado, se manejan perfiles rectangulares, losa gruesa,
tipo banda, entre otras formas utilizadas en el maquinado de piezas (Levy & Carley, 1989).



Hay dos principales categorias: dado de plato y dado de entrada simplificada. El
primero se observa en la Figura 5, en donde el plato posee la forma del filamento y esta
ensamblada directamente al extrusor. Es evidente que hay mucho estancamiento, en la
region trasera al dado. Este no es un problema para materiales termoestables. Sin embargo,
para aquellos materiales sensibles al calor es un gran problema, ya que habra materia que
no circulara y empezara a degradarse; reflejado en un producto no usable. Por otro lado, la
Figura 6 muestra el dado de entrada simplificada que cuenta con una zona de transicién que
hace coincidir el flujo del extrusor al orificio con forma. Se eliminan los puntos de
estancamiento (Levy & Carley, 1989).

Figura 5. Dado de plato
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Figura 6. Dado de entrada simplificada
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El filamento de tubo redondo puede ser extruido en cualquiera de los dados
anteriores. Sin embargo, se prefiere utilizar los de entrada simplificada con una entrada
conica, como en la Figura 7. Usualmente, los &ngulos mas pronunciados son para materiales
mas sensibles como el PVC o resinas acrilicas. Mientras que los angulos méas bajos son
para materiales como el polietileno. El flujo en esta extrusion es unidimensional, es decir,
que el perfil de velocidad desde el centro hasta la pared es el mismo en todas las direcciones.
Esto permite ser caracterizado por la derivada respecto a una coordenada. La circunferencia
simétrica de la forma de tubo hace que sea una de las formas mas faciles de extruir (Levy
& Carley, 1989).

Figura 7. Comparacion de dados
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C. Tornillo, camara de extrusion y calentadores

Los tornillos son los encargados de mover y mezclar el material, mientras se
caliente, funde y homogeniza, en ese orden. Los calentadores de la camara de extrusién
ayudan a calentar y a fundir el polimero, mientras que el controlador regula la temperatura
para que no se sobre caliente, ni se degrade. Asimismo, el tornillo sinfin junto con la cdmara
de extrusion hacen que la presion se incremente para que el polimero fluya a traves del
dado (Wagner, Mount, & Giles, 2014).

Usualmente, las camaras de extrusion cuentan con termocuplas en cada zona de
control de temperatura. De igual manera, los calentadores cubren cuanta area sea practica
para minimizar los puntos calientes y frios. Ademas, en una extrusora individual puede
haber hasta tres bandas calentadores con una termocupla de control. Si la més cercana a la
termocupla se arruina, las otras dos deberan suplir la energia extra requerida. Esto provoca
un area mas caliente cerca de las bandas que si funcionan. Si la banda mas lejana del sensor
se quema, la cAmara tendra un area mas fria que en donde si funcionan correctamente. Esto
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se debe corregir prontamente para contar con una entrada de calor uniforme (Wagner,
Mount, & Giles, 2014).

Los calentadores de las cAmaras de extrusion son hechos usualmente de aluminio
fundido con pequefas aletas para ser enfriadas por el aire, o bien con tuberia interna para
enfriar con agua. Los calentadores deberian cubrir la mayor area posible y estar sujetados
firmemente para evitar puntos calientes y proveer un calentamiento uniforme. Las
extrusoras mas grandes utilizan calentadores fundidos, mientras que las pequefias utilizan
bandas (Wagner, Mount, & Giles, 2014).

El agua es un agente refrigerante eficiente, sin embargo, requiere un sistema de
recirculacion que es propenso a problemas de mantenimiento. Las lineas de agua pueden
ensuciarse y taparse, por lo que vélvulas solenoides deben recibir mantenimientos
preventivos para mantener una operacion constante. El agua tiene la ventaja de no regresar
aire caliente de vuelta al area donde se da la extrusion. Si un sistema de recirculacion de
agua tiene un mantenimiento correcto, es muy eficiente y trabaja muy bien (Wagner,
Mount, & Giles, 2014).

Una extrusora de un tornillo sinfin, usualmente solo tiene tres secciones, figura 8.
La seccion de alimentaciones tiene vuelos profundos para transportar pellets o polvo hacia
la seccion de transicion. En la siguiente seccion, se cambian de vuelos profundos de pellets
sin fundir a vuelos poco profundos que contienen la mezcla fundida. La resina se comprime
y se funde entre la seccion de alimentacion y la de medicién. La Ultima, tiene la parte menos
profunda y puede proveer de la presion necesaria para hacer fluir la mezcla hacia el dado
(Wagner, Mount, & Giles, 2014).

Figura 8. Secciones en tornillo sinfin de extrusora

& Ali i6 "%‘ Transicién —’+— Medicién _’|

(Wagner, Mount, & Giles, 2014)

La relacion de compresion del tornillo es critica en el procesamiento de distintos
polimeros. Lo ideal seria tener una extrusora que procesara todo tipo de polimero, sin
embargo, esto esta alejado de la realidad. Esto se debe a que cada material presenta distintas
propiedades viscoelasticas. Algunos trabajan mejor con una relacion de compresion 2.5:1,
otros con 3.5:1 0 4:1. Por esta razon es importante medir la relacion de compresion. En la
Figura 9 se observa como se realizan las mediciones. F representa el diametro del eje en la
zona de alimentacion, mientras que M es el diametro del eje en la zona de medicion. FD es
el diametro externo del tornillo sinfin incluyendo el bloque de calibracion, en la zona de
alimentacion. MD es igual al FD, pero en la zona de medicion. Si el espesor del bloque de
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calibracion es igual en ambas zonas, entonces FD y MD son equivalentes (Wagner, Mount,
& Giles, 2014).

Figura 9. Relacion de compresion en tornillo sinfin
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Profundidad Zona de Alimentacién = ( FD - 2BT) -F
Profundidad Zona de Mediciéon - (MD - 2BT) -M
Relacién de Compresion = [(FD - ZBT) - F] / [(MD - ZBT) - M]

(Wagner, Mount, & Giles, 2014)

Por lo tanto, antes de adquirir un nuevo tornillo sinfin se requieren las siguientes
especificaciones.

Polimero

Rendimiento requerido

Diametro del tornillo

Proveedor del extrusor

Relacién de compresion

Profundidad en zona de alimentacion y de medicion
Vuelos en zona de alimentacién

Vuelo en zona de transicion

Vuelo en zona de medicion

Tipo de enfriamiento

(Wagner, Mount, & Giles, 2014)

Las propiedades de friccidn entre particulas individuales en la alimentacién de la
tolva, o en el movimiento en el interior de la cAmara de extrusion pueden determinar las
caracteristicas de alimentacion y la eficiencia de los materiales en la extrusion. Existen dos
tipos de de friccion en el area de alimentacion:
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e Friccion interna entra las particulas individuales del polimero, ingredientes
de formulacion, y entre ellos.
e Friccion externa entre los componentes de la formulacion y la superficie
metalica de la tolva, o de la camara de extrusion.
(Wagner, Mount, & Giles, 2014)

Las buenas caracteristicas de alimentacion en la tolva requieren de friccion baja tanto
interna, como externamente. Una baja friccion interna permite que los componentes de la
formulacién fluyan libremente entre ellos, en el interior de la extrusora. Mientras que una
baja friccion externa, permite que fluyan libremente al estar en contacto con las paredes
metalicas. Por otro lado, en la zona de alimentacion en el tornillo sinfin es deseable una
friccion interna alta para que el material se mantenga unido y pueda moverse facilmente
(Wagner, Mount, & Giles, 2014).

D. Inestabilidades en la mezcla

Algunas inestabilidades de la mezcla incluyen la piel de tiburdn y la fractura de la
mezcla. La piel de tiburén hace referencia a una superficie del filamento con ondas
repetitivas o con una distorsién regular que es perpendicular a la direccion de la extrusion.
Una piel de tiburon menos severa presenta una superficie mate, en donde se espera una
superficie suave y brillante. Esto se da principalmente en el dado de extrusién debido a la
rapida aceleracion de las capas de la superficie, mientras este sale. En instancias mas
severas, el area se puede fracturar. La piel de tiburdn es dependiente de la temperatura de
fusiony la velocidad de extrusion. Las acciones correctivas son incrementar la temperatura
en el dado, reducir la velocidad de extrusion, o utilizar un lubricante externo (Wagner,
Mount, & Giles, 2014).

La fractura de mezcla se define como una extrusion altamente distorsionada debido
a fluctuaciones en la presion de la extrusion. No es un fendmeno de la superficie como la
piel de tiburdn, sino que es completamente a traves del extruido. La superficie puede
mantenerse suave Yy brillante, pero el filamento estd completamente distorsionado. En la
Figura 10, se observan distintos tipos de fractura de mezcla. La fractura A es llamada en
espiral, B tipo bambu, C ondulacion regular y D fractura aleatoria (Wagner, Mount, &
Giles, 2014).
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Figura 10. Tipos de fractura de mezcla

A B C D

(Wagner, Mount, & Giles, 2014)

A pesar de que la fractura de la mezcla, al igual que la piel de tiburén, se produzca
en el dado de extrusion, se entiende que las razones varian especificamente acorde al tipo
de polimero trabajado. Sin embargo, si hay un esfuerzo cortante critico es muy probable
que ocurre fractura en la mezcla. Las acciones correctivas son alinear el filamento del dado,
reducir la velocidad de extrusion, reducir la viscosidad de la mezcla, incrementar el
diametro del dado, aumentar la temperatura de trabajo y afiadir un lubricante externo
(Wagner, Mount, & Giles, 2014).

En la extrusion de polietileno, se toma en cuenta sus principales caracteristicas. Este
polimero no es higroscépico, por lo que no se humedece. Tipicamente, no requiere de
secado posterior a la extrusion. A menos que la materia prima se haya expuesto
directamente a agua o lluvia (Wagner, Mount, & Giles, 2014).

E. Sistema de tracciéon

El sistema de traccion o “puller” es un equipo que controla el ritmo de extrusion y
la tension del material, a través de un proceso de enfriamiento y solidificacién. Las
dimensiones del producto final son controladas por la tasa de extrusion y por la velocidad
del sistema de traccidn. Cabe resaltar que con un dado de extrusién con diametro fijo y una
velocidad de extrusion dada, solo existe una velocidad correcta para que el sistema de
traccion produzca las dimensiones correctas. Consecuentemente, la velocidad debe
coincidir con la tasa de produccion. Si ocurren variaciones periddicas en el sistema de
traccion o en la extrusora, las dimensiones del producto estardn en constante cambio
(Wagner, Mount, & Giles, 2014).

La presion ejercida por el sistema de traccion debe ser lo suficientemente alta para
que el producto no se deslice, pero lo suficientemente baja para evitar que este se
distorsione o que tenga marcas en la superficie del producto. Una presion extrema del
sistema de traccién puede aplastar el filamento. Este sistema puede estar a distancias largas,
pero debe estar correctamente alineado con el extrusor para prevenir que el filamento tome
otra direccion (Wagner, Mount, & Giles, 2014).
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F. Aplicacion industrial

En la industria, la extrusion se puede utilizar de muchas maneras. Una de ellas es
para hacer cubiertas de alambres. Esto es para aislamiento eléctrico y principalmente de
proteccion para los cables. Este es forzado a tomar esa forma redonda por la presion del
equipo. Por otro lado, esta la extrusion por hoja, una operacion mas sensible y que utiliza
principalmente UPVC, ABS o poliestiereno. Otra forma importante es la de filamento o
fibras, proceso que usualmente utiliza agua a contracorriente para enfriar el producto. Por
altimo, existen otras opciones menos comunes como peliculas delgadas, mallas, peliculas
tubulares (Stevens & Covas, 1995).

La extrusion de polietileno de baja densidad es similar al proceso comun. Los
equipos mas importantes para un sistema asi son tolva, tornillo sinfin, calentadores, cilindro
y sistema de control. EI material debe ingresar en la tolva de alimentacion y sufre los
cambios de temperatura para derretirse. Sin embargo, no existe solo un tipo especifico para
esto. Ademas, asi es como se manejan las extrusiones a nivel laboratorio. Los proveedores
desarrollan distintos tipos de resinas acorde a las necesidades de los clientes (Goh, Aswathi,
Sabu, & De Silva, 2020).

Los andlisis de laboratorio son una parte fundamental para poder realizar el trabajo
a gran escala. En teoria, las practicas y condiciones de operacion deben ser iguales. Sin
embargo, hay condiciones que no se pueden analizar en el laboratorio. Por lo que se
aconseja acompafiar las experimentaciones con métodos algebraicos mas precisos, o0 con
una simulacién avanzada. Esto permitira obtener datos mas realistas para la produccién a
gran escala (Stevens & Covas, 1995).

Un equipo cominmente usado para la extrusion en laboratorios es el Dynisco
Laboratatory Mixing Extruder. Mintz indica que la ha utilizado en la preparacion de un
polimero que es una combinacion de PCL y 6xido de polietileno. Eso con el fin de evaluar
las propiedades fisicas de dicho producto para evaluar su implementacion a nivel industrial
(Mintz, James, & Cooper, 2013).

La extrusora Dynisco Laboratory Mixing Extruder es una herramienta de
laboratorio que esta disefiada para evaluar la procesabilidad de ciertos plasticos. Ademas,
esta puede evaluar plasticos en polvo o pellets. Dicho equipo cuenta con un cabezal mavil
que permite ajustar la mezcla de manera constante, rotor, resistencia para aumentar
temperatura y un reloj comparador para medir el espacio entre el cabezal y el rotor. Esta
herramienta necesita de condiciones estables de operacién, humedad y temperaturas
constantes. Es capaz de producir cintas, hileras, tubo, revestimiento de alambres entre otros
tipos de extrusiones (Dynisco, 2016).
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Figura 11. Diagrama de LME marca Dynisco
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(Dynisco, 2016)

Un reloj indicador es un instrumento de alta precisién para medir el desplazamiento
axial entre dos puntos. Esta es una medicién indirecta ya que mide la desviacion o el
movimiento del husillo. Sumecanismo de funcionamiento se basa en engranajes y palancas
que se encuentran en el interior del instrumento con forma circular, se puede observar en
la Figura 12. En el interior, se encuentre el eje que se mueve acorde a la punta esférica del

husillo. EI movimiento es el que permite el movimiento de la aguja del reloj (Morales,
Agueda, & Garcia, 2011).

Figura 12. Mecanismo de reloj comparador

(Morales, Agueda, & Garcia, 2011).
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El reloj de uso mas comdn es el que tiene una medicion minima de 0.01 mm. Esto
se refleja en el reloj, en 100 divisiones y cada una es capaz de medir 0.01mm, por lo que
una vuelta consiste en una medida de 1 mm. En el sistema inglés, el reloj mas comun es de
0.001 in. Algunos relojes traen consigo cuentavueltas para no depender del humano. Para
obtener una mejor precision estos instrumentos deben estar acompafiados del tipo de
soporte adecuado. Existen los siguientes tipos: soporte fijado mediante tornillos y tienen
usos especificos, los magnéticos utilizados para medir alturas, y soportes manuales para
comparacion de interiores (Morales, Agueda, & Garcia, 2011).

En el caso de la extrusora de laboratorio “Dynisco”, se emplea un reloj comparador
de apreciacion de 0.001 in, con un soporte fijado mediante tornillos. En este caso, es el reloj
el que se mantiene fijo, mientras que el cabezal junto con la tolva son los que se ajustan
con las tuercas correspondientes como se observa en la Figura 13. El objetivo del disefio es
poder mantener un desplazamiento axial de 0.020 in para una extrusion correcta. Si se desea
una mayor mezcla intensiva se debe reducir el desplazamiento. O bien, si se desea una
mayor produccion de filamento se debe aumentar la distancia (Dynisco, 2016).

Figura 13. Diagrama de vista de planta de extrusora de laboratorio.

Tuercas de ajuste

de espacio ,/ ’ \
.0 Jfh
&
A — e —_ 1
+ ¥ | ~ +
-» \":—-
Reloj indicador = +

| - {
Espacio de 1 : |
cabeza ]
moleteado l
- 11 L+ | /

=

/‘ | '-
( Motor Panel de
@ Control
F g

=]

(Dynisco, 2016)
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G. Polimeros

Los polimeros son macromoléculas compuestas por la unién de una o mas
moléculas de menor tamafio, y estas se repiten a lo largo de una cadena. Esta unidad se
Ilama mondmero, y se transforma en un polimero gracias a la polimerizacion.

Las propiedades de los polimeros usualmente se determinan por dos métodos
distintos. La primera es correlacionar las propiedades de polimeros conocidos con su
estructura quimica. De esta manera se establecen relaciones propiedades-estructura. La
segunda manera es proponiendo métodos de estimacion o prediccion de las propiedades
mas importantes de los polimeros, en estado liquido, gaseoso o solido; cuando no hay
informacion experimental al respecto (Van Krevelen, 2003).

Las estimaciones de las propiedades se dividen en tres grandes grupos. La que es
empirica puramente, sin embargo, al extrapolar valores no se obtienen datos confiables. Le
sigue la forma teorica que tiene el problema de la practicidad o lo adecuadas que son para
los distintos casos. Por ultimo, esta la combinacion de ambas que es en parte en empirica
pero bien fundamentada tedricamente. Usualmente estas son las méas usadas y las méas
confiables (Van Krevelen, 2003).

Los polimeros o macromoléculas sintéticas tienen una estructura simple ya que
estan constituidas por unidades constitucionalmente idénticas. Si los polimeros solo tienen
un tipo de unidad basica, entonces se llaman homopolimeros. Sin embargo, si tiene dos o
mas tipos de unidades basicas se llama un copolimero (Van Krevelen, 2003).

En esencia los polimeros solo tienen dos caracteristicas fundamentales: la estructura
quimica (CS) y el patron de distribucion de su masa molecular (MMD). La primera se
compone de la naturaleza de sus unidades repetidoras, la naturaleza de sus grupos finales,
la composicién de las posibles ramificaciones y enlaces cruzados, y la naturaleza de los
defectos en la secuencia estructural. Por otro lado, la MMD provee informacion acerca del
peso molecular promedio y describe lo regular que es el tamafio molecular; este es
susceptible al método de polimerizacion que se emplee (Van Krevelen, 2003).

Por lo tanto, el CS y la MMD son las que determinan todas las propiedades del
polimero. Directamente, determina las fuerzas de cohesién (fuerza que mantiene unidas las
moléculas), densidad de empaquetamiento, movilidad molecular y posiblemente el grado
de cristalinidad. Indirectamente, controlan la morfologia y el fendomeno de relajacion (Van
Krevelen, 2003).

En el arreglo geométrico de los atomos en una cadena se pueden discernir entre dos
categorias:
a) Los arreglos se pueden dar por enlaces quimicos, conocidos como
configuraciones. Estas no pueden ser cambiadas a menos que los enlaces se
rompan o se reformen
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b) Arreglos que se dan por la rotacién de enlaces simples, conocidos como
conformaciones. En las soluciones diluidas, las moléculas estan en constante
movimiento y asumen distintas conformaciones.

(Van Krevelen, 2003).

Cada molécula de un polimero consta de un esqueleto, que puede ser lineal o con
muchas ramificaciones, y con atomos periféricos o grupos de atomos. Ademas, estos
cuentan con grupos finales que no se encuentran en la repetitividad de la estructura. Tienen
un efecto en las propiedades quimicas, sin embargo, su efecto en las propiedades fisicas es
muy bajo. Por lo tanto, cualquier polimero puede ser considerado una suma de grupos
estructurales (Van Krevelen, 2003).
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Cuadro 1. Grupos estructurales méas importantes

Grupos | Monovalente | Bivalente Trivalente Tetravalente
Grupos ~CH, ~CH, - ~ o
hidrocarbonos ~CH=CH- CH- |
~CH=CH, Sc=c”
OO | —onect | €
Grupos No- _
hidrocarbonos _g:: -0~
~NH, —S- -N )
—~NH- ~ —Sll--
—F
—Cl 0
—Br " g
~1 (?
|
—C=N -S-
Il
o)
Grupos o ‘
compuestos —COOH -0-C- N
0 ¢
I e
—NH-C—- HBEI TI\IH
v NZCNCoN
-0-C-0- - H ~
1
-0-C-NH-
~CONH,
7
—~NH-C-NH-
o [0}
I I
-C-0-C-
(0] (o)
I I
-0-C-0-C-0-
@] (o]
I I
/C C\
—N N—
\c c/
I I

(Van Krevelen, 2003)
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Por otro lado, las cadenas de polimeros lineales se pueden distinguir en dos clases

distintas:

1. Homopolimeros que contienen Unicamente atomos de carbono en su
estructura principal. Estos son usualmente preparados por adicién o
polimerizacion de reaccion en cadena.
Heteropolimeros que pueden tener otro tipo de atomos en su estructura
principal. Usualmente preparados por condensacion o polimerizacion de un

paso de reaccion.

—CH;
Cuadro 2. Clases de homopolimeros R = (CH,),, — B con B = {—CH(CH3),
—C(CH3)3
Familia  de | Unidad Unidad bésica a- | Derivados de | Derivados  de
polimeros bésica sustituidas unidades basicas unidades basicas
o-sustituidas
Poliolefinas | Polietileno Pollgﬁ)plleno ~CH-CH,- Cng
~CHz~CHz— 3 ['( —(,]‘—CH;—
~CH-CH, - R’
Poliesterino CH, —~CH—CH,— CH
= CH==CH, =~ | 2 i 3
__C--CHz—- A ICHQ—
, @
R’ [
Rl
Polivinilo Alcohol Eter polivinilico
Polivinilico ~CH-CH, -
—(‘?H~CH2— (l)
OH |
Rl
Ester polivinilico
—(l:H-CHg—
v
R'

(Van Krevelen, 2003)
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Cuadro 2. (Continuacion)

~CHy~CH=CH-CH,-

—CHy~C=CH-CH,-

~CHy-C=CH-CHy -

R

Familia de | Unidad Unidad bésica o- | Derivados de | Derivados  de
polimeros béasica sustituidas unidades unidades basicas
] ] bésicas o-sustituidas
Poliacrilicos Acido Acido Poliacrilatos Polimetacrilato
poliacrilico! | polimetacrilico? ~CH-CH3,- (|ZH3
~CH-CH,— |
Coon CH; =0 M-
Poliacrilami | OR’ C=0
da ~C—CH;,- T L,
~Cl1--CHy— | Poliacrilamidas OR"
A0 COOH _cl‘”_gnz__ Polimetacrilimid
B as
NH, Polimetacrilimida (l‘:o (l~i|3
CcH .
i NHR'’ ~C~CHa~
~C-CHy—- X
C=0
20 |
- NHR'
NH,
Polialfaolefinas XXz X=H
-cC-
. Br
X3Xa  (CN)
Polienos Polibutadie | Poliisopropeno
no CHy

tUsualmente el poliacrilonitrilo y el polimetacrilonitrilo (-COOH reemplazados por -CN)
son incluidos en esta familia.
(Van Krevelen, 2003)
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Cuadro 3. Clase de polimeros heterocadena

Familia de polimeros

Unidad basica mas

Unidad bésica bivalente

pequerfia
Polioxidos/éteres/acetale ; . .
S +Q4+—R— +0—+R,+0+R, —
Polisulfuros/Tioesteres ; .
"
+S+4+R— +S—R,+S+R,—
Poliésteres +0—C+R~— Poly- —O—R"JO—CLR"JC—
g lactones | 2Q—-Ry70-G ’T%
| L meaet - -
Poliamidas -w-NH—gi-R”— Poly - -_—_@H}R',' NH—C r\»:-l.’cr..
0 lactams - 0 .b
AN e

Poliuretanos

.

NH—(E—O--—RL

_______

—ORy o—g—-NH]-R;-TNH—c(;—
\._.0

Poliureas + NH— Ic|j— NH FR . -:!_\J_I-jf—R,--NH—%—NH-bR:-fﬁﬁ'—-g—
Q N
@)
Poliimidas Q 0 | "?
I " AN | ~
-R, -+ ~R N+
LR O | T Tt
\C/ 0 0
"
@)

Polianhidridos

—0—CLRL —¢r—R,—{€—0-C}-R, —G—0-
GO gR __;’fé") B
: ' '] TR J0-C-0LR"TO-C—
Policarbonatos 40— ' —0OFR"- --OE—R, 0 3 01R, Li_q-
0
Poliaminas "
—-II-N - — R —_———
Il
R
Polisiloxanos R
|
~+Si-01
Rl

(Van Krevelen, 2003)
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Los copolimeros pueden distinguirse entre estadisticos (aleatorios), alternativos, en
blogue y en injerto. Los alternativos pueden considerarse de homopolimeros con una
unidad estructural compuesta. Los aleatorios se obtienen de dos 0 mas mondmeros que
estan presentes en una polimerizacion. En injerto, se prepara primero un homopolimero y
luego se injertan uno o dos monomeros; el resultado final es una estructura ramificada. El
copolimero de bloque es una cadena lineal con una secuencia de distintos segmentos (Van
Krevelen, 2003).

Los polimeros obtenidos en la polimerizacion por condensacion deben ser
usualmente cadenas lineales de mondémeros bifuncionales. Las cadenas producidas en la
polimerizacion por adicion pueden presentar ramificaciones cortas o largas aleatoriamente
en los ejes. Estos polimeros ramificados sufren cambios en sus propiedades fisicoquimicas
(Van Krevelen, 2003).

Propiedades fisicas de los polimeros

La densidad de los polimeros puede determinarse a través de funciones de
temperatura o de presién. En el Cuadro 4, se observan las densidades medidas arriba de la
temperatura de transicion vitrea (Tq) y rangos temperaturas para los polimeros. En este caso
se emplea la ecuacion 2 para determinar dicha densidad (Mark, 2007).

Ecuacion 2. Determinacion de densidad
p(t) = a, + a;t + at* + -+,
En este caso, t representa la temperatura en grados centigrados. En otros casos, se
puede utilizar el coeficiente de expansion térmica para determinar la densidad. Dicho
coeficiente es el cociente que mide el cambio de longitud respecto al tamafio original de un

objeto, debido al cambio de temperatura (Mark, 2007).

Ecuacion 3. Determinacion de densidad con coeficiente de expansion térmica

p(t) = p(0)e~*
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Cuadro 4. Densidades, medidas arriba de Tg como funcion de temperatura

Polimero p, glcm? (ten °C) Rango de
temperatura
°C
Caucho natural sin 0.9283 — 6.10 x 104t 0-25
vulcanizar ’ |
Caucho natural 0.9210 — 5.86 x 104t 0-25
curado
Poliamida, Nylon 6 1.316exp ( — 4.70 x 10741) 236-295
Poliamida, Nylon 1.306 exp ( — 6.60 x 104 t) 245-297
6.6 1.145 — 6.47 x 10~*t 210-285
Poli(buteno-1), 0.876 exp( — B8.75 x 10—41&) 133-246
isotactico
Poli(n-butil 1.0695 — 5.82 x 1074t — 0.98 x 10782 4+0.241 x 10783 34-200
-4 -6
metacrilato) 1.070 — 6.95 x 104 + 0.40 x 10612 20-120
Poli(e-caprolactona) 1.110 —7.81 x 1074t +0.519 x 107642 101-148
Policarbonato con 1.254 — 6.35 x 107*t — 0.116 x 10762 151-340
Bisfenol A 1.2739exp (—6.21 x 1074¢) 171-330
Poli(ciclohexilo | {1394 —5.90 x 10~4t —0.163 x 10~6f2 | 110-199
metacrilato)
~ Poli(2,6- 1.168 — 6.95 x 1074t — 0.070 x 1076¢2 203-320
dimetilfenileno de : -
éter)
Poli(dimetilsiloxano) 0.9919 — 8.925 x 10t + 0.265 x 10 52 —0.0030 x 10-8#3 20-207
0.994 — 9.76 x 1074t +0.904 x 10842
0.990 — 8.59 x 107*t + 0.23 x 1062 25-70
16-145
Poli(1,3-dioxepano) 1.064 — 3.5 x 10_4t 6-16
Poli(1,3-dioxolano) 1.254 — 10.9 % 10_4t 25-80
Polieteretercetona 1.397 exp ( —6.69x10% t) 338-400
Polietileno, 0.868exp ( — 6.73 x 107*t) 112-225
ramificado 0.882 —7.97 x 1074t +0.74 x 10762 135-198
Polietileno, lineal 0.8674 — 6.313 x 10~*t + 0.367 x 106> — 0.055 x 107843 130-207
0.863 —4.73 x 1074t — 0.38 x 1076#? 142-200
Poli(etileno de 1.390 — 7.82 x 104t 274-342
tereftalato) :
Poli(etilo de . —4 65-95
Poletho 1.156 — 6.59 x 104t
Poliisobutileno 0.9297 — 5.123 x 10~%t 4+ 0.0615 x 1076¢2 0-150
Poli(metilo de 1.223 —5.29 x 1074t — 0.507 x 10 6¢2 120-270
metacrilato) 1.2135 —4.64 x 10 4t — 0.648 x 10 642 114-159
1.228exp ( — 5.23 x 1074f) 115-230
1.211 —5.96 x 104t
B 105-150
1.229 — 7.12 x 104t 110-194

(Mark, 2007).
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La densidad también puede describirse como una funcion de presion. En la mayoria
de las situaciones se utiliza la ecuacion de Tait que representa precisamente la relacion
entre densidad y presion, ecuacion 4. En ella, el pardmetro C es usualmente 0.0894,
mientras que el término B es funcién de la temperatura, ecuaciéon 5. Sin embargo, estas
funciones son para casos donde se cuenta con la medida exacta de presion (Mark, 2007).

Ecuacion 4. Densidad funcién de presion — Ecuacion de Tait

p(0,t)
1—Cln [1 +

p(P,t) = B
5@

Ecuacion 5. Parametro B dependiente de temperatura

B(t) = boe_blt

La capacidad calorifica se entiende como la cantidad de energia necesaria para
cambiar un grado de temperatura en una unidad de masa del objeto en cuestion. Es un
pardmetro macroscopico que puede relacionarse a la estructura molecular y a movimientos
vibracionales en un nivel microscépico. Esta capacidad a presion constante se conoce como
Cp. Mientras que a volumen constante se conoce como Cy. En ambas ecuaciones, m
significa la cantidad de materia en la muestra, AT representa el cambio de temperatura y
AQ es la cantidad de energia necesaria (Joules) (Mark, 2007).

Ecuacion 6. Capacidad calorifica a presidon constante

c, = ﬂ (unidad: L)
P mAT gk
Ecuacion 7. Capacidad calorifica a volumen constante

AQ . J
Cv = m (umdad.g—K)

La capacidad calorifica es una propiedad fundamental de cualquier material. Puede
ser medida a través de un calorimetro adiabatico, si el rango es de 0-100 K. En caso de
temperaturas superiores a 100K se puede utilizar la calorimetria diferencial de barrido
(DSC). Dicha capacidad es dependiente de la temperatura para cualquier polimero (Mark,
2007).

Temperatura de transicion vitrea
La mayoria de las manifestaciones del comportamiento vidrioso se han identificado
como cinéticas en la naturaleza. Cualquier liquido que no se cristalice al enfriarse, esta

destinado a ser un vidrio. Cuando se enfria continuamente, la sustancia reduce su razén de
difusividad y aumenta su viscosidad que refleja una pérdida en la movilidad molecular. A
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temperaturas muy altas, la movilidad de las moléculas es lo suficientemente grande para
mantener una densidad constante (Mark, 2007).

En el enfriamiento, se llega al punto en que la movilidad se reduce hasta el punto
en que los reordenamientos moleculares alteran la estructura del liquido, ya que no pueden
seguir con la misma tasa de enfriamiento. Subsecuentemente, el volumen especifico del
liquido empieza a incrementar a comparacion de su valor en el equilibrio, por cada grado
que baja. Al mismo tiempo, el liquido muestra propiedades vidriosas como una viscosidad
muy alta (mayor a 102 poise). En estas condiciones se puede considerar como un
viscoelastico (Mark, 2007).

La salida del equilibrio, en el enfriamiento, muestra la temperatura vitrea (T). De
momento se sigue Ilamada temperatura y no transicion vitrea, ya que no ocurre una
transicion. Sigue siendo un liquido al estar por debajo de Tg, aunque con una gran
viscosidad. Para que Tq sea una funcion caracterizable de algin material, debe ser definido
en un. Experimento de enfriamiento. Al hacerlo asi, Ty se vuelve una funcion de la tasa de
enfriamiento, g. Esto debido a la manifestacién del comportamiento viscoelastico (Mark,
2007).

La temperatura vitrea Tq de cualquier polimero depende de la tasa de enfriamiento,
g, la presion, P, el peso molecular promedio, My, y si es una solucion también de la fraccion
de volumen ¢,. Para un polimero policristalino los cambios en Tgocurren con la variacion
del grado de cristalinidad y la naturaleza de la morfologia del material (Mark, 2007).

indice de fusién

En la determinacion de caracteristicas del filamento se estudian ciertas propiedades.
La viscosidad es una medida de la resistencia a fluir de un liquido, esto se relaciona con
que tan espesa puede ser la sustancia. Por lo que las resinas con viscosidades altas necesitan
de mayores presiones de operacién para ser extruidas que las de baja viscosidad. Estos
también necesitan de didmetros mas grandes (Bryce, 1998).

La viscosidad indica la presion necesaria para el proceso. Esta puede medirse por
distintos métodos, pero existe uno de inversion baja. Este método es el ASTM D 1238 o
comunmente Ilamado como prueba de indice de fusion. Consiste en utilizar una pequefia
porcion del plastico e introducirla en una camara que sera presionada por un piston. Esto
simula el proceso de extrusion como se observa en la Figura 14. El nimero del indice de
fusion o melt index number (MIN) permite determinar la fluidez del material (Bryce, 1998).
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Figura 14. Instrumento de prueba del indice de fusion.

<— Peso

€«——— Piston

<—— Cilindro
calentado

<—— Dado

<—— Filamento

(Bryce, 1998)

La prueba del indice de fusion inicia al llenar la cAmara con resinas virgenes. Se
coloca el émbolo posteriormente con una carga o peso predeterminado. Luego, debe
medirse la cantidad de material extruido exitosamente, en una ventana de 10 minutos. Ese
es el nimero buscado, la cantidad de gramos extruidos en 10 minutos. Usualmente los
plasticos se encuentran en el rango entre 2-50 g/10 min, siendo 12-14g/10 min el rango mas
comun. Mientras méas bajo sea el nimero del indice indica que el material es mas rigido, lo
que implica una presion de operacion mucho mas alta y, didmetros y volimenes mas
grandes. En el Cuadro 5, se observan todas las propiedades fisicas que cambian conforme
lo hace el Ml (Bryce, 1998).
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Cuadro 5. Efecto de la viscosidad en las propiedades fisicas acorde al decremento del

MI

Rigidez Incrementa
Fuerza de tension Incrementa
Fuerza de produccién Incrementa
Dureza (resistencia a la abrasion) Incrementa
Resistencia a la fluencia Incrementa
Resiliencia de material Incrementa
Temperatura de ablandamiento Incrementa
Resistencia a las rajaduras por estrés Incrementa
Resistencia quimica Incrementa
Peso molecular Incrementa

Permeabilidad Decrece

Brillo Decrece

*Nota: la permeabilidad y el brillo son las Unicas que decrecen junto con el Ml
(Bryce, 1998)

Punto cristalino de fusién

A pesar de no contar con relaciones estructuradas, existe mucha informacion
disponible sobre punto de fusion. Ademas, se ha observado cierta correspondencia entre el
Tgy Tm para el mismo polimero. Esto propone analogias para poder determinar la Tm. El
punto de fusion es una transicion real de primer orden, en donde las energias libres de
ambas fases estan en equilibrio.

Ecuacion 8. Entalpia de mezcla

T,,AS,, = AH,,
AS,, entropia de fusion
AH,, entalpia de fusion

Cuadro 6. Temperatura de fusion de distintos polimeros

Polimero T, exp(K) T, calc(K)
Polietileno 410/414 407
Polipropileno 385/481 445
Poliisobutileno 275/317 445
Poliestireno 498/523 516
Polibuteno 379/415 361
Poliocteno 235 235
Polioctadecano 314/383 361
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Cristalinidad

La transformacion de un liquido de estructura aleatoria a una bien ordenada es el
proceso de cristalizacion. Los polimeros no pueden ser perfectamente cristalinos por su
naturaleza, sin embargo, se puede clasificar por su cristalinidad. En este caso, los polimeros
cuentan con pequefios cristalitos (regiones ordenadas), que estan distribuidas
aleatoriamente y conectadas a través de &reas amorfas. Las moleculares poliméricas son
parte de una gran cantidad de cristalitos y areas amorfas.

Ademas, existen varias formas de definir la cristalinidad acorde a otras propiedades
fisicas del material.

Cuadro 7. Definiciones de cristalinidad

Basado en Definicion
Volumen especifico (v) x, = Vg —V
va vC
Capacidad calorifica . = Cp = Cp
T
Entalpia v - hg—h
° ha — hc
Entalpia de fusion o = Ah,,
¢ ARS,
Coeficiente infrarrojo de extincion masica X, = %
&
Intensidad de dispersion Rayos X v - I,
L+,

Varios polimeros sélidos consisten grandemente en cadenas dobladas. Ademas, la
difraccidon en las lineas de los rayos-x son provocadas por el tamafio de la distribucion de
los cristalitos y por el desorden dentro de la lamina.

Por otro lado, al hablar de la tasa de cristalizacion es el producto del factor de
nucleacion (probabilidad de nucleacion) y la transportabilidad (autodifusividad de las
cadenas). Ademas, el siguiente cuadro muestra la morfologia de la cristalizacion de los
polimeros. En esta se desarrolla desde las cadenas completamente doblas hasta las
puramente extendidas.
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Cuadro 8. Tipos de cadena en distintos polimeros

Tipo Conformacion 2"9dt°l. _de | Sub-estructura | Condiciones | Tipo llustracién de sus
de ensolugion | T | basica  de | ge caracteristicas
cadena cristalitos | Formacion
de
polimero
Flexible | Bobina Espontanea Laminas Solucién Cristales
aleatoria hechas de | inactiva singulares
cadenas muy diluida
dobladas
Fusion  en | Esferulitas
reposo
Parcialmente '”d“_c,id"ﬂp.m Estructura | Solucion Fibrillas de mﬂl "
orientado Suerso, | Hibrida, | muy diluida | Kebab LA
entre otros. exterior de | en agitacién ﬂb'UIEW
cadenas Solucién en | Cristalitos ﬂJJUI}"lfULﬂ
extendidas | vueltas nucleados ’i‘ﬁm 0
e interior de en fila
ldminas
Microfibras | Gel-hilado | Microfibras '\\\\\\\)\\':ll y.
de cadenas de cadenas \\\ \)
extendidas extendidas \ | \
Rigida | Cristales Espontaneo Microfibras | Hilado de | Microfibras \||,\
liquidos  de hechas de | soluciones | para- \|||| i /’
varillas varillas cristalinas
rigidas rigidas

Viscoelasticidad

No existen materiales puramente elasticos, ya que a ciertas condiciones muestran
caracteristicas no elasticas. Esto es especialmente cierto para los polimeros que pueden
demostrar deformaciones no elasticas, en circunstancias donde ciertos metales si. Sin
embargo, existen tres fenémenos que combinados llegan a la viscoelasticidad. Ademas, se
acostumbra a utilizar la frase de deformacion viscoelastica para aquellas que no son
puramente elasticas. Los ejemplos son relajacion de esfuerzos, arrastre y dindmica

mecanica.
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Cuadro 9. Propiedades viscoelasticas

Fendmeno | Tension Corte

Ajustable | Medible | Calculado Ajustable | Medible | Calculado
Relajacion & o(t) E(t) Yo osn(t) G(t)
de
Esfuerzo
Arrastre O, e(t) S Osho y(t) J(®)
Dinamica £y, W 0,06 |E(W),E'(w)]| Vow Osno0 | G'(w),G" (w)
Mecanica

En la relajacion de esfuerzo, se utiliza una muestra deformada con cierta tension ¢,
0 hasta cierta deformacidn de corte y, y la disminucion de esfuerzo se mide como funcion
del tiempo: a(t) 0 ag,(t). Los factores proporcionales entre esfuerzo y deformacion son el
modulo de Young E(t) y el médulo de corte G(t).

La dinamica mecénica es una medida de la respuesta de la deformacién del material
a fuerzas periddicas, o a la respuesta del esfuerzo a deformaciones periddicas. Por ultimo,
el arrastre es dependiente del tiempo y relativo a la deformacion de una fuerza constante.
Es decir, es funcion del esfuerzo y del tiempo.

H. Manual operativo

El manual operativo es un documento que tiene como objetivo general informar al
lector o usuario sobre las partes mas importantes del proceso o del equipo a utilizar. En este
se han desarrollado las metodologias mas importantes para obtener los mismos resultados,
que quien lo desarrolld. Ademas, este documento indica las caracteristicas generales del
equipo. Se identifican los potenciales riesgos en la operacién. Asi mismo, se incluyen areas
para identificar las partes del equipo y sus funciones (Errossa, 2005).

Esto es para que la informacion mas importante, encontrada en la operacion
continua del equipo, esté al alcance de cualquier nuevo usuario. Esto permite una
capacitacion rapida y también una reduccion en la curva de aprendizaje, en cuanto al tiempo
de uso del equipo. Es decir, evitar todos los errores mas comunes a través de la lectura del
manual. Usualmente tiene tres partes importantes: portada, indice y desarrollo. En el
altimo, se encuentran todas las partes como: informacidn, seguridad, partes del equipo,
operacion, limpieza, mantenimiento, entre otros. Esto dependera del equipo y proceso a
operar (Errossa, 2005).

El manual de operacion debe redactarse de una forma sencilla para que cualquier
usuario pueda entender el documento. Ademas, si se afiade contenido visual se facilita el
entendimiento de este. No existe un tamafio definido y debe ser lo suficientemente largo
para que se pueda operar el equipo. Finalmente, este debe estar probado con los futuros
usuarios para determinar si es entendible o realizar correcciones para ello (Errossa, 2005).

Teorema del limite central
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En el andlisis de datos, se utiliza el teorema del limite central. Este indica que, para
muestras grandes, se puede obtener una aproximacion cercana de la distribucién muestral
de la media con una distribucién normal. Es de mucha importancia este teorema, ya que
justifica el uso de métodos de curva normal. No se puede indicar que tan grande debe ser n
(cantidad de datos de la muestra) para que se asemeje a una distribucion normal, sin
embargo, se considera que 30 datos es una muestra lo suficientemente alta (Freund &
Simon, 1994).

Desviacion estandar en el analisis de datos

Para una suma o resta, la desviacion estandar de la respuesta es la raiz cuadrada de
la suma de los cuadrados de las desviaciones estdndar de los numeros utilizados en el
calculo. Usualmente, esta ultima se le conoce como incertidumbre del instrumento o equipo
del cual se obtuvo el dato (Skoog, 2014).

Ecuacion 9. Propagacion de error de suma o resta

S(y) =+/s%q + 5%

(Skoog, 2014)

Para una multiplicacion o division, la desviacion estandar relativa de la respuesta es
la raiz cuadrada de la suma de los cuadrados de las desviaciones estandar relativas de los
nameros que son multiplicados o divididos. De los cuales, la desviacién estandar relativa
es la incertidumbre del equipo o instrumento del cual se obtuvo el dato (Skoog, 2014).

Ecuacion 10. Propagacion error de multiplicacion o division

S(y)_ Sa 2 Sp 2
e /(z) +(3)

(Skoog, 2014)
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VI. METODOLOGIA

En la implementacion de una extrusora de laboratorio se contemplaron dos grandes
areas: instalacion y operacion. La metodologia consiste en desarrollar ambas partes, en el
Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala. Cabe
resaltar que, la instalacion solo se realizé una vez. Mientras que, la operacién fue constante
para que no ocurran dafios por desuso Yy las calibraciones se deben realizar al menos dos
veces al afio.

A. Instalacion de extrusora de laboratorio

1.

2.

~

Desembalar el equipo. Esto se hace quitando cuidadosamente el empaque de la caja
y sacar la extrusora de la misma.
Revisar gque el equipo esté en perfectas condiciones. Es decir, no debe tener ningun
golpe, abolladura, o rayones.
Cubrir el rotor y lubricar la interfaz de desplazamiento del rotor. Dynisco ha
procesado polietileno y polipropileno previamente como prueba de calidad del
equipo.
Colocar el instrumento en una superficie lisa, a nivel constante y condiciones de
temperatura y humedad estables. Rango de temperatura aceptable 16°C — 29°C.
Humedad relativa méxima del 80%.
Checar que vengan todas las herramientas y accesorios complementarios.

a. Espétula

b. Varilla de laton

c. Llave fina (7/16)

d. Un juego de llave allen

e. 6 tornillos de cabeza (6-32x3/5)
Verificar que estén todos los componentes del equipo:
Cabezal
Calentador de banda
Bloque de soporte
Rotor
Tubo de deslizamiento
Tolva

g. Panel de control
Verificar que los controles de temperatura estén funcionando correctamente.
Determinar el nuevo punto fijo.

a. Presionar la flecha de arriba o abajo hasta alcanzar la temperatura deseada.

Presionar ENTER para almacenar el nuevo punto fijo.
b. Esperar 15 minutos para que la temperatura se estabilice.

hD o0 o
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9.

Determinar el punto limite superior
a. El punto limite superior predeterminado es de 400°C. El indicador Al se
mantendra encendida si la temperatura de operacion esta debajo del limite.
b. Si se selecciona un nuevo limite superior a 400°C y se supera en la
operacion, la extrusora se apagara.

B. Operacion

Ajuste del tamario del espacio axial

1.

.

o1

Aflojar las cuatro tuercas en las varillas roscadas sobre las que se desliza el bloque
de soporte del cabezal.

Mover el blogue hacia el frente hasta que el final del rotor toque el interior del
cabezal.

Colocar el indicador del reloj en el punto cero.

Mover el bloque hasta alcanzar un aproximado de 0.018 in (el deseado es 0.020in)
en el reloj indicador.

Ajustar la tuerca frontal derecha hasta alcanzar 0.020 pulgadas.

Ajustar la tuerca frontal izquierda y verificar que se mantengan las 0.020 pulgadas
de distancia.

De no alcanzar las 0.020 pulgadas se debe aflojar la tuerca derecha o izquierda
dependiendo de las observaciones reales.

Al alcanzar la distancia deseada, ajustar las tuercas traseras de ambos lados para
asegurar la distancia.

Extrusion

1.
2.
3.

o

Apagar los interruptores del calentador, rotor y del motor principal.
Conectar instrumento a la fuente de energia de corriente eléctrica.
Conectar el suministro de agua a la tolva. Los “fittings” estan ubicados en la base
de la tolva. Se requiere un flujo de 200 centimetros cubicos de agua por minuto.
a. Colocar recipiente de agua, cercano al cabezal.
b. Llenar de agua lo suficientemente profundo para que la bomba quede
sumergida.
Sumergir bomba de agua.
Conectar tuberias de silicon a la bomba y a la tolva.
Conectar bomba a corriente eléctrica.
Verificar que el sistema esté recirculando agua correctamente.

hD oo

Encender el equipo, y resistencias del rotor y el calentador.
Ajustar la temperatura del rotor y del cabezal aproximadamente 20°C arriba del
punto de fusion del material a trabajar. Esto se logra con presionar la flecha hacia
arriba hasta alcanzar dicha temperatura. Presionar ENTER para ajustarlo.

a. Aclaracion: si el botén de ENTER no se presiona, el equipo regresara a su

punto previo.

Mientras el equipo se caliente, intentar poner en contacto un pellet del material con
la superficie externa de la tolva para ver si se derrite. Cuando empiece a derretirse
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9.

Fuente: Elaboracién propia

es una sefial de que el instrumento ya esta listo para empezar a procesar. Si el pellet
se derrite muy rapido es porque esta demasiado caliente.

Realizar lo mismo con el rotor. Cuando la temperatura del rotor empiece a elevarse,
se debe comprobar con un pellet en la tolva y usar la varilla para empujarla
gentilmente contra la superficie del rotor. Se debe anotar la temperatura a la que
empiezan a derretirse los pellets y ajustar la temperatura del rotor a ese valor. Si el
rotor estd muy caliente, se debe reducir la temperatura para controlarlo.

Encender el movimiento del rotor, ya que la extrusora de laboratorio ya es capaz de
operar con muestras. Introducir el material lentamente en la tolva. Mientras se llena
la zona de extrusion, la muestra derretida empezara a ser extruida del orificio. La
operacion se estabilizara.

Al obtener un buen tramo de filamento, alinear cuidadosamente en el sistema
auxiliar de traccion y estandarizacion de diametro. Es decir, utilizando los guantes
protectores y la espatula, agarrar el filamento (atn caliente) y colocarlo en el medio
de ambas ruedas de traccion. Como se muestra en la siguiente Figura 15.

Figura 15. Sistema de traccion de filamento

10. Al contar con el filamento alineado, se debe mover la rueda superior a la velocidad

de extrusion para que este salga con un diametro uniforme. Se finaliza la operacion
al obtener el largo deseado.

Consideraciones importantes:

e La velocidad variable del motor viene con un sensor para controlar y
mantener constante esta velocidad a pesar de que haya cargas variables.
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e Antes de utilizar la extrusora con otra muestra, se debe extruir al menos 50
g de la nueva muestra para limpiar la cAmara de extrusion y que el filamento
no sea una mezcla, sino el nuevo polimero.

Cuadro 10. Muestras utilizadas para extruir.

Nombre Identificador
Alta densidad FIO 750
Baja densidad 202351

Hexeno L62009H

Fraccional LDF 0025
Enable 2705MC

Fuente: Elaboracion propia

En esta tabla, se observan los nombres de los tipos de muestras utilizados para la operacion
del equipo. Cabe resaltar que, todas las muestras son fundamentalmente polietileno, pero
el nombre proviene de los aditivos que tienen o el tipo de polietileno que es.

C. Analisis de caracteristicas de filamento para un perfil comercial

Comprobacion de diametro del filamento

1.
2.

3.
4.

Extender el filamento por completo.

Realizar medicién del didmetro del filamento cada 10 centimetros, utilizando un pie
de rey. Anotar todos los diametros.

Calcular la media y desviacion estandar de los datos obtenidos.

Analizar la desviacion estandar. Si el didmetro presenta una desviacion estandar
menor o igual que +0.10 mm, se considera una baja variacién del diametro en todo
el filamento. De ser mayor que +0.10 mm, pero menor que +0.14 mm, aln es
aceptable dependiendo del uso y del promedio. Pero si es superior que +0.14 mm
se debe volver a extruir el filamento del polimero deseado.

Determinacion de temperatura de transicion vitrea

1.

2.

Utilizar una muestra de 5 cm de cada filamento extruido y colocarla en una bandeja
de aluminio.

Extraer una muestra de pellets de cada polimero utilizado para extruir y colocarlo
en una bandeja de aluminio, acorde al filamento.

Figura 16. Bandeja de aluminio con muestras de polietilenos distintos.

Fuente: Elaboracién propia
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Encender mufla e introducir 90°C como temperatura inicial. Esperar hasta que el
equipo alcance dicha temperatura.

Colocar bandeja de aluminio, en el interior de la mufla. Esperar cinco minutos para
que la temperatura se estabilice, en el interior.

Abrir mufla y observar el estado de las muestras. Tomar fotografia.

Introducir una temperatura 5°C superior a la previa. Esperar cinco minutos para que
la temperatura se estabilice.

Abrir mufla y observar el estado de las muestras. Tomar fotografia.

Repetir pasos 6 y 7 hasta alcanzar 195°C.

Analizar los cambios fisicos entre temperaturas, para estimar la temperatura de
transicion vitrea de cada muestra.

Analisis de superficie del filamento

1.
2.

3.

4.
5

Encender estereoscopio y verificar que el plato esté limpio.

Colocar una muestra de 5 cm del filamento a observar y fijarlo con los agarradores
del equipo.

Ajustar la mira del estereoscopio hasta observar una imagen completamente clara'y
definida.

Anotar las principales observaciones y tomar una fotografia de lo observado.
Repetir los pasos anteriores para cada muestra distinta de filamento.

Andlisis del indice de fusion

1.

2.

.

oo

8.

Emplear metodologia de operacion del equipo hasta el paso 8 para poder iniciar el
analisis.

Utilizar una muestra de 50 g de polietileno identificado como hexeno. Extruir todo
para limpiar la camara de extrusion.

Detener el equipo y colocar nuevamente material en la tolva de alimentacion.
Extruir durante un minuto exacto a una temperatura de 190°C y una % Voltaje de
60%.

Pesar la muestra obtenida del filamento de hexeno y anotarla.

Los pasos del 3 al 5 se deben realizar en triplicado.

Obtener el cociente entre el peso del filamento y el tiempo empleado para ello (debe
ser un minuto exacto) de cada medida, y obtener un promedio y desviacion estandar.
El resultado se obtuvo en g/min, sin embargo, se debe multiplicar por 10 ya que se
desea en dimensionales de g/10 min.

Repetir pasos del 2 al 7 para cada tipo de muestra distinta.

Analisis de densidad con pie de rey

1.

N

Utilizar tres muestras de filamento de aproximadamente 5 cm de largo de cada tipo
de polietileno utilizado. Se pueden reutilizar las muestras del analisis del indice de
fusion.

Pesar cada muestra de filamento y anotar el dato.

Medir la longitud exacta de cada muestra, utilizando el pie de rey.
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6.

7.

Realizar al menos 8 mediciones de diametro de la muestra del filamento, y obtener
promedio. Mientras mas largo el filamento, se recomiendan mas mediciones del
didmetro.

Estimar el volumen del filamento analizandolo como un cilindro, utilizando el
didmetro promedio y el largo exacto.

Obtener el cociente del peso de la muestra entre el volumen estimado para cada
muestra.

Realizar los pasos del 2-6 en triplicado por cada tipo distinto de muestra.

Analisis de densidad con etanol al 95 % (v/v)

1.

L

6.

Utilizar tres muestras de filamento de aproximadamente 5 cm de largo de cada tipo
de polietileno utilizado. Se pueden reutilizar las muestras del analisis del indice de
fusion.

Pesar cada muestra de filamento y anotar el dato.

Verter 50mL de etanol al 95% (v/v), en una probeta de 100 mL.

Introducir muestra de filamento, medir el volumen desplazado en la probeta y anotar
el valor obtenido. Se debe realizar para cada una de las tres muestras.

Obtener el cociente del peso de la muestra entre el volumen estimado para cada
muestra.

Realizar los pasos del 2-5 en triplicado por cada tipo distinto de muestra.

Cuadro 11. Muestras utilizadas los distintos anélisis de un filamento de perfil

comercial
Nombre Identificador
Alta densidad FIO 750
Baja densidad 202351
Hexeno L62009H
Fraccional LDF 0025
Enable 2705MC
Antiblock 733-8AB
LLDPE Polvo
LLDPE Pellet

Fuente: Elaboracion propia

En esta tabla, se observan los nombres de los tipos de muestras utilizados para la operacion
del equipo. Cabe resaltar que, todas las muestras son fundamentalmente polietileno, pero
el nombre proviene de los aditivos que tienen o el tipo de polietileno que es.

D. Calibracion del equipo
Calibracion de reloj indicador

Empleando galgas
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Aflojar las cuatro tuercas en las varillas roscadas sobre las que se desliza el bloque
de soporte del cabezal.

Mover el blogue hacia el frente hasta que el final del rotor toque el interior del
cabezal.

Colocar el indicador del reloj en el punto cero.

Mover el bloque hasta alcanzar el indicador y la tolva estén lo suficientemente
cerca, pero que el reloj indique O desplazamiento.

Introducir en ese espacio una combinacion de galas que de un ancho de 0.01
pulgadas.

Leer el dato y apuntarlo.

Repetir pasos 5 y 6 dos veces mas.

Repetir pasos 5, 6 y 7 para los siguientes anchos 0.02, 0.05, 0.10, 0.15, 0.20 y 0.25
pulgadas.

Realizar una curva de calibracion y obtener ecuacién de la curva.

. Obtener el resultado de cuanta distancia en pulgadas mide cada unidad del reloj

indicador.

Empleando pie de rey

1.

2.

3.

Aflojar las cuatro tuercas en las varillas roscadas sobre las que se desliza el bloque
de soporte del cabezal.

Mover el blogue hacia el frente hasta que el final del rotor toque el interior del
cabezal.

Colocar el indicador del reloj en el punto cero.

Realizar medicién con el pie de rey, ver Figura 17., desde la punta del indicador
hasta el tubo que lo sostiene. Anotar las pulgadas que hay.

Figura 17. Pie de rey marca Stanley utilizado para calibrar reloj indicador

Fuente: Elaboracion pfopia

5.

Colocar el indicador del reloj hasta su punto maximo desde el tubo que lo sostiene
hasta la punta del indicador y anotar medicion del reloj y las pulgadas desplazadas
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acorde al pie de rey (habra al menos dos revoluciones del medidor, cada una
representa 100 unidades medidas).

Realizar paso 4 y 5 por lo menos tres veces. Las mediciones deben coincidir entre
si.

Restar la distancia medida del pie de rey entre el cero y el punto maximo.

Dividir el resultado anterior entre las mediciones correspondientes del indicador en
el punto maximo

Obtener el resultado de cuanta distancia en pulgadas mide cada unidad del reloj
indicador.

Calibracion de sensores de temperatura y resistencias del rotor y del cabezal

=

L

Conectar el equipo a corriente eléctrica.

Encender el equipo y la temperatura del rotor y del cabezal. En el instrumento se
Ilaman main power, rotor temp y header temp respectivamente.

Determinar la temperatura a 70 grados centigrados en el rotor y cabezal.

Utilizar un termdmetro calibrado para medir y anotar la temperatura del cabezal y
el rotor, ver Figura 18. Se debe buscar cerca de donde esta la termocupla para
obtener el valor mas exacto.

Figura 18. Termometro infrarrojo marca Digi-Sense utilizado para calibrar sensores

y resistencias del rotor y del cabezal.

Fuente: Elaboracién propia

5.

6.

Repetir pasos 3 y 4 aumentando cinco grados por medicién hasta alcanzar los 200
grados centigrados.

Realizar curva de calibracion para obtener ecuacién de la curva y obtener la
temperatura real en cada punto.
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Calibracion de rotor

ok~

Apagar el equipo y desconectar de corriente eléctrica.

Remover la banda de calentamiento del dado de extrusion al aflojar el tornillo que
lo sostiene. Dicha banda debe colocarse en un lugar seguro y sin mover bruscamente
los cables.

Remover los tornillos de cabeza hexagonal utilizando llave hexagonal “allen” de
7/64 in. Gentilmente colocar el dado en superficie plana y estable. No se debe dejar
que el dado caiga, se retirara con cuidado.

Conectar el equipo a corriente eléctrica.

Colocar una calcomania reflectiva en el rotor, ver Figura 19.

Figura 19. Calcomania reflectiva en el rotor.

Fuente: Elaboracion propia

6.
7.
8.

Encender el equipo y el motor que impulsa al rotor “Drive Motor”.

Configurar la velocidad en 20%.

Utilizar un tacometro calibrado, apuntando hacia la calcomania en el rotor, ver
figuras 20 y 21. El instrumento indicara las revoluciones por minuto y se debe
anotar la medicion.

Figura 20. Tacémetro calibrado marca Extrech utilizado para calibracion de rotor.

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 21. Bloque desensamblado en calibracion de rotor con tacometro en
operacion

Fuente: Elaboracion propia

9.

Realizar dos mediciones mas a la misma velocidad.

10. Realizar los pasos 8 y 9 con las siguientes velocidades: 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90y

100%.

11. Realizar curva de calibracion con velocidades nominales para los porcentajes

medidos para determinar la velocidad real del rotor.

E. Limpieza

Limpieza de extrusora con bastante tiempo en desuso

1.
2.

o

Verificar que el equipo esté apagado y desconectar de corriente eléctrica.

Remover la banda de calentamiento del dado de extrusion al aflojar el tornillo que
lo sostiene. Dicha banda debe colocarse en un lugar seguro y sin mover bruscamente
los cables.

Remover los tornillos de cabeza hexagonal utilizando llave hexagonal “allen” de
7/64 in. Gentilmente colocar el dado en superficie plana y estable. No se debe dejar
que el dado caiga, se retirara con cuidado.

Utilizar tela de algodon para limpiar el cabezal junto con un palillo de dientes para
remover cualquier polimero residual.

Remover termocupla del rotor al aflojar el tornillo que lo asegura al equipo.
Remover el bloque que sostiene a la tolva y al dado, al deslizarlo de los tubos y el
rotor que lo sostienen.

Utilizar un cepillo de acero inoxidable para limpiar los tubos de deslizamiento.
Ademas, emplear una almohadilla de acero inoxidable para limpiar el rotor.
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8.

Ensamblar nuevamente todos los componentes en orden reverso a la limpieza.
Utilizar lubricante de antiadherente de altas temperaturas en todas las roscas de los
tornillos.

Limpieza de extrusora después de operacion

N

o

Mientras el equipo siga caliente, apagarlo y desconectar de corriente eléctrica.
Colocarse guantes aislados térmicamente.

Remover la banda de calentamiento del dado de extrusion al aflojar el tornillo que
lo sostiene. Dicha banda debe colocarse en un lugar seguro y resistente al calor, y
sin mover bruscamente los cables.

Remover los tornillos de cabeza hexagonal utilizando 1lave hexagonal “allen” de
7/64 in. Gentilmente colocar el dado en superficie plana y estable. No se debe dejar
que el dado caiga, se retirara con cuidado.

Utilizar tela de algodon para limpiar el cabezal junto con un palillo de dientes para
remover cualquier polimero residual.

Remover termocupla del rotor al aflojar el tornillo que lo asegura al equipo.
Remover el bloque que sostiene a la tolva y al dado, al deslizarlo de los tubos y el
rotor que lo sostienen.

Utilizar un cepillo de acero inoxidable para limpiar los tubos de deslizamiento.
Ademas, emplear una almohadilla de acero inoxidable para limpiar el rotor.
Ensamblar nuevamente todos los componentes en orden reverso a la limpieza.
Utilizar lubricante de antiadherente de altas temperaturas en todas las roscas de los
tornillos.

F. Desarrollar manual de operacion

Realizar un benchmark de manuales de distintos equipos de laboratorio y analizar
la estructura de estos.

Investigar manuales de usuario de equipos marca Dynisco. Especialmente,
enfocarse en manuales de extrusoras de otros modelos.

Proponer areas principales que abarcara el manual de operacion, basado en la
investigacion previa. En este caso, proponer: informacion general, introduccion,
seguridad operacional, componentes del equipo, operacién del equipo, calibracion
del equipo, limpieza y mantenimiento.

Crear la etapa de informacion general con los datos del proveedor sobre el modelo
de extrusora, medidas del equipo y condiciones de operacion.

Realizar una introduccion breve para que el usuario comprenda el objetivo general
del manual.

Desarrollar el area de seguridad con los aspectos mas importantes observados en la
operacion. Ademas, incorporar informacion sobre las precauciones operacionales
encontradas en otros manuales.
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a. Desarrollar cddigo de simbolos de seguridad para resaltar peligros en las
distintas partes del manual.

7. Identificar todas las partes del equipo y explicar el funcionamiento de cada una.
Ademas, desarrollar metodologia para utilizar los controladores de temperatura del
equipo.

8. Desarrollar metodologias para la operacion correcta del equipo. Incluyendo las
observaciones y sugerencias mas importantes, analizadas en la seccién previa de
operacion.

9. Desarrollar metodologias para la calibracion de cada parte del equipo. Utilizar como
fundamento, las practicas empleadas para realizarlo.

10. Proponer metodologias de limpieza acorde a la investigacion previa de equipos
similares.

11. Contactar con el proveedor para solicitar metodologias de mantenimiento, e
incorporarlas en el manual.
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VIlI. RESULTADOS

A. Esquematizacion de instalacion
Figura 1. Esquema de operacion de extrusora de laboratorio y equipos auxiliares

W/ TN
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41,00 #}:”i 520 m‘m l . I 00 l
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1 Sl ‘?Lj—j—a:” - - Vista frontal con N I S i % 1 6.}0
N E K ' sistema de traccion 100
I ses 3 ] J |
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e o Vista de perfil
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o Autor: Sergio David Polanco Mejia
L . Esquema: Implementacion de Extrusora de
Vista de planta ! Laboratorio y Equipos Auxiliares
S | Vista frontal Institucion: Universidad del Valle de Guatemala

Fuente: Elaboracion propia en AutoCAD
Nota: Se realiz6 el esquema de operacion para el equipo, siendo los principales equipos auxiliares una bomba y un tanque para el sistema de recirculacion, y un sistema de traccion para estandarizar el diametro de salida del filamento.

Ademas, las unidades de las cotas son cm
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Figura 23. Disefio 3D de sistema de traccion de filamento

Fuente: Elaboracion propia en Autodesk Inventor
Nota: Se realizé el disefio en 3D del sistema de traccion de filamento para estandarizar el
didmetro de la extrusion.

Figura 24. Parametros de disefio para sistema de traccion de filamento

Parameters

Parameter Name Consumed by Unit/Type Equation
- ancho_base Sketch1 mm 100 mm
-1 largo_base Sketch1 mm 250 mm
- altura_base Extrusion1 mm 30 mm
-1d3 Extrusion1 deg 0.0 deg
- ancho_postes Sketch2 mm 20 mm
--{largo_postes Sketch2 mm 40 mm
-| espacio_entre_postes Sketch2 mm 120 mm
-{ altura_postes Extrusion2 mm 200 mm
- d8 Extrusion2 deg 0.0deg
-1 distancia_final_poste_primer_agujero | Sketch3 mm 20 mm
| espacio_entre_agujeros Sketch3 mm 62mm
-1 diametro_agujeros Hole1 mm 10 mm
‘ I User Parameters

Fuente: Elaboracién propia en Autodesk Inventor

Nota: Se realizo el disefio de sistema de traccion y en la figura se muestran las dimensiones
mas importantes para el mismo, teniendo como objetivo principal que la separacién entre
Ilantas fuera de 3 mm exactos, en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad
del Valle de Guatemala.
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B. Calibraciones en el equipo.
Figura 25. Curva de calibracion de velocidad en rotor
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Fuente: Elaboracién propia en RStudio

Notas: Se realiz6 la curva de calibracién con los datos obtenidos por la metodologia de
calibracion de rotor, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue un tacometro de
laser Extech con incertidumbre de + 0.1 rpm, ver Figura 20 tacometro, en el Laboratorio de

Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

Cuadro 12. Valores de ecuacién de la curva de calibracion del rotor

Valor Error tipico
Pendiente 0.83645 +0.02201
Intercepto 11.22128 RPM +3.7867 RPM
R? 0.9954 -
Ecuacion y (RPM) = 0.8365x + 11.2213 (RPM)

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se obtuvo los valores de la ecuacién de curva de calibracién con los datos obtenidos

por la metodologia de calibracion de rotor, del inciso D del capitulo V1. El equipo utilizado
fue un tacémetro de laser Extech con incertidumbre de + 0.1 rpm, ver Figura 20 tacémetro,
en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del VValle de Guatemala.
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Figura 26. Curva de calibracion de rotor con relacion al % de voltaje utilizado
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Fuente: Elaboracién propia en RStudio
Notas: Se realiz6 la curva de calibracién con los datos obtenidos por la metodologia de

calibracion de rotor, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue un tacometro de
laser Extech con incertidumbre de + 0.1 rpm, ver Figura 20 tacometro, en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

80

100

Cuadro 13. Ecuacion de curva de calibracion de RPM acorde a % voltaje

Valor Error tipico
Pendiente 2.57900 RPM reales i0.08039 RPM reales
% Voltaje % Voltaje
Intercepto -16.00667 RPM +5.25112 RPM
R? 0.9923 -
Ecuacion RPM reales
y (RPM) = 2.5790 ( % Voltaje >x 16.0067RPM

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se obtuvo los valores de la ecuacién de curva de calibracién con los datos obtenidos

por la metodologia de calibracion de rotor, del inciso D del capitulo V1. El equipo utilizado
fue un tacémetro de laser Extech con incertidumbre de + 0.1 rpm, ver Figura 20 tacémetro,
en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del VValle de Guatemala.
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Figura 27. Curva de calibracion de temperatura de resistencia en el rotor

Calibracion de resistencia
Rotor
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Lectura de temperatura de rotor (0C)
Fuente: Elaboracién propia en RStudio
Nota: Se realizé la curva de calibracién de resistencia del rotor con los datos obtenidos por
la metodologia de calibracion de sensores de temperatura y resistencias del rotor y del
cabezal, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue termémetro infrarrojo Digi-
Sense con incertidumbre de + 0.1 °C, ver Figura 18 termometro, en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

Cuadro 14. Ecuacion de curva de calibracion de resistencia en rotor

Valor Error Tipico
Pendiente 1.107919 +0.008699
Intercepto -8.786738 °C +1.247654 °C
R? 0.9985 -
Ecuacion y(°C) =1.1079 x — 8.7867 °

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo la ecuacion de la curva de calibracion de resistencia del rotor con los datos
obtenidos por la metodologia de calibracion de sensores de temperatura y resistencias del
rotor y del cabezal, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue termdémetro
infrarrojo Digi-Sense con incertidumbre de + 0.1 °C, ver Figura 18 termOmetro, en el
Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 28. Curva de calibracion de resistencia en el cabezal / orificio de extrusion
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Fuente: Elaboracién propia en RStudio
Nota: Se realiz0 la curva de calibracidon de la resistencia en el dado con los datos obtenidos
por la metodologia de calibracidn de sensores de temperatura y resistencias del rotor y del
cabezal, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue termémetro infrarrojo Digi-
Sense con incertidumbre de + 0.1 °C, ver Figura 18 termdmetro.

Cuadro 15. Ecuacion de curva de calibraciéon de resistencia en cabezal

Valor Error tipico
Pendiente 1.032966 +0.005297
Intercepto -4.236480 °C +0.757819°C
R? 0.9993 -
Ecuacion y(°C) =1.1033 x — 4.2365 °

Fuente: Elaboracién propia

Nota: Se obtuvo la ecuacion de la curva de calibracion de la resistencia en el dado con los
datos obtenidos por la metodologia de calibracidn de sensores de temperatura y resistencias
del rotor y del cabezal, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue termémetro
infrarrojo Digi-Sense con incertidumbre de + 0.1 °C, ver Figura 18 termdmetro.
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Cuadro 16. Resultados de calibracion de reloj indicador

Distancia por unidad
Promedio 0.0011 infu
Desviacién estandar +4.1093E-07

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se obtuvo un promedio de las pulgadas que indica cada unidad del reloj indicador.

Estos datos se obtuvieron acorde a la metodologia de calibracién de reloj indicador
utilizando el pie de rey Stanley con incertidumbre £1/1000 in, procedimiento detallado en
el capitulo 1V, inciso D.

C. Implementacion de sistemas auxiliares y produccién de filamento con

perfil comercial

Figura 29. Vista de planta de la implementacion de extrusora y sistemas auxiliares.

= U

Fuente: Elaboracién propia
Nota: Se implement6 el sistema de recirculacion de agua y sistema de traccion para el
filamento extruido en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle

de Guatemala. Esta figura presenta la perspectiva de planta.
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Figura 30. Vista frontal de implementacion de extrusora y sistemas auxiliares.

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se implement6 el sistema de recirculacion de agua y sistema de traccion para el

filamento extruido en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle
de Guatemala. Esta figura presenta la perspectiva frontal.

Figura 31. Vista de perfil de implementacion de extrusora y sistemas auxiliares
instalados en vista de perfil.
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Fuente: Elaboracién propia
Nota: Se implementd el sistema de recirculacion de agua y sistema de traccion para el

filamento extruido en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle
de Guatemala. Esta figura presenta la perspectiva de perfil.
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Figura 32. Comparacion entre esquema e implementacion de extrusora y sistemas
auxiliares instalados en vista de planta.

=F

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se implementé el sistema de recirculacion de agua y sistema de traccion para el
filamento extruido en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle
de Guatemala. Esta figura presenta la perspectiva de planta. Se compara la propuesta contra

la implementacion final.
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Figura 33. Comparacion entre esquema e implementacion de extrusora y sistemas
auxiliares instalados en vista frontal.

—Ff A B—H F—
b ((@®))o
=

¥

1H1)
on

1H])
i

“

'
)

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se implementd el sistema de recirculacion de agua y sistema de traccion para el
filamento extruido Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de
Guatemala. Esta figura presenta la perspectiva frontal. Se compara la propuesta contra la
implementacion final.
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Figura 34. Comparacion entre esquema e implementacion de extrusora y sistemas
auxiliares instalados en vista de perfil
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Fuente: Elaboracién propia
Nota: Se implementd el sistema de recirculacion de agua y sistema de traccion para el
filamento extruido Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de

Guatemala. Esta figura presenta la perspectiva de perfil. Se compara la propuesta contra la
implementacién final.
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Figura 35. Comparacion entre disefio e implementacion de sistema de traccion.

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se elabord el disefio del sistema de traccion y se imprimio6 en 3D. La base fue impresa
con PLA, mientras que las ruedas son hechas a base de TPU. Ademas, se utilizaron dos
cojinetes de bolas SKF de 10 mm de didmetro interior.

Figura 36. Implementacion de extrusora con sistemas auxiliares.

Fuente: Elaboracién propia
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Nota: Se observé la implementacion exitosa de la extrusora y los sistemas auxiliares, en el
Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala. Asi lucio
el equipo después de la implementacion.

Cuadro 17. Variacién de diametros de los filamentos en extrusién

Nombre Identificador Diametro (mm) Largo (m)
Hexeno 1 L62009H 3.01+0.11 8.39+0.01
Hexeno 2 L62009H 2.79+0.24 8.50 + 0.01
Baja Densidad 202351 3.23+0.37 6.60 + 0.01
Fraccional LDF 0025 3.41+0.36 3.65+£0.01
Alta Densidad F10 750 3.02+0.14 5.35+0.01
Enable 2705MC 3.06+0.12 7.68 £ 0.01

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se realizaron seis corridas distintas de extrusiones mayores a los 3 metros de largo.
En este caso, se trabajé un duplicado de Hexeno, por lo que hay Hexeno 1y 2, haciendo
referencia a qué corrida fue primero. Ademas, se presentaron los promedios del diametro
junto con su desviacion estandar. El codigo identificador fue asignado por el proveedor de
muestras. El didmetro se midi6 con el pie de rey Stanley (+0.01 mm) y el largo con cinta
métrica Milwaukee (+0.01 m), en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la
Universidad del Valle de Guatemala.

Figura 37. Diagrama de caja y bigotes de la variacion del didmetro a lo largo del
primer filamento de polietileno con hexeno.
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Fuente: Elaboracion propia
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Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicion de los diametros que
componen los datos del diagrama, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento. La linea
horizontal azul representa la mediana y la verde representa la media. Este analisis se repitio
con otras muestras. Los resultados se encuentran en anexos.

Figura 38. Histograma de la variacién del didmetro a lo largo del primer filamento
de polietileno con hexeno.
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Fuente: Elaboracién propia en RStudio

Nota: Se utilizé el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicién de los diametros que
componen los datos del histograma, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento. Este
andlisis se repitié con otras muestras. Los resultados se encuentran en anexos.

Cuadro 18. Propiedades de primer filamento de polietileno con hexeno

Nombre Hexeno
Cadigo identificador L62009H
Largo de filamento 8.39+0.01m
Fecha 14/07/2021
Media del diametro 3.009 mm
Mediana del diametro 3.000 mm
Desviacion estandar +0.1148 mm
Diametro minimo 2.660 mm
Diametro maximo 3.500 mm

Fuente: Elaboracion propia
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Nota: Se obtuvieron los datos estadisticos mas representativos de los diametros anotados,
los cuales fueron medidos con el pie de rey Stanley (+£0.01 mm), en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala. Este andlisis se repitid
con otras muestras. Los resultados se encuentran en anexos.

Resultados de indice de fluidez y densidad

Cuadro 19. indice de fluidez experimental de las muestras de polietileno

Muestra MFI 1 MFI 2 MFI 3 Media | Desviacién
(£0.0019/10min) | (+0.001g/10min) (£0.001 (9/10 | Estandar
g/10min) min)
Baja 20.502 20.468 23.093 21.354 +1.506
densidad
Enable 33.243 29.457 22.785 28.495 +5.295
antiblock 35.102 27.489 51.22 37973 | +12.117
Alta 11.714 10.921 10.437 11.024 +0.645
densidad
Fraccional 11.636 18.947 15.289 15.291 +3.655
Hexeno 16.640 15.712 16.953 16.435 +0.645
LLDPE 53.57 39.42 34.398 42.463 +9.942
polvo
LLDPE 46.841 53.752 46.841 48.108
pellet +5.129

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvieron los indices de fluidez de ocho muestras distintas, las cuales no estan
relacionadas con los resultados de los diametros anteriores, ya que fueron extrusiones
preparadas especificamente para estas pruebas a 190 °C y 60% de voltaje. Dichas
operaciones se realizaron en triplicado acorde a la metodologia de analisis de indice de
fluidez en capitulo VI, inciso C. Se utilizd el cronémetro del dispositivo maévil Iphone y
balanza analitica OHAUS (+0.0001g), en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la
Universidad del Valle de Guatemala.
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Cuadro 20. Densidad de muestras de polietileno

Muestra Densidad 1 Densidad 2 Densidad 3 Promedio Desviacion
(g/mL) (g/mL) (g/mL) Estandar
Ba.Ja 0.8178+0.0681 | 0.7309+0.0731 | 0.8523+0.8523 0.8003 +0.0625
densidad
Enable 0.7454+0.0248 | 0.8707+0.0352 | 0.8384+0.0938 0.8182 +0.0650
Antiblock | 0.9706+0.0277 | 0.9469+0.0631 | 1.0249+0.1025 0.9808 +0.0400
Alta 1.0640£0.0967 | 0.9483+0.0862 | 1.0909+0.1001 | 1.0344 | T0:0758
densidad
Fraccional | 0.9701+0.0808 | 0.8494+0.0472 | 0.8010+0.0572 0.8735 +0.0871
Hexeno 1.0204+0.1020 | 1.0972+0.0997 | 0.9864+0.0986 1.0347 +0.0568
Lplz)l:l)vl::)E 0.9141+0.0397 | 0.7626+0.0424 | 0.8109+0.0280 0.8292 +0.0774
LLDPE
oellet 0.8680+0.0620 | 0.8770+0.0214 | 0.8496+0.0218 0.8649 +0.0139

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvieron las densidades de filamento de ocho muestras distintas. Estos
resultados pertenecen a la metodologia de anélisis de densidad con solucion de etanol al 95
% (v/v), del capitulo VI, inciso C. Dichas operaciones se realizaron en triplicado. Se utilizé
una probeta de 100 mL PYREX y balanza analitica OHAUS (+0.0001g), en el Laboratorio

de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

Cuadro 21. Densidad de muestras de polietileno

Muestra Densidad 1 Densidad 2 Densidad 3 Promedio Desv/iacic’)n
(9/mL) (9/mL) (g/mL) Estandar
Enable 1.2039+0.0926 | 1.1518+0.0352 | 1.1406+0.0938 1.1654 +0.0338
Antiblock | 2.474940.4914 | 1.4471+0.2913 | 1.1576+0.1028 1.6932 +0.6923
de)r?;litga d 1.2305+0.0664 | 1.1324+0.0568 | 1.1703+0.0790 1.1777 +0.0495
Fraccional | 1.0900+0.0691 | 1.1539+0.0541 | 1.1130+0.0655 1.1190 +0.0324
Hexeno 1.1114+0.2857 | 1.2087+0.0811 | 0.9864+0.0480 1.1022 +0.1115

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvieron las densidades de filamento de ocho muestras distintas. Estos
resultados pertenecen a la metodologia de andlisis de densidad con pie de rey, del capitulo
VI, inciso C. Dichas operaciones se realizaron en triplicado. En este caso, no se trabaj6 con
LLDPE en polvo, ni en pellet, ni con polietileno de baja densidad debido a la forma de la
extrusion. EI método propagaria mas el error, en esos casos. Se utiliz6 un pie de rey Stanley
(+0.01mm) y balanza analitica OHAUS (+0.0001g), en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Analisis de superficie de filamento

Figura 39. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “Hexeno 1”

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento, en el
Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala. En este
caso, se analiz6 una muestra de hexeno de la extrusion de 8.39m. Este anélisis se realiz6
con otras muestras. Los resultados se encuentran en anexos.

Cuadro 22. Resultados del andlisis cualitativo de superficie de los filamentos.

Muestra Presencia de piel de Presencia de Semejanza a perfil
tiburén fractura de mezcla comercial
Hexeno 1* Negativa Negativa Positiva
Alta densidad™ Negativa Negativa Positiva
Fraccional* Negativa Negativa Positiva
Baja densidad* Negativa Negativa Positiva
LLDPE en polvo** Negativa Negativa Positiva
Antiblock** Negativa Negativa Positiva
LLDPE en pellet** Negativa Negativa Positiva
Baja densidad** Negativa Negativa Positiva
Enable** Negativa Negativa Positiva

Fuente Elaboracion propia

Nota: Se resumid la semejanza al perfil comercial de cada muestra trabajada acorde al
analisis cualitativo de superficie de los filamentos trabajados, ver Figura 39. Se analiz6 la
presencia de los fendmenos de presencia de piel de tiburdon y de fractura de mezcla; que
ninguna muestra presento. Las fotografias utilizadas se encuentran en anexos.
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*Muestra trabajada para una produccién de perfil comercial.
**Muestra trabajada para el analisis de MFI, la cual también se analizé cualitativamente.

Temperatura de transicion vitrea

Figura 40. Fotografia de diferentes filamentos a 93 °C

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).
Se utiliz6 una mufla Thermolyne, en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la
Universidad del Valle de Guatemala. Este andlisis se realizd con otras muestras. Los
resultados se encuentran en anexos.

Cuadro 23. Rango de temperaturas de transicion vitrea de los filamentos.

Muestra Rango de transicion vitrea
Baja Densidad 102 °C — 107 °C
Alta Densidad 123°C-128°C

Fraccional 102 °C — 107 °C
Enable 118°C -123°C
Hexeno 113°C-118°C

LLDPE en polvo 112 °C - 123°C
Antiblock 118°C—-123°C
LLDPE en pellets 112°C-123°C

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el rango de temperaturas de transicion vitrea para los filamentos
trabajados. La Figura 40 muestra el analisis, que fue variando cada cinco grados
centigrados. Las transiciones completas se encuentran en anexos.
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D. Manual de operacion de extrusora de laboratorio Dynisco

A continuacion, se encuentra una seccion completa con el manual desarrollado para la
operacion correcta de la extrusora de laboratorio
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Manual de Operacion — Extrusora de Laboratorio

1. Informacion general del equipo

En esta pagina se encuentra la informacion detallada del modelo de equipo. Esta
informacidn se encuentra en la placa de este.

Tabla 1. Informacién de extrusora de laboratorio

UVvG

UNIVERSIDAD

DEL VALLE
DE GUATEMALA

Modelo LME-120

Serie No. 280AJF0012

Fusible Principal 5 Amperios

Unifase 115 voltios corriente alterna

Tabla 2. Modelo del equipo

Modelo LME-120

LME 280AJF0012

Tipo: Extrusora de Laboratorio

Tabla 3. Dimensiones del equipo

Ancho 41 cm

Largo 60 cm

Alto 23 cm

Cabezal (Dado) Didmetro del orificio 0.3125 cm (1/8 in)
Peso 54.5 kg (120 Ib)

Tabla 4. Condiciones de operacion

Uso en interiores

Altitud: hasta 2000 m

Temperatura ambiente: 16 a 29 °C

Humedad relativa: 80% maximo

Fluctuaciones en el suministro de voltaje: +10% del voltaje nominal

Grado de polucion: 2

Area de Trabajo recomendada: 90 x 60 cm
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2. Introduccion

El manual de operacion de la Extrusora de Laboratorio Dynisco es un documento que
cuenta con la informacion mas importante para el uso del equipo. Esto inicia con la
descripcion de los simbolos de seguridad, los peligros potenciales y las precauciones
necesarias. Luego, esta detallada la informacién sobre los componentes del equipo y su
funcion. Asimismo, se describe el procedimiento para una exitosa extrusién. Por Gltimo, se
desarrolla la informacion de la calibracion del equipo y la limpieza de este.

Se recomienda leer por completo este manual para asegurar la seguridad del usuario y del
equipo. Asimismo, se propician las condiciones para una extrusion exitosa. De no seguir
los procedimientos establecidos por el manual, no se puede garantizar la produccién
correcta de filamento, ni el bienestar fisico del operador y de la extrusora.
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3. Seguridad operacional

En esta seccidn se encuentran los simbolos de seguridad que apareceran a lo largo del
manual. Ademas, se describen las principales advertencias y precauciones que se deben
tomar en cuenta al operar el equipo.

3.1Simbolos de seguridad

e Alto voltaje: Indica que existe riesgo de electrocutarse si no se siguen las

instrucciones adecuadas.
A Alto Voltaje

e Peligro de quemaduras: Indica del posible riesgo de quemaduras si no se siguen

las instrucciones.
Peligro de
Quemadura

e Advertencia: Indica de posible dafio al equipo si no se siguen las instrucciones.

i j t Advertencia

e Nota: Indica informacion importante para la operacion.

i E Nota

Universidad del Valle de Guatemala — Laboratorio de Operaciones Unitarias -
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3.2Precauciones operacionales

El uso de este equipo involucra peligros potenciales. Por lo tanto, es responsabilidad del
operador tomar todas las precauciones al respecto. Asimismo, se deben seguir las
indicaciones de este manual. En la siguiente tabla se observan las principales precauciones
que deben tomarse.

Tabla 5. Precauciones operacionales

Precaucion
Este equipo debe ser operado como lo indica el manual. De no ser asi, tanto el operador
como el equipo pueden sufrir dafios severos. Antes de iniciar a operar la extrusora, se
debe leer por completo el manual de operacion. Ademas, no se debe usar el equipo con
pellets con un didmetro superior a 3 mm.
El equipo cuenta con una cubierta que protege todos los componentes eléctricos y
mecénicos del equipo. En el interior, no hay partes para ser utilizadas por el usuario. Por
lo tanto, si hay algin desperfecto que involucre partes internas se debe comunicar
directamente con Dynisco.
Antes de iniciar el proceso de extrusion, verificar que el reloj indicador esté separado
0.020 in (desplazamiento de 18 unidades en el reloj), que la temperatura de rotor y
cabezal hayan alcanzado el valor deseado. Ademas, que el sistema de recirculacién de
agua esté correctamente instalado y en funcionamiento.
Antes de encender el movimiento del rotor, verificar que haya guantes de proteccién, una
varilla de laton (o bien un tramo de filamento antiguo de 15-20 cm), pellets del polimero
en un beaker y una espatula de laboratorio.
Nunca dejar el equipo sin supervision, al estar en operacion.
Después de finalizar la operacidn, se debe esperar a que el equipo se enfrie. Por lo tanto,
no se debe desconectar el sistema de recirculacién de agua hasta que se alcance
temperatura ambiente en el cabezal y el rotor.
Antes de desconectar el equipo, se debe apagar las resistencias del cabezal y el rotor, el
movimiento del rotor y por Gltimo el equipo.
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Manual de Operacion — Extrusora de Laboratorio

3.3Advertencias

En la siguiente tabla se describen las principales advertencias de la operacion de la
extrusora de laboratorio. El equipo es capaz de alcanzar temperaturas muy altas que pueden
provocar dafos severos al usuario. Estas partes son el cabezal, rotor, dado de extrusion y el
bloque que sostiene todos los componentes.

Tabla 6. Advertencias en operacion

Advertencias

Asegurarse que el equipo esté correctamente conectado a corriente eléctrica.

Este equipo no esta disefiado para materias primas muy grandes. Los pellets deben tener
un didmetro de 3 mm o menor.

No usar este equipo si se encuentra frio. El rotor puede dafiarse permanentemente.

Conectar el sistema de recirculacién de agua, antes de encender el equipo.

Debe estar seguro de usar guantes de proteccion, en todo momento.

Durante la operacion, no se debe apagar la resistencia del cabezal ni del rotor.

Debe ser cuidadoso de no introducir la mano en la tolva, aunque el material se atragante.
En este caso, se debe utilizar la varilla de laton o el filamento de 15-20 cm para empujar
al material.

Antes de realizar mantenimiento, el equipo debe estar apagado y desconectado
correctamente. En el caso de realizar mantenimiento en caliente, se debe de utilizar

guantes de proteccion.
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4. Componentes del equipo

4.1Nombres y funciones

Figura 1. Diagrama de extrusora de laboratorio
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Cabezal: es un componente estacionario que incluye un dado con orificio 1/8 de
pulgada. Se puede observar en la Figura 1 como dado.

Calentador de Banda del Dado: componente encargado de calentar el dado para
mantener una extrusion constante.

Bloque de soporte: encargado de dar soporte a todo el mecanismo de extrusion.

Rotor: cilindro rotatorio calentado (Figura 1).

Tubo de deslizamiento: tubo estacionario entre el bloque y el rotor que guia al polimero
hacia el orificio.

Tolva: apertura conica que es enfriada con un sistema de circulacion de agua. (Figura
1)

Panel de control: encargado de encender el equipo en el botén de Main Power, y
también de encender las resistencias del rotor y del cabezal. Asimismo, alli se puede
iniciar y regular el movimiento del rotor.
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4.2 Controladores de temperatura

Figura 2. Panel frontal del equipo
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Variable del proceso. Es un monitor que presenta la temperatura del rotor y cabezal
respectivamente.

Set point o Valor deseado. Monitor que presenta la temperatura deseada en el
sistema. Es la temperatura que se registra con los botones inferiores.

Index. Boton para reiniciar los valores de temperatura.

Flecha superior. Botdn para aumentar la temperatura del set point.

Flecha inferior. Boton para reducir la temperatura del set point.

Enter. Botdn para confirmar la temperatura deseada en el set point y que el sistema
empiece a trabajar para llegar a ello.

Interruptor de temperatura de rotor. Interruptor para encender las resistencias del
rotor.

Interruptor de temperatura de cabezal. Interruptor para encender las resistencias del
cabezal.

Interruptor principal. Interruptor de encendido del equipo.

10. Interruptor del motor. Interruptor de encendido del movimiento del rotor.
11. Perilla de %Voltaje. Perilla para regular la velocidad del rotor.
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Tabla 7. Velocidad del rotor acorde al % de voltaje
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% Voltaje Nominal (RPM)
10 16
20 30
30 60
40 90
50 120
60 152
70 180
80 220
90 250
100 270

Para seleccionar correctamente un nuevo set point se deben utilizar las flechas hasta

alcanzar la temperatura deseada. Al tenerla, se debe presionar enter. Se debe esperar 15
minutos para que la temperatura estabilice. El valor de temperatura maxima del equipo es
de 400 °C, de superar esta temperatura el equipo automaticamente se apagara por seguridad.

i t Nota

Si se interrumpe la energiay el equipo se apaga antes de haber
presionado el boton “ENTER” para ingresar el nuevo “set
point”, el equipo regresara al set point anterior.

La siguiente tabla provee informacion sobre problemas que pueden ocurrir durante la

operacion, y como resolverlo.

Tabla 8. Problemas en la operacion.

Problema

Posible causa

El monitor de PV muestra (----) o HHHH

La termocupla necesita reparacion o
reemplazo.

El monitor de PV muestra LLLL o el
valor empieza a decrecer mientras la
temperatura aumenta.

La termocupla puede estar puesta al revés.

La temperatura de PV es incorrecta por

una diferencia de 30% aproximadamente.

Esta conectado el tipo incorrecto de
termocupla.

No hay calor.

Cableado del calentador incorrecto o
modelo erréneo de salida.

El monitor parpadea o el valor ingresado
cambia.

Interferencia electromagnética. Para eliminar
picos de alto voltaje, el cableado del sensor y
del controlador deberan separarse de lineas de
poder con mucho “ruido”. Los dispositivos
calentados deben aterrizarse correctamente.

El monitor no enciende.

No hay energia o un fusible se quemo.
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5. Operacion del equipo

5.10peracion

Ajuste del tamario del espacio axial

1.

wmn

o1

Aflojar las cuatro tuercas en las varillas roscadas sobre las que se desliza el bloque de
soporte del cabezal.

Mover el bloque hacia el frente hasta que el final del rotor toque el interior del cabezal.
Colocar el indicador del reloj en el punto cero.

Mover el blogue hasta alcanzar un aproximado de 0.018 in (el deseado es 0.020in) en
el reloj indicador.

Ajustar la tuerca frontal derecha hasta alcanzar 0.020 pulgadas.

Ajustar la tuerca frontal izquierda y verificar que se mantengan las 0.020 pulgadas de
distancia.

De no alcanzar las 0.020 pulgadas se debe aflojar la tuerca derecha o izquierda
dependiendo de las observaciones reales.

Al alcanzar la distancia deseada, ajustar las tuercas traseras de ambos lados para
asegurar la distancia.

Extrusion de filamento

Nota Se recomienda que los primeros intentos de operacion se
realicen con materiales faciles de procesar como el

polietileno de baja o alta densidad.

=

Apagar los interruptores del calentador, rotor y del motor principal.
Conectar instrumento a la fuente de energia de corriente eléctrica.
3. Conectar el suministro de agua a la tolva. Los “fittings” estan ubicados en la base
de la tolva. Se requiere un flujo de 200 centimetros cubicos de agua por minuto.
a. Colocar recipiente de agua, cercano al cabezal.
b. Llenar de agua lo suficientemente profundo para que la bomba quede
sumergida.
Sumergir bomba de agua.
Conectar tuberias de silicon a la bomba y a la tolva.
Conectar bomba a corriente eléctrica.
f. Verificar que el sistema esté recirculando agua correctamente.
Encender el equipo, y resistencias del rotor y el calentador.
Ajustar la temperatura del rotor y del cabezal aproximadamente 20°C arriba del
punto de fusion del material a trabajar. Esto se logra con presionar la flecha hacia
arriba hasta alcanzar dicha temperatura. Presionar ENTER para ajustarlo.

N

® Qoo

o~
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Nota Aclaracion: si el botén de ENTER no se presiona, el equipo

regresara a al “set point” antiguo. Se requiere de un tiempo de
15 minutos para que la temperatura se estabilice.

6. Mientras el equipo se caliente, intentar poner en contacto un pellet del material con
la superficie externa de la tolva para ver si se derrite. Cuando empiece a derretirse
es una sefial de que el instrumento ya esta listo para empezar a procesar. Si el pellet
se derrite muy rapido es porque esta demasiado caliente.

7. Realizar lo mismo con el rotor. Cuando la temperatura del rotor empiece a elevarse,
se debe comprobar con un pellet en la tolva y usar la varilla para empujarla
gentilmente contra la superficie del rotor. Se debe anotar la temperatura a la que
empiezan a derretirse los pellets y ajustar la temperatura del rotor a ese valor. Si el
rotor estd muy caliente, se debe reducir la temperatura para controlarlo.

Advertencia  Temperaturas de rotor innecesariamente altas pueden
empezar la descomposicion del material y pueden dafiar el
rotor.

En la operacion se pueden alcanzar temperaturas muy
altas. Siempre debe usarse guantes de proteccion para
operar el equipo.

Peligro de
guemadura

8. Encender el movimiento del rotor, ya que la extrusora de laboratorio ya es capaz de
operar con muestras. Introducir el material lentamente en la tolva. Mientras se llena
la zona de extrusion, la muestra derretida empezara a ser extruida del orificio. La
operacion se estabilizara.

9. Al obtener un buen tramo de filamento, alinear cuidadosamente en el sistema
auxiliar de traccion y estandarizacién de didametro. Es decir, utilizando los guantes
protectores y la espatula, agarrar el filamento (atn caliente) y colocarlo en el medio
de ambas ruedas de traccion. Cémo se muestra en la siguiente Figura 3.

Universidad del Valle de Guatemala — Laboratorio de Operaciones Unitarias -
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Figura 3. Sistema de traccion de filamento

=
=
=

10. Al contar con el filamento alineado, se debe mover la rueda superior a la velocidad

de extrusion para que este salga con un diametro uniforme. Se finaliza la operacion
al obtener el largo deseado.

Consideraciones importantes:

e La velocidad variable del motor viene con un sensor para controlar y
mantener constante esta velocidad a pesar de que haya cargas variables.

e Antes de utilizar la extrusora con otra muestra, se debe extruir al menos 50
g de la nueva muestra para limpiar la cdmara de extrusion y que el filamento
no sea una mezcla, sino el nuevo polimero.

Comprobacion de diametro del filamento

1.
2.

3.

Extender el filamento por completo.

Realizar medicién del diametro del filamento cada 10 centimetros, utilizando un pie
de rey. Anotar todos los diametros.

Calcular la media y desviacion estandar de los datos obtenidos.

Analizar la desviacion estandar. Si el diametro presenta una desviacion estandar
menor o igual que +0.10 mm, se considera una baja variacién del diametro en todo
el filamento. De ser mayor que +0.10 mm, pero menor que +0.14 mm, aln es
aceptable dependiendo del uso y del promedio. Pero si es superior que +0.14 mm
se debe volver a extruir el filamento del polimero deseado.
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6. Calibracion de equipo

Calibracion de reloj indicador

Empleando galgas

1.

2.

3.

Aflojar las cuatro tuercas en las varillas roscadas sobre las que se desliza el bloque
de soporte del cabezal.

Mover el blogue hacia el frente hasta que el final del rotor toque el interior del
cabezal.

Colocar el indicador del reloj en el punto cero.

Mover el bloque hasta alcanzar el indicador y la tolva estén lo suficientemente
cerca, pero que el reloj indique 0 desplazamiento.

Introducir en ese espacio una combinacion de galas que de un ancho de 0.01
pulgadas.

Leer el dato y apuntarlo.

Repetir pasos 5y 6 dos veces mas.

Repetir pasos 5, 6 y 7 para los siguientes anchos 0.02, 0.05, 0.10, 0.15, 0.20 y 0.25
pulgadas.

Realizar una curva de calibracion y obtener ecuacién de la curva.

. Obtener el resultado de cuanta distancia en pulgadas mide cada unidad del reloj

indicador.

Empleando pie de rey

1.

2.

3.

~

Aflojar las cuatro tuercas en las varillas roscadas sobre las que se desliza el bloque
de soporte del cabezal.

Mover el blogue hacia el frente hasta que el final del rotor toque el interior del
cabezal.

Colocar el indicador del reloj en el punto cero.

Realizar medicidon con el pie de rey desde la punta del indicador hasta el tubo que
lo sostiene. Anotar las pulgadas que hay.

Colocar el indicador del reloj hasta su punto maximo desde el tubo que lo sostiene
hasta la punta del indicador y anotar medicion del reloj y las pulgadas desplazadas
acorde al pie de rey (habra al menos dos revoluciones del medidor, cada una
representa 100 unidades medidas).

Realizar paso 4 y 5 por lo menos tres veces. Las mediciones deben coincidir entre
si.

Restar la distancia medida del pie de rey entre el cero y el punto maximo.

Dividir el resultado anterior entre las mediciones correspondientes del indicador en
el punto maximo

Obtener el resultado de cuanta distancia en pulgadas mide cada unidad del reloj
indicador.

Calibracion de sensores de temperatura y resistencias del rotor y del cabezal

1.
2.

Conectar el equipo a corriente eléctrica.
Encender el equipo y la temperatura del rotor y del cabezal. En el instrumento se

% ¢

llaman “main power”, “rotor temp” y “header temp” respectivamente.
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Manual de Operacion — Extrusora de Laboratorio

w

Determinar la temperatura a 70 grados centigrados en el rotor y cabezal.

Utilizar un termémetro calibrado para medir y anotar la temperatura del cabezal y
el rotor. Se debe buscar cerca de donde esta la termocupla para obtener el valor mas
exacto.

Repetir pasos 3 y 4 aumentando cinco grados por medicion hasta alcanzar los 200
grados centigrados.

Realizar curva de calibracion para obtener ecuacidon de la curva y obtener la
temperatura real en cada punto.

Calibracion de rotor

=

11.

Apagar el equipo y desconectar de corriente eléctrica.

Remover la banda de calentamiento del dado de extrusion al aflojar el tornillo que
lo sostiene. Dicha banda debe colocarse en un lugar seguro y sin mover bruscamente
los cables.

Remover los tornillos de cabeza hexagonal utilizando 1lave hexagonal “allen” de
7/64 in. Gentilmente colocar el dado en superficie plana y estable. No se debe dejar
que el dado caiga, se retirara con cuidado.

Conectar el equipo a corriente eléctrica.

Colocar una calcomania reflectiva en el rotor

Encender el equipo y el motor que impulsa al rotor “Drive Motor™.

Configurar la velocidad en 20%.

Utilizar el tacometro apuntando hacia la calcomania en el rotor. El instrumento
indicard las revoluciones por minuto y se debe anotar la medicion.

Realizar dos mediciones més a la misma velocidad.

. Realizar los pasos 8 y 9 con las siguientes velocidades: 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90y

100%.
Realizar curva de calibracién con velocidades nominales para los porcentajes
medidos para determinar la velocidad real del rotor.
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Manual de Operacion — Extrusora de Laboratorio

7. Limpieza de equipo

Limpieza de extrusora con bastante tiempo en desuso

=

o

Verificar que el equipo esté apagado y desconectar de corriente eléctrica.
Remover la banda de calentamiento del dado de extrusion al aflojar el tornillo
que lo sostiene. Dicha banda debe colocarse en un lugar seguro y sin mover
bruscamente los cables.

Remover los tornillos de cabeza hexagonal utilizando llave hexagonal “allen”
de 7/64 in. Gentilmente colocar el dado en superficie planay estable. No se debe
dejar que el dado caiga, se retirara con cuidado.

Utilizar tela de algoddn para limpiar el cabezal junto con un palillo de dientes
para remover cualquier polimero residual.

Remover termocupla del rotor al aflojar el tornillo que lo asegura al equipo.
Remover el bloque que sostiene a la tolva y al dado, al deslizarlo de los tubos y
el rotor que lo sostienen.

Utilizar un cepillo de acero inoxidable para limpiar los tubos de deslizamiento.
Ademas, emplear una almohadilla de acero inoxidable para limpiar el rotor.
Ensamblar nuevamente todos los componentes en orden reverso a la limpieza.
Utilizar lubricante de antiadherente de altas temperaturas en todas las roscas de
los tornillos.

Limpieza de extrusora después de operacion

N

S

Peligro de
guemadura Este procedimiento requiere guantes térmicos aislados.

Mientras el equipo siga caliente, apagarlo y desconectar de corriente eléctrica.
Colocarse guantes aislados térmicamente.

Remover la banda de calentamiento del dado de extrusion al aflojar el tornillo
que lo sostiene. Dicha banda debe colocarse en un lugar seguro y resistente al
calor, y sin mover bruscamente los cables.

Remover los tornillos de cabeza hexagonal utilizando llave hexagonal “allen”
de 7/64 in. Gentilmente colocar el dado en superficie planay estable. No se debe
dejar que el dado caiga, se retirara con cuidado.

Utilizar tela de algodon para limpiar el cabezal junto con un palillo de dientes
para remover cualquier polimero residual.

Remover termocupla del rotor al aflojar el tornillo que lo asegura al equipo.
Remover el bloque que sostiene a la tolva y al dado, al deslizarlo de los tubos y
el rotor que lo sostienen.

Utilizar un cepillo de acero inoxidable para limpiar los tubos de deslizamiento.
Ademaés, emplear una almohadilla de acero inoxidable para limpiar el rotor.
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9. Ensamblar nuevamente todos los componentes en orden reverso a la limpieza.
Utilizar lubricante de antiadherente de altas temperaturas en todas las roscas de
los tornillos.
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8. Mantenimiento

Revision en el interior de la caja

Desconectar el equipo de la corriente eléctrica

Remover la tapa de todo el equipo con mucho cuidado.

Revisar el interior del equipo.

Revisar especificamente la caja reductora del movimiento del eje.
Revisar cada pieza del mecanismo interior y lubricar las partes moviles.
Anotar las piezas que ya estén muy desgastadas y realizar una solicitud de compra. Se
anticipa una compra por lo menos 3 meses antes de necesitar la pieza.
Terminar de lubricar las piezas moviles y de limpiar las piezas fijas.
Tapar el equipo nuevamente.

. Conectar a corriente eléctrica.

0. Encender el equipo y comprobar que funcione el rotor.

ocoukrwdE

Nota: en caso de encontrar una pieza dafiada, o encontrar alguna falla en el mecanismo de
movimiento. NO INTENTAR REPARARLO. Esto debe ser realizado por el proveedor
Dynisco o su representante autorizado en la region, ya que esto debe ser realizado
Unicamente por expertos.
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VII1I.ANALISIS DE RESULTADOS

En el trabajo de graduacion “Produccion de filamento de resinas de grado comercial
en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala” se
realizd una esquematizacion detallada de la instalacion del equipo y de los sistemas
auxiliares a utilizar; la cual sirvio para la posterior implementacion e instalacion de dichos
equipos. Esta implementacion se vio reflejada en la produccion de filamento. Asimismo,
se calibraron las resistencias y sensores de temperatura, velocidad del rotor y reloj
calibrador del equipo. Por ultimo, se desarrollé un manual de operacion del equipo para
realizar producciones de filamentos con perfil comercial.

En la Figura 22, se observa el esquema de operacion de la extrusora de laboratorio
junto con los equipos auxiliares. En la vista de planta, se observa un sistema de traccion
para conducir al filamento y poder estandarizar el diametro a 3 mm. Dado el didmetro de
3.125 mm del dado del equipo, se decidio trabajar a 3 mm. Esto facilita al sistema de
traccion alcanzar la estandarizacion deseada, a pesar de que un filamento de 1.75 mm tiene
mas ventajas operativas. Ademas, se encuentra un tanque de agua con una bomba
sumergible. Esta cumple la funcion de recircular agua para enfriar la tolva y no permitir
que el calor de la cdmara de extrusion se transfiera a la tolva. Esto para que los pellets de
entrada mantengan esa forma sélida, hasta entrar a la cdmara. En la vista frontal, se
encuentran dos disefios. Uno con el sistema de traccion y otro sin él. Esto permite entender
la conexidn de la tuberia desde la tolva hasta la bomba de agua. En el disefio, se muestra
un adaptador, ya que el sistema lo requiere debido a los diametros distintos entre la bomba
y la salida de la tolva. Con este disefio también se evidencia que es necesario alinear el
centro de las llantas del sistema de traccion con el orificio de extrusion del dado, para que
el filamento no se desvie en la operacion. Finalmente, la vista de perfil es a la que el
operador esta acostumbrado, debido a que el usuario debe manejar las variables del tablero
del equipo, controlar la velocidad de la extrusion y asegurarse que el filamento esté
encarrilado.
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El sistema de traccion de filamento tiene una influencia considerable en la calidad
del filamento. Especialmente, en el diametro, largo y caracteristicas superficiales de este.
Considerando estos factores, se disefid un sistema 3D, en Autodesk Inventor para cumplir
con ello. Posteriormente se imprimié en 3D. La base estd hecha con filamento PLA,
mientras que las ruedas estan hechas con TPU. Ademas, este sistema se complement6 con
dos ejes horizontales que sostuvieran los cojinetes sobre los cuales estan las ruedas.
Asimismo, las distancias estan especificadas para que la distancia entre ruedas esté a 3 mm.
En la Figura 23, se observa el resultado del disefio final, mientras que en la Figura 24 se
observa las medidas utilizadas. Las consideraciones mas importantes del disefio son que la
base es lo suficientemente ancha para ser estable en la operacion y que las ruedas cuentan
con un perfil en el medio que les permite encarrilar el filamento extruido.

Se realizd la curva de calibracion para la velocidad en rotor comparado con la
velocidad nominal, Figura 25. Dicha parte del equipo es la encargada de darle movimiento
al eje para que desplace el polimero, en su temperatura de transicion vitrea. La cual mueve
el material desde la camara hasta el orificio de extrusion, que se encuentra en el dado. Esté
se calibro, acorde a la metodologia de calibracién en el inciso D, del capitulo V1. Se utilizé
el tacometro Extrech y se obtuvo la ecuacion y (RPM) = 0.8365(+0.0220)x +
11.2213 (+3.7867RPM) con un R? de 0.9954, Cuadro 12. Esto significa que las
revoluciones por minuto, que indica el equipo acorde al porcentaje de voltaje, tienen un
ajuste muy cercano al valor verdadero. Por lo tanto, el equipo esté correctamente calibrado.
Cabe resaltar que estos resultados se obtuvieron con un tacometro calibrado, y los valores
utilizados son los promedios de tres mediciones, Cuadro 29.

Ademas, se obtuvo una curva de calibracion para la velocidad de rotor, pero
comparado contra el porcentaje de voltaje que indica el equipo, Figura 26. En este caso, se

obtuvo y (RPM) = 2.5790 (i0.0804 %) x — 16.0067(£5.2511RPM) con un R

de 0.9923, Cuadro 13. En comparacion con el anterior, el ajuste de los datos es menos
preciso, ya que el coeficiente de determinacidn esta mas alejado de uno. Sin embargo, aln
presenta valores muy cercanos al valor real. Ademas, esta calibracién es importante ya que
el equipo solo indica el porcentaje de voltaje, por lo tanto, la ecuacion permite determinar
las RPM reales en el momento de operacion. Cabe resaltar que, los valores utilizados para
realizar las curvas de calibracion se encuentran en el Cuadro 29.

En cuanto a las resistencias y sensores de temperatura del rotor y del cabezal, dichas
partes del equipo se encargan de mantener la temperatura en la camara de extrusion y en el
dado donde se obtiene el filamento. Es importante que el equipo esté calibrado, ya que de
esta temperatura depende el estado del polimero que se trabajd. Es decir, que el equipo
realmente alcance las temperaturas que indica, no mas y no menos. Ya que bajas
temperaturas repercuten en que polimero no alcance la temperatura de transicion vitrea y
temperaturas muy altas puede iniciar la degradacion del material. Se obtuvo la curva de
calibracion de temperatura en la resistencia y el sensor del rotor, Figura 27. La ecuacion de
la curva obtenida fue y( °C) = 1.1079(40.0087) x — 8.7867(+1.2477 °C) con un R%de
0.9985, Cuadro 14. En este caso, la temperatura real del rotor es muy cercana al valor
nominal que indica el equipo, debido a que el ajuste de los datos es muy bueno porque el
coeficiente de determinacién es muy cercano a uno. Por lo tanto, se puede utilizar la
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ecuacion previa para determinar la temperatura real de operacion. Se utilizo el termometro
infrarrojo Digi-Sense, el cuél ya estaba previamente calibrado, se realizaron tres mediciones
y los valores se observan en el Cuadro 30.

Asimismo, se obtuvo la curva de calibracion de la resistencia y el sensor en el
cabezal, Figura 28. Se obtuvo la ecuacion de la curva y( °C) = 1.1033(40.0053 )x —
8.7867(+0.7578 °C)con un R? de 0.9993. Esta curva de calibracion fue la que mejor
resultado presento, debido a que el coeficiente de determinacion es el mas cercano a uno
en comparacion con las demas ecuaciones. Por lo que la temperatura nominal, que indica
el equipo para el cabezal, es la que mejor se aproxima a la temperatura real. Esta
calibracién, también se realiz6 en triplicado con el termdmetro infrarrojo Digi-Sense, el
cual ya estaba previamente calibrado, los valores se observan en el Cuadro 31 de los anexos.

En el Cuadro 16, se observan la calibracion del reloj indicador. Se obtuvo un
promedio de 0.0011 + 4.11E-07 in/u. Esto se obtuvo a travées de la metodologia del inciso
D del capitulo VI. Se utiliz6 un pie de rey Stanley. Dado que el reloj indicador no tiene
dimensionales, sino Unicamente unidades. Se determind el tamafio que le toma para
completar su medicion méxima. Se realizé en triplicado. Es importante que el reloj esté
calibrado ya que la tolva debe mantener una separacion de 0.020 in para una operacién
constante y estable.

En las calibraciones, hubo factores que pueden analizarse como fuentes de error. En
el caso de la velocidad del rotor, el método depende de que el tacémetro se encuentre
estable. Por lo tanto, una fuente de error es que este instrumento no se encuentre estable. A
esto se deben las desviaciones estandar de las mediciones en el Cuadro 29, de los anexos.
Por otro lado, la calibracion del rotor y del cabezal dependen de que el sistema alcance el
equilibrio en la temperatura del sistema, por lo tanto, una posible fuente de error es medir
la temperatura antes de alcanzar el equilibrio. Sin embargo, la desviacion estandar de estas
mediciones fue baja y se observan en los cuadros 30 y 31.

La implementacion completa de los sistemas auxiliares para la produccion de
filamento con perfil comercial se observa en la Figura 29, desde una vista de planta.
Ademas, la Figura 30 comparte la vista frontal. Mientras que la Figura 31 es la vista de
perfil de dicha implementacion. Esta es la forma en la que debe lucir el equipo y sus
sistemas, previo a iniciar la extrusion.

En la Figura 32, se observa la comparacion entre la esquematizacion de la operacion
y el resultado final del equipo y los sistemas auxiliares. Del lado derecho de la Figura se
observa el sistema de traccion y la recirculacion de agua correctamente implementados. En
este caso, la bomba se sumergio en el interior de tanque y se conectd a la tuberia de la tolva.
Ademas, se observa como el sistema de traccion se aline6 correctamente con el dado de
extrusion. En las figuras 32 y 33, se observan la vista frontal y de perfil del sistemay su
comparacion entre lo propuesto y el resultado. Ademas, en la Figura 35, se observa el
resultado final del sistema de traccion. Se utilizaron cojinetes SKF para darle movilidad a
las ruedas, y estas se aseguraron con tuercas. Las arandelas sirven de proteccion para la
base, ruedas y cojinete.
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El sistema completamente implementado e instalado se observa en la Figura 36.
Este fue el resultado final que si permitio la operacion del equipo para obtener filamentos
de diametro constante, y poder obtener largos mayores a los cinco metros. La Figura 103
de los anexos es un prototipo previo; con otro tipo de sistema de traccidn. Sin embargo,
este no fue atil ya que el filamento se adheria a la superficie y eso repercutia en que el
filamento se acumulara por tramos. Es decir, el diametro era completamente irregular y no
era posible controlarlo. Ademas, hubo otro inconveniente, cuando el filamento superé la
distancia de ese carril, el peso de este hacia que cayera directamente al suelo arrastrando el
filamento recién extruido; interrumpiendo por completo la operacion. Esta fue la principal
razén por la cudl no se logrd extruir por mas de un metro con esa banda. Finalmente, el
sistema de traccion final logré estandarizar los diametros y permitir una operacion
constante ya que el peso del filamento residid en las ruedas. Fue este disefio el que logré
los resultados que se discuten posteriormente.

Las muestras utilizadas para la produccion de filamentos, y para los anélisis de MFI
y densidad estan hechas a base de polietileno. Sin embargo, son 8 muestras distintas que
tienen caracteristicas diferentes, ya sea por aditivos que tenga la materia prima o por el tipo
de densidad que presente. Estas son muestras provistas por el Laboratorio de Operaciones
Unitarias, que ya cuentan con un nombre y codigo identificador propio. A lo largo, de este
analisis se hard mencion al nombre de cada muestra. Las muestras son: “Alta Densidad”,
“Baja Densidad”, “Hexeno”, “Enable”, “Fraccional”, “Antiblock”, “LLDPE en pellets” y
“LLDPE en polvo™.

En total, se logr6 producir seis filamentos de largos considerables y de didmetros
estables. En el Cuadro 17, se observan los nombres y largos de las seis muestras. Cabe
resaltar que todas las muestras son polietileno, sin embargo, el nombre de cada uno cambia
acorde al aditivo o sustancia adicional que tenga. Se trabajo un duplicado de “Hexeno”, el
primer intento fue de 8.39 + 0.01 m de largo y 3.01+0.11 mm de didmetro. La segunda
muestra fue de 2.79+0.24 mm de didmetro y 8.50 + 0.01 m de largo. La principal diferencia
en diametro se debe a que esta segunda se sometio a pruebas en el Makers Space de la
Universidad del Valle y el didmetro solicitado era menor a 2.80 mm. También se obtuvo
“Baja Densidad” presentd un diametro de 3.23+ 0.37 mm y un largo de 6.60 + 0.01 m,
“Alta Densidad” de 3.02 £ 0.14mm y 5.35 + 0.01 m, “Fraccional” de 3.41 £ 0.36 mm y
3.65 £ 0.01 m, “Enable” de 3.06 + 0.12 y 7.68 + 0.01 m de didmetro y largo
respectivamente.

Los diametros de la primera prueba con “Hexeno” se observan en las figuras 37 y
38 con un diagrama de caja y bigotes, y un histograma. En el diagrama se observa como la
media y la mediana estdn muy cerca, lo que sugiere una distribucién normal. Sin embargo,
se observan muchos datos atipicos, especialmente en la parte superior. Esto es debido a que
al inicio del proceso, el filamento suele presentar didmetros mayores. De la misma manera,
esto sucede cuando se atraganta el flujo de pellets en la tolva, luego el equipo extruye mas
material que lo normal. Al observar el histograma, se observa que sigue una distribucién
normal, pero con un ligero sesgo a la derecha ya que la media estd mas cerca del valor
minimo que del maximo, Cuadro 18. Finalmente, la media de este filamento es de 3.009
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mm y una desviacién estandar £0.115 mm lo que significa que se aproxima bien a los
criterios de perfil comercial que se ofrecen actualmente.

La segunda prueba de “Hexeno” presentd un diagrama de caja y bigotes, Figura 41,
con menor cantidad de datos atipicos, lo que supone una operacion mas constante y estable,
sin embargo, con valores de cuartiles mas grandes. Lo que significa que hubo una mayor
variacion y por eso los datos estan mas dispersos. El histograma, Figura 42, presenta un
histograma con una distribucion normal y un pequefio sesgo hacia la izquierda. En este
caso, la variacion de los datos se debe al objetivo de trabajo que era obtener un diametro
menor a 2.80 mm. Esto provoc6 que la extrusora trabajara con una velocidad mayor, y que
el sistema de traccion tuviera que conducir mas rapido el filamento sin que este tocara la
rueda superior. Es decir, las ruedas no estandarizaron estos diametros. La media obtenida
fue de 2.80+ 0.24 mm, Cuadro 24. En este caso, el didmetro si fue el deseado pero la
desviacion estandar es muy alta para ser considerada como un perfil comercial.

El diagrama de caja y bigotes de “Baja Densidad”, Figura 43, presentd Unicamente
un valor atipico. Sin embargo, se observa que los cuartiles estan mas espaciados. Esto
significa que hubo muchos diametros que variaron respecto a la media, y solo uno fue
extremadamente grande. Por otro lado, el histograma, Figura 44, confirma la presencia de
bastantes datos que estan cerca del objetivo, pero que son superiores o inferiores. Ademas,
tiene un pequefio sesgo a la derecha debido al valor atipico. Estas variaciones se deben al
tipo de material y la temperatura de extrusion. Se trabajo a 145 °C, sin embargo, en la
operacion el material rapidamente regresaba a su estado solido después de estar en
transicion vitrea, y estos pellets presentaron méas atragantamiento en la tolva, que las demés
muestras. Esto no permite una operacion regular. La media fue 3.324 + 0.369 mm. La
desviacion estandar es muy alta para ser de perfil comercial.

El filamento “Fraccional” presentd un diagrama de caja y bigotes, Figura 45, con
valores atipicos en la parte inferior. Ademas, la media y mediana son casi iguales. Esto
indica una distribucion normal. De igual manera, los tamafios de los cuartiles indica que
hay mayor variacion entre los valores. Al observar el histograma, Figura 46, se observa que
si tiene una distribucién normal, con un sesgo a la izquierda. Esto se debe a que la diferencia
entre el valor minimo y la media es mucho mayor que la diferencia entre el maximo y la
media. La media fue de 3.409 + 0.362 mm, Cuadro 26. En este caso la desviacion estandar
es muy grande. Estas variaciones se deben a las propiedades del material y la temperatura
de operacion. A pesar de ser manejable, dicho filamento ya era extruido con mayor
diametro de lo normal y el sistema de traccion no lo pudo corregir. Este material fue el mas
rigido, una vez alcanzaba su estado sélido.

El filamento de polietileno de “Alta Densidad” de largo 5.35 m presentd un
diagrama de cajay bigotes, Figura 47, con una separacion menor entre cuartiles, comparada
con las otras muestras. Ademas, hubo datos atipicos en la parte superior e inferior. El
histograma, Figura 48, presentd una distribucion normal, y los valores entre 2.9 y 3.0 fueron
los mas frecuentes. Esto se refleja en el diametro de 3.021 + 0.141 mm, Cuadro 27.
Filamento que si se asemeja a un perfil comercial. En este caso, el material fue mas facil
de trabajar. Incluso, en estado solido fue mas flexible que otros. El sistema de traccion si
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funciond ya que logro estandarizar el diametro y mantenerlo con una desviacion estandar
baja.

El diagrama de caja y bigotes de “Enable”, Figura 49, presenta una diferencia muy
pequefia entre cuartiles. Ademas, presenta bastantes valores atipicos en la parte superior.
La media y mediana son practicamente iguales. Esto indica que hubo poca variacion en
toda la operacion y fueron pocos los datos que no cumplieron con esta tendencia. En el
histograma, Figura 50, se observa una distribucion normal con un sesgo a la derecha.
Ademas, la media fue de 3.062 + 0.116 mm, la cual si se asemeja a un perfil comercial.
Este material también fue facil de trabajar, y el sistema de traccion cumplié su trabajo
estandarizando el diametro y manteniendo una desviacion estandar baja. La operacion fue
estable y constante.

Los histogramas presentaron tendencias de distribucion normal, algunos con sesgos
debido a los datos. Sin embargo, la presencia de esta distribucion se adjudica al teorema
del limite central, ya que todos los filamentos cuentan con méas de 30 datos de didmetro.
Asi mismo, algunos tienen colas mas grandes, pero es debido a la variacion que hubo entre
datos. Sin embargo, si mantienen la tendencia. Los mejores resultados en cuanto a media y
desviacion estandar fueron “Hexeno 1, “Alta densidad” y “Enable”. Esto debido a sus bajas
desviaciones estdndar comparada con los perfiles comerciales, y porque la media es muy
cercana a 3.00 mm que era el objetivo del sistema de traccion. Ademas, algo importante es
que cinco de la cuatro de los seis filamentos producidos, fueron de mas de 6.6 metros.
Siendo los mas largos, los dos filamentos de “Hexeno”.

El nimero de indice de fluidez (MFI) permitié determinar que materiales fueron
mas faciles de operar. Al observar el Cuadro 19, el material “LLDPE” presento los valores
mas altos para el MFI, 42.463 +9.942 g/10min y 48.108 + 5.129 g/10min para la
presentacion en polvo y pellets respectivamente. El polietileno lineal de baja densidad es
uno de los materiales mas faciles de trabajar industrialmente. Sin embargo, este polimero
fue dificil de manejar después de extruido. Le sigue el “Antiblock”, material que fue el que
mas problemas trajo con su extrusién dado que fue la materia prima que presenté mayor
dificultad para su posterior limpieza. Asi mismo, la temperatura de operacién fue muy alta
y se superd la temperatura de transicion vitrea.

El MFI de “Baja densidad” y “Enable” fue de 21.354 +1.506 g/10 min y 28.495 +
1.5069/10 min respectivamente. En este caso, el ritmo de operacion era mayor que los
demas, pero aun asi controlable para el usuario. Por otro lado, “Hexeno”, “Fraccional” y
“Alta Densidad” fueron los polimeros con menor MFI, 16.435 +0.645 g/10min, 15.291
+3.655 ¢/10min y 11.024 +0.645 g/10min respectivamente. Debido a estos materiales
poseen una temperatura de transicion vitrea mas alta. Dichos polimeros fueron los mas
faciles de manejar, ya que el proceso de extrusién es de un ritmo menor ya que el flujo
disminuye considerable. Esto permite que el sistema de traccion actie mejor en ellos. Esta
es la razon por la que “Alta densidad” y “Hexeno” presentaron los didmetros con un perfil
comercial.

71



En el Cuadro 20, se observan las densidades experimentales de las muestras
trabajadas. Estas corresponden a la metodologia con etanol al 95%. Practica que presento
posibles fuentes de error como la medicion del volumen desplazado. Esto se reflejé en los
resultados, donde la mayoria presentaron valores inferiores al teorico del polietileno de baja
densidad de 0.92g/ml. Sin embargo, todas las muestras cuentan con aditivos que modifican
ciertas caracteristicas de los materiales. Ademas, los resultados son coherentes ya que son
valores menores a la densidad del agua, y estos materiales efectivamente flotan en el agua.
Razon por la cuél, dicha experimentacion se realizo en etanol para asegurarse que los
polimeros tocaran el fondo de la probeta.

En el Cuadro 21, se observan las densidades experimentales a través de la
estimacion de volumen, utilizando las medidas del pie de rey. Estos resultados no son
coherentes, ya que todos son valores superiores a la densidad del agua. Valores que no
coinciden con que los materiales floten en dicha sustancia. Ademads, esta es una
metodologia que propaga el error ya que se asume idealmente que son tubos perfectos.

Una de las caracteristicas a tomar en cuenta para el perfil comercial es la superficie
del filamento. En este caso, se analizo la superficie del filamento de las muestras utilizadas
para las pruebas de MFI y de las muestras de las producciones largas, las que sirvieron para
el andlisis de diametros. En el Cuadro 22, se encuentran resumidas las caracteristicas de
todas las muestras trabajadas. Cabe resaltar que el objetivo en la extrusion es que no haya
fractura en la mezcla, ni efecto antideslizante y que no haya piel de tiburdn. Se utilizo el
estereoscopio para tener la vista adecuada de cada muestra. Esta es una prueba cualitativa
por lo que no habra valores que determinen si es o no piel de tiburdn, efecto antideslizante
o fractura de mezcla.

Al observar la Figura 39, se encontr6 que la superficie del filamento de “Hexeno 1”
no presenta ninguna inconformidad. Es bastante lisa y no presenta fracturas en la mezcla.
Esto se comprueba con la textura lisa que se visualiza y con el diametro que es uniforme
en ese tramo. La Figura 51, presentd la superficie del filamento de “Alta Densidad” y a
diferencia del previo, este si tiene textura, pero es acorde a las caracteristicas del material.
No hay fractura en la mezcla, ni se observa efecto antideslizante. Por lo tanto, ambas se
asemejan a un perfil comercial.

La superficie del filamento “Fraccional”, Figura 52, presenta una textura con
pequefias lineas horizontales. Sin embargo, es parte de sus caracteristicas como material.
Se observa que no es piel de tiburdn ya que las lineas son horizontales y se mantiene asi a
lo largo de todo el filamento. Ademas, la estructura se mantiene estable por lo que no hubo
fractura en la mezcla. La superficie del filamento de “Baja Densidad”, Figura 53, muestra
una superficie lisa y sin imperfecciones. Se notan pequefios altibajos, pero es debido a la
extrusion. La mezcla no presenta fracturas ni piel de tiburén. Ambas, se asemejan a un
perfil comercial.

La superficie del filamento “LLDPE en polvo” present6 variaciones en el didmetro,
sin embargo, se observé una superficie lisa. En la parte derecha de la Figura 54, se observa
una pequefia deformidad. Esta se debe al contacto que tuvo con otra parte del filamento
solido, de la cual se tuvo que despegar. En ese caso, la operacion no tuvo nada que ver.
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Dado que esta muestra era para analisis MFI, no se utilizo el sistema de traccion. En cuanto
a la Figura 55 de “Antiblock”, este present6 un diametro pequefio con una superficie lisay
sin fractura en la mezcla. Por lo tanto, ambas muestras si se asemejan a un perfil comercial.

Al observar la Figura 56 del “LLDPE en pellet”, ésta present6 una textura lisa y sin
fractura en la mezcla. Ademas, las variaciones en el diametro se deben a que no se utiliz6
el sistema de traccion. No hubo efecto antideslizante. La Figura 57 presento la superficie
del filamento de baja densidad utilizado en las pruebas MFI y mantiene las caracteristicas
de superficie lisa y sin fracturas. Nuevamente, variacion de didmetro debido al nulo uso del
sistema de traccion. Finalmente, la superficie del filamento “Enable”, Figura 58, presento
las mismas caracteristicas que el filamento previo. En conclusion, todas las muestras si se
asemejan a un perfil comercial en cuanto a la superficie del filamento.

La temperatura de transicion vitrea es vital para el proceso de extrusion, ya que es
en esta parte donde el polimero es mas maleable y ain manejable. En este caso, se utiliz6
una mufla para determinar los rangos de transicién vitrea para los materiales y muestras del
filamento. EI resumen de los rangos de temperatura de transicion vitrea de los filamentos
trabajados se encuentra en el Cuadro 23. En la Figura 60, a 102 °C se observa el cambio
fisico en la muestra de “Baja Densidad” y “Fraccional”, ya que han perdido el color blanco
y empieza a ser transparente. Es entre 102 °C y 107 °C que estos materiales presentan su
transicion. Por otro lado, la muestra de “Hexeno” inici0 su transicion a 113 °C, en la Figura
62,y lo termin6 a 118 °C.

En el caso de la muestra de “Enable”, su transicion inicid en 118 °C, Figura 63, y
finaliz6 a 123 °C, Figura 64. Finalizando, la muestra de “Alta Densidad” fue la ultima en
alcanzar ese cambio debido a sus propiedades fisicas. El rango de temperatura fue de 123
°C a 128 °C, Figuras 64 y 65. Una observacion importante es que todas las muestras
cambiaron simultaneamente con los pellets de materia prima. Por lo tanto, esta
caracteristica no se alterd en la operacion. Asimismo, se observd que la Ginica muestra en
empezar su degradacion con el aumento de temperatura fue la muestra de “Alta Densidad”,
ya que en la Figura 78 se observa un tono café en la superficie del filamento.

A pesar de que la temperatura de transicion vitrea si se mantiene entre pellets y
filamento, se observa que la temperatura de fusion si es distinta para “Alta Densidad”,
“Fraccional” y “Enable”. Esto debido a que, con el aumento de temperatura, se mantuvieron
por mas tiempo en forma sélida los pellets de “Alta Densidad” y de “Fraccional”. A
diferencia de la muestra de “Enable”, que los pellets sufrieron el cambio de estado antes
que el filamento.

Por otro lado, se realizé el mismo andlisis para las muestras de “LLDPE en pellets”
y polvo, y para “Antiblock”. En este caso, se observo que el cambio fisico inicio a 112 °C
para ambas muestras de “LLDPE”, Figura 83, y finalizé a 123 °C, Figura 85. En cambio,
para “Antiblock™ este proceso inici6 a los 118 °C, Figura 81, y culmino a los 123 °C. Se
observo que la muestra de materia prima en polvo alcanzé antes el punto de fusion, esto
debido a la forma en la que viene dicha materia prima. Por otro lado, las otras dos materias
primas si mantuvieron el mismo rango de transicion. Finalmente, ambas muestras
alcanzaron el punto de fusion entre 157 °C, Figura 92, y 162 °C, Figura 93.
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Cabe resaltar que este analisis de transicion vitrea fue cualitativo, para estimar el
rango de temperatura de transicion vitrea a través de los cambios fisicos a simple vista.
Pero mas importante ain, determinar si hubo variaciones de los rangos entre materia prima
y filamento extruido. Resultados que indicaron que la mayoria de las muestras coinciden
para la transicion vitrea, pero si hay diferencias para el punto de fusiéon. Diferencia que
radica en la presentacion de la materia prima, ya que mientras mas pequefio sea el diametro
de la particula, se alcanzara mas rapido el punto de fusion.

El andlisis de indice de fusion se ve afectado directamente por las estructuras
moleculares de los polimeros utilizados. El anlisis mas importante surge de la
comparacion entre los polietilenos de alta, baja densidad y baja densidad lineal. En el
Cuadro 19, se observa que el que mayor MFI tiene es el “LLDPE” y es porque su estructura
molecular larga, y con pocas ramificaciones permite alcanzar rapidamente el punto de
transicion vitrea. Mientras, que una estructura con mas ramificaciones como la de baja
densidad, presentd un valor més alto de MFI. Debido a la complejidad de cambio de fase
de dicho polimero. Finalmente, el de alta densidad posee una estructura linear, que facilita
el cambio de fase, pero por su densidad requiere mas energia para llevarlo a la transicion
vitrea y eso se refleja en el MFI mas bajo.

Ademas, para el analisis de transicion vitrea es importante comparar las estructuras
moleculares. En el caso de la muestra “LLDPE” es una estructura larga y con
ramificaciones cortas y ordenadas, a diferencia de la muestra “Baja Densidad” que cuenta
con una estructura ain mas larga, pero con mas ramificaciones y desordenadas. Por lo tanto,
el punto de temperatura de transicion vitrea deberia ser menor para “LLDPE” que para
“Baja Densidad”. Sin embargo, la temperatura de transicion vitrea se encuentra en un rango
menor para el de “Baja Densidad” que “LLDPE”. Por lo tanto, se recomienda realizar mas
pruebas para comprobar dicho rango. O bien, hubo posibles fuentes de error respecto a las
condiciones del “LLDPE” que pudieron afectar los resultados.

La implementacion de la extrusora de laboratorio y de los sistemas auxiliares
presentd resultados satisfactorios. Ya que, se obtuvo filamentos sin piel de tiburdn, ni
fractura de mezcla para todas las muestras analizadas. Ademas, se obtuvo tres muestras que
presentaron largo y diametro de perfil comercial. Sin embargo, estos filamentos son de
polietileno. Por lo tanto, una oportunidad de investigacion es analizar el funcionamiento
del equipo para extruir filamentos de otros polimeros. Esto permitird determinar si la
efectividad de la implementacion depende del material, o si funciona correctamente con
cualguier muestra comercial.

Ademas, la extrusora de laboratorio y los equipos auxiliares implementados
permiten una nueva oportunidad de investigacion. Dado que los resultados fueron
satisfactorios, se puede realizar un andlisis de las caracteristicas de las muestras de
polietileno. El equipo permite variar la temperatura y la velocidad de la extrusion. Por lo
tanto, se puede realizar un estudio de caracteristicas térmicas y cdmo esto repercute en el
filamento extruido. Esto se puede lograr a través de la variacion de la temperatura,
manteniendo constante la velocidad de extrusion. De esta manera, se obtendra un perfil de
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filamentos con dichas variaciones. Posteriormente, se realiza otro perfil, pero con la
temperatura constante, a distintas velocidades de extrusion. Asi se obtendra una matriz
amplia de pruebas para un tipo de muestra. Sin embargo, dicha investigacion tendria un
enfoque especifico en las caracteristicas del material, y no en el comportamiento del equipo.

Por otro lado, se puede investigar profundamente la efectividad de la
implementacién de la extrusora y de los sistemas auxiliares, en la produccion de filamentos
de polietielino. Se recomienda realizar estudios de resistencia mecanica y analisis de
propiedades fisicomecénicas para los filamentos extruidos. Esto permitira obtener
resultados mas especificos, en conjunto con laboratorios especializados, para comprobar
de mejor manera el perfil comercial de los productos del sistema. Esta oportunidad de
investigacion puede propiciar una mejora continua en el desarrollo de los sistemas
auxiliares, ya sea para modificar los existentes o complementar el sistema con nuevos
equipos.

Se desarrollé un manual de operacion para el uso correcto de la extrusora y de los
sistemas auxiliares. Este documento tiene como objetivo guiar y orientar a usuarios nuevos
del equipo para que pueda operar y producir filamentos de perfil comercial. Asimismo, que
ellos puedan leerlo antes de operarlo y que conozcan cada una de las partes que tiene, y
como utilizar los sistemas auxiliares que no incluia la compra de la extrusora. Debido a que
este equipo no contaba con un manual, en el Laboratorio de Operaciones Unitarias, se
desarroll6 para que cualquier usuario pueda operarlo sin necesidad de realizar una
investigacion al respecto.

Este manual de operaciones cuenta con el capitulo de informacion general del
equipo donde se comparten las dimensiones, modelo, peso y corriente eléctrica necesaria
para el funcionamiento del mismo. Luego, un capitulo de introduccién para darle la
bienvenida a nuevos lectores. Una parte de vital importancia es la de seguridad operacional
que contiene simbolos de seguridad y qué significan. De esta manera el lector podra saber
que operaciones involucran potenciales riesgos. Ademas, se detallan las precauciones
operaciones y las advertencias. Luego, se encuentra el apartado de componentes del equipo.
En esta parte, el usuario se podra familiarizar con todas las partes del equipo y sobretodo
entenderd como funcionan los controladores de temperatura en el rotor y el cabezal y como
interpretar los mensajes de error en la interfaz. Le sigue la parte medular del manual, la
metodologia de operacion. En esta seccion, se detalla paso a paso cémo se debe conectar
el equipo, colocar los sistemas auxiliares y codmo operarlo correctamente. Se encuentran
sugerencias importantes para los primeros intentos. La parte de calibracion de equipo indica
como calibrar cada elemento del equipo, o bien si es necesario solicitar la ayuda
directamente del proveedor. El capitulo de limpieza presento la metodologia de como asear
la extrusora. Finalmente, la etapa de mantenimiento que explica los procesos que si puede
hacer el usuario y cuando debe solicitar ayuda al proveedor.
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IX. CONCLUSIONES

Se esquematiz6 la instalacion del equipo y el proceso de extrusion, que incluye el
tornillo de extrusion, los controles de presion, velocidad de giro, medicion y control de
temperatura del cuerpo de tornillo y de salida, un sistema de recirculacion de agua para
enfriar la tolva y un sistema de traccién para la estandarizacion del diametro del
filamento.

Se calibraron las resistencias y sensores de temperatura en el rotor y en el cabezal. De
los cuales se obtuvieron las ecuaciones de la curva y el coeficiente de determinacion de
ambos sensores, que fueronde y( °C) = 1.1079(10.0087) x — 8.7867(+1.2477 °C)
con R?de 0.9985, y( °C) = 1.1033(+0.0053 )x — 8.7867(40.7578 °C)con un R?de
0.9993 respectivamente.

Se calibro el rotor del motor de giro del tornillo sin fin, y se obtuvo la ecuacién de la
curva de la velocidad del mismo: (RPM) = 0.8365(+0.0220)x +
11.2213 (4+3.7867RPM) con un R? de 0.9954.

Se implementaron e instalaron los equipos auxiliares seleccionados y esquematizados,
probando su funcionamiento en la produccion de filamentos de diferentes materiales.
Con lo que se produjeron cinco muestras de filamentos con un largo mayor a los a cinco
metros, de los cuales tres presentaron perfil comercial, con diametros de 3.021 + 0.141
mm, 3.062 + 0.116 mm y 3.01+0.11 mm para alta densidad, enable y hexeno 1
respectivamente.

Los filamentos producidos con el sistema implementado se evaluaron cualitativamente,
determinando que la superficie de todos los filamentos extruidos no present6 piel de
tiburdn, ni fractura en la mezcla, y mostraron un comportamiento normalizado de
acuerdo al perfil comercial.

Se desarroll6 un manual de operacion para que el usuario sea capaz de utilizar el equipo
y los sistemas auxiliares, para producir un filamento de perfil comercial. Dicho manual
cuenta con informacion general del equipo, seguridad operacional, componentes del
equipo, metodologias de operacion, calibracion de componentes del equipo, limpiezay
mantenimiento.
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X. RECOMENDACIONES

Implementacion de un sistema de traccion automatizada, Figura 101 en anexos. Esto
permitira obtener resultados cercanos al perfil comercial al igual que el sistema
propuesto en este trabajo, sin embargo, se obtendran producciones mucho mas largas e
ininterrumpidas, y rollos de filamento enrollados automéaticamente. Asimismo, dicho
sistema requiere de una cama de aire para enfriar el filamento en el trayecto entre el
dado y la estandarizacion de diametro, figura 102 en anexos, ya que para incrementar
flujos, la extrusora requiere mayores temperaturas.

Adquirir un dado de extrusién, Figura 103, y desarrollar una alternativa a las ruedas del
sistema de traccion utilizado en el disefio actual. El sistema implementado puede
trabajar con un didmetro de 3.00 mm, pero en la Universidad del Valle de Guatemala,
en los laboratorios de impresion 3D, se emplean filamentos de diametro de 2.80 mm.
Por lo tanto, se recomienda desarrollar un set ruedas que tenga 2.80 mm de distancia y
combinarlo con el dado adquirido del mismo didmetro para tener la capacidad de
producir filamentos de las caracteristicas requeridas.

Utilizar la extrusora de laboratorio y los sistemas auxiliares para la produccién de
filamentos de distintos polimeros. Esto permitira analizar los resultados con diferentes
materias primas. Proveyendo asi nuevas oportunidades de investigacion para agregar
equipos auxiliares 0 modificar los existentes.

Realizar estudios de resistencia mecanica y de propiedades fisicomecanicas de los
filamentos extruidos, en funcién de distintas condiciones de operacion. Estos analisis
pueden realizarse en conjunto con laboratorios especializados. Lo cual aportard mas
informacion para clasificar a los filamentos y profundizar respecto a la efectividad del
equipo y los sistemas auxiliares.

Realizar un estudio complementario de caracteristicas térmicas y su influencia en el
filamento a diferentes condiciones de operacion de la extrusora. Es decir, utilizar
distintas muestras y analizar los cambios que sufre el filamento conforme se aumenta
la temperatura, dejando constante la velocidad del rotor. Ademas, se debe realizar el
mismo analisis, pero cambiando la velocidad con una temperatura constante. Esto
permitira una investigacion profunda del perfil de los filamentos, con una matriz amplia
de pruebas.
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XIl. ANEXOS

A. Analisis estadistico de variacion de diametro en filamentos de
extrusion.

Figura 41. Diagrama de caja y bigotes de la variacion del diametro a lo largo del
segundo filamento de polietileno con hexeno
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Fuente: Elaboracién propia en RStudio

Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicion de los diametros que
componen los datos del diagrama, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento. La linea
horizontal azul representa la mediana y la verde representa la media.
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Figura 42. Histograma de la variacion del didmetro a lo largo del segundo filamento
de polietileno con hexeno
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Fuente: Elaboracion propia en RStudio
Nota: Se utilizé el pie de rey Stanley (£0.01 mm) para la medicién de los diametros que
componen los datos del histograma, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento.

Cuadro 24. Propiedades de segundo filamento de polietileno con hexeno

Nombre Hexeno
Cadigo identificador L62009H
Largo de filamento 8.50+0.01m
Fecha 02/08/2021
Media del diametro 2.799 mm
Mediana del diametro 2.760 mm
Desviacion estandar +0.2448 mm
Diametro minimo 2.200 mm
Diametro maximo 3.400 mm

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvieron los datos estadisticos mas representativos de los diametros anotados,
los cuales fueron medidos con el pie de rey Stanley (+0.01 mm), Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 43. Diagrama de caja y bigotes de la variacion del didmetro a lo largo del
filamento de polietileno de baja densidad
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Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicién de los diametros que
componen los datos del diagrama, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento. La linea
horizontal azul representa la mediana y la verde representa la media.

Figura 44. Histograma de la variacion del diametro a lo largo del filamento de
polietileno de baja densidad
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Fuente: Elaboracién propia en RStudio
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Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicion de los diametros que
componen los datos del histograma, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento.

Cuadro 25. Propiedades de filamento de polietileno de baja densidad

Nombre Baja Densidad
Cadigo identificador 202351
Largo de filamento 6.6 +0.01 m
Fecha 14/07/2021
Media del diametro 3.324 mm
Mediana del diametro 3.280 mm
Desviacion estandar + 0.3691 mm
Diametro minimo 2.700 mm
Diametro maximo 4,700 mm

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se obtuvieron los datos estadisticos méas representativos de los didmetros anotados,

los cuales fueron medidos con el pie de rey Stanley (+0.01 mm), Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

Figura 45. Diagrama de caja y bigotes de la variacion del didmetro a lo largo del
filamento de filamento de polietileno fraccional
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Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicion de los diametros que
componen los datos del diagrama, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento. La linea
horizontal azul representa la mediana y la verde representa la media.
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Figura 46. Histograma de la variacion del diametro a lo largo del filamento de

Frecuencia

polietileno fraccional

Histograma de fraccional

T T
25 3.0

Diémetro (mm)

Fuente: Elaboracion propia en RStudio
Nota: Se utilizé el pie de rey Stanley (£0.01 mm) para la medicién de los diametros que
componen los datos del histograma, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento.

Cuadro 26. Propiedades de filamento de polietileno fraccional

Nombre Fraccional
Cadigo identificador LDF 0025
Largo de filamento 3.65+0.01m
Fecha 12/07/2021
Media del diametro 3.409 mm
Mediana del diametro 3.400 mm
Desviacion estandar +0.3618 mm
Diametro minimo 2.480 mm
Diametro maximo 4.080 mm

Fuente: Elaboracién propia

Nota: Se obtuvieron los datos estadisticos mas representativos de los diametros anotados,
los cuales fueron medidos con el pie de rey Stanley (+0.01 mm), Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 47. Diagrama de caja y bigotes de la variacion del didmetro a lo largo del
filamento de polietileno de alta densidad

Diagrama de caja y bigotes
Alta densidad

33
|
{o

32
I

Diametro (mm)
30 31
| |

29

|

27
|
o

Alta densidad

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicion de los diametros que
componen los datos del diagrama, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento. La linea
horizontal azul representa la mediana y la verde representa la media.

Figura 48. Histograma de la variacién del didmetro a lo largo del filamento de
polietileno de alta densidad
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Fuente: Elaboracién propia en RStudio
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Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicion de los diametros que
componen los datos del histograma, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento.

Cuadro 27. Propiedades de filamento de polietileno de alta densidad

Nombre Alta Densidad
Cadigo identificador FIO 750
Largo de filamento 5.35+£0.01m
Fecha 24/06/2021
Media del diametro 3.021 mm
Mediana del diametro 3.000 mm
Desviacion estandar +0.141 mm
Diametro minimo 2.700 mm
Diametro maximo 3.300 mm

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se obtuvieron los datos estadisticos méas representativos de los didmetros anotados,

los cuales fueron medidos con el pie de rey Stanley (+0.01 mm), Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

Figura 49. Diagrama de caja y bigotes de la variacion del didmetro a lo largo del
filamento de polietileno con enable
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Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utilizo el pie de rey Stanley (+0.01 mm) para la medicion de los diametros que
componen los datos del diagrama, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento. La linea
horizontal azul representa la mediana y la verde representa la media.
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Figura 50. Histograma de la variacién del didmetro a lo largo del filamento de
polietileno con enable
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Fuente: Elaboracion propia en RStudio
Nota: Se utilizé el pie de rey Stanley (0.01 mm) para la medicién de los diametros que
componen los datos del histograma, medidos cada 10 cm a lo largo del filamento.

Cuadro 28. Propiedades de filamento de polietileno de enable

Nombre Enable
Cddigo identificador 2705MC

Largo de filamento 7.68+0.01m
Fecha 21/07/2021

Media del diametro 3.062 mm

Mediana del diametro 3.060 mm
Desviacion estandar +0.116 mm

Diametro minimo 2.760 mm

Diametro maximo 3.700 mm

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvieron los datos estadisticos méas representativos de los didmetros anotados,
los cuales fueron medidos con el pie de rey Stanley (+0.01 mm), en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del VValle de Guatemala.
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B. Referencias ilustrativas de la experimentacion del analisis de
superficie del filamento.

Figura 51. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “Alta Densidad”.

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analiz6 una muestra de Alta Densidad de largo 5.35m
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Figura 52. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “Fraccional”.

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analiz6 una muestra de Fraccional de largo 3.65 m.

Figura 53. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “Baja Densidad”

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analizo una muestra de Baja Densidad de largo 6.60 m.
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Figura 54. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “LLDPE en polvo”

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analizé la muestra utilizada para la determinacion de MFI de LLDPE en polvo.

Figura 55. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “Antiblock”

Fuente: Elaboracién propia
Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analiz6 la muestra utilizada para determinacién de MFI de Antiblock.
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Figura 56. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “LLDPE en pellet”.

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analizé la muestra utilizada para la determinacion de MFI de LLDPE en pellets.

Figura 57. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “Baja Densidad”.

Fuente: Elaboracién propia
Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analizé la muestra utilizada para la determinacion de MFI de Baja Densidad.
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Figura 58. Fotografia de la superficie del filamento producido con la muestra
identificada “Enable”

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizo el estereoscopio Premiere para observar la superficie del filamento. En este
caso, se analiz6 la muestra utilizada para la determinacion de MFI de Enable.

C. Referencias ilustrativas de la experimentacion del anélisis de
transicion vitrea del filamento.

Figura 59. Fotografia de diferentes filamentos a 97 °C.

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).
Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 60. Fotografia de diferentes filamentos a 102 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 61. Fotografia de diferentes filamentos a 107 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 62. Fotografia de diferentes filamentos a 113 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).
Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 63. Fotografia de diferentes filamentos a 118 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 64. Fotografia de diferentes filamentos a 123 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 65. Fotografia de diferentes filamentos a 128 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 66. Fotografia de diferentes filamentos a 133 °C.

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).
Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 67. Fotografia de diferentes filamentos a 138 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 68. Fotografia de diferentes filamentos a 143 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 69. Fotografia de diferentes filamentos a 149 °C

Fuente: Elaboracion ,._wv 7
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 70. Fotografia de diferentes filamentos a 153 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 71. Fotografia de diferentes filamentos a 158 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 72. Fotografia de diferentes filamentos a 163 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 73. Fotografia de diferentes filamentos a 167 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 74. Fotografia de diferentes filamentos a 173°C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 75. Fotografia de diferentes filamentos a 178 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 76. Fotografia de diferentes filamentos a 182 °C

F = |

e ' [ ] R il A
- L

T ] ) G /4

B s ) > 7

”

Fuente: Elaboracion propia .
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 77. Fotografia de diferentes filamentos a 188 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 78. Fotografia de diferentes filamentos a 193 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra de pellets de baja densidad,
alta densidad, fraccional, enable y hexeno (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 79. Fotografia de diferentes filamentos a 95 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 80. Fotografia de diferentes filamentos a 99°C

Fuente: Elaboracion propid
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 81. Fotografia de diferentes filamentos a 103 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 82. Fotografia de diferentes filamentos a 107 °C

w

Fuente: Elaboracion propia‘ :
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 83. Fotografia de diferentes filamentos a 112 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 84. Fotografia de diferentes filamentos a 118 °C

Fuente: Elaboraci6n propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 85. Fotografia de diferentes filamentos a 123 °C

Fuente: Elaboracion prop'ia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 86. Fotografia de diferentes filamentos a 128 °C

Fuente: Elabofacién propié
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 87. Fotografia de diferentes filamentos a 133 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 88. Fotografia de diferentes filamentos a 138 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 89. Fotografia de diferentes filamentos a 142 °C

Fuente: Elaboracién propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

107



Figura 90. Fotografia de diferentes filamentos a 147 °C
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Fuente: Elabora(l:ib;‘ri«pyropia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 91. Fotografia de diferentes filamentos a 152 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 92. Fotografia de diferentes filamentos a 157 °C

Fuente: Elaborac propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 93. Fotografia de diferentes filamentos a 162 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE

en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).
Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 94. Fotografia de diferentes filamentos a 167 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).
Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 95. Fotografia de diferentes filamentos a 172 °C

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

110



Figura 96. Fotografia de diferentes filamentos a 177 °C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utilizé una mufla Thermolyne.

Figura 97. Fotografia de diferentes filamentos a 182 °C
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Fuente: Elaboraci6n propia
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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Figura 98. Fotografia de diferentes filamentos a 187°C
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Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se utiliz6 una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.

Figura 99. Fotografia de diferentes filamentos a 192 °C

Fuente: Elaboracion propié
Nota: Se utilizé una muestra de filamento de polietileno y otra antes de procesar de LLDPE
en polvo, antiblock, LLDPE en pellets (ordenados de izquierda a derecha en la bandeja).

Se utiliz6 una mufla Thermolyne.
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D. Datos originales para la obtencion de resultados.

Cuadro 29. Mediciones experimentales del tacometro acorde a las velocidades

nominales

RPM Medicién 1 | Medicion 2 | Medicion 3

Nominal (0.1 RPM) | (0.1 RPM) | (£0.1 RPM)
30 31.6 30.7 31.3
60 60.9 61.1 59.6
90 86.4 86.9 85.5
120 110.7 111.6 111.3
152 1455 148 145
180 169.6 168.3 169.3
220 193 194.3 194.4
250 220.9 220.4 219.4
270 230.2 228.5 231.2

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se realizaron las mediciones de velocidad del rotor para la metodologia de
calibracién de rotor, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue un tacometro de

laser Extech con incertidumbre de + 0.1 RPM, ver Figura 20 tacometro.

113




Cuadro 30. Mediciones experimentales del termometro infrarrojo acorde a
temperaturas nominales del rotor.

Temperatura | Medicion 1 | Medicion 2 | Medicion 3
rotor (°C) (£0.1°C) | (+0.1°C) | (+0.1°C)
75 73.0 73.0 73.2
81 81.3 81.2 81.4
86 86.6 86.9 86.3
91 91.3 91.2 91.6
96 96.7 96.6 96.8
101 101.3 101.1 101.7
106 107.4 107.8 107.4
111 112.8 113.0 112.2
116 118.9 118.8 119.0
120 125.9 126.1 125.9
125 133.9 133.5 134.1
130 138.9 139.1 138.3
139 142.9 1435 142.5
146 153.7 153.8 154.0
151 159.1 158.7 159.3
156 163.5 163.6 163.2
161 171.0 171.1 170.9
166 176.7 176.6 176.8
170 180.4 180.0 180.6
175 186.1 185.7 186.5
181 1914 1914 191.2
186 196.7 196.8 196.4
191 202.2 202.5 201.9
195 206.5 206.9 206.1
201 211.3 211.0 211.4

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se realizaron las mediciones de temperatura para la metodologia de calibracion de
sensores de temperatura y resistencias del rotor y del cabezal, del inciso D del capitulo VI.
El equipo utilizado fue termdémetro infrarrojo Digi-Sense con incertidumbre de + 0.1 °C,
ver Figura 18 termémetro.
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Cuadro 31. Mediciones experimentales del termometro infrarrojo acorde a
temperaturas nominales del cabezal

Temperatura | Medicion 1 | Medicion 2 | Medicion 3
Cabezal (°C) | (+0.1°C) (£0.1°C) (£0.1°C)
75 73.0 73.0 73.2
81 81.3 81.2 81.4
86 86.6 86.9 86.3
91 91.3 91.2 91.6
96 96.7 96.6 96.8
101 101.3 101.1 101.7
106 107.4 107.8 107.4
111 112.8 113.0 112.2
116 118.9 118.8 119.0
120 125.9 126.1 125.9
125 133.9 133.5 134.1
130 138.9 139.1 138.3
135 142.9 1435 1425
140 153.7 153.8 154.0
145 159.1 158.7 159.3
150 163.5 163.6 163.2
155 171.0 171.1 170.9
161 176.7 176.6 176.8
165 180.4 180.0 180.6
171 186.1 185.7 186.5
175 191.4 1914 191.2
181 196.7 196.8 196.4
186 202.2 202.5 201.9
191 206.5 206.9 206.1
196 198.2 198.1 198.3
201 201.9 201.9 202.3

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se realizaron las mediciones de temperatura para la metodologia de calibracién de
sensores de temperatura y resistencias del rotor y del cabezal, del inciso D del capitulo VI.
El equipo utilizado fue termémetro infrarrojo Digi-Sense con incertidumbre de + 0.1 °C,
ver Figura 18 termometro.
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Cuadro 32. Mediciones experimentales de distancia para calibracion del reloj

indicador
Punto 1 | Punto 2 | Distancia Medida de reloj
(£0.0001in) | (+0.0001in) | recorrida indicador (u)
(£0.0001 in)
Medicion 1 0.5000 0.2030 0.297 281
Medicion 2 0.5000 0.2030 0.297 281
Medicion 3 0.5000 0.2032 0.2968 281

Nota: Se realizaron las mediciones en pulgadas para la calibracion del reloj indicador. Estos
datos se utilizaron acorde a la metodologia de calibracion de reloj indicador utilizando el
pie de rey Stanley con incertidumbre £1/1000 in, procedimiento detallado en el capitulo
IV, inciso D.

Cuadro 33. Mediciones experimentales de diametro en los filamentos producidos

Hexeno delr?sijja q Fraccional de'r?slitga q Enable Hexeno
L62009H 202351 LDF 0025 FIO 750 2705MC L62009H
8.39 6.6 3.65 5.35 7.68 8.5
14/07/21 14/07/21 12/07/21 24/06/21 21/07/21 2/08/21
35 4.7 4.08 3.24 3.7 3.4
2.86 2.9 4 3.14 3 2.56
3.1 3.24 2.6 3.14 3.1 2.46
3.3 3.6 3.3 3.1 3.1 2.86
3.1 3 3.5 3 3.06 2.66
3.2 3.52 3.58 2.94 3.06 2.72
3.2 3.48 3.5 3.08 3 2.66
3.08 3.7 3.8 3.1 3 2.8
3 3.1 3.32 3 3.06 2.44
3 4 4 3 3 2.76
3.06 3.18 3.6 2.7 3.08 2.68
3.08 4 3.68 3.18 3.24 2.82
3 3.2 3.28 3.06 3.06 2.64
3 3.28 3.7 3.24 3.16 2.86
3.04 3 3.4 3.26 2.96 2.76
3 3 3.1 3 3 3.3
3.04 3 3.4 3.04 3.04 2.66
2.86 3.3 3.7 3 3.08 2.84
2.88 3.08 3.64 2.94 3 2.76
3 3.6 3.5 2.86 3.24 2.56
2.7 3.3 3.54 3 3.1 2.86
3 3.6 3 3.08 3.06 2.6
3.02 3.3 3.4 3.3 3.08 3.2
3 3.28 3.2 3 3.04 2.86

-Continuacion en siguiente pégina-
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-Continuacién-

Hexeno Baja densidad Fraccional Alta densidad Enable Hexeno
3.04 3.28 3 2.7 3 2.82
3 3.2 3 3 2.96 2.8
2.9 3.3 3.08 3 2.98 2.4
2.9 3.7 2.48 3 3.12 2.46
3 2.8 3.6 2.8 3.1 2.92
2.96 3 3.4 3 3 2.76
3 3 3.4 3 3 2.88
3 2.7 3.3 2.88 3 2.4
3 3 3 3.04 2.86
3 3.3 3.04 2.86 3.12
3 3 3.14 3.08 2.74
2.66 3 3.1 3.08 2.86
2.9 3.08 3 2.9 2.76
3 3.8 2.96 3 2.76
3.1 3.5 2.94 3.28 2.64
3.02 3 3.1 3 2.56
2.9 3.6 3.28 3.26 2.6
3 3.7 3.24 3 2.66
3.14 3.6 3 3.28 2.38
3 3.14 2.76 3.04 2.74
3 3.5 2.8 3.06 3.18
3 3.7 2.86 3 3.24
3.08 3 3 3.08 2.76
3 3.7 3.1 2.72
3 2.7 3.08 3.02
3.08 3.2 3.06 2.64
3 3.4 3.06 2.8
3 3.2 3.08 2.66
3.1 3.7 3 2.7
3 3.1 3.02
2.9 3.08 2.92
3 3.06 2.94
3 3 3.02
3 3 2.74
3.14 3.1 3.02
3 3.18 3.14
3 3 2.8
3 3.04 3.22
3.06 3.1 2.64
3 3.2 2.74
3 3.04 2.76
3 3 3.1

-Continuacion en siguiente pégina-
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-Continuacion-

Hexeno Baja densidad Fraccional Alta densidad Enable Hexeno
2.8 2.76 2.64
3.2 3.04 2.52

3 3 2.6
3 3 2.2
3 3 3.18
2.8 2.4
3 2.72
3 2.74
2.84
3.16
3.38
2.92
3.04
2.88
3.14
2.38
2.94

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se realizaron las mediciones de diametro en milimetros. Estos datos se utilizaron
acorde a la metodologia de comprobacion de diametro del filamento, utilizando el pie de
rey Stanley con incertidumbre +0.01 mm. Procedimiento detallado en el capitulo IV, inciso
C.

Cuadro 34. Mediciones experimentales de pesos de muestra para determinacién de

densidad
Muestra Peso 1 Peso 2 Peso 3
(+0.00019) (+0.00019) (+0.00019)

Baja densidad 0.9813 0.7309 0.8523
Enable 2.2363 1.8285 1.5092
Antiblock 3.3972 1.4204 1.0249
Alta densidad 1.1704 1.0431 1.0909
Fraccional 1.1641 1.5289 1.1214
Hexeno 1.0204 1.2069 0.9864
LLDPE polvo 2.1024 1.3726 2.3515
LLDPE pellet 1.2152 3.5956 3.3136

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el peso de cada muestra. Estos datos se utilizaron acorde a la metodologia
de andlisis de densidad, utilizando la balanza analitica OHAUS con incertidumbre
+0.0001g. Procedimiento detallado en el capitulo 1V, inciso C.
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Cuadro 35. Mediciones experimentales del cambio de volumen en probeta para
determinacion de densidad.

Muestra Volumen 1 Volumen 2 Volumen 3
(£0.2mL) (£0.2mL) (£0.1mL)
Baja densidad 1.2 1 1
Enable 3 2.1 1.8
Antiblock 3.5 1.5 1
Alta densidad 1.1 1.1 1
Fraccional 1.2 2.3 1.8
Hexeno 1 1.1 1
LLDPE polvo 2.3 1.8 2.9
LLDPE pellet 1.4 4.1 3.9

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el incremento de volumen en la probeta al introducir la muestra. Estos
datos se utilizaron acorde a la metodologia de anélisis de densidad con solucién de etanol,
utilizando una probeta Fischer con incertidumbre +0.1mL. Procedimiento detallado en el
capitulo IV, inciso C.

Cuadro 36. Mediciones experimentales de pesos de muestra para determinacién de
indice de fusion.

Muestra Peso 1 Peso 2 Peso 3
(+0.00019) (+0.00019) (+0.00019)

Baja Densidad 2.0502 2.0468 2.3093
Enable 3.3243 2.9457 2.2785
Antiblock 3.5102 2.7489 5.122
Alta Densidad 1.1714 1.0921 1.0437
Fraccional 1.1636 1.8947 1.5289
Hexeno 1.664 1.5712 1.6953
LLDPE polvo 5.357 3.942 3.4398
LLDPE pellet 4.3731 5.3752 4.6841

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el peso de cada muestra. Estos datos se utilizaron acorde a la metodologia
de andlisis de indice de fusion, utilizando la balanza analitica OHAUS con incertidumbre
+0.0001g. Procedimiento detallado en el capitulo 1V, inciso C.
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Cuadro 37. Mediciones experimentales de longitud y didmetros para distintas
muestras de filamento “Enable” para determinacion de densidad.

Enable
Largo (£0.01mm)
190.16 | 165 | 142
Didmetro (+£0.01mm)

3.3 3.4 3.5
34 3.3 3.3
3.7 3.5 3.6
3.2 35 3.8
34 35 34
3.5 3.6 3.1
3.6 3.6 3.1
3 3.6 3.3
4 3.9
3.9
3.6
35
3.7
3.3
3.8

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se realizaron las mediciones de didmetro, en milimetros. Estos datos se utilizaron
acorde a la metodologia de andlisis de densidad utilizando el pie de rey Stanley con
incertidumbre +0.01 mm. Procedimiento detallado en el capitulo IV, inciso C.
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Cuadro 38. Mediciones experimentales de longitud y didmetros para distintas
muestras de filamento “Antiblock” para determinacion de densidad.

Antiblock
Largo (£0.01mm)
241 181 132.6
Didmetro (£0.01mm)

3.34 2.6 3
2.7 2.2 2.8
2.76 2.26 3
2.76 2.3 2.86
2.3 2.56 2.76
2.3 3 3
2 2.7 3
1.8 2.3 2.86
2 1.78 2.6
2.3 2.36 2.36
2.6 3 2.88
2.9 3.4 3
2.86 3.7 3.3
2.76 3.4
35

3.6

3.3

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se realizaron las mediciones de didametro, en milimetros. Estos datos se utilizaron
acorde a la metodologia de anélisis de densidad utilizando el pie de rey Stanley con
incertidumbre +£0.01 mm. Procedimiento detallado en el capitulo IV, inciso C.

Cuadro 39. Mediciones experimentales de longitud y didmetros para distintas
muestras de filamento “Alta Densidad” para determinacion de densidad.

Alta Densidad
Largo (£0.01mm)
114 107.46 111.4
Diametro (+0.01mm)

3.22 3.38 3.5
3 3.38 3.6
3 3.24 3.4
3.1 3.2 3.34
3.2 3.6 3.14

3.34 3.14 3
3.5 3.1
3.3

Fuente: Elaboracion propia
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Nota: Se realizaron las mediciones de didmetro, en milimetros. Estos datos se utilizaron
acorde a la metodologia de analisis de densidad utilizando el pie de rey Stanley con
incertidumbre +£0.01 mm. Procedimiento detallado en el capitulo IV, inciso C.

Cuadro 40. . Mediciones experimentales de longitud y diametros para distintas
muestras de filamento “Fraccional” para determinacion de densidad.

Fraccional
Largo (£0.01mm)
92.7 113.9 90.6
Didmetro (+£0.01mm)

3.84 3.5 3.8
3.72 4 4.1
3.5 3.84 4
4.1 4 3.74
4.12 3.8 3.6
3.7 3.8 3.6

4 3.5

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Se realizaron las mediciones de didmetro, en milimetros. Estos datos se utilizaron
acorde a la metodologia de andlisis de densidad utilizando el pie de rey Stanley con

incertidumbre +£0.01 mm. Procedimiento detallado en el capitulo IV, inciso C.

Cuadro 41. Mediciones experimentales de longitud y diametros para distintas
muestras de filamento “Hexeno” para determinacion de densidad.

Hexeno
Largo (£0.01mm)
129 130.6 126.7
Diametro (+0.01mm)

3 3.5 3

1 3.4 3
2.9 3.1 3
2.8 2.96 3
2.8 3 3
2.7 3 3
3.1 3 3

3 3 3.3

Fuente: Elaboracién propia

Nota: Se realizaron las mediciones de diametro, en milimetros. Estos datos se utilizaron
acorde a la metodologia de analisis de densidad utilizando el pie de rey Stanley con
incertidumbre +0.01 mm. Procedimiento detallado en el capitulo IV, inciso C.
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E. Datos intermedios para la obtencion de resultados

Cuadro 42. Promedio experimental de velocidad del tacometro acorde a las
velocidades nominales

RPM Promedio Desviacion
Nominal (RPM) Estandar
(RPM)

30 31.2 +0.5
60 60.5 +0.8
90 86.3 +0.7
120 111.2 +0.5
152 146.2 +1.6
180 169.1 +0.7
220 193.9 +0.8
250 220.2 +0.8
270 230.0 +1.4

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el promedio y la desviacién estandar de las velocidades de rotor para la
metodologia de calibracion de rotor, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue
un tacometro de laser Extech con incertidumbre de + 0.1 RPM, ver Figura 20 tacémetro.

Cuadro 43. Promedio de mediciones experimentales acorde a % de voltaje

% Voltaje Promedio Desviacion
(RPM) Estandar

(RPM)
20 31.2 0.5
30 60.5 0.8
40 86.3 0.7
50 111.2 0.5
60 146.2 1.6
70 169.1 0.7
80 193.9 0.8
90 220.2 0.8
100 230.0 1.4

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el promedio y la desviacion estandar de las velocidades de rotor para la
metodologia de calibracion de rotor, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue
un tacometro de laser Extech con incertidumbre de + 0.1 RPM, ver Figura 20 tacémetro.
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Cuadro 44. Promedio y desviacion estdndar experimental de mediciones de
temperatura del rotor

Desviacion
Temperatura | Promedio Estandar
Rotor (°C) (°C)
75 73.1 0.1
81 81.3 +0.1
86 86.6 +0.3
91 914 0.2
96 96.7 +0.1
101 101.4 +0.3
106 107.6 +0.2
111 112.6 +0.4
116 118.9 +0.1
120 126.0 0.1
125 133.8 +0.3
130 138.7 +0.4
139 143.0 +0.5
146 153.9 +0.1
151 159.0 +0.3
156 163.4 +0.2
161 171.0 +0.1
166 176.7 +0.1
170 180.3 +0.3
175 186.1 +0.4
181 191.3 +0.1
186 196.6 +0.2
191 202.2 +0.3
195 206.5 +0.4
201 211.2 +0.2

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el promedio y la desviacion estandar de las temperaturas del rotor para la
metodologia de calibracion de sensores de temperatura y resistencias del rotor y del
cabezal, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue termémetro infrarrojo Digi-
Sense con incertidumbre de + 0.1 °C, ver Figura 18 termdmetro.
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Cuadro 45. Promedio y desviacion estdndar experimental de mediciones de
temperatura del cabezal.

Desviacion
Temperatura | Promedio estandar
cabezal (°C) (°C) (°C)
75 73.1 +0.1
81 81.3 0.1
86 86.6 +0.3
91 914 +0.2
96 96.7 0.1
101 101.4 +0.3
106 107.6 +0.2
111 112.6 +0.4
116 118.9 0.1
120 126.0 +0.1
125 133.8 +0.3
130 138.7 +0.4
135 143.0 +0.5
140 153.9 0.1
145 159.0 +0.3
150 163.4 +0.2
155 171.0 0.1
161 176.7 +0.1
165 180.3 +0.3
171 186.1 +0.4
175 191.3 +0.1
181 196.6 +0.2
186 202.2 +0.3
191 206.5 +0.4
196 198.2 +0.1
201 202.1 +0.2

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se obtuvo el promedio y la desviacion estandar de las temperaturas del cabezal para
la metodologia de calibracion de sensores de temperatura y resistencias del rotor y del
cabezal, del inciso D del capitulo VI. El equipo utilizado fue termémetro infrarrojo Digi-
Sense con incertidumbre de + 0.1 °C, ver Figura 18 termometro.
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Cuadro 46. Distancia por unidad indicada en calibracion del reloj indicador

Distancia por

unidad
Medicion 1 0.0011 infu
Medicion 2 0.0011 inu
Medicién 3 0.0011 in/u

Nota: Se obtuvo el valor en pulgadas por cada unidad indicada en el reloj indicador. Estos
datos se utilizaron acorde a la metodologia de calibracion de reloj indicador utilizando el
pie de rey Stanley con incertidumbre £1/1000 in, procedimiento detallado en el capitulo

IV, inciso D.

Cuadro 47. Volumenes estimados acorde a cada muestra para analisis de densidad.

Muestra Volumen 1 Volumen 2 Volumen 3 Muestra
(mL) (mL) (mL)

Enable 1.8575+0.0053 | 1.5875+0.0045 | 1.3232+0.0038 Enable
Antiblock 1.3727+0.0051 | 0.9816+0.0037 | 0.8854+0.0030 Antiblock
Alta Densidad | 0.9211+0.0029 | 0.9321+0.0028 | 0.9512+0.0029 | Alta Densidad
Fraccional 1.0680+0.0028 | 1.3250+0.0034 | 1.0075%0.0027 Fraccional
Hexeno 0.7182+0.0027 | 0.9985+0.0032 | 0.9181+0.0030 Hexeno

Fuente: Elaboracion propia

Nota: Se calcularon los estimados del volumen de cada muestra, en milimetros. Estos datos
se utilizaron acorde a la metodologia de analisis de densidad utilizando el pie de rey Stanley
con incertidumbre £0.01 mm. Procedimiento detallado en el capitulo IV, inciso C.

F. Calculos de muestra
Célculo de muestra 1. Calibracion de reloj indicador

Para el célculo de calibracion de reloj indicador se utilizaron dos puntos. EI primero
fue desde la punta esférica completamente extendida y sin marca en el reloj, hasta la tolva.
Se midié la distancia utilizando el pie de rey.

Punto 1: 0.5 £ 0.001 in
Luego, se midid la distancia de la punta esférica completamente utilizada, es decir,
hasta la medida maxima permitida, hasta la tolva. Ademas, esta medicion indicd 281
unidades en el reloj.

Punto 2:0.203 + 0.001 in
281 u
Por lo tanto, la diferencia entre distancias es lo que represento6 las unidades totales
del reloj.
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0.5 + 0.001in — 0.203 +0.001 in
281u

in
= 0.001 + 5.03x10‘°6;

Este mismo calculo se realizo en triplicado para obtener distintas mediciones y
poder calcular un promedio. Ademas, esta calibracion fue de gran importancia para la
operacion, ya que se debe mantener una distancia de 0.02 in acorde al reloj comparador.

Célculo de Muestra 2. Diagrama de caja y bigotes e histograma

Para el desarrollo del diagrama de caja y bigotes e histograma se utilizaron los datos
del Cuadro 33 para cada muestra. Ademas, se utilizo el software RStudio para elaborar cada
figura.

Figura 100. Cddigo desarrollado en Rstudio para el desarrollo de diagrama de cajay
bigotes e histograma.

cajahex <- boxplot(Hexenol,col="red",ylab="Didmetro (mm)",xlab="Hexeno 1", main="Diagrama de Caja y Bigotes \n Hexeno 1")
abline(h=3.00@, col="blue")

abline(h=3.009, col="green")

hist(Hexenol,col="red" ,main="Histograma de Hexeno", xlab="Didmetro (mm)",ylab="Frecuencia" )

Se utilizo el codigo de la figura anterior para todas las muestras trabajadas. Donde
el comando “boxplot” desarrolla el diagrama de caja y bigotes. Cabe resaltar que la linea
“abline col=blue” hace referencia a que la mediana serd una linea horizontal azul,
representada en el diagrama de caja y bigotes. Mientras que el “col=green” es una linea
horizontal verde que representa la media. Finalmente, el comando “hist” desarrolla el
histograma. El nombre “Hexeno 1” hace referencia a la base de datos de dicha muestra. Se
realizd el mismo calculo para cada filamento producido.

Calculo de muestra 3. Calculo del indice de fusion

En el calculo de indice de fusion se utilizé el cuadro 36 de los pesos de cada muestra.
Cabe resaltar que cada dato corresponde especificamente a un minuto cronometrado.

2.0502 £ 0.0001g
1 min

= 2.0502 +0.0001 g/min

En esta parte ya se tiene un indice, sin embargo, internacionalmente estos se
analizan como gramos en diez minutos de extrusion. Por lo tanto, el dato se corrige.

g 10 20.502 + 0.001 g
x* — = 20. .
min 10 - 10 min

2.0502 +0.0001

Este calculo pertenece a la muestra de “Baja Densidad”. Este célculo se realiz6 en
triplicado para cada muestra, observar Cuadro 24.
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Calculo de muestra 4. Calculo de Densidad

Para realizar este calculo se utilizaron los cuadros 34, 35y 47. La diferencia entre
los volimenes radica en el método para obtenerlo. En el caso del 35 son valores directos
que no requirieron de calculos posteriores.

0.9813 + 0.0001 g
1.2 £ 0.1mL

Baja Densidad = = (0.8178 + 0.0681 g/mL

En este caso, se analizo la primera muestra de Baja Densidad, pero se realizo el
mismo célculo para todas las muestras de la metodologia de solucion de etanol, Cuadro 25.

Para la estimacién en la que se utilizo el pie de rey, se utilizaron los datos cuadros
37-40. En este caso, se obtuvo el didmetro promedio de la muestra del filamento y el largo
de este, para estimar el volumen simulando un cilindro.

D
V= T[(E)ZL
3.53 £ 0.27mm
Enable;V = m( 5 )2 %190.16 + 0.01 mm = 1857.54 +142.82mm3
1mL

1857.54 + 142.82 mm?3 ( ) = 1.8575 + 0.1428 mL

1000 mm?3

En este caso, se obtuvo el volumen de la primera muestra de Enable. Sin embargo, se
realizd el mismo calculo para las deméas muestras de este método. Ya con el volumen

estimado, se logré calcular la nueva densidad.

Enable ; 2.2363 £ 0.0001 g = 1.2039 + 0.0926 L
navles 18575 + 01428 mL = g/m

Se realizé el mismo calculo de densidad para las otras muestras de polietileno.

G. Andlisis de error
Analisis de error 1. Propagacion de error de suma

Para realizar este analisis se utilizé la ecuacidn de propagacion de error de suma o
resta. En este caso, se utilizo el calculo de calibracion de reloj indicador para realizar el

anélisis de error.
Ac =/ Aa? + Ab?

0.5 £ 0.001in — 0.203 £ 0.001 in

Se observd una resta entre distancias, y cada medida tiene una incertidumbre
asignada. Por lo tanto, se obtuvo la propagacion de error de dicha resta.

Ac = 1/(0.001in)? + (0.001in)?) = +0.0014 in
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0.2970 £+ 0.0014 in

Este andlisis de propagacion de error de suma o resta también se aplico para las
otras mediciones de la calibracion de reloj indicador.

Analisis de error 2. Propagacion de error de multiplicacion o division
En el andlisis de error de multiplicacion se necesitd de los datos de los cuadros 34

y 35, del célculo de densidad. Ademas, se utiliz6 la ecuacion de propagacion del mismo
tipo.

Sa Sb
— N2 N2
S yj(a) +()
0.9813 £ 0.0001 g

Baja Densidad = 12 T 01mL = (0.8178 g/mL
g | 40.0001g +0.1mL
=0.8178-L | Iy2 4 ()2 = 40.0681 g/mL
S)=08 8mL\/( 008139 ) T Clgmp ) = 10-0681g/m

Baja Densidad; 0.8178 + 0.0681 g/mL

En este caso, se realizo el analisis de error del céalculo de densidad de la muestra
“Baja Densidad”. Este procedimiento se realizd para todas las muestras y los dos métodos
de obtener la densidad, cuadros 25y 26. Ademas, también se utilizo para los resultados del
indice de fusion, Cuadro 24.

Andlisis de error 3. Media y desviacion estandar
Se utiliz6 el Cuadro 33 para obtener la media y desviacion estandar del diametro de
la muestra “Hexeno”. Estos resultados se observan en el Cuadro 19. Se utilizé el programa

Excel y su funcion de Andlisis de Datos, del cual se utilizé Estadistica Descriptiva. De esta
manera se obtuvo la media, mediana, desviacion estandar, dato minimo y maximo.
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Figura 101. Estadistica descriptiva de datos del diametro de la muestra hexeno.

Hexeno
Media 2.798795181
Error tipico 0.026874288
Mediana 2.76
Moda 2.76
Desviacion estandar 0.244836419
Varianza de la muestra 0.059944872
Curtosis 0.019417335
Coeficiente de asimetria 0.283152101
Rango 1.2
Minimo 2.2
Maximo 34
Suma 2323
Cuenta 83

Este analisis de error se utilizd para los diametros de las otras muestras de
polietileno.

Anélisis de error 4. Ecuacion de curva de calibracion
Se utiliz6 el Cuadro 44 para la calibracion de sensor y resistencia de temperatura
del cabezal. Se obtuvo la ecuacién de la curva de calibracion y el coeficiente de
determinacion utilizando el software Excel y su funcion de Analisis de Datos, del cual se
utiliz6 Regresion.
Figura 102. Regresion de datos de curva de calibracion de resistencia y sensor de
temperatura.

Estadisticas de la regresion

Coeficiente de correlacid 0.999291781
Coeficiente de determina 0.998584064
RA2 ajustado 0.998522502
Error tipico 1.661970609
Observaciones 25
Coeficientes Error tipico
Intercepcion -8.786737957 1.247653816
Variable X 1 1.107919111 0.008699085
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Este analisis de error se utilizd para las curvas de calibracion de la velocidad del
rotor, y de resistencias y sensores de temperatura del cabezal y el rotor.

H. Fotografia y cotizaciones

Figura 103. Prototipo de sistema de traccion de filamento.

R
N

Fuente: Elaboracion propia
Nota: Fotografia capturada para ilustrar un prototipo del sistema de traccion como equipo
auxiliar para la extrusora. Dicho prototipo no presento los resultados esperados.

Figura 104. Sistema de traccion automatizado marca Filabot

Fuente: Imagen cortesia de Filabot
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Figura 105. Cama de aire para sistema de traccion automatizado Marca Filabot

Fuente: Imagen cortesia de Filabot

Figura 106. Cotizacion de dados de distintos orificios de extrusion marca Dynisco

- 14158300 1/16 inch (1.6mm) Orifice $368.00

ORIFICE, 1/16 STANDARD HEADER

- 14158400 1/32 inch (.08mm) Orifice $352.00
ORIFICE, 1/32 STANDARD HEADER (LME)

. 14158100 1/8 inch (3.2mm) Orifice $352.00
ORIFICE, 1/2 STANDARD HEADER R

- 14158200 3/32 inch (2.4mm) Orifice $368.00
ORIFICE, 3/32

Fuente: Imagen cortesia de Dynisco.
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